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ABSTRAK
Maghfiroh, Nur Laila. 2023. Synthesis Pigmen Hematit (a-Fe203) dari Limbah
Bubut Besi Menggunakan Pengendap Alami dari Ekstrak Daun Jambu
Biji dengan Variasi Lama Sintesis. Skripsi. Program Studi Kimia Fakultas
Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Dosen Pembimbing I: Lilik Miftahul Khoiroh, M.Si; Pembimbing
I1: Oky Bagas Prasetyo, M.PdlI

Kata Kunci: Limbah, daun jambu biji, hematit

Limbah bubut besi yang dihasilkan dari industri kerajinan besi merupakan
salah satu limbah yang dapat mencemari lingkungan. Kandungan besi pada limbah
bubut besi sebesar 96,3%, sehingga sangat berpotensi untuk dijadikan prekursor
dalam proses sintesis pigmen hematit dengan metode presipitasi variasi lama
sintesis 1, 2, 3 dan 4 jam. Sintesis hematit dilakukan dengan menggunakan zat
pereduksi berupa ekstrak daun jambu biji. Hasil sintesis dikalsinasi pada suhu
750°C selama 3 jam dan produk yang dihasilkan kemudian dikarakterisasi
menggunakan XRF, XRD dan Color Reader, sedangkan hasil terbaik akan
dikarakterisasi menggunakan FTIR dan SEM. Hasil XRD menunjukkan bahwa
terbentuk fasa hematit dan pada variasi lama sintesis 1 jam mempunyai derajat
kristanilitas yang paling tinggi dengan ukuran kristal sebesar 42,9 nm. Data hasil
Color Reader yang menunjukkan nilai warna L*, a*, b*, C* dan H° pada semua
pigmen hasil sintesis sesuai dengan standart hematit. Hasil SEM pada lama sintesis
1 jam menunjukkan morfologi yang dihasilkan berbentuk bulat dan masih
ditemukan banyak pertikel yang teraglomerasi. Hasil identifikasi FTIR pada sampel
variasi lama sintesis 1 jam terdapat adanya gugus khas Fe-O pada bilangan
gelombang 430 dan 519 cm™.
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ABSTRACT
Maghfiroh, Nur Laila. 2023. Synthesis of Hematite Pigment (a-Fe203) from Iron
Lathe Waste Using Natural Precipitators from Guava Leaf Extract
with Variation of Synthesis Time. Thesis. Chemistry Study Program,
Faculty of Science and Technology, Maulana Malik Ibrahim State Islamic
University, Malang. Supervisor I: Lilik Miftahul Khoiroh, M.Si; Supervisor
I1: Oky Bagas Prasetyo, M.PdlI

Keywords: Waste, guava leaf, hematite

The iron lathe waste that produced by iron craft industries is one of the
wastes that can pollute the environment. The iron content in iron lathe waste is 97%
that is very possible to be used as a precursor in the hematite pigment synthesis
process by precipitation method with variations in synthesis time of 1, 2, 3 and 4
hours. Hematite was synthesized using a reducing agent, that is guava leaf extracts.
The synthesis results were calcined at 750°C for 3 hours and the resulting product
were characterized by XRF, XRD and Color Reader, while the best results were
characterized by FTIR and SEM. The XRD results showed that the hematite phase
was formed and at a variation of synthesis time of 1 hour it had the highest degree
of crystallinity with a crystal size of 42,9 nm. Color Reader results data showing
the color values of L*, a*, b*, C* and H° for all synthesized pigments according to
hematite standards. The SEM results at 1 hour of synthesis showed that the resulting
morphology was round in shape and many agglomerated particles were still found.
The results of the FTIR identification on the sample of the variation of the synthesis
time of 1 hour showed the presence of a typical Fe-O group at wave number 430
and 519 cm™.
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BAB |
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Limbah bubut besi yang dihasilkan oleh industri kerajinan besi merupakan salah
satu limbah yang dapat mencemari lingkungan. Menurut Peraturan Pemerintah No.
85 tahun 1999, limbah bubut besi ditetapkan sebagai limbah bahan beracun dan
berbahaya (B3) (Nisa, dkk 2019) Limbah bubut besi diklasifikasikan sebagai
limbah B3 karena mengandung logam berat yang dapat menyebabkan efek negatif
pada kesehatan manusia maupun lingkungan. Secara terus menerus paparan debu
yang terdapat pada limbah bubut besi berpotensi menyebabkan gangguan
pernapasan dan iritasi kulit. Sebaliknya, apabila pembuangan bubut besi tanpa
adanya pengolahan maka akan menyebabkan kerusakan ekosistem di sekitarnya
seperti atmosfer, laut, dan daratan (Sunardi dkk, 2015). Hal ini telah dijelaskan

dalam Al-Qur’an surat Ar-Rum ayat 41 yang berbunyi:
Ot il ez o ks B L o S8 A1 ) g S i

Artinya: “Telah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena perbuatan
tangan manusia; Allah menghendaki agar mereka merasakan sebagian dari (akibat)

perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)”. (QS Ar-Rum: ayat
41).

Kata & pada mulanya berarti terjadinya sesuatu di permukaan bumi, sehingga
karena di permukaan dia menjadi tampak dan terang serta diketahui dengan jelas.
Kata 3%l menurut al-Ashfahani adalah keluarnya sesuatu dari keseimbangan, baik
sedikit maupun banyak. Kata ini digunakan menunjukkan apa saja, baik jasmani,
jiwa, maupun hal-hal lain. la juga diartikan antonim dari mushlih yang berarti

manfaat atau berguna (Muzakkir dkk, 2020).



Dalam Tafsir al-Mishbah menuliskan arti fasad dalam Q.S ar-Rum ayat 41
berdasarkan pendapat mayoritas ulama’ kontemporer yang memahaminya dalam
arti kerusakan lingkungan, karena ayat ini mengkaitkan lafadz al-fasad dengan kata
darat dan laut. Dalam ayat ini darat dan laut disebutkan sebagai tempat terjadinya
fasad tersebut. Hal ini dapat menunjukkan bahwa daratan dan lautan adalah karena
terjadinya kerusakan, misalnya dengan terjadinya pembunuhan, perampokan
dikedua tempat itu. Juga dapat berarti bahwa darat dan laut sendiri telah mengalami
kerusakan, ketidakseimbangan serta kekurangan manfaat. Seperti contoh laut yang
tercemar sehingga ikan banyak yang mati dan hasil laut berkurang, kemudian
daratan semakin panas sehingga terjadi kemarau panjang. Dengan begitu
keseimbangan lingkungan menjadi kacau. Hal inilah yang menyebabkan beberapa
ulama’ kontemporer memahami ayat ini sebagai isyarat tentang kerusakan
lingkungan (Zidni & Erwanto, 2023).

Dalam fatwa NU dengan tegas mengatakan kerusakan pemanfaatan sumber daya
alam yang membawa kerusakan lingkungan adalah perbuatan kriminal. “Hukum
mencemarkan lingkungan, baik udara air maupun tanah, apabila menimbulkan
dharar, maka hukumnya haram dan termasuk perbuatan kriminal (jinayat)”
(Suryadi, 2023). Oleh karena itu peran manusia sebagai subjek atas alam tidak
mempengaruhi keharusan manusia dalam kebergantungannya pada lingkungan. Ini
artinya, melestarikan lingkungan sama nilainya dengan memelihara kelangsungan
hidup manusia. Untuk mengatasi dampak buruk yang ditimbulkan oleh limbah
kerajinan besi pada penelitian ini digunakan limbah bubut besi sebagai komponen

utama sintesis besi oksida.



Bubut besi terdiri dari logam besi oksida yang dominan. Khoiroh et al (2018)
dalam penelitiannya menjelaskan bahwa kandungan besi dalam limbah bubut
berkisar antara 97% dan 96,08% (Chabib, 2017), sehingga memiliki kemampuan
untuk digunakan sebagai prekursor dalam proses sintesis senyawa besi.
Penggunaan besi di berbagai bidang industri sangat luas. Misalnya sintetis besi
oksida yang dapat digunakan sebagai pigmen dan katalis dalam proses redoks.
Pigmen besi oksida digunakan sebagai zat pewarna pada plastik, material
konstruksi dan semen. Beberapa karakteristik pigmen besi oksida antara lain hiding
power yang baik, anti korosi, ketahanan pada permukaan panas, tidak beracun, dan
warna yang stabil (Nisa, 2019).

Besi adalah logam yang terbentuk dari bijih besi dan kebanyakan besi terdapat
dalam batuan dan tanah sebagai oksida besi, salah satunya yaitu hematit (a-Fe203)
yang mengandung 60 - 75% besi (Khalamudillah, 2017). Hematit dapat digunakan
sebagai pigmen dengan beberapa kelebihan, antara lain lebih ramah lingkungan,
stabilitas kimia yang baik, kekuatan yang tinggi dalam pewarnaan, serta daya
penutup dan ketahanan terhadap suhu tinggi (Sobirin et al., 2015; Rahmawati et al.,
2020). Khoiroh et al (2013) menjelaskan bahwa standar pigmen hematit memiliki
ukuran partikel sebesar 0,1-0,5 um dengan distribusi ukuran partikel yang seragam,
sedangkan pada standar nilai warna hematit L* berkisar 25-45, C* berkisar 9-42
dan H° berkisar 21-57 dengan nilai rata-rata L*, C*, H° berturut-turut adalah 37,
29, 42 (Cornell, R.M & Schwertmann, 2003). Berdasarkan keunggulan yang
terdapat pada senyawa hematit, maka hematit berpotensi untuk dijadikan pigmen

(Zori et al., 2008).



Sintesis hematit (a-Fe2Os) dapat dilakukan dengan menggunakan metode
presipitasi. Karena prosesnnya yang mudah, murah, dan efisien, metode presipitasi
merupakan metode yang paling sering digunakan dalam sintesis hematit (Zanur,
2017). Selain itu, dengan proses yang sederhana dapat menghasilkan partikel
dengan ukuran nanometer serta menghasilkan produk dengan kemurnian,
homogenitas dan kristanilitas yang tinggi (Lassoued, A., 2017). Hal ini dibuktikan
pada penelitian yang telah dilakukan oleh Supattarasakda et al (2013) menghasilkan
puncak yang tajam dan sempit yang menunjukkan bahwa produk senyawa hematit
sangat kristal berdasarkan data XRD-nya. Sedangkan pada penelitian yang telah
dilakukan oleh (Fouad et al., 2019) data XRD yang diperoleh menunjukkan bahwa
puncak yang dihasilkan tajam dan memiliki kemurnian yang tinggi. Hasil SEM
menunjukkan morfologi partikel berupa polygonal dengan ukuran partikel 16-44
nm. Oleh karena itu pada penelitian kali ini menggunakan metode presipitasi
berbasis green chemistry.

Metode green chemistry atau kimia hijau dapat berpotensi untuk mensintesis
logam nanopartikel. Salah satu metode yang dapat menghasilkan nanopartikel
logam yaitu dengan menggunakan ekstrak tanaman. Tanaman sangat cocok untuk
biosintesis berskala besar nanopartikel karena proses ini lebih menghemat biaya
(Willian, 2018). Menurut Sari (2016) sumber antioksidan alami dapat ditemui
dengan mudah pada tanaman. Ekstrak pada tanaman dapat bertindak sebagai agen
pereduksi dan capping dalam sintesis nanopartikel serta bersifat ramah lingkungan
(Willian, 2018). Bahan alami yang berpotensi sebagai antioksidan adalah daun
jambu biji. Kandungan senyawa yang terdapat pada daun jambu biji (Psidium

guajava) yaitu steroid, fenol, flavonoid, kuinon, dan tanin (Ariyani et al., 2012).



Ekstrak daun jambu biji telah digunakan sebagai ligan capping dan stabilisator
dalam pembuatan nanopartikel perak, nanopartikel tembaga dan nanopartikel
oksida logam lainnya (Santhoshkumar et al., 2014; Capangpangan et al., 2018).
Selain itu, senyawa polifenol yang terdiri atas flavonoid dan tanin dapat
dimanfaatkan sebagai ligan penstabil dalam pembuatan hematit (oa-Fe203)
(Capangpangan, 2018).

Jenis agen pengendap dalam proses presipitasi berpengaruh terhadap
pembentukan nanopartikel hematit. Pada penelitian yang telah dilakukan oleh
Rufus et al (2016) telah mensintesis nanopartikel hematit (o-Fe2O3) dengan
menggunakan ekstrak daun jambu biji. Diperoleh ukuran kristal rata-rata sebesar
3,41 nm. Hasil analisis menggunakan SEM nanopartikel yang disintesis memiliki
bentuk kuasi-bola. Hasil analisis menggunakan X-ray (EDX) sampel menunjukkan
adanya Fe dan O dalam nanopartikel (a-Fe2Oz) yang disintesis dengan masing-
masing persentasi sebanyak 62,55% dan 37,45%. Pada data EDX hanya
menampilkan puncak atom F dan O yang menegaskan bahwa tidak terdapat
pengotor selama sintesis bahan yang diinginkan. Maka dalam penilitian kali ini
digunakan ekstrak daun jambu biji sebagai agen pereduksi menggunakan metode
infusa.

Dalam penelitian (Tussa’adah, 2015) menjelaskan bahwa semakin lama waktu
sintesis, maka akan menyebabkan terjadinya aglomerasi (penggumpalan) partikel.
Perbedaan waktu sintesis yang diberikan akan mempengaruhi diameter partikel
yang dihasilkan. Borsing et al (2017) telah mensintesis senyawa hematit dengan

lama sintesis 1 jam. Berdasarkan hasil karakterisasi SEM menghasilkan bahwa



hematit yang terdiri atas partikel besar agregat dengan ukuran partikel sebesar 50-
100 nm.

Miri et al (2020) telah melakukan sintesis hematit dengan lama sintesis 2 jam
menghasilkan pola XRD dengan puncak yang tajam. Selain itu hasil XRD
menunjukkan senyawa hematit murni tanpa adanya pengotor. Bentuk partikel pada
hasil SEM seragam dan berbentuk spheric dengan ukuran partikel 15-20 nm.
(Lassoued, A., 2017) telah mensintesis senyawa hematit dengan lama sintesis 3 jam.
Hasil XRD menunjukkan bahwa senyawa hematit murni tanpa adanya pengotor.
Pada hasil SEM menunjukkan bahwa kristalit hematit menunjukkan sifat halus dan
bentuk hampir bulat dengan ukuran partikel sebesar 61 nm.

Semakin kecil ukuran partikel maka semakin merata luas dan volume permukaan
partikel sehingga dapat meningkatkan kestabilan warna pada pigmen hematit
(Fakhruddin, 2019). Cornell & Schwertmann (2003) menyatakan bahwa semakin
kecil ukuran kristal hematit maka menghasilkan pigmen hematit yang semakin
cerah. Oleh karena itu variasi lama sintesis dapat berpengaruh terhadap ukuran
partikel, ukuran kristal dan pigmen hematit.

Berdasarkan uraian diatas, untuk meminimalisir pencemaran lingkungan maka
digunakan kembali limbah bubut besi sebagai bahan utama dalam mensintesis
senyawa pigmen hematit menggunakan metode presipitasi variasi lama sintesis 1,
2,3 dan 4 jam. Dengan menggunakan agen pengendap berupa ekstrak daun jambu
biji berbasis green synthesis untuk mengurangi limbah kimia dan ramah
lingkungan. Hasil sintesis yang diperoleh berupa serbuk akan di karakterisasi

menggunakan XRF, XRD, Color reader, FTIR dan SEM.



1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah dari penelitian ini adalah:

1.

Bagaimana pengaruh variasi lama sintesis terhadap struktur, ukuran Kkristal
dan warna hasil sintesis?
Bagaimana hasil karakterisasi menggunakan SEM dan FTIR dari hasil

sintesis terbaik?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah:

1.

Untuk mengetahui pengaruh variasi lama sintesis terhadap struktur, ukuran
kristal dan warna hasil sintesis.
Untuk mengetahui hasil karakterisasi SEM dan FTIR dari hasil sintesis

terbaik.

1.4 Batasan Masalah

1.

2.

Limbah bubut besi dari industri kerajinan besi di Kota Malang

Metode ekstraksi yang digunakan yaitu dengan metode infusa

Metode sintesis yang digunakan yaitu presipitasi dengan suhu 90°C dan
dilanjutkan dengan kalsinasi selama 3 jam pada suhu 750°C

Karakterisasi yang digunakan yaitu XRF, XRD, SEM, FTIR dan colour

reader



1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat yang diperoleh setelah dilakukannya penelitian ini yaitu dapat
mengurangi limbah B3, khususnya limbah bubut besi yang dapat diolah kembali
menjadi pigmen hematit. Menggunakan agen pengendap berupa ekstrak daun
jambu biji yang dapat mengurangi limbah kimia. Penelitian ini juga bermanfaat

untuk memperoleh pigmen yang berkualitas dari bahan prekursor yang tidak murni.



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Limbah Bubut Besi

Limbah besi merupakan jenis limbah yang sering ditemui pada industri
pengolahan logam seperti industri pembuatan paku, alat rumah tangga dan alat
mekanik (Aladin, 2010). Menurut Peraturan Pemerintah No. 85 tahun 1999, limbah
bubut besi ditetapkan sebagai limbah bahan beracun dan berbahaya (B3). Paparan
serbuk besi secara terus menerus berpotensi menyebabkan kulit iritasi, gangguan
pernapasan bahkan silikosis. Limbah serbuk besi akan menyebabkan pencemaran
yang terjadi di lingkungan sekitar, termasuk pada permukaan air, udara dan tanah
apabila tidak memperoleh penanganan secara khusus (Arum & Herawati, 2020;

Sunardi et al., 2015).

Tabel 2 1 Komposisi Limbah Bubut Besi (L. M. et al Khoiroh, 2013)

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) 0,3
Iterbium (Yb) 0,3
Seng (Zn) 0,3

Kandungan Fe pada limbah bubut besi cukup tinggi, sehingga memungkinkan

untuk dijadikan oksida besi. Terdapat beragam aplikasi pada oksida besi seperti
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aplikasi mikroelektronik, pengolahan limbah, elektrokimia, katalitik, biomedis,
bahan pembuatan magnet dan sebagai bahan pewarna (pigmen) (Nisa et al., 2019;
Prasdiantika et al., 2019). Sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan oleh (L.
M. et al Khoiroh, 2018) menyatakan bahwa kadar Fe pada limbah bubut besi
sebesar 96%, 97,11% (Rahmawati, 2020) dan 96,08% (Chabib, 2017). Dalam
penelitian Khoiroh et al (2013) menunjukkan bahwa terdapat beberapa logam lain
yang terkandung dalam limbah bubut besi yang terdapat pada tabel 2.1. Salah satu
kandungan limbah bubut besi dengan kadar tertinggi yaitu terdapat pada logam

besi (Fe).

2.2 Oksida Besi Hematit sebagai Pigmen

Oksida besi yang telah ditemukan di alam dikelompokkan menjadi 16 senyawa
(Rahmawati, 2020) yang tersusun atas Fe yang terikat dengan O atau OH (Cornell,
R.M & Schwertmann, 2003). Terdapat beberapa bentuk besi oksida yang umum
ditemui di alam yaitu geothit (a-FeOOH), hematit (a-Fe>03), lepidokrosit (y-
FeOOH), maghemit (y-Fe;0s3), magnetit (FesOa), limonit (Fe203.H20), ferihidrit
(FesHOs.4H20) (Fahmi, 2011).

Mineral hematit merupakan salah satu bentuk besi oksida yang banyak
ditemukan di dalam tanah. Pada daerah yang beriklim tropis banyak terdapat
senyawa hematit (Fahmi, 2011). Hematit memiliki keunggulan antara lain tidak
beracun, memiliki stabilitas termal, biodegradable dan tahan lama. Hematit dapat
digunakan sebagai nanokatalis, biomedis aplikasi, dan terutama dalam aplikasi
pigmen (L. M. et al Khoiroh, 2018). Terdapat data kristalografi hematit yang di
rangkum dalam Tabel 2.2 dan gambar struktur hematit ditampilkan pada gambar

2.1.



Tabel 2 2 Data kristalografi hematit a-Fe,O3 (Ashraf, 2020).
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Karakteristik

Hematit

Sistem kristal
Grup ruang
Parameter Kkisi (nm)

Struktur kristal

Rombohedral, heksagonal

R-3c

a=b=0,5034, c=1,375 (heksagonal)
arn=0,5427, 0=55,3° (rombohedral)
Corundum

Densitas (g/cm?) 5,26
Warna Merah
Titik leleh (°C) 1350
Kekerasan 6,5
Kemagnetan Feromagnetik yang lemah atau
antiferomagnetik
Rasioa:c 1:2,734
Volume unit sel 30,272
Formula unit per unit sel (2) 6
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Gambar 2 1 Struktur hematit (Jiang, 2021).

Struktur hematit tersusun atas ion oksigen yang dikemas rapat secara

heksagonal. Dua pertiga celah Kisi oktahedral diisi oleh ion Fe3* yang tersusun

teratur dengan dua tempat terisi diikuti oleh satu tempat kosong sepanjang sumbu

[001] untuk membentuk cincin enam kali lipat pada bidang (001). Susunan kation

menghasilkan pasangan Fe(O)s oktahedra yang berdekatan. Setiap oktahedra

berbagi tepi dengan tiga oktahedra tetangga di bidang yang sama dan satu sisi

dengan octahedron di bidang yang berdekatan (Jiang et al., 2022).
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Pigmen merupakan salah satu komponen dasar dalam pembuatan cat yang
fungsinya sebagai pewarna dan daya penutup (hiding power) pada cat. Senyawa
hematit merupakan salah satu pigmen besi oksida yang memiliki beberapa
keunggulan diantaranya lebih ramah lingkungan, stabilitas kimia yang tinggi,
kekuatan tinggi dalam pewarnaan, daya penutup dan daya tahan baik (Septityana et
al., 2013). Pada penelitian Rahmawati et al (2020) yang telah mensintesis pigmen
hematit sebagai anti swelling pada kayu. Diperoleh hasil bahwa jumlah pigmen
yang lebih tinggi akan menyebabkan volume kayu berkurang. Hal tersebut
menunjukkan bahwa pigmen hematit memiliki sifat anti pembengkakan pada kayu.
Pigmen hematit mempunyai standar ukuran partikel 0,1-0,5 um. Nilai warna yang
diukur meliputi value (L*) yang menunjukkan derajat kecerahan, chroma (C¥)
merupakan intensitas kemurnian dan hue (H*) adalah corak warna. Nilai L*
berkisar 25-45, C* berkisar 9-42, sedangkan H" berkisar 21-57. Adapun nilai rata-
rata L*, C*, H' berturut-turut adalah 37, 29, 42 (Cornell & Schwertmann, 2003;

Khoiroh et al., 2013).

2.3 Peran Ekstrak Daun Jambu Biji

Green chemistry merupakan suatu konsep yang mendorong suatu desain dari
sebuah produk ataupun proses yang mengurangi penggunaan dan penghasilan zat-
zat berbahaya. Dalam 12 aspek berbasis green chemistry salah satunya yaitu
sintesis kimia yang tidak berbahaya. Sesuai dengan penelitian ini menggunakan
ekstrak daun jambu biji. Senyawa organik yang terkandung dalam makhluk hidup
dapat menggunakan agen biologi dalam proses sintesis. Agen biologi berperan
sebagai pereduksi, penstabil, atau keduanya pada proses pembentukan

nanopartikel. Daun jambu biji merupakan salah satu tumbuhan yang dapat
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dimanfaatkan dalam pembentukan hematit. Berdasarkan penelitian yang dilakukan
bahwa molekul bioaktif yang kemungkinan besar berperan sebagai agen
pereduksi dan penstabil dalam proses biosintesis nanopartikel yaitu protein,
polisakarida, tanin, flavonoid, terpenoid (Dianti, 2019). Daun jambu biji
berbentuk elips, oval dan ditandai dengan ujung yang tumpul. Warna daun bagian
atas tampak lebih hijau dibandingkan sisi bawah daun (Kumar, 2021). Klasifikasi
daun jambu biji dirangkum pada tabel 2.3.

Dalam tumbuhan daun jambu biji terdapat kandungan saponin, flavonoid,
tanin, eugenol, dan triterpenoid. Flavonoid dan tanin merupakan senyawa polifenol
yang mendominasi pada tumbuhan daun jambu biji (Arifin et al., 2016).
Kandungan kimia yang terdapat dalam jambu biji, yaitu buah, daun dan kulit
batang pohon jambu biji mengandung tanin, sedangkan pada bunganya tidak
banyak mengandung tanin. Zat tanin yang terdapat dalam daun jambu biji diduga
memberikan khasiat yang cukup tinggi. Daun yang digunakan adalah daun ketiga,
keempat dan kelima dari pucuk karena pada jenis ini terdapat banyak senyawa aktif
(Nadifah et al., 2015). Tanin merupakan senyawa polifenol yang sangat kompleks
(Sumarni dkk., 2018). Daunnya diketahui mengandung senyawa tanin 17,4%,
minyak atsiri, minyak lemak dan asam malat (Setyawaty et al., 2021). Tanin
merupakan senyawa organik yang tidak beracun, ramah lingkungan, larut dalam
air, dan tegolong polifenol banyak ditemukan di alam. Berikut Gambar struktur

Tanin 2.2 (Wahyuni & Syamsudin, 2014).
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Tabel 2 3 Klasifikasi Daun Jambu Biji (Hussain, 2021)

Kingdom : Plantae
Subkingdom . Viridiplantae
Superdivisi :  Embryophyta
Divisi . Tracheophyta
Subdivisi . Spermatophyta
Kelas : Magnoliopsida
Ordo : Myrtales

Famili :  Myrtaceae

Genus . Psidium L
Spesies . Psidium guajava L

OH

OH

Gambar 2 2 Struktur Tanin (Wahyuni, Tian & Syamsudin, 2014)

Tanin mengandung gugus OH™ dalam posisi orto pada cincin aromatik,
sehingga tanin mampu membentuk khelat dengan besi dan kation logam lainnya.
Tanat besi dapat dibentuk dengan baik karena tanin terhidrolisa. Ketika ion Fe3*
bereaksi dengan OH™ di posisi orto akan terbentuk larutan kompleks tanat besi
berwarna biru —hitam. Tanat akan melekat pada permukaan besi yang akan
menghalangi terjadinya proses korosi lebih lanjut (Wahyuni, Tian & Syamsudin,
2014). Tanin memiliki sifat umum, yaitu memiliki gugus phenol dan bersifat
koloid. Karena itu di dalam air bersifat koloid dan asam lemah. Semua jenis tanin
dapat larut dalam air. Kelarutannya besar, dan akan bertambah besar apabila
dilarutkan dalam air panas. Begitu juga tanin akan larut dalam pelarut organik

seperti metanol, etanol, aseton dan pelarut organik lainnya. Tanin akan terurai
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menjadi pyrogallol, pyrocatechol dan phloroglucinol bila dipanaskan sampai suhu
210°F-215°F (98,89°C-101,67°C). Karakteristik senyawa tanin telah dijelaskan

pada Tabel 2.4 (Irianty & Yenti, 2014).

Tabel 2 4 Karakteristik senyawa tanin (Irianty & Yenti, 2014).

Sifat Fisika Sifat Kimia
Warna: Putih kekuning-kuningan Rumus molekul: C76Hs2046
Rasa: Sepat (astrigent) Tanin dapat larut dalam air dan dalam

pelarut organik seperti metanol, etanol,
aseton dan pelarut organik lainnya

Bentuk: Serbuk amorf Tanin akan terurai menjadi pyrogallol,
pyrocatechol dan phloroglucinol bila
dipanaskan sampai suhu 210°F-215°F
(98,89°C-101,67°C)

Titik didih: > 98,89°C Ikatan Kkimia yang terjadi antara
taninprotein  atau  polimer-polimer
lainnya terdiri dari ikatan hidrogen,
ikatan ionik dan ikatan kovalen

Ekstrak daun jambu mengandung polifenol yang tinggi berupa kandungan
tanin sampai sekitar 17% dengan banyak fenolik-OH dari gugus galloyl (Fachry,
2012). Dalam penelitian Rufus et al (2017) tanin merupakan golongan senyawa
polifenol yang tidak beracun dan mampu membentuk kelat dengan Fe(lll). Pada
saat pemanasan larutan prekursor ion Fe(111) membentuk ion kompleks heksa aqua
besi (I11) octahedral ([Fe(H20)6]*") dengan molekul air. Selama reaksi ion
kompleks heksa aqua terdekomposisi dan terdeprotonasi menjadi Fe' — R
([Fe(OH)(H20)]?"), dimana R adalah ((OH)H.0). Senyawa polifenol (tanin) dalam
ekstrak air terlibat dalam pembentukan kelat dengan ion Fe'' — R melalui gugus
ortho dihidroksi benzena. Kemudian Fe"' — R dari kelat mengalami transformasi
fasa menjadi a-Fe.O3 Berikut merupakan reaksi pembentukan nanopartikel o-

Feo0s:



16

Fe’* + H,0 — [Fe(H,0)q]*"

.................................................. (2.1)
[Fe(H0)g]*" —= [Fe(OH)HO)*" (2.2)
[Fe(OR)(H,0)*" + X —» X-FeOMH,0) 2.3)
Fe O (Hy0) =2 (1 EasO e (2.4)

Jenis agen pengendap dalam proses presipitasi berpengaruh terhadap
pembentukan nanopartikel hematit. Dalam penelitian yang telah dilakukan oleh
Rufus et al (2016) telah mensintesis nanopartikel hematit (o-Fe2O3) dengan
menggunakan ekstrak daun jambu biji. Diperoleh ukuran kristal rata-rata sebesar
3,41 nm. Hasil XRD tidak menunjukkan adanya pengotor sehingga dapat dikatakan
bahwa hasil sintesis memiliki kemurnian tinggi, namun pola difraksi menunjukkan
puncak yang agak lebar. Berdasarkan hasil karakterisasi menggunakan SEM
menunjukkan bentuk partikel berupa quasi-spheric atau semi bulat dengan rata-rata

diameter sebesar 35 nm.

-
N’

(104)

(110)

Intensity (counts)

20 30 40 50 60 70 8 90
20 (degree)

Gambar 2 3 Hasil XRD dan SEM pada sintesis hematit (D. Rufus, 2016)
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2.4 Sintesis Pigmen Hematit Menggunakan Metode Presipitasi

Sintesis hematit (0-Fe203) telah banyak dilakukan dengan berbagai macam
metode, seperti metode presipitasi, sol-gel dan hidrotermal. Berdasarkan penelitian
sebelumnya menggunakan metode hidrotermal diperoleh diameter hematit antara
15-205 nm (Kongsat, 2021), metode sol-gel dengan ukuran partikel 20-42 nm
(Paulson et al., 2021) dan metode presipitasi dengan ukuran kristal sebesar 0,5122-
0,7496 nm (Khalamudillah, 2017). Metode presipitasi merupakan suatu metode
pengendapan masing-masing material dasar dengan suatu reaktan. Hasil
pengendapan tersebut kemudian digabungkan untuk pembentukan senyawa yang
diharapkan secara stoikiometris (Purwamargapratala, 2009). Metode presipitasi
dilakukan dengan cara zat aktif dilarutkan ke dalam pelarut, lalu ditambahkan
larutan lain yang bukan pelarut. Hal ini menyebabkan larutan menjadi jenuh dan
terjadi nukleasi yang cepat sehingga membentuk nanopartikel. Metode presipitasi
menjadi metode yang paling banyak digunakan dalam sintesis hematit karena
prosesnya yang sederhana, mudah, biaya yang lebih murah, kristalinitas yang
tinggi, waktu persiapan yang singkat, homogenitas tinggi dan suhu reaksi yang
relatif rendah (Lassoued et al., 2017; Zanur et al., 2017).

Prinsip metode presipitasi ialah pemisahan unsur-unsur berdasarkan perbedaan
besarnya hasil kali kelarutan (Ksp). Pengendapan akan terjadi jika nilai hasil kali
konsentrasi ion-ionnya melebihi harga senyawa tersebut (Wasito & Biyantoro,
2009). Dalam sintesis hematit terdapat tahapan berupa kalsinasi. Kalsinasi
merupakan proses pembakaran tahap awal yang berupa reaksi dekomposisi secara
endotermik. Kalsinasi berfungsi melepaskan gas-gas dalam bentuk karbonat atau

hidroksida sehingga menghasilkan bahan dalam bentuk oksida. Kalsinasi juga
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menghilangkan zat-zat yang tidak dibutuhkan seperti H2O, air kristal, dan gas
(CO2) (Pinna, 1998). Pada suhu kalsinasi 750°C terjadi transisi fasa maghemite
menjadi hematit (Darezereshki et al.,, 2012). Adapun penelitian yang telah
dilakukan oleh Khoiroh et al (2021) yang berhasil melakukan sintesis hematit
dengan metode presipitasi-kalsinasi. Presipitasi dilakukan pada lama sintesis 1 jam
dan kalsinasi dilakukan dengan variasi suhu 750°C, 850°C. Pola XRD (gambar
2.5) menunjukkan kristalinitas tinggi dengan intensitas tinggi pada suhu kalsinasi
750°C. Hematit yang dihasilkan memiliki kemurnian tinggi tanpa adanya
pengotor. Adanya perlakuan kalsinasi dapat mengubah fasa FeOOH menjadi a-

Fe>O3 sesuai dengan reaksi 2.5 berikut ini (Maiti, 2015):

2FEOOH(S) > @-F203(S) + HaO rvvveerreerereeereesesereeiesssessseeseesseseseene (2.5)
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Gambar 2 4 Hasil XRD sintesis hematit pada suhu kalsinasi 750°C dan 850°C
(L. M. dkk Khoiroh, 2021)

2.5 Pengaruh Variasi Lama Sintesis pada Pigmen Hematit
Menurut Tussa’adah & Astuti (2015) waktu sintesis menyebabkan terjadinya

aglomerasi partikel. Apabila terjadi aglomerasi pada partikel maka ukuran partikel

akan semakin besar dan ukuran kristal serta warna pigmen yang dihasilkan akan
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berbanding lurus dengan ukuran partikel. Dalam penelitian Habibah (2019)
menyatakan bahwa semakin kecil ukuran kristal hematit maka akan menghasilkan
pigmen hematit yang semakin cerah begitu juga sebaliknya, apabila ukuran kristal
semakin besar akan menghasilkan pigmen dengan warna yang pekat.

Penelitian Borsing et al (2017) melakukan sintesis hematit dengan lama sintesis
1 jam dengan prekursor Fe(NO3)3.9H20. Hasil krakterisasi SEM menghasilkan
hematit yang terdiri atas partikel besar agregat dengan ukuran partikel sebesar 50-

100 nm.

Miri et al (2020) melakukan sintesis hematit dengan lama sintesis 2 jam
menghasilkan pola XRD dengan puncak tajam yang menunjukkan Kristalinitas
tinggi. Selain itu hasil XRD menunjukkan senyawa hematit murni tanpa adanya
pengotor. Bentuk partikel pada hasil SEM berbentuk spheric dengan ukuran partikel

15-20 nm.
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Gambar 2 6 Hasil XRD dan SEM hematit dengan lama sintesis 2 jam (Miri,
2020)

Lassoued et al (2017) melakukan sintesis hematit dengan lama sintesis 3 jam
dengan prekursor (FeCls.6H20). Pola XRD vyang dihasilkan menunjukkan
kristalinitas tinggi dengan puncak tajam dan sempit. Selain itu hasil XRD
menunjukkan bahwa senyawa hematit murni tanpa adanya pengotor. Hasil
karakterisasi SEM menunjukkan bahwa kristalit hematit menunjukkan sifat halus

dan bentuk hampir bulat dengan ukuran partikel sebesar 61 nm.
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Gambar 2 7 Hasil XRD dan SEM hematit dengan lama sintesis 3 jam (Lassoued,
A., 2017)



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini akan dilakukan pada bulan 16 Februari — 17 April 2023 di
Laboratorium Riset Kimia Fisik Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik
Ibrahim Malang. Karakterisasi XRD dilakukan di PT. Inovasi Hijau Indonesia.
Karakterisasi SEM dilakukan di Institut Teknologi Sepuluh November.
Karakterisasi FTIR dilakukan di Laboratorium Program Studi Kimia Universitas
Brawijaya. Adapun Kkarakterisasi color reader dilakukan di Laboratorium
Pengolahan Pangan dan Biomassa Fakultas Teknologi Pertanian Universitas

Brawijaya.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya seperangkat alat
gelas, hot plate, penangas air, termometer, lemari asam, pH meter, magnetic stirrer,

neraca analitik, tanur, XRF, XRD, Color reader, SEM dan FTIR.

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya limbah bubut

besi, aguademineral, HNOs, NaOH dan daun jambu biji.

3.3 Desain Penelitian
Penelitian yang akan dilakukan adalah sintesis senyawa hematit (a-Fe2O3) dari
limbah bubut besi menggunakan metode presipitasi menggunakan variasi lama

sintesis selama 1, 2, 3 dan 4 jam. Agen reduktor yang digunakan pada proses
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sintesis yaitu ekstrak daun jambu biji. Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan
XRD dan color reader. Kemudian hasil sintesis terbaik dikarakterisasi

menggunakan FTIR dan SEM.

3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Preparasi Sampel

Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini yaitu limbah bubut besi
(iron lathe waste) dari industri kerajinan besi di Malang, Jawa Timur. Limbah bubut
besi yang masih bercampur dengan pengotor dipreparasi dengan cara separasi
menggunakan magnetic separator. Selanjutnya dicuci dengan aguademin dan
dikeringkan pada suhu ruang. Kemudian sampel yang telah terpisah dengan
pengotor dijadikan sebagai bahan dasar prekursor Fe**. Sampel hasil preparasi

kemudian dianalisis menggunakan XRF.

3.4.2 Pembuatan Prekursor Ferri (Fe**)

Limbah bubut besi yang telah kering sebanyak 20 gram dimasukkan ke dalam
gelas beaker 500 ml. Ditambahkan 200 ml HNO3z 7 M lalu distirer, kemudian
campuran didiamkan pada suhu ruang selama 24 jam hingga larut sempurna.
Selanjutnya disaring menggunakan kertas saring dan filtrat dipanaskan di atas hot
plate sambil diaduk hingga membentuk slurry (L. M. dkk Khoiroh, 2021).
Kemudian dipanaskan kembali hingga prekursor berbentuk serbukan. Analisis
kualitatif dilakukan dengan cara melarutkan sedikit sampel ke dalam 50 ml aquades

kemudian ditetesi dengan NaOH 1 M untuk mengetahui keberadaan ion Fe®*
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Sampel yang mengandung ion Fe®* akan ditandai dengan terbentuknya endapan

merah kecoklatan.

3.4.3 Ekstraksi Daun Jambu Biji dengan Metode Infusa

Ekstraksi daun jambu biji menggunakan metode infusa memiliki beberapa
langkah. Mula-mula daun jambu biji yang sudah dipetik, dicuci dengan air yang
mengalir dan dibilas dengan aquades. Daun jambu biji ditimbang sebanyak 40 gram
menggunakan neraca analitik, kemudian dimasukkan ke dalam beaker glass 250
mL dan ditambahkan aquademin sebanyak 200 mL lalu diaduk hingga homogen
(Kumar et al., 2021). Selanjutnya dipanaskan dengan water bath yang berisi 500
mL air selama 30 menit pada suhu 80°C. Larutan didiamkan sampai terbentuk
ampas kemudian di saring dengan kertas saring dan didapatkan filtrat yang
digunakan sebagai agen reduktor. Kemudian, filtrat dikarakterisasi menggunakan

FTIR.

3.4.4. Sintesis Hematit (a-Fe203) dengan Variasi Lama Sintesis

Prekursor Fe(NOs)s sebanyak 15 gram ditambahkan 150 ml aquademin
dilanjutkan dengan pengadukan menggunakan magnetic stirrer hingga homogen
dan dicek pH larutan. Selanjutnya ditambahkan ekstrak daun jambu biji sedikit
demi sedikit sebanyak 150 mL sambil diaduk. Dicek kembali pH dan dipanaskan
dengan variasi lama sintesis 1,2, 3 dan 4 jam pada suhu 90°C. Larutan tersebut
didekantasi dan endapan dicuci dengan aquademin hingga pH netral. Larutan
kemudian dicuci dengan aseton. Selanjutnya disaring menggunakan corong

buchner. Kemudian dilakukan kalsinasi pada suhu 750 °C selama 3 jam (D. Rufus,
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2016). Produk hasil sintesis yang dihasilkan kemudian dikarakterisasi
menggunakan XRD dan Color reader. Sedangkan hasil sintesis terbaik

dikarakterisasi menggunakan FTIR dan SEM.

3.5 Karakterisasi Hasil Sintesis
3.5.1 Difraksi Sinar-X (XRD)

Produk hasil sintesis di karakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui
ukuran kristal, struktur kristal dan parameter kisi hematit. Serbuk hematit dipress
terlebih dahulu menggunakan alat pengepres. Selanjutnya, sampel diletakkan pada
sampel holder dan diberi sinar-X dengan radiasi Cu Ka (1=1.5418A) dengan daya
sebesar 30kV dan arus sebesar 10 mA. Pengukuran dilakukan pada rentang 26 (°)

=20-80.

3.5.2 Color Reader

Produk hasil sintesis ditempelkan pada color reader dan ditekan berbunyi atau
lampu menyala. Kemudian angka yang ditampilkan diukur pada grafik untuk
mengetahui spesifikasi warna. Hasil yang diperoleh berupa nilai L*, a* dan b*
dengan skala 0-100. Berdasarkan nilai tersebut maka dapat ditentukan nilai L* dan

H*.

3.5.3 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Produk terbaik dari hasil karakterisasi XRD dianalisis menggunakan SEM
untuk mengamati struktur morfologi permukaan sampel dalam perbesaran yang
tinggi dengan menggunakan berkas elektron berenergi tinggi pada rentang

perbesaran 20.000-200.000x sehingga terlihat morfologi dan ukuran partikel.
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354 FTIR

Produk hasil sintesis dengan variasi lama sintesis dikarakterisasi menggunakan
FTIR untuk menganalisis gugus fungsi suatu sampel dilakukan dengan
membandingkan pita absorbsi yang terbentuk pada spektrum infra merah
menggunakan tabel korelasi dan menggunakan spektrum senyawa pembanding
(yang sudah diketahui). Sinar infra merah memiliki rentang panjang gelombang dari

2,5 - 25 um. Adapun frekuensi sinar infrared memiliki rentang dari 400 - 4000 cm?.

3.5.5 XRF

Limbah besi yang sudah dipisahkan dari pengotor dianalisis dengan XRF untuk
mengetahui unsur-unsur yang terkandung dalam sampel beserta konsentrasi unsur.
Analisis menggunakan XRF dapat dilakukan dengan metode analisis kualitatif
maupun kuantitatif. Analisis kualitatif hanya memberikan informasi kandungan
unsur suatu bahan yang dinyatakan dalam intensitas dalam satuan cps (count per
second). Analisis kuantitatif dilakukan untuk menentukan konsentrasi unsur dalam
suatu bahan. Analisis secara kuantitatif dilakukan dengan cara mengkonversi hasil
yang diperoleh dalam analisis kualitatif yang berupa intensitas dalam satuan cps

menjadi satuan persen berat atau ppm.

3.6 Analisis Data
3.6.1 Analisis Data XRD

Analisis kualitatif hasil XRD dilakukan dengan cara membandingkan pola
difraksi sinar-X dengan standar data base JCPDS no 33-0664. Sedangkan analisis

kuantitatif hasil XRD dilakukan untuk mengetahui ukuran kristal yang diperoleh
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dengan menggunakan persamaan Debye-Scherrer yang ditulis seperti pada

persamaan 3.1.

Dengan D adalah ukuran kristal (nm), k adalah konstanta (0,8-1), A adalah panjang
gelombang radiasi (nm), £ adalah full width at half maximum (FWHM) dan 6 adalah

sudut datang.

3.6.2 Analisis Data Color Reader
Berdasarkan nilai L*, a* dan b* dari pengukuran color reader, maka dapat

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

C* = [(@%)2 + (0%)2]Y2 e (3.2)

H°® = tan-1 (b*/a*), degree 0° < H° <360 .....c..ccoevvvvieieiiiine (3.3)
Dengan L* adalah derajat kecerahan, a* adalah derajat kemerahan dan b* adalah
derajat kekuningan. Hasil yang diperoleh kemudian dibandingkan dengan nilai L*,

C* dan H* standar pigmen hematit.

3.6.3 Analisis Data SEM

Analisis hasil SEM menghasilkan informasi mengenai morfologi dari hasil
sintesis. Hasil karakterisasi berupa gambar digital akan diolah menggunakan
Image-J. Untuk menganalisis partikel menggunakan Image-J dilakukan dengan
cara Image > Type > 8 bit. Selanjutnya menyesuaikan skala sesuai dengan scale
bar pada hasil SEM dengan cara Analyze > Set scale. Setelah itu mengukur panjang

masing-masing partikel yang terlihat dengan menggunakan line sehingga diperoleh
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distribusi ukuran partikel. Setelah dilakukan pengukuran partikel maka dilakukan
analisis partikel dengan cara Analyze > Set measurement untuk menentukan
keluaran dalam analisis partikel. Kemudian Analyze > Analyze Particles dan
disimpan data dalam format excel.

Data yang diperoleh kemudian diolah menggunakan aplikasi origin dengan
cara Plot > Statistical > Histogram. Kemudian diatur number of bin dan add
distribution curves. Blok kolom Y yang muncul lalu Analysis > Peaks and Baseline
> Multiple Peak Fit. Diklik titik tertinggi yang muncul pada grafik lalu Open NLFit
> Fit until converged sehingga akan diperoleh tabel ukuran rata-rata partikel dari

persamaan fungsi Gaussian.

3.6.4 Analisis Data FTIR

Hasil yang didapatkan berupa spektrum absorbansi dengan sumbu x berupa
bilangan gelombang yang jumlahnya berkisar 4.000 di paling kiri dan 400 di paling
kanan sedangkan sumbu y berupa absorbansi. Dicocokkan hasil spektrum yang
diperoleh dengan standar FTIR hematit pada SDBS. Data pita absorpsi pada

senyawa hematit terdapat pada Tabel 3.1 (Darezereshki et al., 2012).

Tabel 3 1 Data absorbansi senyawa hematit (Darezereshki et al., 2012)

No. Bilangan Gelombang (cm™) Jenis vibrasi
1. 465 dan 544 Fe-O stretching




BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN
4.1 Sintesis Pigmen Hematit (a-Fe203) dari Limbah Bubut Besi
4.1.1 Pembuatan Prekursor Ferri (Fe3*)

Dalam penelitian ini sampel yang digunakan berupa limbah bubut besi dari
industri kerajinan besi di Jl.Gajayana Kota Malang. Limbah bubut besi yang
diperoleh berwarna abu-abu gelap dan masih bercampur dengan pengotor seperti
tanah dan unsur lainnya. Untuk itu dipisahkan dengan magnetic stirrer. Sampel
yang telah terpisah digunakan dalam pembuatan prekursor Ferri (Fe*). Hal ini
dikarenakan kandungan Fe dalam sampel cukup tinggi. Sebagaimana data hasil
analisis XRF pada tabel 4.1. Berdasarkan data tersebut, sesuai dengan penelitian
(Khoiroh et al., 2021) bahwa kandungan sampel pada limbah bubut cukup tinggi

sebesar 96,3 %.

Tabel 4 1 Kandungan unsur pada prekursor

Unsur Jumlah (%)
Besi (Fe) 96,58 %
Europium (Eu) 1%
Mangan (Mn) 0,62 %
Rubidium (Rb) 0,60 %
Osmium (Os) 0,25 %
Tembaga (Cu) 0,25 %
Nikel (Ni) 0,23 %
Fosfor (P) 0,22 %
Kromium (Cr) 0,20 %
Kalsium (Ca) 0,15 %
Lantanum (La) 0,03 %

Destruksi basah dilakukan dengan penambahan asam pekat dan panas seperti
HNOs. Apabila besi direaksikan dengan HNO3z maka akan menghasilkan ion ferri

dan gas nitrogen sesuai dengan reaksi 4.1 dan gambar 4.1 (Vogel, 1990)

29



30

Gambar 4 1 (a) Reaksi prekursor saat destruksi (b) Hasil setelah destruksi
Reaksi tersebut akan menghasilkan gas NO yang tidak berwarna. Ketika gas NO
bereaksi dengan oksigen, maka akan membentuk gas nitrogen dioksida (NO2) yang
berwarna merah kecoklatan sesuai dengan reaksi 4.2 (Vogel, 1990). Filtrat hasil
destruksi dipanaskan sampai membentuk padata garam Fe(NOz)s seperti pada

gambar 4.1.

2NO(g) + Ong) —= 2NOy(,,

Dianalisis secara kualitatif pada prekursor untuk mengetahui keberadaan ion
ferri. Dalam penelitian ini diketahui bahwa terdapat ion ferri pada sampel ditandai
dengan terbentuknya endapan merah kecoklatan sesuai dengan reaksi 4.3 (Vogel,

1990) dan gambar 4.2:

Fe**™+30H" — Fe(OH); ()
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Gambar 4 2 Hasil reaksi prekursor ferri dengan NaOH

Pembentukan ion ferri (Fe**) lebih dipilih dibandingkan dengan ion ferro (Fe?).
Karena ion Fe?* mudah teroksidasi menjadi ion Fe®** dan lebih stabil. Berdasarkan
diagram pourbaix bahwa ion Fe** lebih mudah mengendap pada pH 2, sedangkan

pada unsur lainnya baru dapat mengendap pada pH basa.

4.1.2 Ekstraksi Daun Jambu Biji dengan Metode Infusa

Dalam penelitian ini daun jambu biji diperoleh dari perumahan PNS
Tlogomas di jalan Joyo Agung Ill. Daun jambu biji dipetik secara manual pada
daun ketiga, keempat dan kelima dari pucuk karena pada jenis tersebut banyak
senyawa aktif yang terkandung didalamnya (Nadifah et al., 2015). Pada gambar 4.3
terdapat proses pengeringan daun jambu biji pada suhu ruang dan penghalusan
dengan cara ditumbuk. Pada proses penghalusan bertujuan untuk memperluas
kontak antara padatan dan pelarut pada proses ekstraksi sehingga jumlah ekstrak
yang diperoleh optimum.

Daun jambu biji yang telah halus diekstraksi menggunakan metode infusa
untuk memperoleh senyawa aktif yang terdapat dalam daun jambu biji dengan
menggunakan pelarut air. Kemudian dilakukan penyaringan untuk memisahkan

antara filtrat dan ampas. Hasil filtrat yang diperoleh kemudian dilakukan analisis
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FTIR untuk mengetahui gugus fungsional senyawa yang terkandung pada ekstrak

daun jambu biji, pH yang diperoleh berkisar anatara 5-6 sesuai pada gambar 4.4.

Gambar 4 3 (a) Daun jambu biji setelah dicuci (b) Daun jambu biji setelah

dihaluskan

Gambar 4 4 Proses ekstraksi daun jambu biji dengan metode infusa (a)
Pemanasan dengan suhu 80°C selama 30 menit (b) Penyaringan ekstrak daun
jambu biji

Adanya kandungan tanin dikuatkan dengan uji fitokimia antara FeCls dengan
ekstrak daun jambu biji untuk menentukan apakah sampel mengandung gugus
fenol. Adanya gugus fenol ditunjukkan dengan warna hijau kehitaman setelah
ditambahkan FeCls sesuai pada gambar 4.5. Terbentuknya warna hijau kehitaman
pada ekstrak setelah ditambahkan dengan FeClz karena tanin akan membentuk

senyawa kompleks dengan ion Fe®*, seperti yang terlihat pada gambar 4.6.
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Gambar 4 5 (a) Ekstrak Daun Jambu Biji (b) Estrak Daun Jambu Biji setelah
ditambahkan FeCls

OH
OH

0. o O |/O\Fe/ ° O OH
O o/ \\o +3Cr
M

(o]
Gambar 4 6 Reaksi antara Tanin dan FeCls (Ergina dkk, 2014)

Terbentuknya senyawa kompleks antara tanin dan FeCls karena adanya ion Fe®*
sebagai atom pusat dan tanin memiliki atom O yang mempunyai pasangan elektron

bebas yang bisa mengkoordinasikan ke atom pusat sebagai ligannya. lon Fe®* pada
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reaksi diatas mengikat tiga tanin yang memiliki 2 atom donor yaitu atom O pada
posisi 4’ dan 5” dihidroksi, sehingga ada enam pasangan electron bebas yang bisa
dikoordinasikan ke atom pusat. Atom O pada posisi 4* dan 5’ dihidroksi memiliki
energi paling rendah dalam pembentukan senyawa kompleks, sehingga

memungkinkan menjadi sebuah ligan (Ergina dkk, 2014).

4.1.3 Sintesis Hematit (a-Fe203) dengan Variasi Lama Sintesis

Proses sintesis pigmen hematit dilakukan dengan metode presipitasi
kemudian dilanjutkan dengan kalsinasi. Pada proses presipitasi dilakukan
penambahan ekstrak daun jambu biji pada larutan prekursor yang akan membentuk
endapan besi oksida. Dalam proses pembuatan larutan prekursor, mula-mula serbuk
prekursor ditambahkan terlebih dahulu dengan aquademin yang bertujuan untuk
menguraikan prekursor garam besi nitrat, sehingga lebih mudah untuk bereaksi
dengan agen pengendap. Berikut persamaan reaksi 4.4 ketika prekursor garam besi

nitrat ditambahkan dengan aquademin:

H,0
FG(NO3)3(S) —2> Fe3+(aq) + 3NO3-

Agquademineral digunakan sebagai pelarut sesuai dengan gambar 4.7, karena dapat
memperkecil adanya gangguan pengotor selama proses sintesis. Diharapkan akan
mengahasilkan produk yang relatif murni.

Metode presipitasi dilakukan dengan menambahkan agen pengendap berupa
ekstrak daun jambu biji sebanyak 150 ml dan hasilnya mulai terlihat dengan
terbentuknya warna hijau pada larutan prekursor. Pada saat penambahan esktrak

daun jambu biji pada larutan prekursor, pH yang diperoleh semakin naik yaitu dari
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pH 1 menjadi 2 dan terbentuknya endapan berwarna merah kecoklatan pada saat

pemanasan yang ditampilkan pada gambar 4.8.

Gambar 4 8 Penambahan ekstrak daun jambu biji pada prekursor Fe(NO3)3

Dalam ekstrak daun jambu biji terdapat senyawa polifenol (tanin) yang
berfungsi sebagai agen pereduksi dan penstabil dengan banyak fenolik —OH dari
gugus galloy. Gugus fungsi ini dapat membentuk kompleks yang kuat dengan ion
Fe3*, selanjutnya gugus hidroksil dari senyawa polifenol dideprotonasi dan
berperan mereduksi ion Fe** menjadi Fe®. Dengan demikian, ion Fe3* mengoksidasi
gugus hidroksil menjadi gugus karbonil dan terjadi reaksi reduksi pada Fe®*

menjadi NPs Fe® dan selanjutnya dioksidasi oleh oksigen atmosfer atau air yang
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menghasilkan endapan nanopartikel o-Fe.O3 sesuai dengan mekanisme yang

terdapat pada Gambar 4.9.
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Gambar 4 9 Mekanisme pembentukan nanopartikel a-Fe2Os oleh gugus galloyl
tanin (Shtewi, 2021)

Tahap selanjutnya yaitu pemanasan pada suhu 90°C yang dilakukan dengan
variasi 1, 2, 3 dan 4 jam untuk mengetahui variasi waktu optimal pembentukan
hematit. Kemudian setelah proses sintesis telah selesai dilakukan penyaringan
dengan cara divakum untuk menghilangkan pelarut dan hanya tersisa endapan.
Endapan dicuci menggunakan aquademin sampai pH 6 yang bertujuan untuk

menghilangkan pengotor. Kemudian dilakukan kalsinasi yang berfungsi untuk
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mengubah fasa dari fasa transisi menjadi fasa hematit. Berikut merupakan gambar

4.10 (a) sebelum kalsinasi dan (b) setelah kalsinasi.

e

Gambar 4 10(a) Produk sebelum kalsinasi (b) Produk setelah kalsinasi

4.2 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan XRD
Untuk menentukan fasa yang terbentuk maka perlu dilakukan karakterisasi

dengan XRD. Hasil sintesis menggunakan metode presipitasi dan telah dilakukan
kalsinasi menghasilkan serbuk berwarna merah kecoklatan dan terdapat data XRD
pada gambar 4.11. Difaktogram hasil sintesis dengan variasi lama sintesis 1, 2, 3
dan 4 jam menunjukkan kesuaian puncak dengan standart hematit (data base
JCPDS no 33-0664). Hal ini menunjukkan bahwa dalam masing-masing variasi
lama sintesis masih dalam fasa hematit dan tidak ditemukan adanya pengotor dan
memiliki Kisi kristal berbentuk rombohedral.

Perbandingan posisi puncak 26 (°): 33 pada gambar 4.12. dari perbandingan
tersebut, dapat diketahui bahwa pada posisi puncak difaktogram sampel yang
disintesis dengan lama sintesis 1, 2 dan 3 mengalami pergeseran kearah lebih besar
(kanan) yang menandakan bahwa ukuran kristal yang kecil. Sedangkan pada lama

sintesis 4 jam tidak mengalami pergeseran. Pergeseran puncak dimungkinkan
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karena terjadinya pergeseran parameter sel Kisi yang berpengaruh pada ukuran

kristal dan beberapa jenis cacat dalam kisi kristal hematit (Muller et al., 2015).
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Gambar 4 11 Difaktogram hasil sintesis dengan variasi lama sintesis 1, 2, 3

dan 4 jam
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Gambar 4 12 Difaktogram hasil sintesis dengan variasi lama sintesis 1, 2, 3 dan 4
jam
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Lebarnya puncak dari masing-masing sampel menunjukkan banyaknya sinar-
X vyang terhambur pada bidang dna yang sama. Lebar dari pola XRD
mengidentifikasi ukuran kristal dari suatu sampel. Ukuran kristal dapat dihitung
dengan mengetahui lebar setengah puncak maksimum (FWHM) (Astuti., 2012).
Sampel yang memiliki FWHM yang lebar memiliki ukuran kristal yang lebih kecil.
Berdasarkan hasil penelitian ini diperoleh sampel dengan FWHM yang paling lebar
adalah sampel dengan variasi lama sintesis 1 jam. Ukuran kristal dari senyawa
hematit dapat dihitung dengan persamaan Debye-Scherrer, sehingga didapatkan

ukuran kristal masing-masing sampel pada tabel 4.2.

Tabel 4 2 Ukuran kristal senyawa hematit hasil sintesis

Sampel 20 (°) FWHM (°) Ukuran Kristal (nm)
1 Jam 33,230 0,193 42,938
2 Jam 33,309 0,165 50,254
3 Jam 33,162 0,138 60,030
4 Jam 33,182 0,187 44,378

Tabel 4 3 Data Rp/Rwp senyawa hematit

Parameter ~ Standar Hematit 1 Jam 2 Jam 3 Jam 4 Jam
Grup ruang R-3c R-3c R-3c R-3c R-3c
Kisi kristal ~ Rhombohedral Rhombohedral Rhombohedral Rhombohedral Rhombohedral
Unit 6 6 6 6 6
a(A) 5.04 5,039 5,032 5,031 5,034
b (A) 5.04 5,039 5,032 5,031 5,034
c(A) 13.75 13,755 13,740 13,731 13,748
Rp 4,65 4,48 5,00 4,69
Rwp 5,90 6,26 5,91 6,26
GOF 0,4010 0,3204 0,3887 0,3634

Dapat disimpulkan bahwa lebar puncak difraksi sinar-X tersebut
menggambarkan ukuran kristal. Sintesis hematit dengan lama sintesis 3 jam,
memiliki ukuran kristal yang paling besar dibandingkan dengan sampel yang lain.
Hal ini disebabkan oleh pemanasan yang terlalu lama, sehingga terjadi

pertumbuhan kristal a-Fe>O3z Pemanasan yang dilakukan selama 1 jam sangat
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efektif karena menghasilkan ukuran kristal yang paling kecil yaitu 42,938 nm dan
memiliki nilai Rp/Rwp < 10 lebih rendah dibandingkan dengan variasi 2, 3. Namun
pada variasi 4 jam mengalami penurunan dengan ukuran kristal sebesar 44,378 nm.
Kemudian hasil sintesis terbaik yang dilihat pada hasil XRD dan dilanjutkan dengan

karakterisasi SEM dan FTIR pada lama sintesis 1 jam.

4.3 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan Color Reader

Senyawa hasil sintesis dilakukan uji warna dengan color reader untuk
mengetahui warna dari pigmen hasil sintesis yang ditunjukkan dengan nilai L*, a*,
b*, ¢* dan H° yang kemudian dibandingkan dengan standart hematit sesuai gambar
4.14 pigmen hematit dengan variasi lama sintesis dan hasil analisa warna
dirangkum dalam tabel 4.4.

Nilai L* (value) menunjukkan derajat kecerahan, a* menunjukkan koordinat
variasi warna hijau hingga merah. b* menunjukkan koordninat variasi warna biru
hingga kuning. C* (chroma) menunjukkan intensitas kemurnian warna dan H° (hue)
menunjukkan corak warna dari pigmen. Berdasarkan hasil karakterisasi colour
reader yang ditunjukkan pada tabel 4.4 bahwa bahwa warna pigmen hematit sesuai
dengan standart warna hematit. Dalam variasi lama sintesis dapat disimpulkan
bahwa semakin lama waktu sintesis maka warna yang diperoleh semakin gelap,
sedangkan pada a* menunjukkan nilai yang tidak beraturan dengan nilai
kekuningan tertinggi pada variasi 2 jam. Nilai b* semakin naik seiring dengan
bertambahnya variasi lama sintesis. Nilai H® semakin meningkat dengan
bertambahnya waktu sintesis. Nilai C* semakin rendah seiring dengan

bertambahnya waktu sintesis dan sedikit naik pada variasi 2 jam.
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1 Jam 2 Jam 3 Jam 4 Jam

Gambar 4 13 Pigmen hasil sintesis dengan variasi lama sintesis

Tabel 4 4 Hasil analisa warna pigmen hematit dengan variasi lama sintesis

Uji warna Standar pigmen hematit* 1jam 2jam 3jam 4 jam

L* 25— 45 (37) 4184 42,77 4117 31

c* 942 (29) 2341 27,11 2595 21,59
He 21— 57 (42) 51,45 5533 59,34 56,58
a* 12,36 1542 13,22 11,88
b* 19,87 223 2233 18,03

*Sumber: (Cornell, R.M & Schwertmann, 2003)

4.4 Karakterisasi Hasil Sintesis Terbaik
4.4.1 Karakterisasi SEM

Karakterisasi SEM bertujuan untuk mengetahui morfologi partikel dan
ukuran partikel. Hasil analisis SEM pada variasi 1 jam dengan perbesaran 10.000
kali dengan skala 1pum seperti pada gambar 4.14. Bahwa pada variasi lama sintesis
1 jam diperoleh bentuk partikel yang tidak beraturan dengan beberapa partikel yang
tidak bulat (agregat) dan kasar. Kemudian sampel juga mengalami aglomerasi
dimana terlihat penggabungan partikel-partikel kecil ke partikel yang lebih besar
yang membentuk agregat. Aglomerasi itu terjadi disebabkan tidak stabilnya

partikel-partikel dalam larutan selama proses sintesis sehingga untuk dapat
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mencapai kestabilan partikel, maka partikel-partikel ini akan berusaha untuk saling

berikatan (Puspita dkk., 2021).

Lab. Enargl dan Lingkungian | [T = 20
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|
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Gambar 4 14 Hasil SEM lama sintesis 1 jam dengan perbesaran 10.000 kali

4.4.2 Karakterisasi FTIR

Analisa FTIR dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada
ekstrak daun jambu biji dan nanopartikel hematit pada kisaran bilangan gelombang
4000-500 yang terdapat pada tabel 4.5. Bilangan gelombang kuat yang terdapat
pada 430 dan 519 merupakan vibrasi ulur dari Fe-O. Hasil analisis FTIR bahwa
menunjukkan adanya Fe-O stretching fasa hematit (a-Fe2O3). Hasil penelitian ini
sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan oleh liang bahwa hematit memiliki

puncak pada bilangan gelombang 468 cm™ dan 536 cm™.
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Tabel 4 5 Interpretasi hasil spektra FTIR pada hematit dan ekstrak daun jambu biji

Bilangan Bilangan Gugus Bilangan Intensitas
Gelombang Gelombang Fungsi Gelombang
Hematit Daun Jambu (cm)
(cm™) Biji (cm™)
3447 Gugus O-H 3450-3600 Strong
stretching (Durga
dkk.,2016)
2928 Ikatan 2900 (Rehan weak
vibrasi C-H  etal., 2019)
1726 Ikatan C=0O 1743 (Palupi weak
gugus ester  dkk., 2016)
1628 Gugus C=C 1613 strong
stretching (Nurfizatullah
dkk., 2023)
1537 Ikatan 1537-1554 Weak
vibrasi C=C (Pari, 2011)
aromatik
1447 Gugus 1446  (Citra Strong
alkenaC=H dkk.,2021)
1319 Vibrasi ulur 1319 Medium
C-O (Hardini,
2009)
430 dan 519 Ikatan 470-570 Strong
vibrasi Fe-O  (Wahyinto et
al., 2022)

Untuk menetapkan kemungkinan keterlibatan biomolekul dalam penelitian

dan stabilitas nanopartikel hematit spektrum FTIR dari daun jambu biji dan

dibandingkan dengan sampel yang disintesis. Dapat dilihat pada gambar 4.15

menunjukkan adanya ciri tanin yaitu terdapat puncak vibrasi fenolik dengan

intensitas kuat pada bilangan gelombang 3447 (O-H streching). Pada bilangan

gelombang 2928 terdapat ikatan vibrasi C-H dengan intensitas lemah. Adanya

gugus ester (C=0) pada bilangan gelombang 1726 menunjukkan terdapatnya

senyawa golongan tanin. Sari (2015) menyatakan bahwa terdapatnya gugus ester

menunjukkan adanya senyawa tanin terhidrolisis. Terlibatnya senyawa polifenol

dalam sintesis hematit ditandai dengan tidak adanya bilangan gelombang yang
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terdapat pada ekstrak daun jambu biji dalam sintesis hematit. Dikarenakan pada saat

pemanasan tinggi senyawa organik akan hilang dan hanya tersisa senyawa hematit.

Hematit
— Ekstrak Daun Jambu Biji

Transmitan (%)

519

30

%
(]

+
e

T T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4 15 Hasil spektra FTIR daun jambu biji dan hematit

4.5 Pemanfaatan Limbah Bubut Besi

Kerusakan lingkungan alam tidak bisa dilepaskan dari perilaku manusia.
Terbukti, bahwa sebagian besar bencana yang terjadi bukanlah karena faktor alam
semata, tetapi karena ulah dan perilaku manusia sendiri. Khususnya pada limbah
bubut besi, banyak industri-industri yang mengolah besi membuang limbah sisa
perindustriannya kelingkungan tanpa adanya pengolahan. Hal ini dapat

menyebabkan kerusakan dan pencemaran lingkungan yang akan memicu bencana

alam.
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Artinya: "'Sesungguhnya Allah menyuruh (kamu) berlaku adil dan berbuat
kebajikan, memberi bantuan kepada kerabat, dan Dia melarang (melakukan)

perbuatan keji, kemungkaran, dan permusuhan. Dia memberi pengajaran
kepadamu agar kamu dapat mengambil pelajaran™(QS. an-nahl: 90).

Dalam Q.S. an-Nahl/16:90 dijelaskan bahwa kita sebagai manusia harus
berperilaku ihsan terhadap lingkungan. Al-Maraghi menafsirkan kata (s
dengan makna sebagai perbandingan nilai dari al-khair (kebaikan) yang nilainya
lebih banyak lagi. Maksudnya bahwa ihsan nilai kebaikannya lebih banyak lagi
dibandingkan al-khair. Sedangkan Quraish Shihab menafsirkan kata o3y al-
ihsan dengan dua makna yaitu memberi nikmat kepada pihak lain dan perbuatan
baik. Kata ihsan maknanya lebih luas dan dalam dari pada adil karena adil
bermakna memperlakukan orang lain sama perlakuannya terhadap diri sendiri
sedangkan ihsan bermakna memperlakukannya lebih baik dari pada perlakuan pada
diri sendiri. Dari penjelasan tafsir di atas dapat difahami bahwa ihsan adalah puncak
dari nilai kebaikan dia mempunyai nilai kebaikan yang melimpah. Secara ekologis
berbuat baik ini dimaknai tidak sebatas pada manusia tapi juga semua makhluk
hidup termasuk lingkungan. Ini berarti perbuatan baik pada lingkungan juga
akhirnya kembali pada kemaslahatan manusia itu sendiri (Abdul, dkk 2021).
Sintesis pigmen hematit merupakan salah satu cara memanfaatkan limbah
bubut besi menjadi barang yang ramah lingkungan dan memiliki nilai jual. Besi
oksida dapat dengan mudah disintesis dengan berbagai metode. Salah satu metode
yang paling mudah ialah metode presipitasi. Dalam metode presipitasi
membutuhkan agen pengendap agar terjadi pemisahan antara filtrat dan endapan.

Pada umumnya agen pengendap yang dilakukan pada proses sintesis hematit ialah
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dari bahan kima NH4OH, HCI dan H2SO4 yang akan menimbulkan limbah kimia
kembali. Oleh karena itu, perlu adanya alternatif agar proses sintesis tidak
menimbulkan limbah lebih banyak yaitu menggunakan ekstrak tanaman. Green
synthesis merupakan proses sintesis nanopartikel besi oksida menggunakan agen
pengendap dari bahan dasar alam salah satunya ekstrak daun jambu biji. Penciptaan
tumbuhan yang sangat penting bagi kehidupan menunjukkan bahwa semua ciptaan
Allah sungguh tidak ada yang sia sia jika manusia mau berfikir. Seperti yang

tertuang dalam surah Ali Imran ayat 190-191.:

S0 LY o6 s ol o5 o gls 3 8y b 058k
S e G BB S 14 el U g ol otz sls o opKaEs aesit ey 13,80
Artinya: ” Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya
malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal, (yaitu)
orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau dalam keadan
berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi (seraya
berkata): "Ya Tuhan kami, tiadalah Engkau menciptakan ini dengan sia-sia, Maha

Suci Engkau, maka peliharalah kami dari siksa neraka.” QS Ali Imran (3): 190-
191.

Muhammad Quraish Shihab dalam tafsir Al Misbah kata albab adalah jamak
dari lubb, yang berarti saripati sesuatu. Kacang sebagai contoh, memiliki kulit yang
menutupi isi. Isi kacang dinamai lubb. Ulul albab adalah orang-orang yang
memiliki akal murni, tidak diselubingi oleh kulit, yaitu kabut ide yang dapat
melahirkan kerancuan dalam berpikir, yang merenungkan tentang fenomena alam
raya sehingga mampu sampai kepada yang sangat nyata tentang keesaan dan
kekuasaan Allah SWT. Pada ayat 191 mendefinisikan orang-orang yang mendalam
pemahamannya dan berpikir tajam (Ulul Albab), yaitu orang yang berakal, orang-

orang yang mau menggunakan pikirannya, mengambil faedah, hidayah, dan
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menggambarkan keagungan Allah SWT dalam setiap penciptaannya (Shihab,

2011).



BAB V
PENUTUP

5.2 Kesimpulan
Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian ini, maka dapat diambil

kesimpulan sebagai berikut:

1. ldentifikasi hematit menggunakan karakterisasi XRD dan Color Reader
diperoleh Kisi kristal hematit berbentuk rombohedral dengan ukuran kristal
sebesar 42 nm; 50 nm; 60 nm dan 44 nm dengan variasi lama sintesis 1, 2, 3
dan 4 jam. Dapat diketahui bahwa semakin lama waktu sintesis akan terjadi
pertumbuhan kristal a-Fe>O3 yang menyebabkan ukuran kristal menjadi lebih
besar dan menghasilkan warna yang gelap.

2. Hasil karakterisasi SEM dan FTIR pada variasi 1 jam menghasilkan serapan
gugus khas hematit yaitu ikatan vibrasi Fe-O pada bilangan gelombang 519
cm? dan diperolah hasil SEM yang menunjukkan terjadinya aglomerasi

partikel dan beberapa partikel yang tidak bulat (agregat) dan kasar.

5.2 Saran

Saran untuk penelitian selanjutnya yaitu perlu dilakukan pengontrolan pada
proses presipitasi, seperti optimasi pada konsentrasi agen pengendap berupa ekstrak
daun jambu biji. Adanya pengontrolan lebih lanjut ini diharapkan hasil sintesis

memiliki kristanilitas yang tinggi sekaligus morfologi partikel yang seragam.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Rancangan Penelitian

Preparasi Sampel

Pembuatan Prekursor
Fe(NOs)3
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Ekstraksi Daun Jambu Biji
dengan Metode Infusa

Karakterisasi FTIR

Sintesis Hematit dengan
Variasi Lama Sintesis

Karakterisasi Hasil
Sintesis




Lampiran 2. Diagram Alir

L.2.1 Preparasi Sampel

Limbah bubut besi

— Diambil dan dikumpulkan limbah bubut besi

— Dipisahkan menggunakan magnetic separator

— Diambil sampel yang menempel pada magnetic
separator

— Dicuci dengan aquademin

Bahan Prekursor

L.2.2 Pembuatan Prekursor Ferri (Fe®*)

20 gram bahan prekursor

— Dimasukkan dalam gelas beaker 500 mL
— Ditambahkan 200 mL HNO3 7 M

— Didiamkan selama 24 jam

— Disaring menggunakan kertas saring

— Dipanaskan hingga terbentuk lumpur

— Dikarakterisasi menggunakan XRF

Prekursor Fe(NQOs)s

55



L.2.3 Ekstraksi Daun Jambu Biji dengan Metode Infusa

Daun Jambu Biji

— Dipetik daun jambu biji yang masih muda
— Dicuci dengan air mengalir dan dibilas dengan aquademin

— Ditumbuk hingga halus

Daun Jambu Biji Halus

Ditimbang sebanyak 40 gram

Dimasukkan ke dalam Erlenmeyer 500 mL

Ditambahkan aquademin sebanyak 200 mL dan diaduk
hingga homogen

Ditutup Erlenmeyer dengan aluminium foil

Dipanaskan selama 30 menit pada suhu 80°C

Didiamkan sampai mengendap

Disaring dengan kertas saring

Filtrat

— Dimasukkan dalam gelas beaker
— Diambil sedikit untuk dikarakterisasi dengan FTIR

Ekstrak Daun Jambu Biji dan Data FTIR
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L.2.4 Sintesis Hematit (a-Fe203) dengan Variasi Lama Sintesis

Prekursor Fe(NQOs)s

— Ditimbang sebanyak 15 gram

— Dilarutkan dalam 150 ml aquademin

— Diaduk menggunakan magnetic stirrer hingga homogen
— Dicek pH

— Disintesis pada variasi waktu 1, 2 dan 3 jam dengan suhu
90°C

— Didiamkan pada suhu ruang hingga mengendap

— Didekantasi larutan

— Dicuci endapan dengan aquademin sampai pH netral

— Dicuci endapan dengan aseton

— Disaring menggunakan corong buchner

Serbuk

— Dihaluskan menggunakan mortar agate

— Dikalsinasi pada suhu 750°C selama 3 jam

— Dihaluskan kembali menggunakan mortar agate

— Dikarakterisasi dengan XRD, Color Reader, FTIR dan SEM

Data Karakterisasi

S7



Lampiran 3. Perhitungan Preparasi Bahan

L.3.1 Larutan HNO3 7 M

BJ HNO3 = 1,4 gram/ml
Mr = 63 gram/mol

_ m(gram) X 1000
Mr v

Molaritas

_ m(gram) X 1000
- Mr m/p

_ m(gram) X 1000 p

Mr m

65
_ Too* 1000 x p

Mr
_ 65x100x 1,4 gram/mL

63 gram/mol

=14,444 M
MiV1 = MoV,
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
_ mol
M T v
_ mol
1M T o01L
=0,1 mol
Mol =—
Mr
0,1 mol=—2—
40 gr/mol

m =4 gram
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Lampiran 4. Hasil Karakterisasi XRF pada Prekursor

59

24-feb-2023 10:06:43 samme results Page 1
Sample ident
E 103
AR AR T D T =A==t T i T T 7
Application | <Standardless>
Sequence | 10of1
Measur t time | 24-feb-2023 09:58:27
Position | 3
Compound | P205 | CaO | Cr203 | MnO | Fe203 | NiO CuO | Rb20 | La203 | Eu203 | OsO4
Conc 0,39 0,16 0,22 0,53 96,49 0,23 0,21 0,44 0,03 1 0,23
Unit % % % % % % % % % % %
Sample ident
E 103
! L L A S L B A S, S BARASREAE.
Application | <Standardless>
Seq e | 10f1
Measurement time | 24-feb-2023 09:58:27
Position | 3
Compound P Ca Cr Mn Fe Ni Cu Rb La Eu Os
Conc 0,22 | 0,15 | 0,20 | 0,62 | 96,44 | 0,23 | 0,25 | 0,60 | 0,03 | 1,0 | 0,25
Unit % % % % % % % % % % %
<Standardless> result spectra 24-Feb-2823 10:85:26
24-Feb-2823 89:58:27 E 183
O Standardless 28,08 kU 27 uA <none> Air 68 sec. 41993,5 cps

/channel

S
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=
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Ka
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i s s
i = LA i B i o il
1.2 24 36 48 68 2.2 84 96
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Gambar L 4 1 Unsur kimia yang terkandung dalam prekursor Fe(NO3)3
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Lampiran 5. Hasil Karakterisasi FTIR

L.5.1 Hasil FTIR pada Prekursor Limbah Bubut Besi variasi 1 jam

100—

%T |

BO—

B0—
40—

20—

-
@
in

b
0 E
| T
L T I T T T T T T I T T T I T T T I T T T T T T T T T I T T T I
4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
1 .Jam cm-1

Gambar L 5 1 Hasil Spektra FTIR pada Prekursor Limbah Bubut Besi Variasi 1

Jam

L.5.2 Hasil FTIR Ekstrak Daun Jambu Biji

Gambar L 5 2 Hasil Spektra FTIR pada Ekstrak Daun Jambu Bij



Lampiran 6. Hasil Karakterisasi XRD
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L.6.1 Difaktogram Besi Oksida Hasil Sintesis Variasi Lama Sintesis 1 Jam

8000

6000

4000

Intensity (cps)

2000

(1]

Meas. data:Laila_1 jam —
BG data:Laila_1 jam —
Calc. data:Laila_1 jam —
Error

Residual

Intensity (cps)

2-theta (deg)

Gambar L 6 1 Difaktogram Besi Oksida hasil Sintesis Variasi Lama Sintesis 1

Jam

Tabel L 6 1 Daftar Puncak yang Muncul Pada Difaktogram Besi Oksida Hasil
Sintesis Variasi Lama Sintesis 1 Jam

No 2- d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) Int.I(cps Int. Asym.
theta(deq) deg) W(deg) factor
1 24.181(9) 3.6776(13) 885(86) 0.50(4) 763(29) 0.86(12 0.6(2)
2 33.230(13 2.6939(10) 3582(173) 0.193(14) 1070(22) 0.30(2) 1.1(3)
3 35.677(13  2.5146(9) 2493(144) 0.195(16) 712(22) 0.29(3) 0.6(2)
4 41.013(9) 2.1989(4) 764(80) 0.22(3) 199(21) 0.26(5) 5(5)
5 49.57(4) 1.8376(14) 798(82) 0.32(3) 275(26) 0.34(7) 1.7(9)
6 54.15(2) 1.6924(6) 1355(106) 0.23(3) 411(23) 0.30(4) 0.9(4)
7 57.73(4) 1.5955(10) 116(31) 0.43(11) 57(24) 0.5(3) 2(9)
8 62.482(13 1.4852(3) 813(82) 0.29(4) 347(26) 0.43(8) 0.5(3)
9  64.027(13 1.4531(3) 761(80) 0.32(6) 359(27) 0.47(9) 0.5(3)
10 69.66(13) 1.349(2) 112(31) 0.2(4) 31(27) 0.3(3) 2(16)
11 71.96(3) 1.3111(4) 549(68) 0.12(5) 135(18) 0.25(6) 0.6(8)
12 75.41(10) 1.2595(14) 113(31) 1.0(4) 169(41) 1.5(8) 0.5(11)
13 77.99(3) 1.2241(5) 214(42) 0.10(11) 33(18) 0.15(11 1(3)
14  80.73(6) 1.1893(7) 196(40) 0.20(14) 69(24) 0.4(2) 2(4)
15 82.94(3) 1.1632(4) 201(41) 0.25(14) 101(23) 0.5(2) 1(3)
16 85.22(2) 1.1378(3) 296(50) 0.21(10) 130(22) 0.44(15 1(3)
17 88.647(19 1.10246(19 321(52) 0.15(7) 99(18) 0.31(11 2(2)




62

L.6.2 Difaktogram Besi Oksida Hasil Sintesis Variasi Lama Sintesis 2 Jam

Intensity (cps)

Intensity (cps)

6000

4000+

2000+

Meas. data:Laila_2 jam
BG data:Laila_2 jam

Calc. data:Laila_2 jam —

2-theta (deg)

Gambar L 6 2 Difaktogram Besi Oksida hasil Sintesis Variasi Lama Sintesis 2

Jam

Tabel L 6 2 Daftar Puncak yang Muncul Pada Difaktogram Besi Oksida Hasil
Sintesis Variasi Lama Sintesis 2 Jam

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

1 24.28(2) 3.662(3)  1056(94) 0.19(4) 333(18) 0.32(4) 2.2(16)

2 33.309(7) 2.6877(5) 3483(170) 0.165(9) 775(20) 0.223(17) 2.6(6)

3 35.789(10) 2.5070(7) 2408(142) 0.191(11) 546(20) 0.23(2) 2.8(8)

4 39(2) 2.30(11)  7(8) 0(6) 2(23) 0(3) 5(557)

5 41.038(7) 2.1976(4) 846(84) 0.16(2) 172(18) 0.20(4) 5(4)

6 43.593(13) 2.0745(6) 234(44) 0.03(6) 15(9) 0.06(5) 3(32)

7 49.59(2) 1.8367(8) 1281(103) 0.21(3) 361(20) 0.28(4) 1.1(5)

8 54.204(13) 1.6908(4) 1725(120) 0.178(19) 484(19) 0.28(3) 1.2(5)

9 57.74(2) 1.5954(6) 515(66) 0.12(4) 132(16) 0.26(6) 3(4)

10 62.58(2) 1.4831(4) 1159(98) 0.18(3) 352(20) 0.30(4) 1.6(11)

11 64.14(2) 1.4508(5) 942(89) 0.24(4) 401(22) 0.43(6) 1.4(8)

12 72.29(3) 1.3059(4) 302(50) 0.40(11) 167(26) 0.55(18)  5(8)

13 75.78(4) 1.2542(5) 213(42) 0.4(2) 152(27) 0.7(3) 5(10)

14 80.85(8) 1.1879(9) 195(40) 0.17(11) 56(20) 0.29(16)  2(3)

15 83.00(2) 1.1625(3) 275(48) 0.17(7) 67(18) 0.24(11) 3(4)

16 85.10(5) 1.1391(5) 141(34) 0.21(10) 33(20) 0.23(19) 1(3)
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L.6.3 Difaktogram Besi Oksida Hasil Sintesis Variasi Lama Sintesis 3 Jam

S Meas. data:Laila_3 jam
BG data:Laila_3 jam
Calc. data:Laila_3 jam
Error
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Gambar L 6 3 Difaktogram Besi Oksida hasil Sintesis Variasi Lama Sintesis 3
Jam

Tabel L 6 3 Daftar Puncak yang Muncul Pada Difaktogram Besi Oksida Hasil
Sintesis Variasi Lama Sintesis 3 Jam

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

1 24.15(3) 3.683(4) 966(90) 0.27(4) 488(23) 0.51(7) 1.3(7)

2 33.162(6) 2.6992(5) 4343(190) 0.138(10) 952(19) 0.219(14) 0.86(19)

3 35.613(3) 2.5190(2) 2835(154) 0.161(10) 618(19) 0.218(19) 0.50(14)

4 40.840(8) 2.2078(4) 900(87) 0.17(2) 185(18) 0.21(4) 0.5(3)

5 49.49(2) 1.8403(7) 1307(104) 0.21(3) 377(20) 0.29(4) 1.4(6)

6 54.094(12) 1.6940(4) 1776(122) 0.179(17) 504(20) 0.28(3) 1.5(5)

7 57.59(3) 1.5993(8) 397(58) 0.22(9) 166(21) 0.42(11) 1.7(11)

8 62.47(2) 1.4854(5) 1044(93) 0.21(3) 338(21) 0.32(5) 1.7(10)

9 64.02(2) 1.4532(5) 1075(95) 0.24(3) 319(22) 0.30(5) 0.9(3)

10 71.19(4) 1.3234(7) 202(41) 0.06(5) 14(14) 0.07(8) 2(6)

11 71.99(7) 1.3107(11) 328(52) 0.26(9) 110(25) 0.34(13)  2(2)

12 75.5(2) 1.259(3) 149(35) 0.4(2) 56(26) 0.4(3) 1(3)

13 80.710(11) 1.18961(13) 342(53) 0.08(6) 59(14) 0.17(7) 2(6)

14 82.96(12) 1.1630(13) 136(34) 0.22(11) 32(20) 0.2(2) 1(2)

15 84.96(3) 1.1406(3) 221(43) 0.21(7) 48(20) 0.22(13) 0.7(12)

16 88.57(5) 1.1032(5) 299(50) 0.14(7) 69(17) 0.23(10)  0.8(16)
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L.6.4 Difaktogram Besi Oksida Hasil Sintesis Variasi Lama Sintesis 4 Jam

Intensity (cps)
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Gambar L 6 4 Difaktogram Besi Oksida hasil Sintesis Variasi Lama Sintesis 4

Jam

Tabel L 6 4 Daftar Puncak yang Muncul Pada Difaktogram Besi Oksida Hasil
Sintesis Variasi Lama Sintesis 4 Jam

No 2- d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) Int. I(cps Int. Asym.
theta(deq) deg) W(deg) factor
1 24.15(2) 3.682(4) 1002(91) 0.16(4) 273(19) 0.27(4) 1.1(9)
2 33.182(11) 2.6977(9) 3302(166) 0.187(11) 858(22) 0.26(2) 1.6(5)
3 35.649(11) 2.5165(8) 2658(149) 0.165(14) 642(20) 0.24(2) 1.4(4)
4 40.846(10) 2.2075(5) 827(83) 0.19(5) 264(19) 0.32(5) 0.7(5)
5 49.487(9) 1.8403(3) 1098(96) 0.21(3) 372(21) 0.34(5) 0.9(4)
6 51.1(10) 1.79(3) 91(27) 39(5) 6645(990) 73(33)  3.4(17)
7 54.095(13) 1.6940(4) 1674(118) 0.151(17) 428(20) 0.26(3) 1.5(7)
8 57.6737 1.59708 346.387 0.186552 105.817 0.3054 1.1202
9 62.439(9) 1.48614( 930(88) 0.22(3) 304(22) 0.33(5) 0.5(3)
10 64.01(3) 1.4534(6) 776(80) 0.24(4) 274(24) 0.35(7) 0.9(5)
11 71.96(3) 1.3111(6) 411(58) 0.15(7) 123(19) 0.30(9) 0.7(9)
12 75.44(3) 1.2591(4) 171(38) 0.13(8) 27(17) 0.16(13 1(2)
13 80.7615 1.18898 0.000000(4) 22.1244 0(481) 0.0000 3.3691
14 81(31) 1.2(3) 0.0(5) 2(87) 0(22) 3(886)  4(2492)
15 84.83(2) 1.1420(2) 434(60) 0.07(5) 53(13) 0.12(5) 1(2)
16 88.5242 1.10367 303.01 0.215489 105.776 0.3490 1.1202
17 121(31297 0.9(8) 0.00(17) 143(443179  1(3246) 297(95 0.6230




Lampiran 7. Hasil Refinement Produk Sintesis
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Gambar L 7 1 Hasil Refinement Variasi Lama Sintesis 1 Jam
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Gambar L 7 2 Hasil Refinement Variasi Lama Sintesis 2 Jam
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Gambar L 7 3 Hasil Refinement Variasi Lama Sintesis 3 Jam
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Gambar L 7 4 Hasil Refinement Variasi Lama Sintesis 4 Jam
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Lampiran 8. Data Ukuran Kristal Hematit Hasil Sintesis
Ukuran Kkristal diukur menggunakan persamaan Debye Scherrer pada Persamaan
3.1. Data untuk perhitungan ukuran kristal pada salah satu hasil sintesis hematit

pada variasi lama sintesis 1 jam adalah:

A (Ka) = 1,54060 (nm)
FWHM) =0,193rad —> 223 x3,14 =0,00337
180
20 = 33,230
0 = 16,615
cos 6 =0,9582
K.A _ 0,9 x1,54060

= = = 429,384 A = 42,9384 nm
p.cos 6 0,00337 x0,9582

Perhitungan variasi lama sintesis lain dengan 26 yang berbeda dihitung dengan
persamaan yang sama sehingga menghasilkan data sebagai beikut:

Sampel 20 (°) FWHM (°) Ukuran Kristal (nm)
1 Jam 33,230 0,193 42,938
2 Jam 33,309 0,165 50,254
3 Jam 33,162 0,138 60,030

4 Jam 33,182 0,187 44,378




Lampiran 9. Hasil Karakterisasi SEM
L.9.1 Hasil Karakterisasi SEM Variasi 1 Jam

Lab. Energi dan Lingkungan | EH S E am & MNar LAILA 1 JAM - 03 1f

DRPM -ITS

AILA 1 JAM - 02 tif

Gambar L 9 2 Mikrograf SEM hematit perbesaran 25.000 x
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Lampiran 10. Hasil Karakterisasi Color Reader

Karakterisasi nilai warna menggunakan color reader diperoleh data L*, a*, b*
sebagaimana pada Tabel L.10, dan perhitungan nilai C* dan H° menggunakan
persamaan 3.2 dan 3.3. Adapun hasil perhitungan C* dan H° ditampilkan pada
Tabel L.11.

Tabel L 10 1. Data Hasil Uji Warna Pigmen Hematit

Sampel Hematit L* a* b*
1 Jam 41,84 12,36 19,87
2 Jam 42,77 15,42 22,3
3 Jam 41,17 13,22 22,33
4 Jam 31 11,88 18,03

1. Hematit 1 jam
C* =[(12,36) + (19,87)*]*2
= (152,7696 +394,8169)1/2
= (547,5865)*2
= 23,400

H° = 1/tan (19,87/12,36)
= 1/tan (1,6076)
=1/0,02806
=51,45

Hematit 2 jam

C* =[(15,42)? + (22,3)*]"?
= (237,7764 + 497,29)2
= (735,0664)*?
=27,11

Hematit 3 jam

C* = [(13,22)? + (22,33)%] V2
= (174,7684 + 498,6289)"2
= (673,3973)*2
= 25,95

H° = 1/tan (22,3/15,42)
= 1/tan (1,4462)
= 1/0,02525
= 55,33

HC = 1/tan (22,3/13,22)
= 1/tan (1,6868)
= 1/0,02944
= 59,34



4. Hematit 4 jam
C* =[(11,88)+ (18,03)] "2
= (141,1344 + 325,0809)"2
= (466,2153)*2
=21,59

H° = 1/tan (18,03/11,88)

= 1/tan (1,5177)

=1/0,02649

= 56,58

Tabel L 10 2 Nilai Warna Pigmen Hematit pada Variasi Lama Sintesis
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Ujiwarna  Standar pigmen hematit* 1jam 2jam 3jam 4 jam
L* 2545 (37) 41,84 42,77 4117 31
c* 9-42 (29) 2341 27,11 2595 21,59
H° 2157 (42) 51,45 5533 59,34 56,58
a* 12,36 15,42 13,22 11,88
b* 19,87 22,3 22,33 18,03
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Lampiran 11. Dokumentasi

L.11.1 Preparasi Sampel

Limbah bubut besi sebelum preparasi  Limbah bubut besi setelah preparasi

L.11.2 Pembuatan Prekursor Fe(NO3)3

s P

R ;-'_‘_":*“ k. e i’ X <a e s gL o
Pemanasan prekursor hingga kering Prekursor yang telah kering



Endapan merah yang terbentuk ketika uji
kualitatif
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L.11.3 Ekstraksi Daun Jambu Biji dengan Metode Infusa

Ekstrak daun jambu biji saat Ekstrak daun jambu biji
pemanasan

pH Measus !

Lan )

o
6 288 s 28.2 -c ey
o " 664

Hasil uji pH ekstrak daun jambu biji Ekstrak daun jambu biji setelah
disaring
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L.11.4 Sintesis Pigmen Hematit (a-Fe2O3) dengan Variasi Lama Sintesis

Larutan prekursor dalam 150 ml Campuran larutan prekursor dengan
aqudemin 150 ml ekstrak daun jambu biji

Pemanasan dengan variasi lama Disaring larutan dengan corong
sintesis 1, 2, 3 dan 4 jam buchner

A3
R 1 (e

Dicuci dengan aseton Prekursor sebelum kalsinasi



Prekursor setelah kalsinasi
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