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ABSTRAK 

 

Aidatunnisa, Dita. 2023. Green Synthesis Hematit Menggunakan Reduktor 

Daun Jambu Biji dari Limbah Bubut Besi dengan Metode 

Hidrotermal. Skripsi. Program Studi Kimia Fakultas Sains dan Teknologi 

Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I 

:Lilik Miftahul Khoiroh, M.Si; Pembimbing II: Oky Bagas Prasetyo, MPdI 

 

Kata kunci: Green synthesis, besi, hematit, daun jambu 

 Limbah bubut besi mengandung unsur besi sebesar 96,58%. Limbah 

tersebut berpotensi mencemari lingkungan sehingga diperlukan upaya untuk 

mengatasinya. Salah satu usaha pemanfaatan limbah tersebut adalah sebagai bahan 

baku sintesis pigmen hematit (α-Fe2O3). Agen pengendap yang digunakan ialah 

ekstrak daun jambu biji (Psidium guajava). Dalam penelitian ini, hematit disintesis 

menggunakan metode hidrotermal dengan variasi suhu sintesis, yakni 120, 140 dan 

160℃. Hasil sintesis dikalsinasi selama 3 jam pada suhu 750℃. Ekstrak daun 

jambu biji dikarakterisasi menggunakan FTIR. Produk sintesis dikarakterisasi 

dengan Color Reader dan XRD. Hasil sintesis suhu 120℃ kemudian dikarakterisasi 

menggunakan SEM dan FTIR. Hasil karakterisasi XRD menunjukan bahwa suhu 

sintesis tidak berpengaruh secara signifikan terhadap ukuran kristal. Ukuran kristal 

yang dihasilkan berkisar antara 24,8-34,2 nm. Hasil SEM menunjukan morfologi 

yang dihasilkan tidak seragam dan terjadi aglomerasi. Nilai warna yang dihasilkan 

pada semua variasi suhu sintesis yang digunakan sesuai dengan standart pigmen 

hematit. Variasi suhu sintesis menghasilkan semakin lama waktu sintesis maka 

pigmen yang dihasilkan semakin merah dengan berkurangnya nilai kekuningan dan 

semakin gelap. Hasil identifikasi FTIR pada sampel sebelum kalsinasi dan setelah 

kalsinasi sudah terbentuk hematit dengan adanya gugus khas Fe-O pada bilangan 

gelombang 471 dan 575 cm-1. 
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ABSTRACT 

 

Aidatunnisa, Dita. 2023. Green Synthesis Hematite using Guava Leaf Reducer 

from Iron Lathe Waste using Hydrothermal Method. Thesis. Chemistry 

Study Program, Faculty of Science and Technology, State Islamic 

University of Maulana Malik Ibrahim Malang. Advisor I: Lilik Miftahul 

Khoiroh, M.Sc; Advisor II: Oky Bagas Prasetyo, MPdI 

 

Keywords: Green Synthesis, iron, hematite, guava leaves 

 Iron lathe waste contains 96.58% iron. This waste has the potential to 

pollute the environment so efforts are needed to overcome it. One of the efforts to 

utilize this waste is as a raw material for the synthesis of hematite pigment (α-

Fe2O3). The precipitating agent used was guava leaf extract (Psidium guajava). In 

this study, hematite was synthesized using the hydrothermal method with variations 

in synthesis temperature, namely 120, 140 and 160℃. The synthesis results were 

calcined for 3 hours at 750℃. Guava leaf extract was characterized using FTIR. 

The synthesis product was characterized by Color Reader and XRD. The synthesis 

results at 120℃ were then characterized using SEM and FTIR. The results of the 

XRD characterization showed that the synthesis temperature did not significantly 

affect crystal size. The resulting crystal size ranged from 24.8-34.2 nm. SEM results 

show that the resulting morphology is not uniform and agglomeration occurs. The 

color values produced at all variations of synthesis temperature used are in 

accordance with hematite pigment standards. Variations in synthesis temperature 

result in the longer the synthesis time, the redder the resulting pigment will be with 

reduced yellowness and darker values. The results of FTIR identification in the 

samples before calcination and after calcination have formed hematite in the 

presence of typical Fe-O groups at wave numbers 471 and 575 cm-1. 
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 مستخلص البحث

. يستخدم خضراء الصناعية الهيماتيت اختزال الورقة الجوافة من زبالة ٢٠٢٣عائدة النساء، ديتا. 
بمنهج المياه الحارة. البحث العلمي. قسم الكيمياء، كلية العلوم والتكنولوجيا، جامعة المخرط الحديد 

: ليليك مفتاح الخيرة الماجستير، المشرف ١مولانا مالك إبراهيم الإسلامية الحكومية مالانج. المشرفة 
 : أوكي باغاس فراستيو الماجستير.٢

 يماتيت، الورقة الجوافة.الكلمات المفتاحية: خضراء الصناعية، الحديد، اله
٪. تحتمل تلك الزبالة ان توسخ البيئة حتى ٩٦،٥٨تحمل زبالة المخرط الحديد عنصر الحديد  

تحتاج المحاولة لاستعمارها. إحدى تلك محاولات المنافع الزبالة هي مواد الخامة الصناعية الصبغة 
. في هذا البحث، يصنع الهيماتيت الهيماتيت. وكالة التسلل التي تستخدم هي خلاصة الورقة الجوافة

الدرجة المثوية.  ١٦٠و ١٤٠و ١٢٠ان يستخدم منهج المياه الحارة بلون درجة الحرارة الصناعية هي 
تمثل خلاصة الورقة الجوافة ان تستخدم   الدرجة المثوية.  ٧٥٠ساعة في    ٣تكلس حصيلة الصناعية طالما  

(FTIR) يمثل نتاج الصناعية ب .(Color Reader) و(XRD) الدرجة  ١٢٠. حصيلة الصناعية
أن الدرجة الحرارة   (XRD). تدل حصيلة التمثيل (FTIR)و (SEM)المثوية. ثم، تمثل ان تستخدم 

ن م. تدل  ٣٤،٢-٢٤،٨الصناعية لاتؤثر أهمية على قياس البلور. قياس البلور الذي يحصل بين 
مورفولوجيا الذي يحصل ان لايتساوي ويحدث التجمعات. قيمة اللون التي تحصل  (SEM)حصيلة 

غة الهيماتيت. يحصل على جميع ألوان الدرجة الجرارة الصناعية التي تستخدم ان تتناسب بقياس الصب
لون الدرجة الحرارة الصناعية كلما طول وقت الصناعية فصبغة تحصل كلما الأحمر بأقل قيمة الأصفر 

في النموذج قبل التكليس وبعده، تدل تشكل الهيماتيت بوجود   (FTIR)وكلما الداكن. حصيلة تعرف  
 .  ١-ج م ٥٧٥و  ٤٧١في عدد الموج   (O-Fe)القوة الخاصة  



 

1 

 

BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

 Limbah bubut besi (iron lathe waste) merupakan limbah yang memiliki 

kandungan unsur Fe cukup besar, yakni 97,11% (Khoiroh, dkk., 2013). Pada 

umumnya, besi biasa digunakan sebagai bahan konstruksi bangunan. Namun, 

limbah hasil pembuatan bahan konstruksi tersebut dibuang begitu saja tanpa 

melalui pengolahan lebih lanjut. Padahal limbah bubut besi dapat dimanfaatkan 

sebagai bahan baku pembuatan pigmen warna pada industri cat (Rahmawati, dkk., 

2020).  

 Kandungan besi pada limbah bubut yang sangat tinggi dapat mengakibatkan 

pencemaran apabila dibuang langsung ke lingkungan. Limbah ini termasuk dalam 

bahan berbahaya dan beracun (B3) (Fakhruddin, 2019). Apabila tidak diimbangi 

dengan pengolahan limbah yang benar akan merubah tatanan lingkungan menjadi 

tidak dapat berfungsi sebagaimana mestinya. Allah berfirman pada Q.S al-A’raf 

ayat 56 : 

نَ الْمُحْسِنِيْنَ وَلَا تُ فْسِدُوْا فِِ الْاَرْضِ ب َ  عْدَ اِصْلَاحِهَا وَادْعُوْهُ خَوْفاً وَّطَمَعًاۗ اِنَّ رَحْمَتَ اللّهِٰ قَريِْبٌ مِٰ  

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

dengan baik. Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh 

harapan. Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat kepada orang yang 

berbuat kebaikan.” 

 

 M. Quraish Shihab dalam Tafsir Al-Misbah menyebutkan bahwa ayat ini 

melarang manusia berbuat kerusakan di bumi, yang mana berbuat kerusakan 

merupakan salah bentuk pelampauan batas. Alam raya diciptakan Allah SWT   
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dalam keadaan yang harmonis, serasi, dan memenuhi kebutuhan makhluk. Allah 

Swt. telah menjadikannya dalam keadaan baik, serta memerintahkan hamba-

hambaya untuk memperbaikinya. Salah satu upaya pemanfaatannya adalah 

mengolah limbah bubut besi sebagai besi oksida yang bisa digunakan sebagai 

pigmen hematit (Quddus, dkk., 2018).  

 Hematit (α-Fe2O3) merupakan salah satu besi oksida yang memiliki 

beberapa keunggulan diantaranya lebih ramah lingkungan, nontoksik, stabilitas 

kimia, kekuatan tinggi dalam pewarnaan, dan memiliki daya penutup yang baik 

(Rufus, dkk., 2016). Pigmen hematit menjadi salah satu komponen dasar dalam 

pembuatan cat yang fungsinya sebagai pewarna dan daya penutup (hiding power) 

pada cat (Septityana, dkk., 2013). 

 Banyak penelitian yang menjelaskan bahwa limbah bubut besi dapat 

dijadikan sumber besi untuk sintesis hematit. Fakhruddin (2019) dalam 

penelitiannya mensintesis pigmen hematit dari limbah bubut besi. Hasil dari sintesis 

tersebut adalah pigmen merah yang cerah, berbentuk bulat (spherical) didominasi 

partikel yang teraglomerasi lebih sedikit, dan memiliki ukuran kristal 27-41 nm. 

Khoiroh, dkk. (2013) dalam penelitiannya juga mensintesis pigmen hematit dari 

limbah bubut besi. Pigmen yang dihasilkan berwarna merah, memiliki ukuran 

pigmen sebesar 16 μm, dan berbentuk bulat.  

 Sintesis nanopartikel hematit dapat dilakukan menggunakan metode 

hidrotermal. Metode ini memiliki beberapa keunggulan diantaranya pemanasan 

cepat, reaksi cepat, hasil lebih bagus, kemurnian dan efesiensi transformasi tinggi. 

Xu, dkk. (2015) mensintesis hematit dengan metode hidrotermal menghasilkan 

produk dengan kristalinitas tinggi dibuktikan dengan data X-Ray difraction (XRD) 
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puncak yang tajam dan sempit pada sudut sekitar 2θ (o) : 33 dan 35 yang merupakan 

puncak khas dari hematit. 

 Beberapa metode fisika dan kimia telah banyak dikembangkan untuk 

sintesis nanopartikel logam, namun metodenya mahal dan memerlukan bahan kimia 

yang toksik dan aggresive sebagai pereduksi dan agen penstabil, sehingga dapat 

berdampak buruk bagi lingkungan. Oleh sebab itu, dikembangkanlah penelitian 

yang berfokus pada sintesis nanopartikel besi yang bersifat nontoksik, ramah 

lingkungan, serta lebih efektif, yakni dengan green synthesis.  

 Green synthesis merupakan sintesis nanopartikel dengan memanfaatkan 

bagian tanaman seperti daun, cabang, akar, dan pucuk (Kumar, dkk., 2013). Ekstrak 

tumbuhan mengandung berbagai metabolit sekunder, termasuk asam fenolat, 

kumarina, lignin, flavonoid, dan tanin yang dapat bertindak sebagai agen capping. 

Penggunaan ekstrak  tumbuhan  dalam  sintesis dapat mempengaruhi  ukuran,  

bentuk,  dan  morfologi nanopartikel  (Gingasu, dkk., 2016).  Tumbuhan yang dapat 

digunakan sebagai agen capping adalah tanaman yang mengandung polifenol, 

seperti flavonoid dan tanin. Salah satu tanaman yang mengandung kadar polifenol 

yang tinggi adalah daun jambu (Oktiami, 2012). Ekstrak daun jambu biji merah 

(Psidium guajava) memiliki kandungan bahan kimia aktif seperti saponin, 

flavonoid, tanin, eugenol, dan triterpenoid. Namun, senyawa yang lebih 

mendominasi adalah flavonoid dan tanin. Tanin dapat berperan sebagai agen 

pengendap karena kandungan gugus OH yang dapat mengikat logam (Irianty dan 

Komalasari, 2013). Adhikari, dkk. (2022) telah mensintesis hematit menggunakan 

ekstrak daun jambu biji dan didapatkan ukuran diameter nanopartikel hematit (α-

Fe2O3)  sebesar 27,75 nm berbentuk kubus.  
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 Suhu sintesis sangat berpengaruh terhadap struktur kristal dan ukuran 

partikel. Derajat kristalinitas dipengaruhi oleh proses nukleasi dan pertumbuhan 

kristal yang berlangsung secara cepat (Rosanti dan Puryanti, 2015). Kongsat, dkk. 

(2021) mensintesis hematit pada suhu 180℃ menghasilkan struktur hematit 

berbentuk bulat dengan diameter kristal berkisar 15-205 nm. Nassar, dkk. (2018) 

mensintesis hematit dengan metode hidrotermal dengan suhu 160℃ menghasilkan 

ukuran kristal sebesar 22 nm, bentuk partikel kubik dan bulat, dan sudah terbentuk 

hematit dengan adanya gugus khas Fe-O pada bilangan gelombang 550 dan 434 

cm1. Trpkov, dkk. (2018) juga mensintesis hematit pada suhu 140℃ dan didapatkan 

ukuran diameter kristal pada kisaran 20-80 nm dengan bentuk partikel kubik. 

 Berdasarkan pernyataan tersebut, limbah bubut besi dapat diminimalisir 

dengan memanfaatkan limbah bubut besi untuk dijadikan serbuk hematit dengan 

green synthesis yang ramah lingkungan. Pada penelitian ini, akan mensintesis 

hematit menggunakan agen pengendap dari ekstrak daun jambu biji. Metode yang 

digunakan adalah metode hidrotermal dengan variasi suhu sintesis sebesar 120, 140 

dan 160℃ untuk memperoleh kondisi optimum dalam pembentukan nanopartikel 

besi, ukuran, bentuk dan distribusi partikelnya. Ekstrak daun jambu biji 

dikarakterisasi menggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR). Produk sintesis 

dikarakterisasi dengan X-Ray Difraction (XRD) dan Color Reader. Hasil sintesis 

yang terbaik kemudian dikarakterisasi menggunakan Scanning Electron 

Microscopy (SEM) dan FTIR. 

 

 



5 

 

 

 

1.2 Rumusan Masalah 

 Rumusan masalah dari penelitian ini adalah: 

a. Bagaimana pengaruh variasi suhu sintesis terhadap struktur, ukuran kristal, 

dan warna kristal        hematit? 

b. Bagaimana hasil karakterisasi SEM dan FTIR dari hasil sintesis variasi suhu 

120oC  berdasarkan karakterisasi XRD? 

 

1.3 Tujuan Penelitian 

 Tujuan dari penelitian ini adalah: 

a. Untuk mengetahui pengaruh variasi suhu sintesis terhadap struktur, ukuran 

kristal, dan warna kristal        hematit. 

b. Untuk mengetahui hasil karakterisasi SEM dan FTIR dari hasil sintesis 

variasi suhu 120oC berdasarkan karakterisasi XRD. 

 

1.4 Batasan Masalah 

Menghindari luasnya objek kajian dalam penelitian ini maka diberikan 

batasan masalah sebagai berikut : 

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

kerajinan besi di Kota Malang. 

b. Agen reduktor yang digunakan adalah ekstrak daun jambu biji yang diambil  

dari Kota Malang. 

c. Waktu sintesis yang dibutuhkan adalah 8 jam. 
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1.5 Manfaat Penelitian 

 Manfaat yang diperoleh dari penelitian ini yaitu dapat mengurangi 

pencemaran lingkungan akibat limbah bubut besi, dengan cara dimanfaatkan 

sebagai prekursor pigmen hematit serta dapat mengurangi limbah bahan kimia 

dikarenakan agen pengendap yang digunakan berasal dari alam berupa ekstrak daun 

jambu biji. Penelitian ini juga bermanfaat untuk mengkaji metode yang digunakan 

dalam sintesis senyawa hematit, sehingga  dapat dikembangkan dan diaplikasikan 

sebagai adsorben, katalis,  sensor, pigmen, dan lain sebagainya.
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Limbah Bubut Besi sebagai Prekursor Oksida Besi 

 Limbah bubut besi adalah limbah yang dihasilkan oleh industri kerajinan 

besi yang dalam bentuk serbuknya langsung dibuang ke lingkungan dan termasuk 

bahan berbahaya dan beracun (B3) (Fakhruddin, 2019). Disetiap bengkel las bubut 

sering dijumpai sisa bubut besi yang merupakan limbah dari hasil bubut besi.  

Produksi limbah bubut di Indonesia juga cukup besar, sekitar 800 ribu ton per 

tahun pada tahun 2010. Sampai  saat  ini  sisa  limbah  bubut  belum  dapat  

dimaksimalkan  secara  optimal (Iskandar dan Pohan, 2022). 

Limbah besi termasuk limbah logam berat yang korosif dan dapat 

mengurangi kesuburan tanah. Pemerintah Indonesia mendorong pengelolaan 

limbah B3 untuk dijadikan sesuatu yang bermanfaat dan mempunyai nilai 

ekonomi. Khoiroh, dkk. (2013) dan Chabib (2017) menyebutkan bahwa limbah 

bubut besi (iron lathe waste) berpotensi sebagai prekursor oksida besi karena 

mengandung besi yang cukup tinggi yakni 97,11 % dan 96,08 %. Selain Fe, 

terdapat logam lain yang terkandung dalam limbah bubut besi seperti Eu, Rb, Mn, 

Ca, Cr, P, Cu, Ni, dan lain-lain. 

Rahmawati, dkk. (2020) memanfaatkan limbah bubut besi sebagai 

prekursor dalam sintesis besi oksida. Dari penelitian tersebut didapatkan 

nanopartikel hematit berbentuk rhombohedral dengan ukuran 71,782 nm. Selain itu, 

didapatkan hasil difraktogram yang menunjukan puncak dengan intensitas yang 

tinggi pada 2θ (o) : 33,1806.  
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2.2 Oksida Besi Hematit 

 Hematit merupakan salah satu bentuk besi oksida yang paling stabil dengan 

sifat semikonduktor tipe-n. Hematit mempunyai struktur kristal korundum dengan 

ion oksigen yang tersusun sepanjang arah dan bidang anion sejajar dengan bidang. 

Hematit terbentuk dari beberapa fasa transisi salah satunya yaitu ferrihidrit 

(5Fe2O3.9H2O) yang memiliki struktur hampir sama dengan hematit. Ion Fe3+ pada 

struktur hematit menempati selitan oktahedral sedangkan pada struktur ferrihidrit 

menempati selitan tetrahedral. Adapun ion O2- pada struktur hematit maupun 

ferrihidrit dan ion OH- pada struktur ferrihidrit sama-sama menempati situs 

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

kisi dari ferrihidrit ialah a = 0.296 nm dan c = 0.949 nm dengan grup ruang P-31c 

sedangkan hematit mempunyai parameter kisi a = 0.50346 dan c = 1.3752 dengan 

grup ruang R-3cH (Cornell dan Schwertmann, 2003). 

 

 Hematit mempunyai struktur heksagonal (rhombohedral) yang sesuai 

dengan grup ruang R3c (Reddy dan Smirniotis, 2015). Struktur hematit dapat 

divisualisasikan dari unit Fe-O3-Fe (triplet) closely packed dari atom oksigen 

dengan Fe(III) dikedua sisinya (Reddy, 2015). Seperti magnet ferrite lainnya, 

Gambar 2.1 Struktur kristal pada hematit (Cudennec dan 

Lecerf, 2006) 
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hematit mempunyai sifat mekanik yang kuat dan tidak mudah terkorosi dengan 

kekerasan 5- 6 skala mohs karena memiliki ketahanan kimia yang baik terhadap 

lingkungan, selain itu hematit mempunyai berat jenis 4,9–5,36 gr/cm2. Hematit 

merupakan campuran dari 70% besi yang bercampur dengan 30% oksigen 

(Fe₂O₃). Data kristalografi hematit telah dirangkum pada Tabel 2.1. 

Tabel 2.1 Data kristalografi hematit 

Karakteristik Hematit 

Sistem kristal Rhombohedral, heksagonal 

Grup ruang R-3Ch 

Stacking of closepacked anions ABAB [001] 

Struktur kristal Corundum 

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

aRh=0,5427,α=55,3° 

(rhombohedral) 
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 

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

Rasio a:c 1:2,734 

Sumber : (Cornell dan Schwertmann, 2003) 

Nanopartikel hematit memiliki beberapa kelebihan dibandingkan besi oksida 

yang lain diantaranya memiliki luas permukaan yang besar, tingkat reaktivitas yang 

tinggi, biaya murah, lebih ramah lingkungan, daya hiding yang tinggi, mempunyai 

stabilitas kimia yang baik, nontoksik, kekuatan tinggi dalam pewarnaan, sifat 

kemagnetan yang besar, tahan terhadap korosi yang tinggi dan tahan terhadap suhu 

yang sangat tinggi sehingga mempunyai karakteristik sebagai pigmen yang unggul 

(Aji, dkk., 2019; Septityana, dkk., 2013).  
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2.3 Ekstrak Daun Jambu Biji sebagai Agen Pereduksi 

 Green synthesis banyak dikembangkan untuk mensintesis nanopartikel besi 

oksida karena bersifat nontoksik dan ramah lingkungan dalam jangka panjang. 

Bahan biologis utama yang digunakan dalam green synthesis adalah tumbuhan dan 

mikroba. Agen pereduksi dapat diperoleh dari bahan alam yang mengandung 

senyawa antioksidan atau poliol. Salah satu tumbuhan yang mengandung senyawa 

antioksidan adalah daun jambu biji seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.2. 

Mailoa, dkk. (2014) menyebutkan bahwa daun jambu biji mengandung saponin, 

flavonoid, tanin, eugenol, dan triterpenoid. Senyawa polifenol yang mendominasi 

yaitu flavonoid dan tanin. Kedua senyawa fenolik tersebut memiliki potensial 

sebagai antioksidan yang dapat mereduksi radikal bebas.  

 
Gambar 2.2 Daun jambu biji (Shruthi, dkk., 2013) 

 

Tabel 2. 2 Klasifikasi daun jambu biji 

Kingdom Plantae 

Divisi Spermathophyta 

Class Dicotyledonaceae 

Ordo Myrtales 

Famili Myrtaceae 

Genus Psidium 

Spesies  Psidium guajava L. 

      Sumber : Shruthi, dkk. (2013) 

 Jambu biji (Psidium guajava) adalah pohon tropis yang terkenal secara luas 

ditanam untuk buahnya. Daun dan kulit kayu memiliki kandungan antimirkoba dan 
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antibakteri. Ekstrak etanol pada batang memiliki sifat antidiabetes. Sedangkan 

kandungan antioksidan dan fitokimia yang benyak pada jambu biji adalah 

polisakarida, mineral, minyak atsiri, vitamin, dan asam triterpenoid, termasuk tanin, 

flavonoid, alkaloid, steroid, dlikosida, dan saponin (Adhikari, dkk., 2022). Daun 

jambu biji mengandung senyawa tanin sebesar 150,05±4,76 % (Sornapudi, dkk., 

2022). 

 Tanin merupakan salah satu senyawa metabolit sekunder yang terdapat pada 

tanaman dan disintesis oleh tanaman. Tanin adalah senyawa yang mempunyai berat 

molekul 500-3000 dan mengandung sejumlah besar gugus hidroksi fenolik yang 

memungkinkan membentuk ikatan silang yang efektif dengan protein dan molekul-

molekul lain seperti polisakarida, asam amino, asam lemak dan asam nukleat 

(Fahey dan Berger, 1988). Tanin dibagi menjadi dua kelompok yaitu tanin yang 

mudah terhidrolisis dan tanin terkondensasi. Tanin yang mudah terhidrolisis 

merupakan polimer gallic dan ellagic acid yang berikatan ester dengan sebuah 

molekul gula, sedangkan tanin terkondensasi merupakan polimer senyawa 

flavonoid dengan ikatan karbon-karbon berupa katekin dan gallocathecin 

(Hidayah, 2016).  

 Polifenol dalam ekstrak daun jambu biji dapat berfungsi sebagai zat 

pereduksi  dan agen capping (Gottimukkala, 2017). Capping merupakan proses 

adsorpsi senyawa organik yang memiliki sifat hidrofobik dan efek sterik pada 

permukaan partikel logam sehingga pada hasil sintesis serapan ini masih muncul 

walaupun intensitasnya rendah. Kereaktifan senyawa polifenol yang digunakan 

sebagai agen capping berpengaruh pada efek sterik dan gugus hidroksi,  semakin 

banyak gugus hidroksi maka akan meningkatkan kereaktifan senyawa tersebut 
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(Arief, dkk., 2015). Mekanisme reaksi antara tanin dengan besi ditampilkan pada 

Gambar 2.3. 

 

 

Gambar 2.3 Mekanisme reaksi tanin dengan besi (Shtewi, dkk., 2021) 

 

Gugus galloyl mengandung banyak fenolik -OH. Gugus fungsi ini dapat 

membentuk kompleks yang kuat dengan ion Fe3+. Kemudian gugus hidroksil dari 

polifenol dari senyawa tersebut terdeprotonasi dan bertindak untuk mereduksi ion 

Fe3+
. Ion Fe3+ teroksidasi gugus hidroksil menjadi gugus karbonil dalam reaksi 

reduksi karena Fe3+ direduksi menjadi Fe0 dan selanjutnya dioksidasi oleh oksigen 

atmosfer atau air yang menghasilkan nanopartikel hematit (α-Fe2O3) (Shtewi, dkk., 

2021). 
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2.4 Sintesis Hematit Menggunakan Metode Hidrotermal 

Metode hidrotermal adalah metode yang menggunakan air dan panas yang 

sifatnya mengubah larutan menjadi kristal (Jung, dkk., 2018). Metode hidrotermal 

harus dilakukan pada sistem tertutup untuk mencegah hilangnya pelarut saat 

dipanaskan diatas titik didihnya (Han, dkk., 2018). Metode ini melibatkan 

pemanasan reaktan dalam wadah tertutup menggunakan air dengan tekanan 

meningkat dan air tetap sebagai cairan. 

 Prinsip metode hidrotermal 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. Metode 

hidrotermal dapat menghasilkan kristalinitas dan kemurnian yang lebih tinggi 

(Zarringhadam dan Farhadi, 2018). Hidrotermal dianggap efektif untuk mensintesis 

kristal tunggal Fe2O3. Selain itu, metode ini memiliki kelebihan biaya yang murah, 

bereaksi dengan sederhana, dan memiliki dispersibilitas air dari produk yang baik 

(Li, dkk., 2014). 

 

 

 

 

 

 Gambar 2.4 menunjukkan hasil XRD dan SEM hematit menggunakan 

metode hidrotermal dengan variasi suhu 100, 140, dan 180℃. Didapatkan puncak 

dengan intensitas yang tajam dan sempit seiring bertambahnya suhu. Hal tersebut 

Gambar 2.4 Hasil (a) XRD dan (b) SEM pada  sintesis nanopartikel 𝑎-

Fe2O3 (Wang, dkk., 2018) 
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menunjukan peningkatan kristalinitas Fe2O3. Sementara itu, ukuran partikel yang 

diestimasi menggunakan persamaan Debye-Scherrer juga bertambah seiring 

bertambahnya suhu reaksi, yakni sebesar 25, 40, dan 45 nm. data XRD dan pada 

data SEM memiliki morfologi bulat berpori dan beragam (Wang, dkk., 2018). 

 Kalsinasi merupakan tahap akhir dalam proses sintesis hematit yang berupa 

reaksi dekomposisi secara endotermik. Kalsinasi berfungsi untuk melepaskan gas-

gas dalam bentuk hidroksida dan karbonat serta menghilangkan zat-zat yang tidak 

dibutuhkan seperti H2O air kristal dan gas CO2. Selain itu, kalsinasi juga bertujuan 

untuk mengubah fasa dari fasa transisi menjadi fasa hematit melalui proses thermal 

transformation. Menurut Darezereshki (2012), suhu kalsinasi dapat memberikan 

fasa transisi yang berbeda-beda pada oksida besi. Suhu kalsinasi 200-400oC terjadi 

transisi fasa magnetit menjadi magemit, sedangkan pada suhu 400-700oC terjadi 

transisi fasa maghemit menjadi hematit. Sehingga oada penelitian kali ini akan 

menggunakan suhu kalsinasi 750oC. 

 

2.5 Fe(NO3)3 sebagai Prekursor pada Sintesis Hematit 

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

dengan asam kuat. Frankel (2016) menyebutkan bahwa ion Fe3+ dalam bentuk 

Fe(NO3)3 dapat terbentuk dari destruksi menggunakan asam nitrat. Prekursor 

Fe(NO3)3 menghasilkan fasa magnetit (Fe3O4) tetapi ketika diberi suhu tinggi (400-

700℃) maka akan berubah ke fasa hematit dengan derajat kristalinitas yang lebih 

tinggi. Menurut Vogel (1990) menyebutkan bahwa, besi yang ditambahkan dengan 

asam nitrat pekat menghasilkan ion ferri (Fe3+). Asam nitrat dapat mengoksidasi Fe 

dari bilangan oksidasi 0 menjadi 3+ (Fe3+). Pembentukan Fe3+ lebih dipilih dari 
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pada ion ferrous (Fe2+), hal ini dikarenakan hematit berasal dari ion ferri (Fe3+) dan 

lebih reaktif (Frankel, 2016). 

Menurut Nisa (2018), jika material besi ditambahkan asam nitrat pekat maka 

menghasilkan ion ferri dan gas nitrogen sesuai dengan Persamaan 2.1. 

Fe(s) + 4HNO3 → Fe(NO3)3(aq)  + NO(g) + 2H2O(l)....................................................................... (2.1) 

Reaksi diatas menghasilkan gas NO yang tidak berwarna, saat gas tersebut keluar 

maka akan segera bereaksi dengan oksigen yang ada di udara membentuk gas 

nitrogen dioksida (NO2) yang berwarna coklat kemerahan seperti Persamaan 2.2 

(Vogel, 1990). 

2NO(g) + O2(g) → 2NO2(g)............................................................................................................................ (2.2) 

Keberadaan ion ferri (Fe3+) dalam suatu larutan dapat diketahui dengan 

terbentuknya endapan merah kecoklatan ketika direaksikan dengan NaOH sesuai 

dengan Persamaan 2.3. 

Fe3+ + 3OH- 
→ Fe(OH)3(s).......................................................................................................................... (2.3) 

 

2.6 Pengaruh Variasi Suhu Sintesis pada Hematit 

Faktor-faktor yang mempengaruhi ukuran partikel dalam sintesis yaitu suhu 

sintesis, konsentrasi garam pereduksi, dan waktu reaksi (Ariyanta, 2014) Pada 

proses hidrotermal, suhu reaksi berperan penting dalam hasil akhir yang meliputi 

ukuran partikel, kristalinitas, dan sifat magnetiknya (Li, dkk., 2014). Semakin besar 

suhu maka ukuran kristal akan semakin kecil (Müller, dkk., 2015). 

Trpkov, dkk.  (2018) dalam penelitiannya mensintesis hematit dengan suhu 
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140℃ diperoleh hasil ukuran diameter kristal pada kisaran 20-80 nm dengan bentuk 

partikel kubik. Pada suhu tersebut, terlihat puncak khas difraksi tertinggi hematit 

yakni pada 2θ (o) : 33 dengan nilai hkl (104). 

Nassar, dkk. (2018) melakukan sintesis hematit pada suhu 100, 140, 160, dan 

180℃ menghasilkan ukuran kristal sebesar 22 nm, bentuk partikel kubik dan bulat. 

Hasil XRD menunjukan bahwa suhu 160℃ menghasilkan produk hematit yang 

murni. Namun, pada suhu 100 dan 140℃ terlihat adanya pengotor berupa geotit.  

 

Gambar 2.5 Hasil XRD dan SEM pada suhu sintesis (a) 100, (b) 140, (c) 160, 

dan (d) 180℃ (Nassar, dkk., 2018) 

  

 Benhammada, dkk. (2020) mensintesis hematit pada suhu 180℃ 

menghasilkan struktur hematit berbentuk bulat dengan diameter kristal berkisar 

Gambar 2.4 Hasil XRD dan SEM pada suhu sintesis 140℃ (Tprkov, dkk., 

2018) 
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33 nm. Pada suhu tersebut, terlihat puncak khas difraksi tertinggi hematit yakni 

pada 2θ (o) : 33 dengan nilai hkl (104). 

 

 

Gambar 2.6 Hasil XRD dan SEM pada suhu sintesis 180℃ (Benhammada, dkk., 

2020) 
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BAB III 

METODE PENELITIAN 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

 Penelitian ini akan dilaksanakan pada Februari 2023 di Laboratorium Riset 

Kimia Fisika Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana 

Malik Ibrahim Malang. Karakterisasi XRF (X-Ray Flourescence) dilakukan di 

Laboratorium Sentral Mineral dan Material Maju Universitas Negeri Malang 

(UM). Karakterisasi XRD dilakukan di Greenlabs Bandung. Karakterisasi SEM 

dilakukan di Laboratorium Energi dan Lingkungan Institus Teknologi Surabaya. 

Karakterisasi Color Reader dilakukan di Universitas Brawijaya. Adapun 

karakterisasi FTIR dilakukan di Laboratorium Universitas Islam Negeri Maulana 

Malik Ibrahim Malang 

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat 

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu seperangkat alat  gelas, 

magnetic separator, hot plate, penangas air, termometer, lemari asam, autoclave, 

pH meter, magnetic stirrer, neraca analitik, XRF, XRD, Color Reader, SEM, dan 

FTIR. 

 

3.2.2 Bahan 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya limbah bubut 

besi, aquademineral, HNO3, aseton, NaOH, FeCl3, dan ekstrak daun jambu. 
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3.3 Desain Penelitian 

Penelitian yang akan dilakukan adalah sintesis senyawa hematit 

menggunakan metode hidrotermal dengan variasi suhu sintesis 140, 160, dan 

180℃. Penelitian ini menggunakan agen pengendap green synthesis yaitu ekstrak 

daun jambu biji. Ekstrak daun jambu biji dikarakterisasi menggunakan XRF dan 

FTIR. Produk sintesis dikarakterisasi dengan Color Reader dan XRD. Hasil sintesis 

suhu 120oC kemudian dikarakterisasi menggunakan SEM dan FTIR. 

 

3.4 Prosedur Penelitian 

3.4.1 Preparasi Sampel 

Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini adalah limbah bubut besi 

berbentuk serbuk dari salah satu industri besi di kota Malang. Limbah bubut besi 

dari industri dipisahkan dari kerikil atau tanah menggunakan magnetic stirrer. 

Sampel selanjutnya dicuci menggunakan aquademin dan dikeringkan pada suhu 

ruang. 

 

3.4.2 Pembuatan Prekursor Ferri (Fe3+) 

Sampel limbah bubut besi ditimbang sebanyak 20 gram. Selanjutnya 

didestruksi dengan HNO3 200 mL 7 M dengan perbandingan dengan sampel 

sebesar 10:1 (Khoiroh, 2021). Campuran didiamkan pada suhu ruang selama 24 jam 

agar terlarut sempurna. Kemudian disaring menggunakan kertas saring untuk 

menghilangkan pengotor. Selanjutnya, filtrat dipanaskan di atas hot plate sambil 

diaduk menggunakan magnetic stirrer hingga membentuk slurry. 

Analisis kualitatif dilakukan dengan cara melarutkan sedikit sampel kedalam 

aquades lalu ditetesi dengan NaOH 1M untuk mengetahui keberadaan ion Fe3+. 
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Sampel yang mengandung ion Fe3+ akan terbentuk endapan berwarna merah 

kecoklatan. 

 

3.4.3 Ekstraksi Daun Jambu 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. Kemudian dikeringkan daun pada suhu 

ruang. Selanjutnya, ditumbuk hingga halus. Daun jambu biji ditimbang sebanyak 

40 gram menggunakan neraca analitik, kemudian dimasukkan ke dalam beaker 

glass 250 mL. Tahap selanjutnya, ditambahkan aquademin sebanyak 200 mL dan 

dipanaskan dengan water bath selama 30 menit pada suhu 80℃. Selanjutnya, 

didiamkan sampai larutan mengendap kemudian disaring menggunakan kertas 

saring dan didapatkan filtrat yang digunakan sebagai agen reduktor.  

 

3.4.4 Sintesis Hematit (α-Fe2O3) dengan Variasi Suhu Sintesis 

Padatan prekursor Fe(NO3)3 7,5 gram dilarutkan dengan aquademin sebanyak 

75 mL (perbandingan 1:10) serta diaduk hingga homogen menggunakan magnetic 

stirrer lalu dicek pH larutan. Setelah campuran homogen, ditambahkan ekstrak 

daun jambu sebanyak 100 mL sedikit demi sedikit supaya merata dan tetap diaduk 

dengan magnetic stirrer. Selanjutnya, dicek pH. Lalu  dipanaskan dalam autoclave 

pada variasi suhu sintesis 120, 140 dan 160℃ selama 8 jam. Setelah terbentuk 

endapan dan filtrat maka larutan didekantasi dan dicuci menggunakan aquademin 

hingga pH 6. Kemudian dilanjutkan dicuci dengan aseton dan disaring 

menggunakan corong buchner. Selanjutnya endapan didiamkan pada suhu ruang 
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hingga kering sempurna dan membentuk serbuk. Serbuk tersebut kemudian 

dikalsinasi di dalam tanur pada suhu 750oC selama 3 jam (Chabib, 2017). 

 

3.5 Karakterisasi Hasil Sintesis 

3.5.1 X-Ray Fluorescence (XRF) 

 Prekursor dari limbah bubut besi dianalisis menggunakan teknik XRF. 

Analisis dengan XRF ini dapat berupa analisis kualitatif. Analisis kualitatif 

dilakukan untuk mengetahui jenis unsur yang terkandung dalam limbah. 

Karakterisasi menggunakan instrumentasi XRF ini dilakkan dengan cara 

meletakkan sampel dalam sample holder. Sampel tersebut disinari dengan sinar-X 

kemudian diperoleh data berupa persen unsur yang terkandung dalam sampel. 

 

3.5.2 X-Ray Difraction (XRD) 

Karakterisasi dengan XRD dilakukan pada sampel hematit untuk mengetahui 

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

hematit dipress dengan alat pengepres. Selanjutnya, sampel ditempatkan pada 

sampel holder dan disinari dengan sinar-X dengan radiasi Cu Kα (𝜆=1,5418Å) 

dengan daya sebesar 30kV dan arus sebesar 10 mA. Pengukuran  dilakukan pada 

rentang 2θ (o) = 20-80. 

 

3.5.3 Scanning Electron Microscopy  (SEM) 

Produk terbaik dari hasil karakterisasi XRD akan dianalisis 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 
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rentang perbesaran 20.000-200.000x sehingga terlihat morfologi dan ukuran 

partikel. 

 

3.5.4 Fourier Transform Infra Red (FTIR) 

Hasil sintesis dengan variasi suhu dikarakterisasi menggunakan FTIR untuk 

mengetahui gugus fungsional dan jenis vibrasi pada sampel hematit serta untuk 

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 2,5-25 μm.  

 

3.4.5 Color Reader 

 Hasil sintesis diletakkan pada tempat sampel dan ditekan-tekan sampai 

terdengar bunyi yang ditandai dengan lampu menyala. Hasil yang didapat berupa 

nilai L*, a*, dan b* dengan skala 0 = 100. Selanjutnya hasil yang diperoleh 

ditampilkan dan diukur pada grafik untuk mengetahui spesifikasi warnanya. 

 

3.5 Analisis Hasil Penelitian 

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 (FWHM) yang 

digunakan untuk menghitung ukuran kristal (D) menggunakan persamaan Debye-

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

D = 
Kλ

βcosθ
 ............................................................................................................(3.1) 
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dengan D adalah ukuran kristal (nm), k adalah nilai konstanta faktor (0,9-1), 

𝜆 merupakan panjang gelombang sinar-X (1,54056 A), 𝛽 adalah nilai FWHM dalam 

radian, dan 𝜃 merupakan sudut Bragg. 

 

3.6.2 Analisis Hasil FTIR 

Analisa FTIR bertujuan untuk mengetahui adanya ikatan logam-oksigen  pada 

sampel. 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. Pengujian FTIR menghasilkan data 

berupa grafik intensitas dan frekuensi. Intensitas menunjukkan tingkatan jumlah 

senyawa sedangkan frekuensi menunjukkan jenis senyawa yang terdapat dalam 

sebuah sampel. Kemudian, tentukan karakteristik puncak dan tentukan gugus 

fungsi yang diperlukan untuk membaca spektrum. Lalu cocokkan hasil spektrum 

yang diperoleh dengan standar FTIR hematit di SDBS. Pita absorpsi pada senyawa 

hematit berada pada bilangan gelombang 556 dan 443 cm-1 dengan jenis vibrasi Fe-

O stretching (Lassoued, 2017). 

 

3.6.3 Analisis Hasil SEM 

Analisis SEM bertujuan untuk mengetahui informasi-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. Untuk menganalisis partikel menggunakan Image-

J, dilakukan dengan cara Image > Type > 8 bit. Kemudian disesuaikan skala sesuai 

dengan scale bar pada hasil SEM dengan cara Analize > Set Scale . Setelah itu, 
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diukur panjang tiap partikel yang terlihat menggunakan line sehingga didapatkan 

distribusi ukuran partikel. Lalu dilanjutkan dengan analisis partikel dengan cara 

Analize > Set measurement untuk menentukan keluaran dalam analisis partikel. 

Selanjutnya klik Analize > Analize particles dan simpan data dalam format excel. 

Data yang didapatkan lalu diolah dengan 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. Selanjutnya diklik titik tertinggi yang muncul pada grafik lalu Open NLFit 

> Fit until converged sehingga akan didapatkan tabel ukuran rata-rata partikel dari 

persamaan fungsi Gaussian. 

 

3.6.4 Analisis Color Reader 

 Berdasarkan hasil pengukuran tersebut, maka dapat ditentukan nilai kroma 

(C*) dan hue (H o) dengan persamaan 3.2 dan 3.3. 

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

Ho = tan-1(b*/a*), degree 0 o  ≤ Ho  ≤ 360............................................................(3.3) 

 

Hasil perhitungan yang didapat lalu dibandingkan dengan nilai L*, C*, dan Ho 

dengan standar pigmen hematit.
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1 Prekursor Ferri (Fe3+) 

 Bahan yang digunakan dalam pembuatan prekursor yakni limbah bubut 

besi. Limbah bubut besi mengandung banyak logam seperti yang ditunjukkan pada 

Tabel 4.1. Berdasarkan hasil karakterisasi XRF, limbah bubut besi didominasi oleh 

senyawa besi yaitu sebesar 96,58%. Hal ini sesuai dengan Khoiroh, dkk. (2019) 

dimana kandungan Fe pada limbah bubut besi sekitar 96,08%, akan tetapi limbah 

bubut besi masih mengandung unsur-unsur lain dengan kadar yang relatif kecil. Hal 

ini dikarenakan sampel yang digunakan berasal dari limbah sehingga masih banyak 

kandungan unsur logam lain. Kadar unsur dalam prekursor ditunjukkan pada Tabel 

4.1. 

Tabel 4.1 Kandungan unsur pada prekursor Fe(NO3)3 

 

 

  

 

  

 Proses destruksi digunakan untuk memutuskan ikatan logam Fe sehingga 

dapat membentuk ion ferri (Fe3+). Ion ferri dapat digunakan sebagai prekursor untuk 

mensintesis senyawa hematit yang lebih murni (Legodi, dkk., 2007). Pembentukan 

prekursor dituliskan sebagaimana Persamaan 4.1 dan Gambar 4.1. 

 

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

Unsur Massa (%) 

Besi (Fe) 96,58 

Mangan (Mn) 0,62 

Rubidium (Rb) 0,60 

Tembaga (Cu) 0,25 

Nikel (Ni) 0,23 

Kromium (Cr) 0,20 
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Gambar 4.1 Proses pembuatan prekursor, (a) limbah bubut besi yang telah 

dipisahkan menggunakan magnetic stirrer, (b) hasil pencampuran 

limbah bubut dengan HNO3, dan (c) hasil pemanasan prekursor 

hingga kering 

 

 Hasil prekursor dilakukan uji kualitatif untuk mengetahui prekursor yang 

didapatkan adalah prekursor Fe3+. Uji kualitatif dilakukan dengan meneteskan 

NaOH pada prekursor. Hasil yang diperoleh yakni terbentuk endapan berwarna 

merah kecoklatan seperti Gambar 4.2. Menurut Vogel (1990), reaksi Fe3+  dengan 

basa kuat akan menghasilkan endapan berwarna merah kecoklatan. Hasil uji 

kualitatif dicantumkan pada Persamaan 4.2. 

 

Fe3+ + 3OH- 
→ Fe(OH)3(s).............................................................................................................................(4.2) 

 

 
Gambar 4.2 Hasil reaksi prekursor ferri dengan NaOH 

 

4.3 Ekstraksi Daun Jambu Biji 

 Hasil ekstraksi daun jambu biji diidentifikasi menggunakan spektroskopi 

FTIR seperti pada Gambar 4.3. Proses ekstraksi daun jambu biji ditunjukkan pada 
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Gambar 4.4. Pada hasil spektra FTIR menunjukkan bahwa serapan yang muncul 

adalah milik H2O dengan adanya gugus O-H stretching pada bilangan gelombang 

3376 cm-1 dengan intensitas yang kuat dan melebar. Adapun bilangan gelombang 

1638 cm-1 merupakan gugus fungsi dari O-H bending. Berdasarkan hasil FTIR 

tersebut menunjukkan bahwa kandungan senyawa metabolit sekunder pada ekstrak 

daun jambu biji memiliki komposisi yang kecil sehingga tertutup oleh spektrum 

khas milik air. Dengan demikian metode infusa dinilai kurang efektif untuk 

digunakan sebagai metode ekstraksi daun jambu biji.  Intepretasi hasil FTIR ekstrak 

daun jambu biji dapat dilihat pada Tabel 4.2. 

Tabel 4.2 Intepretasi hasil spektra FTIR pada ekstrak daun jambu biji 

Gugus Fungsi 

Bilangan 

Gelombang 

(cm-1) 

Intensitas 

O-H stretching 3336 Strong 

O-H bending 1638 Strong 

 

  

 

Gambar 4.3 Hasil spektrum FTIR ekstrak daun jambu biji 
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Gambar 4.4 Proses pembuatan ekstrak daun jambu biji, (a) daun jambu biji yang 

sudah ditumbuk dan (b) ekstraksi daun jambu biji, dan (c) hasil 

ekstraksi daun jambu biji 

 

 Ekstrak daun jambu biji kemudian dilakukan uji fitokimia untuk mengetahui 

kandungan senyawa polifenol seperti tanin. Pengujian ini dilakukan dengan 

meneteskan FeCl3 1%. Selanjutnya, ekstrak mengalami perubahan warna menjadi 

hitam kehijauan. Hal tersebut dimungkinkan dalam sampel terdapat senyawa 

polifenol dan dimungkinkan salah satunya adalah tanin (Yadav, dkk., 2011). Uji 

fitokimia ditunjukkan pada Gambar 4.5. 

 

 

Gambar 4.5 Uji fitokimia ekstrak daun jambu biji 

 

4.4 Hasil Sintesis Hematit (α-Fe2O3) 

 Sintesis dilakukan dengan metode hidrotermal. Tahap awal hidrotermal 

yakni prekursor Fe(NO3)3 dilarutkan dalam aquademin. Prekursor besi nitrat dapat 

terurai menjadi ion-ionnya sesuai dengan Persamaan 4.1. Selanjutnya dilakukan 

penambahan ekstrak daun jambu biji sebanyak 100 mL. Penambahan ekstrak 
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tersebut berfungsi sebagai agen reduktor. Selain itu ekstrak daun jambu biji juga 

berfungsi sebagai presipitator yakni agen pengendap. Mekanisme reaksi tanin 

dengan Fe ditunjukkan pada Gambar 4.6. Adanya endapan pada proses hidrotermal 

dikarenakan daun jambu biji bersifat sebagai agen pengompleks. Fe terhidrolisis 

membentuk kompleks dengan cincin B (gallocatechin) dan cincin D (gallate). 

Kedua ligan menunjukkan kemiripan perilaku pembentukan kompleks dengan 

Fe(OH)2+ sebagai spesies utama yang berkontribusi terhadap reaksi. Senyawa tanin 

memiliki gugus hidroksi yang kaya elektron bebas sehingga dapat membentuk 

ikatan dengan senyawa elektropositif pada kristal besi oksida. Adanya peningkatan 

suhu mengakibatkan terjadinya transformasi besi Fe(OH)2+ menjadi Fe2O3. 

 

Gambar 4.6 Mekanisme reaksi tanin dengan logam Fe (Ryan, dkk., 2007) 
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 Campuran yang telah ditambahkan ekstrak daun jambu biji selanjutnya 

dimasukkan kedalam reaktor hidrotermal selama 8 jam dengan suhu 120, 140, dan 

160oC. Pemanasan ini bertujuan untuk inisiasi pembentukan fasa transisi sebelum 

fasa hematit terbentuk serta untuk mengetahui suhu optimal pembentukan hematit. 

Selanjutnya yaitu pencucian sampel dengan aquademin hingga pH 6 bertujuan 

untuk menghilangkan pengotor. Penyaringan dilakukan dengan corong buchner 

untuk mengurangi kadar air yang terdapat dalam sampel. Hasil dari pengeringan 

menggunakan corong buchner yakni berupa serbuk dan dilanjutkan dengan 

kalsinasi pada suhu 750oC selama 3 jam. Kalsinasi bertujuan untuk mengubah fasa 

dari fasa transisi menjadi fasa hematit sehingga senyawa organik sudah tidak 

terbaca ketika setelah kalsinasi. Tahapan proses hidrotermal ditunjukkan pada 

Gambar 4.7. 

 

    

Gambar 4.7 Proses hidrotermal (a) pelarutan prekursor dengan aquademin, (b) 

penambahan ekstrak daun jambu biji (c) sintesis menggunakan reaktor 

hidrotermal, dan (d) endapan hasil penyaringan 

 

4.5 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan XRD 

 Karakterisasi XRD digunakan untuk mengetahui senyawa yang diperoleh 

serta kristalinitas hasil sintesis. Sampel sebelum kalsinasi dilakukan karakterisasi 

menggunakan XRD untuk mengetahui senyawa yang terbentuk. Hasil difraktogram 

kemudian dibandingkan dengan puncak senyawa standar yang dimungkinkan 
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terbentuk pada proses sintesis menggunakan program Origin yang ditampilkan pada 

Gambar 4.8.  

 Karakterisasi produk hasil sintesis dengan metode hidrotermal sebelum 

kalsinasi menyatakan bahwa pada suhu 120, 140oC terdapat puncak 2θ (o) : 24,13 

dan 22,3 yang menunjukkan adanya pengotor berupa geotit pada 2θ (o) : 23 (JCPDS 

No. 29-0713) dengan intensitas yang rendah dan melebar. Hal ini berarti pada suhu 

tersebut belum terjadi pemutusan reaksi fasa transisi sebelum terbentuknya fasa 

hematit. Pada variasi suhu 160oC, puncak geotit terlihat menghilang yang 

membuktikan telah terbentuk hematit. Hal tersebut menunjukkan bahwa suhu 

sintesis dapat memengaruhi derajat kristalinitas. Puncak yang dihasilkan 

menunjukan bahwa produk hasil sintesis sebelum kalsinasi memiliki kristalinitas 

yang rendah dengan puncak yang tidak tajam dan lebar. 

 

Gambar 4.8 Difraktogram hasil sintesis sebelum kalsinasi, (a) standar geotit 

(JCPDS No. 29-0713), (b) standar hematit (JCPDS No. 33-0664), (c) 

120, (d) 140 dan (e) 160oC 

 

 Sampel hasil sintesis setelah kalsinasi dianalisis dengan membandingkan 

posisi puncak 2θ dengan standar hematit (JCPDS No. 33-0664) yang ditampilkan 
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pada Gambar 4.9. Berdasarkan pola difraksi yang dihasilkan, ketiga puncak produk 

hasil sintesis identik dengan puncak standar senyawa hematit pada posisi puncak 

2θ (o) : 33 dan 35 dengan intensitas yang tajam dan sempit dibandingkan dengan 

hasil sintesis sebelum kalsinasi. Hal ini menunjukkan bahwa proses pemanasan 

memengaruhi derajat kristalinitas produk hasil sintesis. Kesamaan pola difraksi 

dengan standar menggambarkan sampel memiliki fasa hematit murni tanpa 

membentuk fasa lain. 

 

Gambar 4.9 Difraktogram hasil sintesis setelah kalsinasi, (a) standar hematit 

(JCPDS No. 33-0664), (b) 120, (c) 140, dan (d) 160oC 

 

 Crystallite size dihitung melalui persamaan Debye-Scherrer sesuai Tabel 

4.3. Berdasarkan perhitungan, diketahui bahwa senyawa hematit hasil sintesis 

memiliki ukuran kristal dengan kisaran 24,8-34,2 nm. Hal ini menandakan bahwa 

kristal tersebut termasuk dalam nanokristal. Dari data tersebut dapat dilihat bahwa 

suhu sintesis tidak terlalu berpengaruh secara signifikan terhadap ukuran kristal. 

Semakin besar ukuran kristal maka nilai FWHM akan semakin kecil. Hal ini 

dibuktikan dengan rumus Debye-Scherrer pada Persamaan 3.1. 
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Tabel 4.3 Ukuran kristal senyawa hematit setelah kalsinasi 

 

Gambar 4.10 menunjukan puncak senyawa hematit mengalami pergeseran. 

Puncak senyawa hematit dengan suhu sintesis 120oC mengalami pergeseran ke 2θ 

lebih besar yang berdampak terhadap ukuran kristal yang dihasilkan. Pergeseran 

tersebut terjadi karena kristalinitas yang terbentuk belum sempurna (amorf). 

 

Gambar 4.10 Perbesaran beberapa puncak tertinggi hasil sintesis setelah kalsinasi, 

(a) standar hematit (JCPDS 33-0664), (b) 120, (c) 140, dan (d) 160oC 

  

4.6 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan Color Reader 

 Sampel hematit 120oC menunjukan warna merah. Hematit 140oC 

menunjukan warna oranye-kemerahan. Sedangkan hematit 160oC menunjukan 

warna merah gelap sebagaimana Gambar 4.11. Rentang nilai L*, C*, Ho standar 

hematit dan hasil analisis warna sampel hematit hasil sintesis ditunjukkan pada 

Tabel 4.4. 

Variasi Waktu 

Sintesis (ºC) 
2θ  (o) FWHM 

Crystallite Size 

(nm) 

120  33,52 0,38 25,1 

140 33,42 0,24 34,2 

160 33,28 0,29 27,9 
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Gambar 4.11 Hasil Color Reader (a) 120, (b) 140 dan (c) 160oC 

 Nilai L* menggambarkan tingkat kecerahan, a* menunjukan koordinat 

variasi warna hijau-merah pada sampel, sedangkan b* tingkat warna biru-kuning, 

C* (chroma) menunjukan intensitas kemurnian warna, dan Ho (hue) menunjukan 

corak warna dari pigmen. Tabel 4.4 menunjukan bahwa pigmen hematit hasil 

sintesis masuk dalam rentang standar warna pigmen hematit. Berdasarkan hasil 

tersebut menunjukan bahwa variasi suhu sintesis tidak berpengaruh secara 

signifikan terhadap nilai L* hasil sintesis. Pada nilai Ho, hasil sintesis melebihi 

rentang standart hematit namun tidak terlalu jauh sehingga masih sesuai dengan 

standart hematit. Nilai a* dan b* akan semakin menurun seiring dengan 

meningkatnya suhu sintesis. 

Tabel 4.4 Hasil uji warna pigmen hematit 

Variasi Suhu 

Sintesis (ºC) 

Uji Warna 

L* C* Ho a* b* 

Standar 

Hematit 
25-45 9-42 21-57   

120 oC 40,48 25,92 57,60 13,53 22,11 

140 oC 37,63 26,94 59,80 12,77 23,71 

160 oC 41,07 20,20 57,80 9,87 17,6 
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4.7 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan FTIR 

 Hasil sintesis diidentifikasi menggunakan spektroskopi FTIR. Gambar 4.12 

merupakan identifikasi hasil sintesis suhu 120oC sebelum dan setelah kalsinasi. 

Pada hasil sintesis variasi suhu 120oC sebelum kalsinasi, serapan gugus khas 

senyawa hematit terdeteksi pada bilangan gelombang 471 dan 575 cm-1 yang 

menunjukan mode vibrasi Fe-O stretching dengan intensitas yang rendah. Serapan 

797 dan 895 cm-1 merupakan karakteristik bilangan gelombang khas getaran tekuk 

FeOOH pada senyawa geotit (a-FeOOH) (Ghos, dkk., 2011). Serapan pada 

bilangan gelombang 1637 cm-1 mengindikasikan adanya gugus dari O-H bending 

yang berasal dari molekul air. Serapan 2361 cm-1 menunjukkan gugus fungsional 

C=O stretching pada CO2 di atmosfir. Adanya gugus pada bilangan gelombang 

3418 cm-1 menunjukkan gugus O-H stretching dari molekul air dengan intensitas 

yang masih kuat. Serapan gugus OH yang kuat mengindikasikan kuatnya ikatan OH 

dengan kation-kation yang ada. Berdasarkan hasil FTIR tersebut menunjukkan 

bahwa produk sintesis sebelum kalsinasi masih mengandung sisa-sisa komponen 

dari ekstrak daun jambu.  

 Hasil sintesis setelah kalsinasi menunjukan ada beberapa serapan yang 

hilang dan intensitas semakin tinggi pada senyawa utama jika dibandingkan dengan 

sebelum kalsinasi seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.12. Serapan gugus khas 

senyawa hematit, yaitu Fe-O muncul pada serapan 471 dan 541 cm-1  dengan 

intensitas yang lebih tajam dan kuat. Serapan khas metabolit sekunder dari daun 

jambu biji tampak menghilang akibat adanya suhu pemanasan yang tinggi. Akan 

tetapi dilihat dari spektrum Gambar 4.3 menunjukan bahwa ekstrak daun jambu biji 

memiliki konsentrasi yang kecil sehingga mekanisme reaksi sintesis hematit oleh 
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reduktor daun jambu biji masih perlu dikaji lebih lanjut untuk mengetahui pengaruh 

yang sebenarnya. Intepretasi hasil spektra FTIR pada hasil sintesis dapat dilihat 

pada Tabel 4.5. 

 

Gambar 4.12 Hasil spektra FTIR (a) hasil sintesis suhu 120oC sebelum kalsinasi 

dan (b) setelah kalsinasi 

 

Tabel 4.5 Intepretasi hasil spektra FTIR pada hasil sintesis 

Gugus fungsi 

Bilangan gelombang  

(cm-1) 

Sebelum 

kalsinasi 

Setelah 

kalsinasi 

Ikatan vibrasi Fe-O 471 dan 575 471 dan 541 

FeOOH pada geotit 

(a-FeOOH) 
797 dan 895 - 

O-H bending tersier 1637 - 

C=O stretching 2361 - 

O-H stretching 3418 - 

 

4.8 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan SEM 

 Morfologi permukaan hasil sintesis dapat dianalisis menggunakan SEM. 

Hasil karakterisasi SEM variasi suhu 120ºC cenderung memiliki morfologi bulat 

dan tidak teratur. Pada suhu tersebut menunjukan adanya aglomerasi. Aglomerasi 
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terjadi akibat produk hasil sintesis berukuran nanometer sehingga mudah 

teraglomerasi ketika terkena panas/energi berlebih pada proses kalsinasi (Su, dkk., 

2016). Selain itu, aglomerasi juga terjadi dikarenakan kristalinitas yang rendah dan 

terdapat noise yang dibuktikan dengan hasil difraktogram XRD produk hasil 

sintesis. Hasil uji SEM pada perbesaran 25.000x ditampilkan pada Gambar 4.13. 

 

 

Gambar 4.13 Hasil karakterisasi SEM sampel hematit variasi suhu 120oC  

 

4.9 Pemanfaatan Limbah Bubut Besi 

 Besi menjadi salah satu bahan industri yang dapat dimanfaatkan guna 

membantu keberlangsungan hidup manusia namun banyak industri yang mengolah 

besi tersebut dan membuang limbahnya ke lingkungan tanpa melalui proses 

pengolahan. Hal ini dapat menyebabkan kerusakan dan pencemaran lingkungan 

yang akan memicu bencana alam. 

 Sugiharto (1997) menyatakan bahwa limbah bubut besi yang berukuran 

kecil tidak dapat dimanfaatkan lagi dan akan dibuang secara langsung ke 

lingkungan. Pembuangan limbah bubut besi yang melebihi ambang batas akan 

menyebabkan pencemaran lingkungan dikarenakan sifat besi yang korosif dan 
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dapat menurunkan kesuburan tanah, Kerusakan yang akan terjadi dimuka bui 

disebabkan oleh ulah manusia dan Allah Swt. mendatangkan bencana agar manusia 

mengetahui perbuatannya. Allah Swt. berfirman dalam surat ar-Rum (41) yang 

berbunyi: 

 

حْرِ بماَ كَسَبَتْ ايَْدِى النَّاسِ ليُِذِيْ قَهُمْ بَ عْضَ الَّذِيْ عَمِلُوْا لَعَلَّهُمْ يَ رْجِعُوْنَ ظَهَرَ الْفَسَادُ فِِ الْبَِٰ وَالْبَ   
 

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

perbuatan tangan manusiam supaya Allah merasakan kepada mereka 

sabahagian dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke 

jalan yang benar).” 

 

 Al-Quran surat ar-Rum ayat 41 mengungkapkan bahwa di alam dunia telah 

banyak terjadi kerusakan dan bencana, baik di laut maupun darat. M. Quraish 

Shihab dalam Tafsir Al-Misbah memahami ayat di atas dengan artinya kerusakan 

lingkungan, karena ayat di atas menghubungkan al-Fasad tersebut menggunakan 

kata laut dan darat. M.Quraish Shihab juga mengartikan kata al-Fasad disini 

dengan kekeringan dan kekurangan hasil laut dan sungai. Apabila dicermati pada 

masa sekarang terjadinya ketidakseimbangan sistem alam karena perbuatan 

manusia. Kerusakan terjadi dimana-mana sehingga timbul bencana alam di daratan, 

lautan ataupun udara. Sedang Sayyid Qutub menyebutkan keterkaitan al-Fasad 

dengan kondisi-kondisi kehidupan manusia, perbuatan mereka dan usaha mereka 

serta akidah dan amal mereka. Hal itulah yang akan menghasikan kerusakan di 

bumi, daratan dan lautan, dan yang memuat kerusakan itu menguasai 

kehidupannya. 

 Secara normatif Al-Quran menerangkan bahwa alam semesta diciptakan 

dalam keadaan seimbang. Alam semesta ini dibuat oleh Allah SWT. dalam sebuah 
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aturan yang sesuai dengan jenis hidup manusia. Akan tetapi manusia berprilaku 

buruk yang dapat menghancurakan alam ini, hingga terjadi ketidakseimbangan 

alam. Nabi Muhammad Saw. dari Ibnu Abbas RA yang diriwayatkan oleh Imam 

Ahmad, Ibnu Majah, dan lainnya: 

 لَاضَرَرَ وَلَا ضِراَرَ 

Artinya: “Tidak boleh melakukan sesuatu yang membahayakan diri sendiri ataupun 

orang lain”. 

 

 Dalam hadits tersebut, Nabi Muhammad Saw. menjelaskan bahwa dharar 

(melakukan sesuatu yang membahayakan) dilarang dalam syariat. Maka tidak halal 

bagi seorang muslim mengerjakan sesuatu yang membahayakan dirinya sendiri atau 

membahayakan saudaranya sesama muslim. Hal tersebut baik berupa perkataan 

atau perbuatan tanpa alasan yang benar. 

 Bencana yang disebabkan oleh pencemaran lingkungan ini dapat diatasi 

dengan manusia yang menjaga kelestarian lingkungannya. Hal ini dikarenakan 

hanya manusia yang diberikan akal agar dapat berpikir untuk mengelola lingkungan 

agar tidak merusak lingkungannya. Salah satu upaya penanggulangan pencemaran 

lingkungan yakni dengan mengolah limbah bubut besi menjadi pigmen hematit. 

Allah Swt. berfirman dalam surah Ali Imran ayat 190-191: 

 

تِ   وهَ مهَ مًاإِنَّ فِِ خَلْقِ ٱلسَّ بِ. ٱلَّذِينَ يَذْكُرُونَ ٱللََّّ قِيهَ ُو۟لِِ ٱلْألَْبهَ هَارِ لَءَايهَتٍ لأِٰ فِ ٱلَّيْلِ وَٱلن َّ وَٱلْأَرْضِ وَٱخْتِلهَ  
ذَا بهَطِلًا سُ  تِ وَٱلْأَرْضِ رَب َّنَا مَا خَلَقْتَ ههَ وهَ مهَ رُونَ فِِ خَلْقِ ٱلسَّ نَكَ وَقُ عُودًا وَعَلَىه جُنُوبِِِمْ وَيَ تَ فَكَّ   فَقِنَابْحهَ

 عَذَابَ ٱلنَّارِ 
 

Artinya: "Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya 

malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang yang berakal.(Yaitu) 
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orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau dalam 

keadaan 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."  

 

 Ayat 190 pada surat Ali Imran menjelaskan tentang penciptaanNya serta 

Allah Swt. memerintahkan (menjadi uulul albaab). Adapun ayat 191 menjelaskan 

tentang sebagian ciri-ciri dari uulul albaab, yakni orang-orang yang selalu 

mengingat Allah SWT. dengan ucapan atau hati. Dalam kondisi dan situasi apapun, 

kaum uulul albaab selalu memikirkan penciptaan alam raya ini. Setelah itu mereka 

berkesimpulan bahwa Allah Swt. menciptakan alam semesta ini dengan tidak sia-

sia. Kaum uulul albaab yang dijelaskan pada ayat ini adalah orang-orang yang 

mengintegrasikan antara berpikir dan berdzikir, dan menjadikannya sebagai satu 

kesatuan yang tidak terpisahkan. 
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BAB V 

PENUTUP 

 

4.1 Kesimpulan 

 Berdasarkan hasil yang didapatkan dari penelitian, maka dapat disimpulkan 

bahwa: 

a. Hasil karakterisasi XRD menunjukan bahwa suhu sintesis tidak berpengaruh 

secara signifikan terhadap ukuran kristal. Ukuran kristal yang dihasilkan 

berkisar antara 24,8-34,2 nm. Nilai warna yang dihasilkan pada semua variasi 

suhu sintesis yang digunakan sesuai dengan standart pigmen hematit. Variasi 

suhu sintesis menghasilkan semakin lama waktu sintesis maka pigmen yang 

dihasilkan semakin merah degan berkurangnya nilai kekuningan dan semakin 

gelap. 

b. Hasil SEM menunjukan bahwa morfologi beragam, bentuk partikel didominasi 

bulat dan masih terjadi aglomerasi. Identifikasi hematit menggunakan FTIR 

variasi suhu sintesis 120oC menghasilkan serapan gugus khas hematit yaitu 

ikatan vibrasi Fe-O pada bilangan gelombang 471 dan 541 cm-1  dengan 

intensitas tajam dan kuat. 

 

4.2 Saran 

 Saran untuk penelitian selanjutnya yakni diperlukan metode ekstraksi yang 

lebih efektif untuk meningkatkan konsentrasi ekstrak daun jambu biji sehingga 

dapat diketahui peranan daun jambu biji sebagai reduktor dalam sintesis hematit. 

Selain itu, diperlukan adanya pengontrolan saat penambahan agen pengendap 
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dengan penambahan ekstrak yang lebih konstan. Adanya pengontrolan ini 

diharapkan saat pembentukan kristal dapat membentuk morfologi yang lebih 

seragam dengan ukuran partikel kecil. 
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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1. Rancangan Penelitian 
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Lampiran 2. Diagram Alir 

L.2.1 Preparasi Sampel 

 

- dipilih limbah bubut besi yang berbentuk serbuk 

- dipisahkan menggunakan magnetit stirrer 

- diambil sampel besi yang menempel pada magnetic stirrer 

 
 

 

 

L.2.2 Pembuatan Prekursor Fe(NO3)3 

 

- dimasukkan kedalam beaker glass 250 ml 

- ditambahkan 200 ml HNO3 7M 

- didiamkan selama 24 jam 

- disaring menggunakan kertas saring 

- dipanaskan hingga terbentuk lumpur/slury 

- dipanaskan sedikit lumpur yang diperoleh dengan aquades 

- diuji keberadaan ion Fe3+ dengan cara ditetesi NaOH 1M hingga  

   terbentuk endapan merah kecoklatan 
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L.2.3 Ekstraksi Daun Jambu Biji dengan Metode Infusa 

 

 

 

- dipetik, dicuci dengan air yang mengalir 

- dikeringkan pada suhu ruang 

- didiamkan dalam suhu ruangan 

- dihaluskan menggunakan blender 

- diayak sampai 60 mesh 

 

 

 

 

- ditimbang sebanyak 40 gram 

- dimasukkan ke dalam beaker glass 250 mL 

- ditambahkan aquademin sebanyak 200 mL dan diaduk hingga 

homogen 

- ditutup erlenmeyer dengan aluminium foil 

- dimasukkan erlenmeyer yang berisi larutan ekstrak ke dalam 

penangas yang  berisi air 500 mL 

- dipanaskan selama 30 menit pada suhu 80℃ 

- didiamkan sampai mengendap 

- disaring dengan kertas saring halus 

  

  

 

    - dimasukkan kedalam beaker glass 250 ml      

    - dicek pH      
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L.2.4 Sintesis Pigmen Hematit (α-Fe2O3) dengan Variasi Suhu Sintesis 

 

- ditimbang sebanyak 5 gram 

- dilarutkan dalam 150 mL aquademin 

- diaduk menggunakan magnetic stirrer hingga homogen 

- dicek pH 

- ditambahkan 30 mL ekstrak daun jambu biji sedikit demi 

sedikit sambil        diaduk dengan  magnetic stirrer 

- dicek pH sampai pH 6 

- dipanaskan dengan autoclave pada variasi suhu 140, 160 dan 

180℃ selama 8 jam dalam oven 

- didinginkan pada suhu ruang selama 24 jam 

- didekantasi campuran 

- dicuci padatan dengan aseton sampai pH 6 

- disentrifugasi selama 5 menit pada kecepatan 4000 rpm 

- di freeze drying 

- dianalisis dengan XRD dan Color Reader 

 

 

Karakterisasi Hasil Sintesis 

 

- dikarakterisasi menggunakan SEM dan FTIR 
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Lampiran 3. Perhitungan Preparasi Bahan 

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
 

 mol = 4 gram 
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L.3.3 Perhitungan kaidah stoikiometri  

Hasil XRF Fe2O3  = 96,49 % 

Massa Fe yang ditambahkan : 

Fe(NO3)3   = 0,02 mol 

Ar Fe    = 56 𝑔𝑟𝑎𝑚
𝑚𝑜𝑙⁄  

Mr Fe(NO3)3   = 244 𝑔𝑟𝑎𝑚
𝑚𝑜𝑙⁄  

Massa Fe(NO3)3  = mol x Mr Fe(NO3)3 

    = 0,02 mol x 244 𝑔𝑟𝑎𝑚
𝑚𝑜𝑙⁄  

    = 4,88  gram 

Massa Fe   = 
𝐴𝑟 𝐹𝑒

𝑀𝑟 𝐹𝑒(𝑁𝑂3)3
 x Massa Fe(NO3)3 

    = 
56 𝑔𝑟𝑎𝑚/𝑚𝑜𝑙

244 𝑔𝑟𝑎𝑚/𝑚𝑜𝑙
 x 4,88 gram 

    = 1,12 gram 

Fe2O3 yang dibutuhkan = 
100 %

96,49 %
 x 1,22 gram 

    = 1,2643 gram 
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Lampiran 4. Hasil Karakterisasi XRF pada Prekursor Limbah Bubut Besi 

 

 

 

 



 

 

 

 

Lampiran 5. Hasil Karakterisasi FTIR 

L.5.1 Hasil FTIR pada Variasi Suhu Sintesis 120oC 

 

 

Gambar L.5.1 Hasil FTIR produk sintesis 120oC 

L.5.2 Hasil FTIR pada Ekstrak Daun Jambu Biji 

 

Gambar L.5.2 Hasil FTIR ekstrak daun jambu biji 
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Lampiran 6. Hasil Karakterisasi XRD 

L.6.1 Hasil Karakterisasi Sampel Hematit Variasi Suhu Sintesis 120oC 

Sebelum Kalsinasi 

 

 
Gambar L.6.1 Difraktogram besi oksida hasil sintesis variasi suhu 120oC sebelum 

kalsinasi 

 

Tabel L.6.1 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida hasil sintesis 

variasi suhu 120oC sebelum kalsinasi 

No. 2-

theta(deg) 

d(ang.) Height(cp

s) 

FWHM(de

g) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 21.31(13) 4.17(2) 189(40) 0.67(12) 141(33) 0.7(3) 2(3) 

2 24.13(12) 3.685(18) 134(33) 1.25(19) 178(27) 1.3(5) 1.1(3) 

3 33.20(6) 2.696(5) 563(69) 0.79(7) 567(42) 1.0(2) 2.3(11) 

4 35.87(12) 2.501(8) 286(49) 1.67(12) 509(45) 1.8(5) 1.1(3) 

5 41.18(7) 2.190(4) 129(33) 1.05(19) 144(28) 1.1(5) 3(3) 

6 49.5(2) 1.839(8) 109(30) 0.50(19) 58(29) 0.5(4) 1(2) 

7 54.21(15) 1.691(4) 198(41) 1.24(14) 262(32) 1.3(4) 4(3) 

8 63.4(7) 1.466(13) 70(24) 2.8(6) 211(68) 3(2) 1.4(14) 

9 72.04(7) 1.3098(12

) 

110(30) 0.7(2) 79(20) 0.7(4) 5(12) 
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L.6.2Hasil Karakterisasi Sampel Hematit Variasi Suhu Sintesis 140oC 

Sebelum Kalsinasi 

 

 
Gambar L.6.2 Difraktogram besi oksida hasil sintesis variasi suhu 140oC sebelum 

kalsinasi 

 

Tabel L.6.2 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida hasil sintesis 

variasi suhu 140oC sebelum kalsinasi 

 

No. 2-

theta(deg) 

d(ang.) Height(cp

s) 

FWHM(de

g) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 22.3(5) 3.97(8) 217(43) 11.7(5) 3007(267) 14(4) 0.96(17) 

2 33.14(8) 2.701(6) 320(52) 0.72(11) 338(39) 1.1(3) 0.8(5) 

3 35.65(6) 2.516(4) 221(43) 1.38(18) 446(95) 2.0(8) 0.6(4) 

4 40.97(14) 2.201(7) 81(26) 1.3(5) 182(76) 2.2(17) 2(3) 

5 54.0(2) 1.697(6) 137(34) 1.07(19) 156(46) 1.1(6) 1.3(12) 

6 64.22(13) 1.449(3) 117(31) 2.8(4) 405(77) 3.5(16) 4(4) 

 

 

 

 

 

Meas. data:140deg C
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L.6.3 Hasil Karakterisasi Sampel Hematit Variasi Suhu Sintesis 160oC 

Sebelum Kalsinasi 

 

 
Gambar L.6.3 Difraktogram besi oksida hasil sintesis variasi suhu 160oC sebelum 

kalsinasi 

 

Tabel L.6.3 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida hasil sintesis 

variasi suhu 160oC sebelum kalsinasi 

No

. 

2-

theta(deg) 

d(ang.) Height(cp

s) 

FWHM(de

g) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 24.2(2) 3.68(3) 210(42) 3.0(4) 1318(70) 6.3(16) 3.1(15) 

2 33.16(5) 2.700(4) 693(76) 0.71(6) 750(43) 1.08(18) 1.8(8) 

3 35.75(3) 2.509(2) 503(65) 0.56(8) 601(42) 1.2(2) 1.7(5) 

4 40.89(3) 2.2052(18

) 

205(41) 0.49(10) 107(28) 0.5(2) 1.0(9) 

5 49.61(5) 1.8360(19

) 

177(38) 0.61(14) 133(32) 0.8(3) 5(8) 

6 53.96(7) 1.698(2) 439(60) 0.60(10) 455(42) 1.0(2) 0.8(5) 

7 62.6(2) 1.482(5) 142(34) 7.4(11) 2107(126) 15(4) 0.5(2) 

8 64.03(7) 1.4530(14

) 

134(33) 0.80(19) 122(44) 0.9(6) 0.7(9) 
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L.6.4 Hasil Karakterisasi Sampel Hematit Variasi Suhu Sintesis 120oC Setelah 

Kalsinasi 

 
Gambar L.6.4 Difraktogram besi oksida hasil sintesis variasi suhu 120oC setelah 

kalsinasi 

 

Tabel L.6.4 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida hasil sintesis 

variasi suhu 120oC setelah kalsinasi 

No. 2-

theta(deg) 

d(ang.) Height(cp

s) 

FWHM(de

g) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 18.8118 4.71338 198.461 0.326382 83.3148 0.419803 1.18467 

2 24.55(4) 3.624(7) 475(63) 0.37(4) 187(26) 0.39(11) 2.2(13) 

3 25.1(4) 3.54(5) 284(49) 13.6(3) 4121(131) 15(3) 1.21(13) 

4 29.353 3.04031 107.018 0.326382 44.9265 0.419803 1.18467 

5 33.521(15

) 

2.6712(11

) 

2302(139) 0.327(12) 1015(24) 0.44(4) 1.7(4) 

6 35.97(2) 2.4944(14

) 

1753(121) 0.32(2) 783(25) 0.45(5) 1.1(3) 

7 41.20(2) 2.1895(10

) 

642(73) 0.27(4) 265(18) 0.41(8) 1.2(4) 

8 46.9216 1.93483 127.527 0.326382 53.5362 0.419803 1.18467 

9 49.80(4) 1.8295(15

) 

727(78) 0.32(3) 251(26) 0.35(7) 1.1(6) 

10 54.369(8) 1.6861(2) 1017(92) 0.34(2) 369(27) 0.36(6) 0.8(3) 

11 57.7439 1.5953 161.337 0.326382 67.7298 0.419803 1.18467 

12 62.75(6) 1.4795(13

) 

689(76) 0.33(6) 312(27) 0.45(9) 0.8(8) 

13 64.36(3) 1.4463(6) 802(82) 0.27(4) 338(23) 0.42(7) 2.4(14) 

14 72.2908 1.30595 184.773 0.326382 77.5684 0.419803 1.18467 

15 76.1559 1.249 231.373 0.326382 97.131 0.419803 1.18467 

16 78.0533 1.22331 217.187 0.326382 91.176 0.419803 1.18467 

17 81.0048 1.18602 211.786 0.326382 88.9084 0.419803 1.18467 
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18 83.3942 1.15801 146.858 0.326382 61.6515 0.419803 1.18467 

19 85.2213 1.13779 227.586 0.326382 95.5415 0.419803 1.18467 

20 88.9459 1.09952 102.317 0.326382 42.9528 0.419803 1.18467 

 

 

 

L.6.5 Hasil Karakterisasi Sampel Hematit Variasi Suhu Sintesis 140oC Setelah 

Kalsinasi 

 

 
Gambar L.6.5 Difraktogram besi oksida hasil sintesis variasi suhu 140oC setelah 

kalsinasi 

 

Tabel L.6.5 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida hasil sintesis 

variasi suhu 140oC setelah kalsinasi 

No. 2-

theta(deg) 

d(ang.) Height(cp

s) 

FWHM(de

g) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 18.07(5) 4.905(14) 99(29) 0.5(2) 85(19) 0.9(4) 0.6(10) 

2 21.54(3) 4.123(5) 143(35) 0.17(12) 37(13) 0.26(15) 4(16) 

3 24.40(6) 3.645(8) 341(53) 0.31(5) 141(18) 0.41(12) 1.4(12) 

4 33.425(9) 2.6786(7) 1612(116) 0.24(2) 689(20) 0.43(4) 2.4(4) 

5 35.929(14

) 

2.4975(9) 1243(102) 0.26(3) 524(20) 0.42(5) 2.9(11) 

6 41.10(9) 2.195(4) 327(52) 0.39(10) 178(26) 0.55(17) 0.9(10) 

7 44.2(2) 2.049(10) 17(12) 0.6(7) 11(23) 0.6(18) 2(11) 

8 49.73(5) 1.8319(16

) 

580(70) 0.38(3) 234(24) 0.40(9) 1.8(10) 

9 54.24(4) 1.6898(11

) 

792(81) 0.33(3) 297(23) 0.37(7) 0.6(3) 

10 58.025 1.58824 78.7389 0.351659 35.9012 0.455953 2.02994 

Meas. data:140C

BG data:140C

Calc. data:140C
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11 58.0(9) 1.59(2) 8(8) 0(2) 4(21) 0(3) 2(88) 

12 62.70(6) 1.4806(13

) 

524(66) 0.35(6) 226(25) 0.43(10) 1.5(13) 

13 64.223(10

) 

1.4491(2) 763(80) 0.17(4) 249(19) 0.33(6) 0.9(8) 

14 67.0(6) 1.395(11) 4(6) 0.1(19) 1(16) 0(4) 4(211) 

15 70.042 1.34227 79.242 0.375356 38.5653 0.486677 2.02994 

16 72.24(10) 1.3067(15

) 

196(40) 0.4(2) 147(25) 0.7(3) 2(2) 

17 80.90(5) 1.1872(6) 174(38) 0.2(2) 64(20) 0.4(2) 2(6) 

18 85(23) 1.14(19) 0.1(9) 1(71) 0(25) 1(288) 4(2228) 

19 88.8(7) 1.101(7) 11(10) 1(2) 7(30) 1(3) 4(19) 

 

 

L.6.6 Hasil Karakterisasi Sampel Hematit Variasi Suhu Sintesis 160oC Setelah 

Kalsinasi 

 

 
Gambar L.6.6 Difraktogram besi oksida hasil sintesis variasi suhu 160oC setelah 

kalsinasi 

 

Tabel L.6.6 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida hasil sintesis 

variasi suhu 160oC setelah kalsinasi 

No

. 

2-

theta(deg) 

d(ang.) Height(cp

s) 

FWHM(de

g) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 9(225345) 10(10) 0.000(13) 1(610622) 0(27) 1(126428

1) 

1(314848

5) 2 21.60(15) 4.11(3) 118(31) 2.6(6) 641(72) 5(2) 1.2(10) 

3 24.22(2) 3.672(3) 426(60) 0.75(9) 607(164) 1.4(6) 0.5(3) 

4 33.287(18

) 

2.6894(14

) 

2223(136) 0.293(17) 946(26) 0.43(4) 0.8(2) 

5 35.79(2) 2.5066(15

) 

1750(121) 0.273(18) 670(24) 0.38(4) 1.3(5) 

6 40.989(19

) 

2.2001(10

) 

494(64) 0.24(5) 162(22) 0.33(9) 0.5(5) 

Meas. data:160C

BG data:160C

Calc. data:160C
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7 49.61(5) 1.8362(17

) 

588(70) 0.42(4) 265(31) 0.45(11) 0.9(4) 

8 54.299(19

) 

1.6881(6) 795(81) 0.40(3) 418(33) 0.53(10) 3.5(7) 

9 57.79(4) 1.5942(11

) 

180(39) 0.35(12) 84(26) 0.5(2) 3(3) 

10 62.514(18

) 

1.4845(4) 517(66) 0.52(5) 323(27) 0.62(13) 0.6(5) 

11 64.066(17

) 

1.4523(4) 643(73) 0.36(7) 420(34) 0.65(13) 0.5(3) 

12 66.04(4) 1.4136(8) 125(32) 0.2(2) 44(22) 0.4(3) 5(24) 

13 68.55(9) 1.3678(16

) 

110(30) 1.4(3) 169(54) 1.5(9) 5(19) 

14 69.69(13) 1.348(2) 91(28) 0.9(4) 84(42) 0.9(7) 1(2) 

15 71.96(12) 1.3111(19

) 

217(43) 1.1(6) 444(97) 2.0(8) 0.5(3) 

16 75.56(8) 1.2573(12

) 

145(35) 0.5(4) 155(61) 1.1(7) 0.5(10) 

17 80.92(9) 1.1871(10

) 

142(34) 1.7(6) 478(175) 3(2) 5(10) 

18 82.75(10) 1.1654(11

) 

182(39) 0.28(18) 108(49) 0.6(4) 1(2) 

19 83(1429) 1.16(15) 0.1(9) 6(2835) 1(351) 7(3392) 4(7475) 

20 85.23(10) 1.1377(10

) 

115(31) 0.5(3) 86(44) 0.7(6) 3(9) 

 



 

 

 

 

Lampiran 7. Data Crystallite Size Hematit Hasil Sintesis 

 Crystallite size diukur menggunakan persamaan Debye-Scherrer pada 

Persamaan 3.1. Data untuk perhitungan crystallite size pada salah satu hasil sintesis 

hematit pada suhu 120oC adalah: 

λ (Kα)  = 1,54060 (nm) 

β (FWHM) = 0,327 rad → 
0,327

180
 x 3,14 = 0,00570433 

2θ  = 33,521 

θ  = 16,7605 

cos θ  = 0,9575 

𝐷 =
𝐾𝜆

𝛽 𝑐𝑜𝑠 𝜃
=  

0,89 𝑥 1,54060

0,00570433 𝑥 0,9575
= 251,04 Å = 25,104 𝑛𝑚 

Perhitungan variasi suhu lain dengan 2θ yang berbeda dihitung dengan persamaan 

yang sama sehinga menghasilkan data sebagai berikut: 

 

Tabel L.7 Crystallite size sampel hematit variasi suhu sintesis 

  

Variasi Waktu 

Sintesis ( oC) 
2θ  (o) FWHM 

Crystallite size 

(nm) 

120  
33.52 0,38 25,1  

35.97 0,32 24,8 

140  
33.42 0,24 34,2 

35.92 0,26 31,8 

160  
33.28 0,29 27,9 

35.79 0,27 30,3 nm 



 

 

 

 

Lampiran 8. Hasil Karakterisasi SEM 

 

    

    

Gambar L.8 Morfologi SEM hematit suhu 120oC dengan berbagai perbesaran 
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Lampiran 9. Dokumentasi 

L.9.1 Preparasi Sampel 

 

 

Gambar L.9.1 Preparasi sampel 

 

Gambar L.9.2 Pencucian sampel 

 

L.9.2 Pembuatan Prekursor 

 

Gambar L.9.3 Destruksi limbah    

dengan 100 mL HNO3 5 M 

 

Gambar L.9.4 Pemanasan hingga  

membentuk slurry 

 

Gambar L.9.4 Pemanasan hingga 

kering 

 

Gambar L.9.5 Endapan merah yang 

terbentuk saat uji keberadaan Fe3+ 

 

 

 

 



65 

 

 

 

L.9.3 Sintesis Hematit dengan Variasi Suhu Sintesis 

 

Gambar L.9.6 Larutan prekursor 

dalam 75 mL aquademin 

 

Gambar L.9.7 Hasil uji pH prekursor + 

aquademin 

 

Gambar L.9.8 Campuran larutan 

prekursor dengan 100 mL ekstrak 

daun jambu biji 

 

Gambar L.9.9 Hasil uji pH prekursor + 

ekstrak daun jambu biji 

 

Gambar L.9.10 Metode hidrotermal 

dengan variasi sitesis 10,140, dan 

160oC 

 

 

Gambar L.9.11 Endapan yang sudah 

dikeringkan menggunakan corong 

buchner 
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Gambar L.9.12 Endapan sebelum 

kalsinasi 

 
Gambar L.9.13 Endapan setelah 

kalsinasi 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 


