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MOTTO 

 

“maka sesungguhnya Bersama kesulitan ada kemudahan. Maka engkau telah 

selesai (dari suatu urusan), tetaplah bekerja keras (untuk urusan yang lain). Dan 

hanya kepa Allah engkau berharap” 

(QS. Al-insyirah:6-7) 

“Bukan kesulitanlah yang membuat kita takut, tapi sering ketakutanlah yang 

membuat jadi sulit. Jadi jangan mudah menyerah” 

(Joko Widodo) 
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ABSTRAK 

 

Amaliyah, N. R. 2024. Sintesis Hematit (α-Fe2O3) Menggunakan Ekstrak Daun Sirih Hijau (Piper 
Betle L.) dengan Variasi Waktu 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 II: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc 

   Kata kunci: daun sirih hijau, hematit, pigmen, waktu sintesis 
 

Sintesis hematit dapat dilakukan dengan ekstrak daun sirih (piper Betle.L). Ekstrak daun sirih 
mengandung senyawa metabolit sekunder, diantaranya tanin, steroid, terpenoid yang memilik gugus 
OH. Penggunaan ekstrak daun sirih berfungsi sebagai agen pengendap dalam sintesis besi oksida, 
selain itu dapat menghasilkan senyawa yang non toksik. Metode yang digunakan adalah presipitasi 
dengan variasi waktu sintesis selama 1,2 dan 3 jam dan dilanjutkan kalsinasi. Hasil sintesis dikalsinasi 
selama 3 jam pada suhu 750°C. Ekstrak daun sirih dilakukan dengan metode infusa dan dikarakterisasi 
menggunakan FTIR. Produk sintesis dikarakterisasi menggunakan FTIR, XRD dan UV-Vis. Hasil 
karakterisasi XRD sebelum kalsinasi menunjukkan fasa geothit sedangkan setelah kalsinasi, fase yang 
terbentuk adalah hematit dengan struktur rombohedral, ukuran kristal yang dihasilkan secara berurutan 
yaitu 34; 38 dan 49 nm. Hal ini, kemungkinan dipengaruhi suhu pemanasan bahwa semakin lama 
pemanasan maka semakin besar ukuran kristal. Fasa hematit berhasil terbentuk yang ditandai dengan 
keberadaan vibrasi IR pada bilangan gelombang 433 dan 556 cm⁻¹ yang merupakan vibrasi Fe-O. 
Spektrum IR juga menunjukkan bahwa masih ditemukan gugus Fe-O-OH yang ditandai dengan puncak 
pada posisi sekitar 1005 cm-1 yang menandakan bahwa proses transformasi fasa hematit belum terjadi 
secara sempurna. Hasil karakterisasi UV-VIS pigmen merah hematit menyerap pada panjang 
gelombang 337 nm. 

  



xxiv 

 
 

.  

 

  



    
 

xxv 
 

 

ABSTRACT 
 

Amaliyah, N. R. 2024. Synthesis of Hematite (α-Fe2O3) Using GREEN Betel Leaf Extract (Piper 
Betle L.) with Variations 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 II: Lulu'atul Hamidatu Ulya, M.Sc. 

Keywords: Green Betel Leaf, Hematite, pigment, Synthesis Time 

Hematite synthesis can be done with betel leaf extract (piper Betle.L). Betel leaf extract contains 
secondary metabolite compounds, including tannins, steroids, terpenoids that have OH groups. The use 
of betel leaf extract serves as a precipitating agent in the synthesis of iron oxide, besides that it can 
produce non-toxic compounds. The method used is precipitation with variations in the length of synthesis 
for 1, 2 and 3 hours and continued calcination. The synthesis results were calcined for 3 hours at 750°C. 
The extract of betel leaf was done by infusa method and characterised using FTIR. The synthesis 
products were characterised using FTIR, XRD and UV-Vis. The results of XRD characterisation before 
calcination show the geothite phase while after calcination, the phase formed is hematite with a 
rhombohedral structure, the resulting crystal sizes were 34; 38 and 49 nm, respectively. This is likely 
influenced by the heating temperature that the longer the heating, the larger the crystal size. The 
hematite phase was successfully formed which was characterised by the presence of IR vibrations at 
wave numbers 433 and 556 cm-¹ which are Fe-O vibrations. The IR spectrum also shows that the Fe-
O-OH group is still found, marked by a peak at around 1005 cm-1, indicating that the hematite phase 
transformation process has not yet occurred completely. UV-VIS characterisation results of hematite 
red pigment absorbs at a wavelength of 337 nm. 

  



xxvi 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 

xxvii 
 

 مُسْتَخْلَص الَْبَحْث  
 

مع اختلافات في    (.Piper Betle L)باستخدام مستخلص أوراق التنبول الأخضر )3O2Fe-α (الهيماتيت تخليق . ٢٠٢٤ر.  .أماليا، ن 
. بحث جامعي. قسم الكيمياء، كلية العلوم والتكنولوجيا، جامعة مولانا مالك إبراهيم الإسلامية الحكومية، مالانج. المشرفة مدة التوليف 

 الماجستيرة ، لؤلؤة الحميدة علي؛ المشرفة الثانية: الماجستيرةالأولى: ليليك مفتاح الخيرة، 
                         الصباغ، وقت التوليفالكلمة الرائيسيات: أوراق التنبول الخضراء، الهيماتيت، 

                      
يحتوي مستخلص أوراق التنبول على مركبات   .(Piper Betle.L) يمكن إجراء تخليق الهيماتيت باستخدام مستخلص أوراق التنبول

يعمل استخدام مستخلص أوراق التنبول كعامل ترسيب   .OH مجموعةمستقلب ثانوية ، بما في ذلك العفص والمنشطات والتربينويدات التي تحتوي على 
وقت في تخليق أكسيد الحديد ، بالإضافة إلى أنه يمكن أن ينتج مركبات غير سامة. كانت الطريقة المستخدمة هي هطول الأمطار مع اختلافات في 

درجة مئوية.  تم تنفيذ مستخلص أوراق التنبول   ٧٥٠ساعات عند    ٣ة  ساعات والتكليس المستمر. تم تحميص نتائج التوليف لمد  ٣و    ٢ .١التوليف من  
أظهرت نتائج توصيف   .UV-Vis و XRD و FTIR تتميز المنتجات التوليفية باستخدام .FTIR بطريقة التسريب وتم تمييزه باستخدام

XRD كان حجم البلورة المنتج بالتتابع  لبنية الرومبوهيدرالي قبل التكلس طور الجيوثيت بينما بعد التكلس، كان الطور المتكون هو الهيماتيت ذو ا ،
تم تشكيل مرحلة الهيماتيت  .نانومتر. من المحتمل أن يتأثر هذا بدرجة حرارة التسخين أنه كلما طالت مدة التسخين ، زاد حجم البلورة ٤٩و ٣٨. ٣٤

. يظهر طيف الأشعة تحت Fe-Oوهي اهتزازات  ¹⁻سم  ٥٥٦و  ٤٣٣ة بنجاح والتي تتميز بوجود اهتزازات الأشعة تحت الحمراء عند أرقام الموج
مما يشير إلى أن عملية تحويل طور الهيماتيت لم تحدث  1-سم  ١٠٠٥مميزة بذروة عند حوالي  OH-O-Feالحمراء أيضا أنه لا تزال هناك مجموعة 

 نانومتر. ٣٣٧لهيماتيت تمتص بطول موجي بالكامل بعد. نتائج توصيف الأشعة المرئية وفوق البنفسجية للصبغة الحمراء ا
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang  

Daun sirih merupakan salah satu jenis tumbuhan yang dapat dimanfaatkan sebagai 

obat tradisional (Ningtias, dkk., 2014). Daun sirih dipercaya memiliki banyak manfaat untuk 

mengobati berbagai penyakit yang ada di masyarakat, yaitu sebagai obat sariawan, luka, 

gatal, mata gatal dan merah, mimisan atau keluarnya darah dari hidung, serta menghilangkan 

bau badan, bau mulut, dan menghilangkan jerawat. Daun sirih juga mengandung berbagai 

metabolit sekunder diantaranya yaitu alkaloid, flavonoid, steroid, terpenoid, saponin, tanin 

(Purnama, 2017), sehingga daun sirih dapat dimanfaatkan sebagai agen reduksi dalam 

sintesis hematit (Carolia & Noventi., 2016).  

   Dari penjelasan tersebut daun sirih memiliki banyak manfaat yang dapat digunakan 

sebagai kepentingan masyarakat. Hal ini, sesuai di dalam al-Qur’an surat Asy-Syuara ayat 7 

yang berbunyi: 

ا اوََلَمم                                               ضِ  اِلَى  يَ رَوم َرم
نَا  كَمم  الام بَ ت م

هَا انَمۢۡ ج   كُل ِ  مِنم  فِي م كَرِيم  زَوم  

Artinya: “Dan apakah mereka tidak memperhatikan bumi, betapa banyaknya kami 
tumbuhkan di bumi itu berbagai macam tumbuh-tumbuhan yang baik?’. 
 

Menurut Abu Muhammad Ja’far Muhammad bin Jarir al-Tabari (2008) dalam kitab tafsir 

al Tabari menjelaskan bahwa zauj berarti bermacam pasangan tumbuhan yang telah 

ditumbuhkan oleh Allah setelah bumi itu mati, dan tidak ada tumbuhan di dalamnya. Dalam 

penelitian ini tumbuhan yang digunakan berupa daun sirih yang dapat berperan dalam 

mereduksi senyawa besi dan menghasilkan ion kompleks (Shen, dkk., 2012). Di antara 

senyawa yang bertindak sebagai agen reduktor dan presipitator yaitu tanin dalam sintesis 

hematit. Senyawa tanin memiliki kandungan gugus -OH dalam posisi orto pada cincin 

aromatik. Ketika ion Fe3+ bereaksi dengan -OH di posisi orto akan membentuk larutan 

kompleks tanat besi berwarna biru-hitam (Wahyuni & Syamsul., 2014). Dalam ayat ini dapat 

disimpulkan bahwa Allah mengajak kita untuk belajar dari seluruh alam, agar mereka tahu 

bahwasanya terdapat berbagai macam tumbuh-tumbuhan yang baik dan bermanfaat bagi 

manusia. Pada penelitian kali ini menggunakan metode presipitasi berbasis green chemistry.  

Metode green chemistry atau kimia hijau dapat didefinisikan sebagai model dalam proses 

pembuatan produk dengan mengurangi bahan kimia yang berbahaya (Ratnawati & Praptomo., 

2023). Penggunaan bahan alami yang ramah lingkungan, efektif dalam pembiayaan dan lebih 

sederhana (Asworo, dkk., 2023) seperti ekstrak daun sirih hijau dapat menjadi alternatif yang 

menarik dalam sintesis nanopartikel hematit. Ekstrak daun sirih dapat bertindak sebagai agen 

reduktor dan capping agent dalam sintesis nanopartikel (Oktavia, 2018). Di dalam daun sirih 

hijau terdapat kandungan senyawa tanin sebesar (0,1-1,3%). Tanin merupakan suatu 

senyawa polifenol yang terdiri dari gugus hidroksil dan karboksil, alkaloid (Hidayat, dkk., 2020). 



2 

 
 

Penelitian ini memiliki keterbaruan yang mana menggunakan prekursor berupa FeCl3 dengan 

agen pereduksi berupa daun sirih hijau untuk mengendapkan ion Fe dalam proses sintesis 

hematit.  

Hematit (α-Fe2O3) merupakan material oksida yang banyak digunakan dalam berbagai 

aplikasi (Eko, dkk., 2016; Sobirin, dkk., 2015; Rahmawati dkk., 2020). Hematit salah satu jenis 

nanopartikel yang memiliki berbagai aplikasi di bidang teknologi, seperti sebagai katalis, 

elektrokimia, dan sensor gas dan pigmen. Hematit berwarna coklat kemerahan yang bersifat 

antiferromagnetik. Selain itu, hematit dapat digunakan sebagai pigmen pada cat, dan baterai 

isi ulang lithium (Mufti, dkk., 2014). Menurut Lee, dkk. (2014) menyatakan bahwa partikel 

hematit dapat diproduksi dalam berbagai morfologi, termasuk spindel, bola, kubus, elipsoid, 

batang serta rombohedral.  

Sintesis hematit (α-Fe2O3) dapat dilakukan dengan metode presipitasi. Presipitasi 

merupakan metode pengendapan, dimana suatu zat yang larut akan tersangkut atau 

membentuk endapan selama pengendapan zat yang diinginkan. Metode ini sering digunakan 

karena prosesnya yang mudah untuk mengontrol ukuran partikel dan waktu yang dibutuhkan 

juga lebih cepat (Wahyuni, dkk., 2022). Menurut penelitian yang dilakukan Lestari (2023) 

bahwa hasil karakterisasi X-Ray Diffraction menghasilkan puncak tajam sesuai standar 

hematit Joint Committee on Powder Diffraction Standard (JCPDS) No. 86-0550 yang 

merupakan puncak khas hematit dengan intensitas tertinggi pada 2θ=35,7°. Menurut 

penelitian Mahmoud (2017) hasil karakterisasi pada spektrum Fourier Transform Infrared  

(FTIR) hematit, terlihat adanya dua puncak tajam pada 478 dan 568 cm-1, yang menunjukkan 

keberadaan gugus Fe-O. Selain itu, terdapat pita lebar pada 3441 cm-1, yang dapat 

menunjukkan adanya gugus O-H. Menurut penelitian yang dilakukan oleh Tussa’adah (2015), 

disebutkan bahwa jika proses sintesis berlangsung dalam waktu yang lebih lama, maka 

partikel cenderung menyebabkan aglomerasi (penggumpalan) partikel. Perbedaan waktu 

sintesis dapat mempengaruhi diameter partikel yang dihasilkan. Borsing, dkk. (2017) 

melakukan sintesis hematit dengan variasi waktu sintesis selama 1 jam menggunakan 

prekursor Fe(NO3)3.9H2O. Hasil karakterisasi Scanning Electron Microscope (SEM) 

menunjukkan bahwa hematit tersebut berbentuk agregat partikel besar dengan ukuran antara 

50-100 nm. Sintesis hematit dalam waktu 2 jam, menghasilkan pola XRD dengan puncak yang 

tajam dan hasil SEM berbentuk spheric dengan ukuran partikel 15-20 nm (Miri, dkk., 2020). 

Sintesis senyawa hematit selama 3 jam menggunakan prekursor (FeCl3.6H2O), hasil XRD 

menunjukkan bahwa senyawa hematit murni tanpa pengotor. Pada hasil SEM kristalit hematit 

yang dihasilkan menunjukkan sifat halus dan bentuk hampir bulat dengan ukuran partikel 

sebesar 61 nm (Lassoued, 2017). 

Khalil, dkk. (2017) menyatakan bahwa pembentukan kristal pada sintesis hematit dapat 

dipengaruhi oleh agen pereduksi. Ekstrak tumbuhan dapat digunakan sebagai zat pereduksi 

dan penstabil untuk sintesis logam dan oksida karena tumbuhan mengandung senyawa aktif 

dengan kemampuan yang sangat baik untuk mereduksi logam menjadi nanopartikel (Akintelu, 
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dkk., 2021). Yoonus, dkk. (2021) mensintesis hematit dengan metode presipitasi, sonikasi dan 

dilanjutkan kalsinasi sebagai anti bacterial atau anti kanker mengunakan ekstrak daun sirih 

hijau dan FeCl3 menghasilkan produk hematit yang tercampur fasa lain sehingga terdapat fasa 

amorf dengan ukuran 25,17 nm. Menurut penelitian Manohari (2020) melakukan karakterisasi 

pigmen hematit menggunakan UV-Vis untuk melihat Panjang gelombang yang diserap oleh 

hematit hasil sintesis, analisis hasil spektroskopi UV-Vis dilakukan pada rentang 200-1200 nm.  

Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis nanopartikel hematit menggunakan ekstrak 

daun sirih hijau sebagai agen reduksi dengan variasi waktu sintesis. Hematit (α-Fe2O3) yang 

memiliki beberapa keunggulan diantaranya lebih ramah lingkungan non toxic, stabilitas kimia, 

kekuatan tinggi dalam pewarnaan, daya penutup dan tahan lama yang baik, hematit juga 

memiliki kelemahan yaitu memiliki konduktivitas listrik yang rendah dan memiliki stabilitas yang 

rendah pada suhu tinggi.  

Berdasarkan uraian yang telah dijelaskan, maka dalam penelitian ini mensintesis hematit 

(α-Fe2O3) menggunakan ekstrak daun sirih hijau. Metode yang digunakan adalah metode 

presipitasi-kalsinasi dengan variasi waktu sintesis. Prekursor yang telah dibuat dikarakterisasi 

dengan XRD, FTIR, dan UV-Vis. 

 

1.2 Rumusan Masalah  

Adapun rumusan pada penelitian ini adalah: 

a. Bagaimana struktur, ukuran kristal hasil sintesis sebelum dan sesudah kalsinasi 

menggunakan ekstrak daun sirih dengan variasi waktu sintesis? 

b. Bagaimana mengetahui gugus fungsi pada ekstrak daun sirih hijau? 

c. Bagaimana mengetahui bilangan gelombang hasil sintesis sesudah kalsinasi? 

 

1.3 Tujuan Masalah 

Adapun tujuan masalah dari penelitian ini adalah: 

a. Untuk mengetahui struktur, ukuran kristal hasil sintesis sebelum dan sesudah kalsinasi 

menggunakan ekstrak daun sirih dengan variasi waktu sintesis 

b. Untuk mengetahui gugus fungsi pada ekstrak daun sirih hijau 

c. Untuk mengetahui bilangan gelombang hasil sintesis sesudah kalsinasi 

 

1.4 Batasan Masalah 

Adapun Batasan masalah dari penelitian ini adalah   

a. Daun sirih hijau yang digunakan dalam penelitian ini didapatkan dari Kota Malang 

b. Karakterisasi menggunakan XRD, FTIR, UV-Vis  

c. Metode sintesis yang digunakan yaitu presipitasi dengan suhu 90oC dan dilanjutkan 

dengan kalsinasi selama 3 jam pada suhu 750oC 

d. Menggunakan variasi waktu sintesis presipitasi selama 1, 2 dan 3 jam.  
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1.5 Manfaat Penelitian  

Manfaat dari penelitian ini adalah penggunaan bahan alam berupa daun sirih yang 

dapat digunakan dalam industri pigmen dan menghasilka produk yang tidak berbahaya.  
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Peran Ekstrak Daun Sirih  

Green chemistry merupakan suatu konsep yang bertujuan untuk menghilangkan dan 

mengurangi senyawa berbahaya dalam desain, pembuatan dan aplikasi dalam produk kimia 

(Ulfah, 2022). Dalam pembentukan nanopartikel logam dengan bantuan bahan alam yang 

berasal dari organisme (Aswowo, dkk., 2023). Bahan alam yang digunakan berupa ekstrak 

daun sirih hijau. Ekstrak daun sirih hijau merupakan salah satu tumbuhan yang dapat 

digunakan untuk pembentukan hematit. Dalam daun sirih hijau terdapat senyawa metabolit 

sekunder yaitu saponin, flavonoid, polifenol dan minyak atsiri, alkaloid, steroid, terpenoid, 

tanin. Selain itu, terkandung juga fenol, minyak atsiri, fenilpropan, dan terpen (Lawarti & 

Cahyaningrum., 2022). Daun sirih merupakan tanaman yang merambat yang dapat tumbuh 

hingga mencapai ketinggian 15 meter. Batangnya berwarna coklat kehijauan dan beruas-ruas, 

berfungsi sebagai tempat keluarnya akar (Mursito, 2002). Tanaman memiliki bentuk seperti 

jantung, dengan tangkai daun Panjang, berujung runcing, pangkal daun yang berlekuk, 

tumbuh berselang seling, bertangkai, teksturnya kasar jika diraba, dan mengeluarkan aroma 

yang khas. Daun sirih hijau ditampilkan pada Gambar 2.1.  

Gambar 2.1 Daun Sirih 

Menurut Tjitrosoepomo (1993), klasifikasi sirih (Piper betle L.) adalah sebagai berikut : 

Kingdom        : Plantae  

Divisio            : Spermatophyta  

Sub Divisio     : Angiospermae  

Classis           : Dicotyledoneae  

Ordo               : Piperales  

Familia           : Piperaceae  

Genus            : Piper  

Species          : Piper betle L 

Daun sirih merupakan tanaman yang memiliki aktivitas antioksidan karena dapat 

diketahui mengandung senyawa yang mengalami oksidasi dan mengikat radikal bebas. 

Menurut penelitian yang dilakukan Andarwulan & Nuri (2000), kandungan polifenol dalam daun 

sirih semakin banyak maka akan meningkatkan aktivitas antioksidan. Hal ini, daun sirih dapat 

mengidentifikasi bila polifenol bertindak sebagai reduktor. Tanaman daun sirih juga 

mengandung senyawa tanin yang dapat memberikan manfaat yang cukup tinggi. Daun yang 

banyak mengandung senyawa tanin terdapat pada daun yang muda (pucuk) atau pada buah 
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yang muda, serta perbedaan kandungan tanin dapat di sesuaikan dengan tingkat umur 

daunnya (Arjani, 2016). Tanin merupakan suatu senyawa polifenol yang berasal dari 

tumbuhan (Malangngi, dkk., 2012). Tanin merupakan senyawa organik yang tidak beracun, 

larut dalam air, ramah lingkungan, dan tergolong polifenol yang banyak ditemukan dialam 

(Wahyuni & Syamsudin., 2014). Gambar struktur senyawa tanin ditampilkan pada Gambar 2.2. 

 

 

Gambar 2.2 Struktur tanin (Halimu, 2017). 

 

Tanin secara umum dibagi menjadi dua jenis yaitu tanin terkondensasi dan tanin 

terhidrolisis. Tanin terhidrolisis terbentuk dari reaksi esterifikasi asam fenolat dan glukosa, 

sedangkan tanin terkondensasi terbentuk dari polimer senyawa flavonoid dengan ikatan 

karbon-karbon berupa cathecin dan gallochatechin (Hidayah, 2016). Kedua jenis tanin ini ada 

di dalam tumbuhan, namun yang paling umum ditemui dalam tanaman adalah tanin yang 

sudah mengalami kondensasi (Fathurrahman & Musfiroh., 2018).  

Senyawa tanin terdiri dari dari cincin benzena (C6) yang berikatan dengan gugus 

hidroksil (-OH). Sifat utama tanin tergantung pada gugus phenolik -OH yang terkandung dalam 

tanin (Browning, 1966). Senyawa tanin memiliki sifat umum yaitu memiliki gugus phenol dan 

bersifat koloid karena itu, dalam air tanin bersifat koloid dan asam lemah. Semua jenis tanin 

dapat larut dalam air, dan sangat larut dalam air panas. Tanin dapat larut dalam pelarut organik 

seperti aseton, methanol, etanol, dan lainnya. Tanin akan mengalami reaksi warna ketika 

dicampur dengan garam besi. Senyawa tanin mempunyai berat molekul yang tinggi dan 

cenderung mudah dioksidasi menjadi satu polimer, Sebagian besar tanin memiliki struktur 

tidak teratur (amorf) dan tidak memiliki titik leleh. Warna tanin bervariasi dari putih hingga 

kekuningan, tergantung pada sumbernya (Irianty & Yenti., 2014). karakteristik senyawa tanin 

dapat dijelaskan pada Tabel 2.1. 
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Tabel 2. 1 Karakteristik senyawa tanin 

 Sifat Fisika                                                                   Sifat Kimia 

 Sumber:(Irianty & Yenti., 2014) 

Ekstrak aquades daun sirih hijau (piper betle L.) memiliki kandungan berupa alkaloid, fenolik, 

triterpenoid (Muflihah & Prabowo., 2017) tanin, saponin dan flavonoid (Carolia & Noventi., 

2016). Tanin merupakan senyawa polifenol yang tidak beracun yang mampu membentuk 

khelat dan besi (III). Senyawa polifenol (tanin) yang terdapat dalam ekstrak air berperan dalam 

membentuk kelat dengan ion FeIII–R melalui bagian dari gugus ortho dihidroksi benzena. 

Selanjutnya, kelat FeII–R mengalami perubahan fasa menjadi α-Fe2O3 (Rufus, dkk., 2017). 

Menurut penelitian Yoonus, dkk. (2021) Bahwa sintesis hematit dengan memanfaatkan 

ekstrak daun sirih hijau sebagai agen reduktor yang mana digunakan sebagai anti bacterial 

dan anti kanker. Prekursor yang digunakan berupa FeCl3 dengan metode presipitasi, sonikasi 

dan dilanjutkan dengan kalsinasi. Gambar hasil SEM dan XRD pada sintesis hematit 

ditampilkan pada Gambar 2.3. 

 

 

Gambar 2.3 Hasil SEM dan XRD pada sintesis Hematit (Yoonus, dkk., 2021) 

 

Hasil analisis menggunakan XRD terdapat adanya pengotor sehingga dapat dikatakan hasil 

sintesis tercampur fasa lain sehingga terdapat fasa amorf dengan struktur rhombohedral dan 

ukuran kristal sebesar 25,17 nm. Sedangkan hasil karakterisasi menggunakan SEM 

menunjukkan morfologi yang hampir berbentuk kubik.  

Menurut penelitian Rufus (2016) Metode presipitasi yang digunakan dengan prekursor 

FeCl3 dan ekstrak daun jambu biji menghasilkan ukuran kristal rata-rata sebesar 3,41 nm. 

Hasil XRD menunjukkan bahwa tidak ada kontaminan, hasil sintesis memiliki tingkat 

kemurnian yang tinggi. Namun, pola difraksi menunjukkan puncak yang agak lebar dan 

adanya fase amorf. Karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan bahwa partikel memiliki 

Berwarna putih kekuningan                        Rumus Kimia C76H52O46. 
Rasa sepat (astrigen) Tanin dapat larut dalam air, dan dapat larut 

dalam pelarut organic seperti methanol, etanol, 
aseton. 

Berbentuk amorf Tanin akan terurai menjadi pyrogallol, 
pyrocatechol dan phloroglucinol. 
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bentuk quasi-sferis atau semi bulat dengan diameter rata-rata sebesar 35 nm. Gambar hasil 

SEM dan XRD pada sintesis hematit ditampilkan pada Gambar 2.4. 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.4 Hasil XRD dan SEM pada sintesis hematit (Rufus, 2016) 

Menurut penelitian yang dilakukan Bhuiyan, dkk. (2020) mensintesis nanopartikel 

hematit menggunakan prekursor FeCl3.6H2O dengan reduktor ekstrak daun papaya dan 

NaOH 1M menghasilkan produk hematit dengan kristalinitas dan kemurnian tinggi 

berdasarkan data XRD dihasilkan puncak yang tajam dengan ukuran kistal rata-rata 4,58 nm. 

Hasil FESEM menunjukkan bahwa nanopartikel yang disintesis tidak seragam dan 

teraglomerasi (penggumpalan), hal ini dapat terjadi karena kemampuan capping yang rendah 

dari ekstrak tumbuhan serta terdapat interaksi magnetik.  

2.2 Hematit Sebagai Pigmen 

Besi merupakan logam yang paling banyak terdapat di alam. Kebanyakan besi 

terdapat dalam batuan sebagai oksida besi seperti seperti oksida besi magnetit (Fe3O4) 

mengandung besi 65%, hematit (Fe2O3) mengandung 60-75% besi, limonet (Fe2O3·H2O) 

mengandung 20% besi dan siderit (Fe2CO3) mengandung 10% besi. Dalam kehidupan, besi 

merupakan logam yag biasa digunakan sebagai paduan logam. Hal ini dapat disebabkan 

karena harga yang murah dan memiliki kekuatan yang baik serta Sebagian besar digunakan 

dalam berbagai industri. Misalnya, sintesis besi oksida digunakan sebagai katalis dalam 

proses redoks dan sebagai pigmen, selain itu, besi oksida dapat digunakan untuk mewarnai 

kertas, karet, plastic dan semen. (Puthri, dkk., 2017).  

Hematit merupakan besi oksida salah satu besi oksida yang banyak ditemukan di 

tanah, seringkali terdapat pada daerah yang tropis (Fahmi, 2011). Hematit juga memiliki 

keunggulan yaitu tidak beracun, ramah lingkungan, stabilitas kimia, kekuatan tinggi dalam 

pewarnaan, memiliki daya tahan yang baik, tahan terhadap korosi yang tinggi dan tahan 

terhadap suhu yang tinggi (Septityana, dkk., 2013). Sehingga hematit dapat digunakan 

sebagai nanokatalis, aplikasi biomedis dan pigmen (Khoiroh, 2018).  

Hematit α-Fe2O3 merupakan mineral primer atau mineral yang terdapat di dalam batuan 

secara alami. Besi oksida hematit memiliki struktur yaitu korondum dengan ion-ion oksigen 

dalam rapat heksagonal (Hamsah, 2007). Menurut data International Centre for Diffraction 
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Data (ICDD) terkandung dalam sampel α-Fe2O3 dengan struktur kristal yang terbentuk adalah 

rhombohedral dengan α = β = 90 dan γ = 120, dengan parameter kisi a=b = 5,0355 Å dan c 

13,7676 Å (Kusomoyudo, 1986). Berikut gambar data struktur hematit dapat dilihat pada Tabel 

2.2 dan gambar struktur hematit ditampilkan pada Gambar 2.5. 

 

Tabel 2. 2 Data Kristalografi Hematit (α-Fe2O3) (cormel and Schwetmann, 2003) 
 

 

    

 

 

 

 

 

Gambar 2.5 Struktur kristal hematit (Jiang, dkk., 2022) 

Struktur hematit terdiri dari ion oksigen yang disusun dengan rapat dalam bentuk 

heksagonal. Dalam struktur ini, dua pertiga dari celah kisi oktahedral diisi oleh ion Fe3+ secara 

teratur. Ion Fe3+ ini menduduki dua tempat dan meninggalkan satu tempat kosong di 

sepanjang sumbu [001], membentuk cincin enam kali lipat pada bidang (001). Kation ini 

membentuk pasangan oktahedra Fe(O)6 yang berdekatan. Setiap oktahedral berbagi tepi 

dengan tiga oktahedral tetangga dalam bidang yang sama dan satu sisi dengan oktahedral di 

bidang yang berdekatan (Jiang, dkk., 2022). 

Pigmen besi oksida banyak dikembangkan sebagai pigmen karena memiliki ukuran 

nanopartikel yang sangat kecil sehingga warna yang dihasilkan akan merata, dan memiliki 

tingkat kereaktivitas tinggi dan tahan terhadap cahaya. Nanopartikel besi umumnya memiliki 

ukuran 2-10 nm yang dapat meningkatkan transparasi 3-10 kali dibandingkan bentuk awalnya 

(Tenner, 2015). Maghfiroh (2023) melakukan sintesis hematit dengan variasi lama sintesis 

dapat ditampilkan pada Gambar 2.6. 

Karakteritik Hematit 
Sistem kristal Rombohedral, heksagonal 
Parameter kisi (nm) a=b=0,50346, c=1,3752 (heksagonal) 

aRh =0,5427, α=55,3o (rombohedral) 
Stuktur kristal Corundum 
Densitas (g/cm3) 5,26 
Warna Merah 
Titik leleh (oC) 1350 
Kekerasan 6,5 
Kemagnetan Feromagnetik yang lemah atau 

antiferomagnetik 
Rasio a:c 1 : 2,734 
Volume unit sel 30,272 
Formula unit per unit sel (Z) 6 
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Gambar 2.6 Pigmen hasil sintesis dengan variasi lama sintesis (Maghfiroh 2023) 

Berdasarkan hasil karakterisasi tersebut warna pigmen hematit dengan variasi waktu 

sintesis dapat disimpulkan bahwa semakin lama waktu sintesis maka warna yang diperoleh 

semakin gelap. Adapun Faktor yang mempengaruhi proses sintesis dari senyawa pigmen 

hematit diantaranya yaitu jenis prekursor, konsentrasi prekursor, suhu kalsinasi dan waktu 

kalsinasi (Darezereshki, dkk., 2012). Menurut penelitian yang dilakukan Lestari (2023) 

karakterisasi pigmen menggunakan UV-Vis dengan prekursor berupa FeCl3 dan pelarut 

berupa HCl. Disonikasi dan ditambahkan NaOH kedalam prekursor kemudian disaring, 

endapan dicuci menggunakan aquademin hingga netral. Hasil yang diperoleh setelah 

karakterisasi UV-Vis adalah terbaca pada rentang Panjang gelombang 268 nm. Pigmen merah 

hematit akan menyerap pada rentang Panjang gelombang 200-400 nm (Ali, dkk., 2017).  Hasil 

karakterisasi UV-Vis sebagaimana pada Gambar 2.7. 

Gambar 2. 7 Hasil karakterisasi UV-Vis 
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2.3 Sintesis pigmen Hematit menggunakan metode presipitasi-kalsinasi 

 Sintesis hematit (α-Fe2O3) dapat disintesis menggunakan berbagai metode 

diantaranya sol-gel, hidrotermal, microwave-kalsinasi, dan presipitasi (Soekansa, dkk., 2023).  

Penelitian yang dilakukan kongsat (2021) sintesis hematit menggunakan metode hidrotermal 

memperoleh diameter hematit antara 15-205 nm. Metode presipitasi menghasilkan ukuran 

sebesar 0,5122-0,7496 nm (Khalamudillah, 2017). Metode presipitasi adalah cara untuk 

mengendapkan bahan dasar dengan menambahkan reaktan khusus ke dalam larutan. Dalam 

metode ini, bahan aktif dilarutkan dalam pelarut dan dicampur dengan larutan lain yang tidak 

dapat larut. Akibatnya, larutan menjadi jenuh dan partikel-partikel kecil terbentuk dengan 

cepat, membentuk nanopartikel (Zanur, dkk., 2017). Hal ini metode presipitasi banyak 

digunakan dalam sintesis hematit karena prosesnya sederhana, biaya yang digunakan rendah 

dan produk yang dihasilkan banyak (Suyanti, dkk., 2008), mudah pengoperasianya, 

konsentrasi keluaran rendah dan bahan yang digunakan mudah didapatkan (Handoko, dkk., 

2013). Setelah melakukan proses presipitasi, langkah berikutnya melakukan metode kalsinasi. 

Kalsinasi merupakan proses pembakaran tahap awal yang berupa reaksi dekomposisi secara 

endotermik dan berfungsi untuk melepaskan gas-gas dalam bentuk karbonat atau hidroksida 

sehingga menghasilkan serbuk dalam bentuk oksida dengan kemurnian yang tinggi (Afza, 

2011). Kalsinasi berfungsi untuk menghilangkan zat-zat yang tidak dibutuhkan seperti H2O, air 

kristal dan gas (Pinna, 1998). Adapun penelitian yang dilakukan oleh Khoiroh (2021) 

melakukan sintesis hematit dengan metode presipitasi-kalsinasi pada suhu 750 dan 850°C 

menghasilkan pola XRD yang menunjukkan kristalinitas tinggi dengan intensitas tinggi pada 

suhu kalsinasi 750°C. Adapun hasil XRD sintesis pada suhu kalsinasi 750 dan 850°C dapat 

dilihat pada Gambar 2.8. 

Sahoo, dkk. (2010) menyatakan bahwa kalsinasi pada suhu tinggi dapat menurunkan 

aglomerasi (penggumpalan). Aglomerasi dapat berkurang dengan meningkatkan konsentrasi 

Gambar 2.8 Hasil XRD sintesis hematit pada suhu 
kalsinasi 750 dan 850°C 
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ekstrak tumbuhan yang dapat berperan sebagai capping agent untuk menstabilkan 

nanopartikel dan mencegah aglomerasi (Yunita, dkk., 2020) 

2.4 Sintesis pigmen Hematit menggunakan Variasi waktu Sintesis 

Menurut penelitian yang dilakukan Borsing, dkk. (2017) Sintesis hematit dilakukan 

dalam waktu 1 jam menggunakan precursor Fe(NO3)3.9H2O. Hasil karakterisasi menggunakan 

SEM menunjukkan bahwa hematit terbentuk dalam bentuk agregat partikel besar dengan 

ukuran partikel berkisar antara 50 hingga 100 nm. Hasil karakterisasi hematit dengan variasi 

waktu sintesis dengan variasi waktu sintesis 1 jam dapat ditampilkan pada Gambar 2.9. 

 

Menurut penelitian Miri, dkk. (2020) hasil karakterisasi hemati menggunakan variasi waktu 

sintesis selama 2 jam dapat ditampilkan pada Gambar 2.10. 

 

Gambar 2.9 Hasil SEM sintesis hematit dengan variasi 
waktu sintesis 1 jam (Borsing, dkk., 2017) 

Gambar 2.10 Hasil XRD dan SEM sintesis hematit dengan variasi waktu 
sintesis 2 jam (Miri, dkk., 2020) 
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Sintesis hematit dilkukan dalam waktu 2 jam dan menghasilkan pola XRD dengan 

puncak yang tajam, yang menunjukkan kristalinitas tinggi. Analisis XRD menunjukkan bahwa 

hematit yang terbentuk adalah senyawa murni tanpa pengotor. Bentuk partikel pada hasil SEM 

berbentuk spheric dengan ukuran partikel 15-20 nm. Menurut penelitian yang dilakukan 

Lassoued, dkk. (2017) sintesis hematit selama 3 jam menggunakan prekursor (FeCl3.6H2O). 

Analisis pola XRD menunjukkan tingkat kristalinitas yang tinggi dengan puncak yang tajam 

dan sempit. Hasil XRD juga menunjukkan bahwa hematit yang dihasilkan adalah senyawa 

murni tanpa kontaminan. Dari karakterisasi SEM, terlihat bahwa kristal hematit memiliki sifat 

yang halus dan bentuknya hampir bulat, dengan ukuran partikel sekitar 61 nm. Hasil 

karakterisasi XRD dapat dilihat pada Gambar 2.10. 

 

Gambar 2.11 Hasil XRD dan SEM sintesis hematit variasi waktu sintesis 3 jam 
(Lassoued, dkk., 2017) 

 

2.5 Hematit dalam Perspektif al-Qur’an  

 Hematit dapat dengan mudah disintesis dengan berbagai metode, salah satunya yaitu 

menggunakan metode presipitasi. Metode ini menggunakan agen pengendap agar terjadi 

pemisahan antara filtrat dan endapan. agen pengendap yang umum digunakan yaitu berupa 

bahan kimia yang berbahaya di antaranya NH4OH, HCl dan H2SO4 yang mana akan 

menimbulkan limbah kimia. Oleh karena itu pada riset ini menggunakan bahan kimia yang 

murni berupa FeCl3 yang digunakan untuk mensintesis hematit dengan menggunakan agen 

pengendap dari bahan dasar alam berupa ekstrak daun sirih. Hematit dapat dimanfaatkan 

dalam industri besi, industri keramik, tinta, kertas dan dapat digunakan sebagai pigmen warna 

pada cat. Pigmen warna berfungsi untuk menambah warna dan dapat memberikan daya tutup 
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dan anti korosi. Hal ini sesuai dengan salah satu surat dalam al-Qur’an surat Al-Hadid ayat 25 

yang menjelaskan tentang manfaat besi bagi manusia: 

زاَنَ  ليَِ قُوْمَ  النَّاسُ  بِالْقِسْطِ  وَانَْ زَلْنَا الْحدَِيْدَ  فِيْهِ  بََْس   شَدِيْد   وَّمَنَافِعُ  للِنَّاسِ  وَليَِ عْلَمَ   لَقَدْ  ارَْسَلْنَا  رُسُلَنَا بِالْبَ يِ نٰتِ  وَانَْ زلَْنَا  مَعَهُمُ  الْكِتٰبَ  وَالْمِي ْ

ٗ   بِالْغَيْبِ   اِنَّ  اللٰ َ  قَوِي   عَزيِْ ز   ٗ   وَرُسُلَه                                                                                                                                       اللٰ ُ  مَنْ  ي َّنْصُرهُ

Artinya: “Sungguh, Kami telah mengutus rasul-rasul Kami dengan bukti-bukti yang nyata dan kami 

turunkan bersama mereka kitab dan neraca (keadilan) agar manusia dapat berlaku adil. Dan Kami 
menciptakan besi yang mempunyai kekuatan, hebat dan banyak manfaat bagi manusia, dan agar 
Allah mengetahui siapa yang menolong (agama)-Nya dan rasul-rasul-Nya walaupun (Allah) tidak 

dilihatnya. Sesungguhnya Allah Mahakuat, Mahaperkasa”. 

Menurut Shihab (2002) dalam tafsiran al-Misbah dijelaskan bahwa besi mempunyai 

kekuatan yang dapat digunakan dalam kehidupan manusia, kegunaan besi dapat 

menguntungkan dan dapat membahayakan pada industri kerajinan besi dan industri 

bangunan. Selain itu dapat dikatakan bahwa Allah menciptakan besi yang memiliki banyak 

sekali manfaat bagi manusia dan memiliki kekuatan yang hebat. Sintesis hematit besi oksida 

yang dapat digunakan sebagai pigmen dan katalis dalam proses redoks. Dalam riset ini warna 

hematit yang dihasilkan berwarna merah dapat digunakan sebagai zat pewarna pada plastik, 

material konstruksi dan semen. Karakterisasi pigmen hematit antara lain anti korosi, 

katahanan pada permukaan panas, tidak beracun, dan warna yang stabil (Nisa, 2019).  
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BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

Penelitian ini akan dilakukan pada rentang waktu bulan Januari-Juni 2024 di 

Laboratorium Riset Kimia Fisika Universitas Islam Negri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang. 

karakterisasi FTIR di Laboratorium Universitas Brawijaya Malang. Karakterisasi XRD di 

Laboratorium Greenlab bandung, karakterisasi UV-Vis di Laboratoium Universitas Maulana 

Malik Ibrahim Malang.  

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat 

Pelalatan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya adalah seperangkat alat 

gelas, corong buchner, tanur, lemari asam, Erlenmeyer vakum, magnetic stirrer, timbangan 

analitik, kertas saring whathmant 42, FTIR, XRD, dan UV-Vis. 

 

3.2.2 Bahan  

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah FeCl3, aquademin, ekstrak 

daun sirih. 

 

3.3 Rencana Penelitian  

Penelitian yang dilakukan adalah mensintesis senyawa hematit (α-Fe2O3) 

menggunakan metode presipitasi dan dilanjutkan kalsinasi. Ekstraksi daun sirih menggunakan 

aquademin, dilanjutkan sintesis FeCl3 dengan ekstrak daun sirih dan dikalsinasi. Produk hasil 

sintesis dikarakterisasi menggunakan FTIR, XRD, UV-Vis. 

 

3.4 Tahapan Penelitian  

Tahapan penelitian yang dilakukan pada penelitian ini adalah: 

a Pembuatan ekstrak daun sirih hijau 

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

c Identifikasi kualitatif tanin pada ekstrak daun sirih 

d Karakterisasi hasil ekstraksi daun sirih hijau menggunakan FTIR 

e Karakterisasi Hasil Sintesis sebelum dan sesudah kalsinasi dengan XRD 

f Karakterisasi Hasil Sintesis sebelum dan sesudah kalsinasi dengan color reader 

g Analisis Data. 
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3.5 Prosedur Penelitian 

3.5.1 Pembuatan Larutan FeCl3 

FeCl3 1 M ditimbang sebanyak 32,44 gram dan dilarutkan dengan aquademin dalam 

labu ukur 300 ml, kemudian ditanda bataskan dan dihomogenkan hingga tercampur merata. 

  

3.5.2 Ekstraksi Daun Sirih Hijau (piper betle L) 

Daun sirih yang dipetik, dicuci dengan 

 air mengalir serta dibilas menggunakan aquades. Daun sirih hijau dihaluskan 

menggunakan blender. Ditimbang daun sirih yang sudah halus sebanyak 20 gram, 

dimasukkan kedalam Erlenmeyer 250 ml dan ditambahkan aquademin sebanyak 100 ml 

(Khoirotin, dkk., 2023). Diaduk hingga homogen, erlenmeyer yang berisi ekstrak daun sirih 

ditutup dengan alumunium foil selanjutnya dipanaskan di atas penangas air selama 30 menit 

dengan suhu 80oC. Kemudian, larutan didiamkan hingga mengendap lalu disaring 

menggunakan kertas saring Whatman No 42. Didapatkan filtrat yang digunakan sebagai agen 

pengendap. Filtrat tersebut kemudian di freeze dryer untuk menghilangkan H2O. Di 

karakterisasi menggunakan FTIR untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat dalam daun 

sirih.  

 

3.5.3 Identifikasi Kualitatif Tanin pada Ekstrak Daun Sirih Hijau 

Filtrat yang telah dihasilkan dari ekstrak daun sirih hijau kemudian dipipet 1 ml dan 

dipindahkan ke dalam tabung reaksi, setelah itu ditambahkan 2-3 tetes larutan FeCl3. Hasil 

positifnya ditandai dengan terbentuknya warna biru tua atau hijau kehitaman (Halimu, dkk., 

2017). Uji ini digunakan untuk mengetahui senyawa tanin yang ditandai dengan perubahan 

warna biru tua dan hijau kehitaman setelah ditambahkan FeCl3. 

 

3.5.4 Sintesis Senyawa Pigmen Hematit dengan Variasi Waktu Sintesis  

FeCl3 1 M dilarutkan dengan 200 ml aquademin kemudian ditambahkan 600 ml ekstrak 

daun sirih tetes per tetes agar campuran merata dengan perbandingan (1:3), diaduk 

menggunakan magnetic stirrer hingga homogen dan dicek pH. Setelah itu, dipanaskan dengan 

suhu 90oC selama 1, 2 dan 3 jam dengan kecepatan 750 rpm. Larutan didinginkan pada suhu 

ruang hingga mengendap. Setelah terbentuk endapan dan filtrat didekantasi dan endapan 

dicuci dengan aquademin hingga pH netral. Endapan disaring menggunakan corong buchner 

dan dikeringkan dengan oven pada suhu 100oC untuk menghilangkan kadar air. Dikalsinasi 

pada suhu 750oC selama 3 jam. Dan setelah itu dilakukan karakterisasi menggunakan FTIR, 

XRD, color reader. Hasil karakterisasi terbaik dilakukan karakterisasi FTIR. 
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3.6 Karakterisasi Senyawa Pigmen Hematit Hasil Sintesis 

3.6.1 Karakterisasi Ekstrak Daun Sirih dengan FTIR 

Produk hasil dikarakterisasi menggunakan FTIR untuk mengetahui senyawa kimia 

yang terkandung dalam ekstrak daun sirih. Tujuan lain dari FTIR 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 sampai 25 μm. Sampel dikarakterisasi pada bilangan gelombang 400 sampai 4000 

cm-1  

 

3.6.2 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan X-Ray Diffraction (XRD) 

Produk hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan teknik XRD untuk mengetahui 

ukuran kristal, struktur kristal dan parameter kisi hematit. Serbuk hematit dipress terlebih 

dahulu menggunakan alat pengepres. Kemudian, sampel diletakkan pada sampel dan diberi 

sinar-X dengan radiasi Cu Kα (λ= 1,54060 A) dengan arus sebesar 10 mA. Dan daya sebesar 

30 kV. Pengukuran dilakukan pada rentang 2θ(o) = 20-80o.  

 

3.6.3 Karakterisasi Hasil Sintesis dengan UV-Vis 

Produk hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan UV-Vis untuk mengukur 

absorbansi, transmittan dan panjang gelombang pada sampel. Pengujian sampel 

mengunakan alat spectrofotometers UV merek shimadzu series. Sampel yang digunakan 

untuk pengujian berupa serbuk hematit dilarutkan kedalam larutan HCl setelah itu, di sonikasi 

untuk membantu mencampurkan menjadi campuran yang homogen, diambil 1 ml dan 

dilarutkan dengan aquademin sebanyak 10 ml setelah itu, dianalisis. Pigmen merah hematit 

akan menyerap pada rentang Panjang gelombang 200-400 nm. 

 

3.7 Analisis Hasil Penelitian  

3.7.1 Analisis Hasil dengan Fourier transform Infrared Spectroscopy (FTIR) 

Analisis yang diperoleh dari FTIR menghasilkan spektrum absorbansi dengan sumbu 

x berupa bilangan gelombang dan sumbu y % transmitan. Analisis FTIR dilakukan pada 

panjang gelombang 4000-400 cm-1 yang menunjukkan adanya puncak-puncak untuk 

menentukan gugus fungsi dalam sampel. Hasil spektrum yang diperoleh dibandingkan dengan 

standar FTIR hematit SDBS (Standart data base). Absorpsi senyawa hematit dapat dilihat 

pada bilangan gelombang 465 dan 544 cm-1 dengan jenis vibrasi Fe-O stretching 

(Darezereshki, 2012). 

3.7.2 Analisis Hasil X-Ray Diffraction (XRD) 

Analisis XRD bertujuan untuk mengetahui struktur kristal, perubahan fasa dan derajat 

kristalinitas. Hasil sintesis hematit yang dianalisis oleh XRD berupa difraktogram. Kemudian 

dibandingkan dengan standar yang ada dan dilakukan analisis menggunakan xpert. Diperoleh 
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nilai 2θ dan β (lebar setengah puncak) yang digunakan untuk menghitung ukuran kristal (D) 

menggunakan persamaan Debye-Scherrer persamaan 3.1. 

𝐷 =  
𝐾𝜆

𝛽 cos 𝜃
…………………………………………………………………………3.1 

 Dengan D adalah Ukuran kristal (nm), K : nilai konstanta factor (0,9-1), λ : Panjang gelombang 

sinar X (1,54056 A), Β : nilai FWHM dalam radian dan θ : sudut Bragg.  

3.7.3 Analisis data Hasil UV-VIS 

Pigmen merah hematit memiliki serapan maksimum pada Panjang gelombang 268 nm. 

Karakterisasi UV-Vis akan menghasilkan data berupa spektrum dan Panjang gelombang 

maksimum. Penyerapan warna merah hematit pada rentang Panjang gelombang 200-400 nm 

disebabkan oleh transisi elektron, transfer muatan ligan ke logam, dan morfologi partikel (Ali, 

dkk., 2017). 
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BAB IV 

PEMBAHASAN  

 

4.1 Ekstraksi Daun Sirih Menggunakan Metode Infusa  

Daun sirih yang digunakan sebagai agen reduktor dalam penelitian ini diperoleh dari 

kota Malang. Daun sirih yang dipilih yaitu bagian daun yang muda (pucuk) karena pada daun 

tersebut terdapat banyak metabolit sekunder seperti tanin (Arjani, 2016). Daun sirih hijau yang 

sudah dipetik kemudian dicuci dengan air mengalir dan dihaluskan dengan blender yang 

bertujuan untuk memperluas permukaan sehingga dapat mempercepat reaksi antara daun 

sirih dengan pelarut sehingga diperoleh jumlah ekstrak yang optimum. Adapun gambar daun 

sirih hijau setelah dicuci sebagaimana pada Gambar 4.1. 

 

Gambar 4.1 Daun sirih hijau setelah dicuci 

Daun sirih hijau yang telah halus kemudian diekstraksi dan dipanaskan yang berfungsi 

untuk mempercepat reaksi kimia yang terlibat dalam ekstraksi. Penyaringan dilakukan dengan 

tujuan untuk memisahkan antara filtrat dan ampas. Hasil ekstraksi berupa filtrat berwarna 

coklat bening dengan pH 5. Proses ekstraksi daun sirih hijau sebagaimana pada Gambar 4.2. 

                               

 

 

 

(a) (b) 

Gambar 4.2 Proses ekstraksi daun sirih hijau (a) pemanasan 
dengan suhu 80°C selama 30 menit (b) penyaringan ekstrak 

daun sirih hijau 
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4.2 Uji Fitokimia Pada Ekstrak Daun sirih Hijau 

Uji fitokimia dilakukan pada hasil ekstrak daun sirih. Berdasarkan hasil uji fitokimia 

menunjukan bahwa terbentuk larutan berwarna hijau kehitaman yang menandakan adanya 

kandungan tanin dalam ekstrak. Terbentuknya warna hijau kehitaman dikarenakan setelah 

ditambahkan FeCl3 senyawa tanin akan membentuk senyawa kompleks trisianoferitrikalium 

ferri (III), sesuai dengan pernyataan Syahron, dkk (2020) bahwa senyawa tanin memiliki gugus 

OH sehingga bersifat polar, dan senyawa tanin akan larut dalam pelarut polar. Gambar ekstrak 

daun sirih hijau sebelum dan sesudah ditambahkan FeCl3 sebagaimana pada Gambar 4.3. 

Adapun reaksi antara FeCl3 dengan tanin sebagaimana pada Gambar 4.4.  

 

 

 

 

 

 

Gambar 4.3 Ekstrak daun sirih hijau (b) Ekstrak daun sirih 
hijau setelah ditambahkan FeCl3 

Gambar 4.4 Reaksi antara tanin dengan FeCl3 

(a) (b) 
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Ekstrak daun sirih yang sudah di freeze dryer dikarakterisasi dengan FTIR untuk 

mengetahui gugus fungsi yang terdapat dalam ekstrak daun sirih. Hasil karakterisasi FTIR 

ekstrak daun sirih hijau dapat dilihat pada Gambar 4.5. 
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Gambar 4. 5 Hasil karakterisasi ekstrak daun sirih  

Berdasarkan Gambar 4.5 hasil FTIR ekstrak daun sirih memiliki bilangan gelombang 

3266,02 cm-1 dengan intensitas melebar pada bilangan gelombang yang merupakan puncak 

vibrasi fenolik (O-H stretching). Hasil deteksi gugus OH didukung oleh Hikmah, dkk. (2018) 

yang menjelaskan bahwa pada rentang 3200-3650 cm-1 terdapat gugus hidroksil (OH) pada 

sampel. Pada spektra muncul peak pada bilangan gelombang 2936,57 cm-1 yang 

mengindikasikan adanya ikatan vibrasi C-H stretching dengan intensitas rendah, terdapat 

pada rentang 2900 cm-1. Spektra infrared dengan rentang panjang gelombang antara 1500-

500 cm-1 merupakan daerah khas ekstrak (Damayanti, dkk., 2021). Pada bilangan gelombang 

1568,83 cm-1 terlihat pada bilangan gelombang 1500-1600 cm-1 yang menunjukkan C=C 

aromatic dengan intensitas yang tajam. Pada bilangan gelombang 1394,84 cm-1 terlihat pada 

bilangan gelombang 1390-1310 cm-1 yang menunjukkan C-N (amina) dengan intensitas 

rendah (sari dkk., 2015). Terdapat bilangan gelombang yang muncul pada peak 1266,48 cm-

1 yang menunjukkan gugus C=O terlihat pada bilangan gelombang 1280-1150 cm-1 sedikit 

landai. Pada bilangan gelombang 1052 cm-1 menunjukkan C-O stretching pada daerah 1059 

cm-1. Menurut penelitian yang dilakukan Syahrir, dkk., (2021) senyawa yang terkandung dalam 

ekstrak daun sirih diantaranya gugus fungsi O-H yang merupakan senyawa hidroksil, muncul 

gugus fungsi lain berupa C=O, C-O stretching, C=C aromatic, C-H stretching. Hal ini senyawa 

organik yang terkandung dalam ekstrak daun sirih tersebut dapat berperan sebagai agen 
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reduktor untuk sintesis hematit sebagaimana pada uji fitokimia dengan terbentuknya warna 

hijau. Interpretasi tabel spektra FTIR ekstrak daun sirih sebagaimana pada Tabel 4.1.  

Tabel 4.1 Interpretasi hasil spektra pada ekstrak daun sirih hijau 

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (cm-1) Literatur 

O-H stretching 3266 
 

3200-3650 cm-1 

(Shiner,2004) 

C-H stretching 2936 
2900 cm-1 

(Rehan, dkk., 2019) 

C=C aromatik 1568 
1500-1600 cm-1 

(Bepari, 2017) 

C-N (amina) 1394 
1265-1321 cm-1 

(Pandhi, dkk., 2022) 

C=O stretching 1266 
1150-1280cm-1 

(Pavia, dkk., 2022) 

C-O stretching 1052 
1059 cm-1 

(Adu, dkk., 2022) 
   

 

4.3 Sintesis Hematit dengan Variasi Waktu Sintesis 

Sintesis hematit dilakukan menggunakan metode presipitasi-kalsinasi. Tahap sintesis 

diawali dengan penambahan aquademin pada prekursor berupa FeCl3 menggunakan pelarut 

aquademineral bertujuan untuk melarutkan FeCl3. Penambahan ekstrak daun sirih hijau dapat 

memberikan warna hijau kehitaman. Hal ini, mengindikasikan terbentuknya senyawa 

kompleks antara besi (III) dengan gugus hidroksil (-OH) dari gugus galoil pada tanin. Kemudian 

gugus hidroksil dari senyawa polifenol mengalami terdeprotonasi dan bertindak untuk 

mereduksi ion Fe3+ menjadi ion Fe sehingga terbentuk endapan. Ion Fe3+ direduksi menjasi 

Fe0 dan kemudian dioksidasi oleh oksigen atau air yang dapat membentuk FeOOH berwarna 

coklat kehitaman. Mekanisme reaksi pembentukan FeOOH sebagaimana pada Gambar 4.6. 

Pencucian dengan aquademineral bertujuan untuk menetralkan produk sintesis. 

Aquademineral digunakan untuk mencuci produk sintesis karena memiliki kandungan mineral 

yang sedikit sehingga dapat memperkecil hadirnya pengotor. Dilakukan kalsinasi selama 3 

jam pada suhu 750°C yang bertujuan untuk menghilangkan kandungan air dan senyawa 

organik yang tersisa serta untuk mengubah fasa FeOOH menjadi fasa hematit (α-Fe2O3). 

Pada hasil sintesis sebelum kalsinasi berwarna coklat kehitaman yang menunjukkan telah 

terjadi terbentuk fasa transisi v-geothit (Cornell & Schwertmann., 2000).  

Berdasarkan mekanisme reaksi 4.6, terdapat perbedaan dari penelitian yang dilakukan 

oleh Shtewi (2021), di mana terbentuk reaksi Fe2O3, sedangkan dalam penelitian ini terbentuk 

FeOOH, sesuai dengan hasil XRD yang diperoleh. Produk setelah kalsinasi berubah dari 

coklat kehitaman menjadi merah yang menunjukkan telah terjadi transformasi dari v-geothit 

menjadi hematit sebagaimana pada Gambar 4.7 menunjukkan sampel sebelum kalsinasi dan 

Gambar 4.8 menunjukkan sampel setelah kalsinasi. Reaksi setelah kalsinasi sebagaimana 

Gambar 4.9. 
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Gambar 4. 7 Mekanisme Reaksi Pembentukan V-FeOOH (Shtewi, 2021) 

(A1) (A2) (A3) 

Gambar 4.6 Sebelum kalsinasi A1) variasi 1 jam, 
A2) variasi 2 jam, A3 variasi 3 jam 
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Gambar 4.9 Reaksi setelah kalsinasi 

 

4.4 Karakterisasi Hematit Hasil Sintesis Menggunakan XRD 

Karakterisasi XRD sebelum kalsinasi bertujuan untuk mengetahui senyawa yang 

diperoleh serta kristalinitas hasil sintesis. Difraktogram sebelum kalsinasi dapat dilihat pada 

Gambar 4.6. Berdasarkan pada pola difraktogram menunjukkan terdapat pda peak 2θ:23 yang 

menunjukkan peak geothit. Hasil analisa XRD besi oksida pada variasi 1, 2 dan 3 jam 

menunjukkan bahwa peak-peak sesuai standar geotit pada 2θ (°):23 (JCPDS No. 29-0713). 

Pada variasi 1, 2 dan 3 jam terdapat satu puncak yang muncul pada rentang sudut 2θ (°):23, 

puncak tampak melebar yang menunjukkan adanya struktur amorf atau semi kristal pada 

sampel. Puncak yang landai pada pola difraksi menandakan bahwa hasil tersebut cenderung 

amorf atau tidak memiliki keteraturan kristal yang tinggi, sehingga tidak memiliki puncak yang 

tajam melainkan lebih berupa landai (Dwilaksana, dkk.,2022). Hal ini, sejalan dengan hasil 

FTIR sebelum kalsinasi yang menunjukkan adanya senyawa organik. senyawa organik dapat 

menyebabkan struktur amorf setelah proses pemanasan yang tidak cukup untuk 

menghilangkan semua senyawa organik.  

(B3) (B2) (B1) 

α-Fe2O3(s) + nCO2(g) + n H2O 

Gambar 4.8 Setelah kalsinasi B1) variasi 1 jam, B2) 
variasi 2 jam, B3) variasi 3 jam 
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Gambar 4.10 Difraktogram hasil XRD sebelum kalsinasi, (a) standar geotit (JCPDS No. 29-
0713), (b) variasi 1 jam, (c) variasi 2 jam, (d) variasi 3 jam 

 

Hasil karakterisasi XRD sesudah kalsinasi bertujuan untuk mengubah fasa geothit 

(FeOOH) menjadi fasa hematit (α-Fe2O3). Hal ini, sesuai dengan persamaan reaksi 4.10. Pola 

difraksi yang dihasilkan dengan variasi waktu sintesis 1, 2 dan 3 jam dibandingkan dengan 

standar hematit (JCPDS NO. 33-0664) menunjukkan ketiga sampel memiliki puncak yang 

sama, puncak difraksi yang muncul pada posisi 2θ sekitar 33° identik dengan puncak senyawa 

hematit, ditandai dengan intensitas yang tajam. Puncak yang tinggi mengindikasikan struktur 

yang lebih teratur dari suatu fase kristalin, yang berkontribusi pada peningkatan derajat 

kristalinitas material. Pada posisi 2θ sekitar 23° menunjukkan puncak fasa FeOOH atau Fe₂O₃ 

yang belum sepenuhnya bertransformasi. Puncak-puncak tersebut mengindikasikan adanya 

fasa campuran atau transisi antara FeOOH dan α-Fe₂O₃, yang sesuai dengan hasil FTIR 

menandakan bahwa proses transformasi belum terjadi secara sempurna. Hasil difraktogram 

setelah kalsinasi sebagaimana pada Gambar 4.11. dan puncak difraktogram pada posisi 2θ 

ditampilkan pada Gambar 4.12.  
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Gambar 4.11 Hasil difraktogram setelah kalsinasi, (a) standar hematit (JCPDS No. 33-0664), 
(b) variasi 1 jam, (c) variasi 2 jam, (d) variasi 3 jam 
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Gambar 4.12 Perbesaran difraktogram setelah kalsinasi, (a) standar hematit (JCPDS No. 
33-0664), (b) variasi 1 jam, (c) variasi 2 jam, (d) variasi 3 jam 
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Berdasarkan perhitungan menggunakan Debye-Scherrer ukuran kristal hematit yang 

dihasilkan berkisar 34-49 nm. Dari data tersebut bahwa semakin lama proses pemanasan 

maka semakin besar ukuran partikelnya (Ramahdita, 2011). Berdasarkan tabel tersebut, 

ukuran kristal yang dihasilkan berbanding terbalik dengan nilai FWHM. (Masruroh, dkk.,2013). 

Nilai FWHM dipengaruhi oleh intensitas masing-masing bidang kristal, dimana semakin tinggi 

intensitas maka nilai FWHM semakin kecil. Semakin lama waktu pemanasan, ukuran kristal 

yang dihasilkan akan semakin besar. Hal ini, menyebabkan perubahan pada lebar puncak 

difraksi atau FWHM dan pergeseran posisi sudut 2θ. Peningkatan ukuran kristal biasanya 

membuat puncak difraksi menjadi lebih sempit (FWHM mengecil), dan posisi 2θ sedikit 

bergeser karena adanya perubahan tegangan dalam kristal (Afriani, 2018). Derajat kristalinitas 

dihitung dengan membandingkan fraksi dengan penjumlahan fraksi luas kristalin dan fraksi 

luas amorf (Purnama, dkk., 2006). Ukuran kristal dan derajat kristalinitas senyawa hematit 

hasil sintesis dapat sebagaimana pada Tabel 4.2.  

Tabel 4.2 Hasil perhitungan ukuran kristal senyawa hematit dengan variasi waktu sintesis 

Sampel hematit 2θ (°) FWHM 
(°) 

Ukuran Kristal 
(nm) 

Derajat kristalinitas 
(%) 

Variasi 1 jam 
Variasi 2 jam 
Variasi 3 jam 

33,19 
33,11 
33,13 

0,2346 
0,3144 
0,2466 

34,09 
38,20 
49,37 

63,209 
76,842 
81,008 

Analisis Rietveld menggunakan metode Lee Bail digunakan untuk memperoleh 

kesesuaian antara data pengamatan dan perhitungan. Proses Analisa dilakukan dengan 

mencocokkan antara kurva teoritis yaitu database kristalografi (JCPDS No. 33-0664) dengan 

hasil eksperimen sehingga kedua kurva memiliki kesesuaian. Refinement Rietveld dapat 

diterima menurut kriteria yang disyaratkan yaitu GOF < 4% dan Rwp < 20%, Rp < 20% (kisi, 

1994). Hasil refinement hematit sebagaimana pada Tabel 4.3. 

Tabel 4.3 Hasil refinement hematit hasil sintesis dengan standar hematit 

Parameter Standar 

hematit 

Variasi waktu sintesis 

1 jam                      2 jam                    3 jam 

Kisi kristal 
a(Ǻ) 
b(Ǻ) 
c(Ǻ) 
Rp 
Rwp 

GOF 
Grup ruang 

Unit (z) 
 

Rhombohedral 
5,0342 
5,0342 
13,7460 

 
 
 

R-3c 
6 
 

Rhombohedral 
5,034968 
5,034968 
13,764313 

         4,60 
6,29 

0,2920E 
R-3c 

6 
 

Rhombohedral 
5,033912 
5,033912 
13,749100 

4,68 
6,15 

0,2324E 
R-3c 

6 
 

Rhombohedral 
5,037466 
5,037466 
13,750013 

4,83 
6,40 

0,2639E 
R-3c 

6 
 

 

Hasil Analisa XRD menggunakan aplikasi rietica, sampel keseluruhan memiiki struktur 

rhombohedral. Nilai Rp, RWP dan GOF menunjukkan kecocokan sampel, nilai ini diambil dari 



28 

 
 

rentang pada saat proses refinement. Nilai-nilai pada masing-masing variasi sudah sesuai 

dengan standart hematit keberhasilan sintesis hematit juga dianalisis menggunakan FTIR. 

4.5 Karakterisasi Hematit dengan FTIR  

Karakterisasi sampel sebelum kalsinasi dilakukan terhadap sampel hasil metode 

presipitasi dengan variasi 1, 2 dan 3 jam menggunakan agen reduktor berupa daun sirih hijau. 

Karakterisasi ini bertujuan untuk menganalisis besi oksida (Fe2O3) dengan variasi waktu 

sintesis. Berdasarkan hasil sprektra FTIR sebelum dan setelah kalsinasi sebagaimana pada 

Gambar 4.13. 

Gambar 4.13 Hasil karakteriasi sebelum kalsinasi, (a) variasi 1 jam, (b) variasi 2 jam, (c) 
variasi 3 jam 

Berdasarkan Gambar 4.13 sintesis sebelum kalsinasi terdapat gugus yang sama dengan 

gugus senyawa pada ekstrak daun sirih hijau. Pada panjang gelombang 3349-3397 cm-1 

menunjukkan gugus hidroksil (OH) yang masih tertinggal dipermukaan sampel (Shriner, 2024). 

Serapan muncul pada bilangan gelombang 1612-1625 cm-1 menunjukkan adanya gugus C=C 

stretching dengan intensitas yang tajam. Serapan 1501-1504 cm-1 menunjukkan gugus C-C 

aromatic. Serapan yang muncul pada bilangan gelombang 1437 cm-1 menunjukkan gugus 

C=H. serapan 1273 cm-1 menunjukkan gugus C=O. Serapan pada bilangan gelombang 1042 

cm⁻¹ menunjukkan adanya gugus Fe-O-OH bending, yang menunjukkan pembentukan oksida 

besi dalam bentuk geothit sebelum proses kalsinasi dengan intensitas rendah, menunjukkan 

bahwa geothit adalah fase awal yang terbentuk dari reaksi antara Fe dan tanin sebelum 

bertransformasi menjadi hematit pada tahap setelah kalsinasi. Selanjutnya pada variasi 1 jam 

intensitas yang dihasilkan semakin tajam. Hal ini, gugus OH yang terikat dengan Fe lebih 
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banyak dari variasi 2 dan 3 jam. Interpretasi hasil FTIR hasil sintesis sebelum kalsinasi 

sebagaimana pada Tabel 4.4. 

 

Gambar 4.14 Hasil karakteriasi setelah kalsinasi, (a) variasi 1 jam, (b) variasi 2 jam, (c) 
variasi 3 jam 

 

Tabel 4.4 Interpretasi hasil spektra FTIR, sebelum kalsinasi dan sesudah kalsinasi 

Bilangan Gelombang (cm-1) 

Sebelum kalsinasi Sesudah kalsinasi 
Gugus fungsi Literatur Intensitas 

1 
jam 

2 
jam 

3 
jam 

1 
jam 

2 
jam 

3 
jam 

3349 
 

1625 
 

1501 
 
1437 

 
1273 
 
1042 

3361 
 
1619 

 
1438 
 
1438 
 
1268 
 
1032 

3397 
 
1612 

 
1504 
 
1425 
 
1274 

 
1038 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
1005 
 
431 
& 
522 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
1058 

 
433 
& 
524 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
1066 

 
432 
& 
524 

O-H stretching 
 
C=C stretching 

 
 C-C aromatic 

 
C-OH bending 

 
C=O stretching  
 

Fe-O-OH 
bending 

 
 

Fe-O 
stretching 

 

3200-3650                                                                                                   
(Shiner,2004) 

1610-1660 
(Shriner,2004) 

1500-1600                                                                                                     
(Bepari, 2011) 

1390-1310 
(Shiner,2004) 
1280 (Bepari, 

2017) 
1088 (Ghosh, 
dkk., 2011)  

 
433 dan 556 

(Lassoued, 2017) 

Strong 
 

strong 
 

weak 
    

medium 
 
      medium 
 
      medium 
  
      
        strong 

          



30 

 
 

 

Berdasarkan gambar 4.14 gugus fungsi yang terdapat dalam ekstrak daun sirih hilang karena 

dilakukan kalsinasi pada suhu tinggi sehingga senyawa organik hilang. Pada bilangan 

gelombang 1005-1066 cm⁻¹, muncul puncak yang mengindikasikan adanya gugus Fe-O-OH, 

yang menunjukkan pembentukan senyawa oksida besi hidroksida (FeOOH) sebagai fase 

transisi sebelum terbentuknya α-Fe₂O₃. Keberadaan gugus Fe-O-OH ini menandakan bahwa 

proses kalsinasi belum sepenuhnya mengubah senyawa FeOOH menjadi Fe₂O₃ (Ghosh, dkk., 

2017). Pada bilangan gelombang 433 dan 556 cm-1 yang menyatakan vibrasi Fe-O stretching 

yang berasal dari ikatan dalam molekul α-Fe2O3. dengan intensitas yang tajam dan kuat 

(Duhan, 2010).  

4.6 Hasil karakterisasi UV-VIS 

Karakterisasi pigmen merah hematit menggunakan UV-Vis bertujuan untuk 

mengetahui panjang gelombang maksimum dari pigmen hematit. Hasil karakterisasi UV-Vis 

dapat dilihat pada Gambar 4.15. Pada spektrum UV-Vis larutan HCl, serapan cahaya terlihat 

signifikan pada rentang panjang gelombang 200-300 nm, dengan puncak absorbansi yang 

cukup tinggi di sekitar 202-205 nm. Hal ini, menunjukkan bahwa HCl memiliki aktivitas serapan 

yang kuat di wilayah ultraviolet. Pada penelitian ini, hematit memiliki serapan yang muncul 

pada panjang gelombang 337 nm dapat disebabkan oleh transisi transfer muatan ligan ke 

logam oleh transisi elektronik pada ion besi (Fe³⁺) membentuk struktur kristal hematit. Hal ini, 

sesuai dengan penelitian yang dilakukan Pal, dkk., (2014) bahwa sampel hematit menyerap 

pada Panjang gelombang 320 nm. Berdasarkan penelitian yang dilakukan Soekansa dkk., 

(2023) pigmen merah hematit menyerap pada panjang gelombang 268 nm pada rentang 200-

400 nm di daerah ultraviolet. 

Hematit dikenal sebagai transisi d-d, yang terjadi di dalam orbital terbelah akibat 

medan kristal oktahedral pada ion besi (Silva, dkk., 2020). Pada kompleks ini, orbital d 

mengalami perpecahan energi menjadi dua, yaitu T2g yang berenergi lebih rendah dan Eg 

yang berenergi lebih tinggi. Elektron di orbital T2g menyerap cahaya pada panjang gelombang 

sekitar 600 nm, yang berada di daerah visible. Serapan pada daerah ini menyerap cahaya 

warna hijau-biru, sehingga warna yang muncul adalah merah, yang merupakan warna 

komplementer dari cahaya yang diserap. Transisi T2g→Eg menggambarkan pergerakan 

elektron (Effendy, 2017). Intensitas sampel variasi 1 jam mempunyai puncak paling tinggi 

disebabkan oleh konsentrasi terukur sampel lebih banyak dibandingkan dengan variasi yang 

lain. 
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Gambar 4.15 Hasil karakterisasi UV-VIS 
 

4.7 Kajian Hasil Penelitian Berdasarkan Perspektif Islam 

Besi oksida yang telah disintesis dilakukan karakterisasi menggunakan XRD, FTIR dan 

UV-Vis. Karakterisasi ini menghasilkan ukuran kristal, warna, hingga panjang gelombang yang 

berbeda sesuai dengan variasi yang dilakukan pada masing-masing sampel. Hasil sintesis 

menghasilkan warna yang beragam pada setiap variasi yang dilakukan dengan tingkat 

pewarnaan yang kuat, sehingga cocok diaplikasikan sebagai pigmen. Sebagaimana warna 

yang diciptakan Allah di bumi yang menunjukkan kekuasaannya dalam al-Qur’an surah An-

Nahl (16):13 yang berbunyi: 

 

ۗ   اِنَّ  فيْ  ذٰلِكَ  لَاٰيةَ   لِ قَوْم   يَّذَّكَّرُوْنَ    ٗ  وَمَا ذَراََ  لَكُمْ  فِ  الْاَرْضِ  مُُْتَلِف ا الَْوَانهُ 
Artinya: “Dan Dia (menundukkan pula) apa yang Dia ciptakan untuk kamu di bumi ini dengan 

berlain-lainan macamnya. Sesungguhnya pada yang demikian itu benar-benar 

terdapat tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang mengambil pelajaran”. 

Tafsir Ibnu Katsir menyebutkan bahwa ًالَْوَانهُُ  مُخْتلَِفا  (yang memiliki warna yang berbeda-

beda) dalam konteks Al-Qur'an merujuk pada keberagaman warna yang diciptakan oleh Allah 

sebagai tanda kebesaran-Nya. Dalam sains, keberagaman warna ini dapat dihubungkan 

dengan konsep perubahan fisik dan kimiawi, misalnya dalam penelitian sintesis material 

seperti hematit. Allah Swt mengingatkan atas tanda-tanda yang ada di langit, Dia 

mengingatkan atas apa yang Dia ciptakan di bumi, berupa benda-benda menakjubkan dan 

berbagai macam sesuatu, diantaranya binatang-binatang, benda-benda tambang, tumbuh-

tumbuhan dan berbagai macam warna dan bentuk kegunaan dan keistimewaannya (Abdullah, 

2003). Warna yang diciptakan di bumi ada berbagai macam, salah satunya yaitu pigmen 
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merah hematit yang dihasilkan dari ekstrak daun sirih hijau yang mana ekstrak daun sirih hijau 

biasanya digunakan oleh masyarakat untuk obat-obatan. Pada penelitian ini sintesis hematit 

mengunakan ekstrak daun sirih hijau menghasilkan pigmen merah yang dapat diaplikasikan 

sebagai pewarna dalam pembuatan cat karena memiliki sifat yang kuat dan tahan lama dalam 

pewarnaan dan tidak berbahaya. Dalam penelitian ini hematit menyerap pada panjang 

gelombang maksimum 300-600 nm yang menandakan warna merah.  
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BAB V 

PENUTUP 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian ini, maka dapat disimpulkan sebagai 

berikut:  

a Hasil karakterisasi XRD menunjukkan bahwa sebelum kalsinasi terdapat peak geotit 

karena hasil sintesis menyerupai warna v-geothit yaitu coklat kehijauan. Hasil 

karakterisasi XRD setelah kalsinasi menunjukkan bahwa diperoleh kisi kristal hematit 

berbentuk rombohedral  

b Identifikasi sintesis sebelum kalsinasi menggunakan FTIR menghasilkan serapan 

berupa gugus OH yang merupakan senyawa metabolit sekunder. Fasa hematit 

berhasil terbentuk yang ditandai dengan keberadaan vibrasi IR pada bilangan 

gelombang 433 dan 556 cm⁻¹ yang merupakan vibrasi Fe-O. Spektrum IR juga 

menunjukkan bahwa masih ditemukan gugus Fe-O-OH yang ditandai dengan puncak 

pada posisi sekitar 1005 cm-1 yang menandakan bahwa proses transformasi fasa 

hematit belum terjadi secara sempurna.   

c Hasil karakterisasi UV-VIS pigmen merah hematit menyerap pada panjang 

gelombang 337 nm. Hematit merupakan transisi d-d, dengan serapan di sekitar 600 

nm, yang menghasilkan warna merah sebagai warna komplementer dari cahaya 

hijau-biru yang diserap. 

 

5.2 Saran 

Saran untuk penelitian selanjutnya yaitu menggunakan alat penyaring vacum 

ultrafiltration untuk meningkatkan efektivitas penyaringan dan mengurangi kehilangan 

partikel sehingga dapat meningkatkan rendemen sintesis hematit. Dalam penelitian ini, 

rendemen yang diperoleh masih relatif sedikit karena banyak partikel yang lolos saat 

proses penyaringan. 
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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1. Rancangan penelitian 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

Ektraksi Daun Sirih 
hijau 

Karakterisasi FTIR 

Sintesis Hematit 
dengan Variasi Lama 

Sintesis 

Karakterisasi Hasil 

sintesis 

Preparasi Sampel 

Pembuatan Prekursor 

FeCl3 
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Lampiran 2. Diagram Alir 

1. Pembuatan Prekursor FeCl3 

 

 

 

 

 

 

 

2. Ekstrak Daun Sirih Hijau (piper betle L) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Daun Sirih Hijau 

- Dipetik daun sirih muda  

- Dicuci menggunakan air mengalir dan dibilas menhgunakan 

aquademin  

- Dihaluskan menggunakan blender 

- Ditimbang  daun sirih sebanyak 20 gram 

- Dimasukkan kedalam Erlenmeyer 250 ml  

- Ditambahkan aquademin sebanyak 100 ml dan diaduk  

- Ditutup Erlenmeyer menggunakan alumunium foil  

- Dipanaskan diatas penangas air selama 15 menit dengan 

suhu 80oC 

- Disaring menggunakan kertas saring whatman No. 42 

 

Filtrat 

- Dikarakterisasi menggunakan FTIR 

Hasil 

FeCl3 

- Ditimbang 8,11 g FeCl3 

- Dilarutkan dengan aquademin dalam labu ukur 500 ml  

- Dihomogenkan  

 

 Hasil  
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3. Identifikasi kualitatif Tanin pada Ekstrak Daun Sirih 

 

 

 

 

 

 

4. Sintesis Senyawa Pigmen Hematit dengan Variasi Waktu Sintesis 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Ekstrak Daun Sirih 

- Dipipet 1ml filtrat yang sudah dibuat 

- Dimasukkan ke dalam tabung reaksi 

- Ditambahkan 2-3 tetes FeCl3  

 

- Dikalsinasi pada suhu 750oC selama 3 jam 

- Dikarakterisasi menggunakan FTIR, XRD, UV-Vis 

Hasil 

Precursor FeCl3 

- Dilarutkan dengan 100 ml aquademin 

- Ditambahkan 100 ml ekstrak daun sirih  

- Diaduk menggunakan magnetic stirrer  

- Disintesis pada suhu 90oC selama 1,2,3 dan 4 jam 

- Dibiarkan hingga suhu ruang sampai mengendap 

- Didekantasi  

- Dicuci endapan dengan aquademin hingga pH netral  

- Disaring menggunakan corong buchner 

- Dikeringkan dengan oven pada suhu 100oC untuk menghilangkan 

kadar air 

-  

Serbuk  

Hasil  
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Lampiran 3. Perhitungan Pembuatan Larutan FeCl3 1 M dalam 200 mL 

Mr            = 162,2 g/mol 

M              =  
𝑚𝑜𝑙

𝑣
 

1 M          =  
𝑚𝑜𝑙

0,2 𝐿
 

                = 0,2 mol 

Mol          = 
𝑚

𝑀𝑟
 

 

0,2 mol  =
𝑚𝑜𝑙

162,2 𝑔/𝑚𝑜𝑙
 

m              = 32,44 gram  
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Lampiran 4. Hasil Karaktrisasi FTIR 

L. 4.1 Hasil Karakterisasi FTIR Daun Sirih Hijau 

Gambar L. 4.1 Hasil karakterisasi FTIR daun sirih hijau 

 

L. 4.2 Hasil Karakterisasi FTIR Sebelum Kalsinasi 

L.4.2.1 Hasil Karakterisasi FTIR Sebelum Kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 1 

Jam  

Gambar L.4.2.1 Hasil karakterisasi FTIR sebelum kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 1 

jam 
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L.4.2.2 Hasil Karakterisasi FTIR Sebelum Kalsinasi dengan Variasi WaktuSintesis 2 

Jam 

Gambar L.4.2.2 Hasil karakterisasi FTIR sebelum kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 2 

jam 

 

L.4.2.3 Hasil Karakterisasi FTIR Sebelum Kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 3 

Jam 

Gambar L.4.2.3 Hasil karakterisasi FTIR sebelum kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 3 

jam 
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L. 4.3 Hasil Karakterisasi FTIR Sesudah Kalsinasi 

L.4.3.1 Hasil Karakterisasi FTIR Sesudah kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 1 

Jam 

 

Gambar L.4.3.1 Hasil karakterisasi FTIR sesudah kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 1 

jam 

 

L.4.3.2 Hasil Karakterisasi FTIR Sesudah kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 2 

Jam 

 

Gambar L.4.3.2 Hasil karakterisasi FTIR sesudah kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 2 

jam 
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L.4.3.3 Hasil Karakterisasi FTIR Sesudah kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 3 

Jam 

 

Gambar L.4.3.3 Hasil karakterisasi FTIR sesudah kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 3 

jam 
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Lampiran 5. Hasil karakterisasi XRD 

L.5.1 Hasil Karakterisasi XRD Sebelum kalsinasi  

L.5.1.1 Hasil Karakterisasi XRD Sebelum kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 1 

Jam 

 

Gambar L.5.1.1 Hasil karakterisasi XRD sebelum kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 1 

jam 

 

Tabel L.5.1.1 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida waktu sintesis 

selama 1 jam 

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

deg) 

Int. W(deg) Asym. 

factor 

1 22.01(14) 4.04(3) 730(78) 18.64(12) 15392(159) 21(2) 0.93(3) 

 

 

 

 

 

 

 

 

Meas. data:1 M

BG data:1 M

Calc. data:1 M

Error

Residual

In
te

n
s
it
y
 (

c
p

s
)

         0

       500

      1000

      1500

      2000

      2500

[1
]

2-theta (deg)

In
te

n
s
it
y
 (

c
p

s
)

20 40 60 80

      -400

      -200

         0

       200

       400



50 

 
 

L.5.1.2 Hasil Karakterisasi XRD Sebelum kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 2 

Jam 

 

Gambar L.5.1.2 Hasil karakterisasi XRD sebelum kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 2 

jam 

 

Tabel L.5.1.2 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida waktu sintesis 

selama 2 jam 

No. 2-

theta(deg) 

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

) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. W(deg) Asym. 

factor 

1 21.60(15) 4.11(3) 878(86) 20.59(13) 21641(198) 25(3) 0.85(3) 
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L.5.1.3 Hasil Karakterisasi XRD Sebelum kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 3 

Jam 

 

Gambar L.5.1.3 Hasil karakterisasi XRD sebelum kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 3 

jam 

 

Tabel L.5.1.3 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida waktu sintesis 

selama 3 jam 

No. 2-

theta(deg) 

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

) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. W(deg) Asym. 

factor 

1 21.27(10) 4.175(19) 1020(92) 22.73(17) 29266(309) 29(3) 0.686(16) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Meas. data:3 jam warna biru

BG data:3 jam warna biru

Calc. data:3 jam warna biru

Error

Residual

In
te

n
s
it
y
 (

c
p

s
)

         0

      1000

      2000 [1
]

2-theta (deg)

In
te

n
s
it
y
 (

c
p

s
)

20 40 60 80

      -400

      -200

         0

       200

       400



52 

 
 

L.5.2 Hasil Karakterisasi XRD Sesudah kalsinasi  

L.5.2.1 Hasil Karakterisasi XRD Sesudah kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 1 

Jam 

Gambar L.5.2.1 Hasil karakterisasi XRD sesudah kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 1 

jam 

 

Tabel L.5.2.1 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida waktu sintesis 

selama 1 jam 

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

deg) 

Int. W(deg) Asym. factor 

1 24.169(16) 3.679(2) 1304(104) 0.13(3) 282(16) 0.22(3) 1.0(7) 

2 33.194(6) 2.6968(4) 4556(195) 0.130(8) 879(19) 0.193(12) 0.91(18) 

3 35.692(8) 2.5135(5) 3247(164) 0.154(9) 646(19) 0.199(16) 2.1(5) 

4 40.91(4) 2.204(2) 714(77) 0.19(3) 144(21) 0.20(5) 1.0(8) 

5 49.517(7) 1.8393(2) 1595(115) 0.140(11) 283(12) 0.18(2) 1.7(4) 

6 49.737(13) 1.8317(4) 375(56) 0.12(3) 55(10) 0.15(5) 1.7(4) 

7 54.129(6) 1.69297(18) 1939(127) 0.141(14) 457(18) 0.24(2) 1.6(3) 

8 57.603(18) 1.5989(5) 387(57) 0.21(7) 124(17) 0.32(9) 0.5(6) 

9 62.471(5) 1.48547(11) 1195(100) 0.14(2) 345(18) 0.29(4) 0.5(2) 

10 64.049(14) 1.4526(3) 1016(92) 0.21(2) 328(22) 0.32(5) 1.6(4) 

11 71.931(12) 1.31159(19) 466(62) 0.16(4) 103(17) 0.22(7) 0.5(6) 

12 88.908(7) 1.09989(7) 364(55) 0.07(4) 51(13) 0.14(6) 5(35) 

  

Meas. data:750 1M 90degC 1 jam

BG data:750 1M 90degC 1 jam

Calc. data:750 1M 90degC 1 jam
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L.5.2.2 Hasil Karakterisasi XRD Sesudah kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 2 

Jam 

Gambar L.5.2.2 Hasil karakterisasi XRD sesudah kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 2 

jam 

Tabel L.5.2.2 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida waktu sintesis 

selama 2 jam 

No. 2-

theta(deg) 

d(ang.) Height(cps

) 

FWHM(de

g) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. 

W(deg) 

Asym. 

factor 

1 24.069(9) 3.6945(13) 1194(100) 0.103(14) 181(15) 0.15(3) 0.5(2) 

2 33.117(6) 2.7029(5) 4268(189) 0.154(7) 845(19) 0.198(13) 1.9(4) 

3 35.582(8) 2.5211(5) 3171(163) 0.141(10) 622(18) 0.196(16) 1.5(4) 

4 40.793(5) 2.2102(3) 1004(91) 0.110(16) 155(14) 0.15(3) 0.5(3) 

5 49.398(13) 1.8435(4) 1418(109) 0.161(18) 329(17) 0.23(3) 1.1(4) 

6 54.033(10) 1.6958(3) 1825(123) 0.160(12) 403(17) 0.22(2) 1.7(5) 

7 57.57(3) 1.5996(7) 507(65) 0.18(3) 114(17) 0.22(6) 4(4) 

8 61.872(9) 1.4984(2) 244(45) 0.05(3) 13(9) 0.05(5) 0.5(15) 

9 62.368(4) 1.48767(9) 1294(104) 0.121(14) 239(15) 0.18(3) 0.5(3) 

10 63.946(14) 1.4547(3) 1201(100) 0.154(14) 245(16) 0.20(3) 1.6(7) 

11 71.926(7) 1.31167(1

1) 

477(63) 0.11(3) 83(12) 0.17(5) 4(6) 

12 75.41(5) 1.2594(7) 236(44) 0.19(5) 48(17) 0.20(11) 1.2(15) 

 

 

 

 

Meas. data:2 jam new

BG data:2 jam new

Calc. data:2 jam new
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L.5.2.3 Hasil Karakterisasi XRD Sesudah kalsinasi dengan Variasi Waktu Sintesis 3 

Jam 

 

Gambar L.5.2.3 Hasil karakterisasi XRD sesudah kalsinasi dengan variasi waktu sintesis 3 

jam 

Tabel L.5.2.3 Daftar puncak yang muncul pada difraktogram besi oksida waktu sintesis 

selama 3 jam 

No. 2-

theta(deg) 

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

) 

Int. I(cps 

deg) 

Int. W(deg) Asym. 

factor 

1 24.167(16) 3.680(2) 953(89) 0.172(19) 197(18) 0.21(4) 4(3) 

2 30.27(2) 2.9507(19) 385(57) 0.12(4) 66(15) 0.17(6) 2.8(19) 

3 33.135(8) 2.7014(6) 3379(168) 0.143(10) 697(18) 0.206(16) 1.2(3) 

4 35.603(10) 2.5196(7) 2965(157) 0.166(10) 649(19) 0.219(18) 0.8(2) 

5 40.82(2) 2.2087(11) 814(82) 0.15(3) 169(16) 0.21(4) 1.3(9) 

6 49.458(16) 1.8414(5) 1159(98) 0.170(19) 263(17) 0.23(3) 1.9(9) 

7 54.087(5) 1.69420(15

) 

1495(112) 0.165(15) 362(18) 0.24(3) 3.9(6) 

8 57.45(15) 1.603(4) 234(44) 0.52(17) 184(32) 0.8(3) 0.7(9) 

9 62.38(3) 1.4874(5) 751(79) 0.22(4) 281(20) 0.37(7) 0.6(4) 

10 64.005(4) 1.45351(9) 1073(95) 0.144(15) 197(16) 0.18(3) 4(2) 

11 71.91(2) 1.3119(3) 484(64) 0.12(3) 94(15) 0.19(6) 0.7(6) 

12 84.93(2) 1.1409(2) 200(41) 0.12(6) 31(14) 0.15(10) 5(17) 

 

 

 

 

Meas. data:3 jam warna merah

BG data:3 jam warna merah

Calc. data:3 jam warna merah
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Lampiran 6 Perhitungan Ukuran Kristal Hematit 

          Untuk menghitung ukuran kristal pada salah satu hasil sintesis hematit dalam variasi 

1 jam menggunakan persamaan data Debye-Scherrer sebagai berikut: 

λ 

β (FWHM) 

2θ   

θ                     

cos θ                   

= 1,54060 Ǻ 

= 0,23461            
𝐹𝑊𝐻𝑀 𝑥 𝜋

180
=  

0,23461 𝑥 3,14

180
= 0,00409 

= 33,194 

= 16,594 

= 0,99421 

Sehingga ukuran kristal hematit sebesar: 

D =  
𝑘𝜆

𝛽 𝑐𝑜𝑠𝜃
 =  

0,9 𝑥 1,54060

0,00409 𝑥 0,99421
= 340,981 Ǻ = 34,09 nm 
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Lampiran 7. Hasil Refinement Hematit Hasil Sintesis dengan Standar Hematit 

L.7.1 Hasil Refinement Hematit Hasil Sintesis dengan Standar Hematit variasi 1 jam 

 

L.7.2 Hasil Refinement Hematit Hasil Sintesis dengan Standar Hematit variasi 2 jam 
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L.7.3 Hasil Refinement Hematit Hasil Sintesis dengan Standar Hematit variasi 3 jam 
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Lampiran 8. Hasil Perhitungan Derajat Kristalinitas Hematit Hasil Sintesis dengan 
Origin 

L. 8.1 Hasil Perhitungan Derajat Kristalinitas Hematit Hasil Sintesis 1 jam  
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Luas area puncak 
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L. 8.2 Hasil Perhitungan Derajat Kristalinitas Hematit Hasil Sintesis 2 jam  

Area puncak kristalin 
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Luas area puncak 
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L. 8.3 Hasil Perhitungan Derajat Kristalinitas Hematit Hasil Sintesis 3 jam  

Area puncak kristalin 
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Luas area puncak 
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Perhitungan menggunakan excel 
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Lampiran 9. Hasil karakterisasi UV-VIS 

L.9.1 Hasil karakterisasi UV-VIS dengan variasi 1 jam 

  

 

Wavelength (nm)       Abs        

     608.0              0.184    

     337.0              0.674    

     204.0              3.763    

L.9.2 Hasil karakterisasi UV-VIS dengan variasi 2 jam 

 

Wavelength (nm)       Abs        

     670.9              0.113    

     337.0              0.382    

     203.0              3.197    
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L.9.3 Hasil karakterisasi UV-VIS dengan variasi 3 jam 

 

 

Wavelength (nm)       Abs        

     633.0              0.111    

     336.1              0.350    

     201.9              3.092    
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Lampiran 10. Dokumentasi 

L.10.1 Ekstrak Daun Sirih 

 

preparasi daun sirih  

proses ekstraksi selama 30 menit 

uji kualitatif tanin 

daun sirih dihaluskan dengan blender 

disaring menggunakan kertas saring  
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L.10.2 Sintesis Pigmen Hematit 

Prekursor + ekstrak daun sirih 

Disaring menggunakan corong buchner                 Ditanur dengan suhu 750°C selama 3 jam 

 

Hasil setelah ditanur 
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