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Abstract

The purified natural iron sand contains magnetic dioxide particles to produce
ferric ions (Fe3+) which can be used as precursors for the synthesis of the red
pigment hematite. Hematite red pigment synthesis was carried out by
coprecipitation method with NaOH precipitating agent and hydrothermal. The
optimum pH of the hematite red pigment synthesis reaction using the
coprecipitation method is pH 6. At pH 6 it will produce a hematite red
pigment with higher brightness. By the hydrothermal method Fe304 added 50
mL HCI (12,063 M) in a beaker. The filtrates are added boric acid with varying
concentrations of 0.1 M; 0.3 m; 0.5 M and 1.0 M at a volume ratio of 1:1.
Gradually the solution is supplemented with NH4OH 6 M until a solution with

a pH of 8 is obtained at a constant temperature of 700C. The formed
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precipitate is put in the microwave for 10 minutes with a pressure of 90P. The
characterization was carried out using XRD to see the crystal structure of the

product and UV-Vis to see the absorption wavelength.und is the anatase phase.

Keywords : Iron Sand, Hematite (x-Fe203) Red Pigment

Abstrak : Pasir besi alami yang dimurnikan mengandung partikel magnetik dioksida untuk
menghasilkan ion besi (Fe3+) yang dapat digunakan sebagai prekursor untuk sintesis
hematit pigmen merah. Sintesis pigmen merah hematit dilakukan dengan metode
kopresipitasi dengan zat pencetus NaOH dan hidrotermal. PH optimum reaksi sintesis
pigmen merah hematit dengan metode kopresipitasi adalah pH 6. Pada pH 6 akan
menghasilkan pigmen merah hematit dengan kecerahan yang lebih tinggi. Dengan metode
hidrotermal.

Kata Kunci : Pasir Besi, Hematit (a-Fe203 ) Pigmen Merah

PENDAHULUAN

Indonesia memiliki sumber daya alam melimpah misalnya bahan tambang pasir
besi. Pasir besi merupakan jenis pasir yang kaya akan kandungan besi (Fe). Sumatera barat
termasuk daerah dengan kandungan pasir besi yang melimpah, misalnya di daerah Pesisir
selatan, Pasaman, Pariaman dan Sijunjung (A et al., 2020). Pasir besi umumnya terdapat
dalam bentuk teroksidasi seperti magnetit (Fe;O4), maghemit (y-Fe,Os), dan hematit (a-
Fe;Os). Salah satu pemanfaatan pasir besi dengan nilai jual yang lebih tinggi adalah
dimanfaatkan untuk sintesis pigmen (Wahyuni et al., 2022).

Namun pemanfaatan pasir besi sebagai sumber daya alam belum optimal. Total
keseluruhan pasir besi di Indonesia kurang lebih mencapai 3,36 miliar ton dengan
kandungan bijih logam sekitar 1.01 miliar ton. Cadangan bijih besi Indonesia diperkirakan
sekitar 87,2 juta ton dimana kandungan logamnya sekitar 21,8 juta ton. Pasir besi di
Indonesia memiliki komposisi kimia seperti Fe203 (hematite), Fe304 (magnetite), FeTiO3
(ilmenite), SiO2 (kuarsa) dan beberapa senyawa lain. Biasanya, pasir besi yang di ekspor
masih dalam keadaan mentah sehingga memiliki nilai ekonomis yang rendah(4/ Hadi,
2010).

Oksida besi dan oksida-hidroksida tersebar luas di alam dan banyak dimanfaatkan

dalam berbagai bidang, misalnya; seperti bijih besi, katalis, pigmen warna, dll. Oksida besi
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dapat dimanfaatkan untuk membuat berbagai jenis pigmen warna, seperti merah, kuning,
hitam, biru, oranye, dan coklat tergantung dari komposisi kimianya. Pigmen warna dari
oksida besi memiliki kelebihan seperti sifatnya tidak beracun, stabilitas kimia dan banyak

variasi warna yang dihasilkan (Mufti et al., 2074).

Hematit («-Fe203) memiliki sifat sukar terkorosi sehingga cocok untuk aplikasi
seperti sensor gas, katalis, baterai lithium ion, dan pigmen. Keunggulan pigmen hematit
diantaranya rendah polusi lingkungan, tidak beracun, stabilitas kimia, kemampuan
pewarnaan yang tinggi, daya penutup dan ketahanan yang baik (Dwi Septityana et al., 2013).
Kemurnian dan sifat pigmen anorganik dari oksida besi dipengaruhi oleh beberapa faktor
diantaranya sumber besi oksida, metoda sintesis, pH sintesis dan suhu kalsinasi (Khoiroh et

al., 2013).

Hematit merupakan bentuk mineral besi (III) oksida (x- Fe203) yang memiliki
warna coklat kemerahan dan Dbersifat antiferromagnetik. Hematit (x-Fe203) memiliki
struktur kristal trigonal dengan gugus ruang R-3c dan parameter kisi a = 5,0356 A sertac =
13,7489 A.  pemanfaatan Nanopartikel hematitdapat mencakup banyak hal seperti
digunakan sebagai pigmen untuk cat, pelabelan dan pelacakan sel target menggunakan
magnetic resonance imaging (MRI), serta untuk obat penargetan sel kanker (Mufti et al.,

2014).

Telah ditemukan berbagai metoda untuk mensintesis nanopatikel hematit diantaranya
reduksi kimia, sol-gel, hidrotermal, flow injection, solvotermal, microwave-kalsinasi,
metode poliol, dan kopresipitasi. Dibandingkan dengan metode lain, kopresipitasi relatif
lebih sederhana, relatif mudah dan relatif murah namun parameter yang harus diperhatikan

yaitu lama pemanasan, lama penggilingan, dan ekstraksi, serta kalisinasi (Fablepy et al., 2018).

Kopresipitasi merupakan metode pengendapan, dimana suatu zat yang dapat larut,
akan tersangkut atau membentuk endapan selama pengendapan zat yang diinginkan.
Namun dalam metode kopresipitasi ini sulit mendapatkan meterial dengan kemurnian
tinggi. Metode kopresipitasi banyak digunakan dalam penelitian dikarenakan prosesnya
mudah untuk mengontrol ukuran partikel dan cukup menggunakan suhu rendah sehingga
waktu yang dibutuhkan juga lebih cepat. Selain penggunaan yang mudah metode
kopresipitasi digunakan dengan tujuan agar butir yang dihasilkan memiliki ukuran
nanometer, dimana material nanometer memiliki berbagai kelebihan dibandingkan dengan

material bulk (Wabyuni et al., 2022).
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Selain metode kopresipitasi sintesis pigmen merah hematit juga dapat disintesis
dengan metode hidrotermal yang juga memiliki kelebihan yaitu homogenitas, kemurnian
yang baik, temperatur sintering yang lebih rendah, dan berukuran nanopartikel. Kelebihan
lain metode ini yaitu sedikit gumpalan antar partikel, menghasilkan ukuran partikel yang
relatif seragam, dan morfologi partikel yang terkontrol dan kemurnian produk yang tinggi
selain itu teknik ini sangat murah dan sederhana. Namun kelemahan dari metode ini adalah

membutuhkan waktu yang relatif lama (A/ Hadi, 2070).

Metode hidrotermal banyak dikenal dan menarik perhatian para peneliti. Sehingga Metode
ini banyak digunakan dalam proses ekstraksi berbagai jenis logam-logam oksida. Menurut
Hayashi dan Hakuta (2010) material-material sudah banyak yang berhasil disintesis pada
keadaan air superkritis(4/ Hadi, 2070).

METODE

Pendekatan dalam penelitian ini menggunakan jenis penelitian yang berupa studi literatur
atau studi kepustakaan. Menurut Mardalis (1999) dalam R.S.W Hartanto ( bahwa studi
literatur dapat ditempuh dengan jalan mengumpulkan referensi yang terdiri beberapa
penelitian terdahulu yang kemudian dikompilasi untuk menarik kesimpulan (Hartanto &
Dani, 2016). Hasil kompilasi dari beberapa penelitian terdahulu digunakan untuk

menyimpulkan metode yang baikk untuk mensintesis pigmen merah hematit (x-FeO3).

HASIL

Table di bawah merupakan hasil review yang di peroleh dengan studi literstur atau
studi kepustakaan dengan cara mengumpulkan referensi yang terdiri dari beberapa

penelitian terdahulu yang selanjutnya dikompilasi untuk di tarik kesimpulannya.

Table 1. Tuliskan deskripsi tabel

Metode Puncak XRD

) Puncak tertinggi pada uji
Hidrotermal XRD yaitu 33,159
Kopresipitasi Puncak tertinggi pada uji

XRD yaitu 35,7
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PEMBAHASAN

1. Prekursor FeCl3 dari variasi perbandingan kelarutan massa serbuk besi dengan

konsentrasi HCL.

Variasi perbandingan massa serbuk besi dilakukan untuk mengetahui presentase
serbuk besi yang bereaksi dengan larutan HCI paling tinggi. Pada penelitian yang telah
dilakukan, prekursor ferri disintesis dengan cara mereaksikan pasir besi murni dengan HCl
volume yang sama yaitu masing masing 10 mlL , massa serbuk besi murni yang berbeda
yaitu 1 g, 1,5 g, dan 2 g, molaritas HCl yang berbeda yaitu 4 M, 5 M dan 6 M. Reaksi yang

terjadi adalah sebegai berikut :
2Fe304(s) + 18HCI (aq) —> 6FeCl3 (aq) + 8H20() + H2 (g) (Sholihah, 2010).

Prekursor FeCl3 dengan ukuran partikel yang lebih kecil dapat disintesis dengan
mereaksikan laurutan FeCl3 yang telah didapatkan dengan aquades yang selama reaksi tetap
dilakukan sonikasi. Pengenceran prekursor mengakibatkan semakin kecil partikel terlarut
dan dengan tetap disonikasi agar dihasilkan partikel yang lebih kecil (Ardhiati & Muldarisnur,
20179). Adapun reaksinya adalah sebagai berikut :

FeCl3(s) + H20(l) — Fe(OH)3 (aq) (Fatmaliana et al., 2020).

Indentifikasi kualitatitf untuk mengetahui adanya ion ferri dalam larutan prekursor
adalah dengan menambahkan basa dan didapati endapan merah kecoklatan sebagaimana

reaksi berikut : .

FeCl3 + NaOH—>  Fe(OH)3 (Sunardi, 2009).

Gambar 1. Identifikasi ion ferri

Serbuk besi yang berekasi dengan HCI diketahui dengan cara menimbang pasir besi
yang tidak bereaksi yang tertinggal di kertas saring. Kelarutan ion ferri tertinggi berada pada
prekursor yang disintesis pada variasi massa 1 g dengan 10 mL HCI 6 M yaitu bereaksi

sebanyak 83%. Hal ini terjadi karena semakin sedikit massa yang akan direaksikan akan
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meningkatkan persentase kelarutan, dan semakin tinggi kosentrasi HCI juga meningkatkan
kelarutan pasir besi sehingga menghasilkan pigmen merah hematit yang lebih banyak

dengan kemurnian lebih tinggi (Prasetyo et al., 2014).
2. Kopresipitasi FeFOOH

Prekursor dengan kelarutan ion ferri tertinggi selanjutnya akan diendapkan dengan
larutan NaOH 1 M. Metode pengendapan ini disebut dengan metode kopresipitasi. Reaksi
pengendapan FeOOH ini dilakukan dalam keadaan yang dijaga konstan yaitu pH 6.
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh (Khoiroh et al., 2013) pH optimum reaksi
sintesis pigmen merah hematit menggunakan metode kopresipitasi adalah pH 6. Pada pH 6
akan menghasilkan pigmen merah hematit dengan kecerahan yang lebih tinggi. Endapan
dapat terbentuk setelah penambahan presipitat yang dalam hal ini adalah NaOH melebihi
nilai Ksp standar senyawa Fe(OH)3. Reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut :

FeCl3(s) + NaOH(aq) + H20(I) —> FeOOH(s) + NaCl(aq) + H20(l) (Sholibah, 2010).
3. Karakterisasi pigmen merah hematit
a. Difraktometer Sinar — X (XRD)

Karakterisasi menggunakan XRD ditujukan untuk melihat struktur kristal pigmen
merah hematit yang telah disintesis dan memastikan puncak-puncak 26 yang terdapat pada
pigmen merah hematit hasil sintesis sesuai dengan data standar JCPDS No. 33-0664 (Wu et
al, 2013). Berdasarkan hasil pengujian pigmen merah hematit yang telah disintesis
diperoleh puncak tertinggi yang menunjukkan pigmen merah hematit pada puncak 33,159
yang mana hasil ini sesuai dengan data XRD standar. Setelah dihitung dengan persamaan
ScherrerDebay didapat ukuran pigmen merah hematit hasil kalsinasi pada suhu 800°C

sebesar 26,96 nm.
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Gambar 2. XRD pigmen merah hematit pada suhu kalsinasi 800°C.
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b. Spektrofotometri UV-Vis

Karakterisasi pigmen merah hematit menggunakan UV-Vis ditujukan untuk
melihat panjang gelombang yang diserap oleh pigmen merah heamtit hasil sintesis.
Berdasarkan hasil karaktrisasi menggunakan UV-Vis, pigmen merah hematit hasil sintesis
memiliki serapan maksimum pada panjang gelombang 268 nm. Menurut (A/ et al., 2017)
pigmen merah hematit akan menyerap pada rentang panjang gelombang 200 — 400 nm
(wilayah 1) disebabkan transisi elektron, transisisi transfer muatan ligan ke logam dan

morfologi dari partikel pigmen merah hematit.
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= 700°C

B 650°C

200 400 600 800 1000

Wavelength (nm)
Gambar 3. Spektrofotometri UV-Vis pigmen merah hematit.
4. Sintesis Fe304 dengan metode hidrotermal

Pasir besi disiapkan sebanyak 20 gram untuk proses sintesis Fe;Os kemudian
ditambahkan 50 mL HCI (12,063 M) dalam gelas kimia. Proses pencampuran pasir besi dan
HCI dilakukan dengan pengaduk magnetik (wagnetic stirrer) selama kurang lebih 20 menit
dengan suhu konstan 70°C. Selanjutnya larutan dipisahkan dari pengotornya dengan di
saring menggunakan kertas saring. Filtratnya kemudian ditambahkan asam borat dengan
konsentrasi yang berbeda-beda 0,1 M; 0,3 M; 0,5 M dan 1,0 M pada perbandingan volume
1:1. Secara perlahan-lahan larutan ditambah dengan NH,OH 6 M hingga diperoleh larutan
dengan pH 8 pada suhu konstan 70°C. Endapan yang terbentuk dimasukkan ke dalam
microwave selama 10 menit dengan tekanan 90P. Endapan yang dihasilkan dicuci dengan
akuades secara berulang lalu dikeringkan dengan menggunakan oven untuk mendapatkan

serbuk Fe;O4 : H;BOs 0,1 M. Selanjutnya, dikalsinasi selama 4 jam dengan suhu 500°C
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untuk mendapatkan fasa hematit (x-Fe,Os) lalu dihaluskan hingga menjaadi serubuk (Sartin:
et al., 2013).

5. Analisis dengan XRD (X-Ray Diffraction)

Tujuan dari Analisis XRD adalah mengetahui struktur, orientasi dan ukuran dari suatu
kristal. Berdasarkan hasil analisa dengan XRD yang ditunjukkan pada Gambar 4 dapat
dilihat bahwa puncak karakteristik 26 sesuai dengan standar hematit (JCPDS No. 86-0550)
yang mencirikan bahwa produk yang dihasilkan berupa hematit dengan intensitas tertinggi
yaitu pada 20 = 35,7° yang merupakan puncak khas hematit dengan indeks Miller masing-
masing berada pada (220), (311), (400), (511) dan (440).
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Gambar 4. Spektrum XRD hematit (a) Standar hematit (JCPDS No. 86-0550), (b) Hematit

hasil sintesis

Gaussian (full profile)

Gambar 5. Kurva Williamson-Hall untuk perhitungan ukuran kristal hematit dari spektrum XRD
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Pada Gambar 5 merupakan hasil pengukuran partikel dihitung menggunakan
software Xpowder dengan metode Williamson-Hall dengan 4 puncak difraksi yaitu pada 20 =
30,29°; 35,73° 57,55° dan 63,12° dengan profil Gaussian puncak. Data yang diperoleh
menunjukkan ukuran dari kristal hematit berada antara 20-20,5 um atau 2x10* sampai

2,05%10* nm (Sartini et al., 2013)

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil dari riview beberapa artikel dan data yang diperoleh dapat
disimpulkan bahawa sintesis pigmen merah hematit (x-Fe2O3) berbahan dasar pasir besi
alam lebih efektif menggunakan metode kopresipitasi dimana dengan kelebihan Metode ini
sangat efektif karena prosesnya pada suhu rendah dan ukuran partikelnya mudah dikontrol
dengan waktu penyetelan atau pH dari zat pengendap, selain itu proses persiapan lebih
sederhana, energi yang dibutuhkan lebih rendah dan produk yang didapat murni Beberapa
zat dapat digunakan sebagai agen dalam proses kopresipitasi misalnya seperti hidroksida,

karbonat, sulfat dan oksalat.
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