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Abstract —Goethite yellow dye (a-FeOOH) is an inorganic synthesis product with natural iron sand as the basic
material. Pure natural iron sand contains magnetic particles oxidized to produce Fe’* ions which can be used as starting
materials for FEFOOH compounds. Synthesis was carried out by coprecipitation method with NaHCO; as coprecipitation
agent. The variation of the mass of iron sand is aimed at knowing the optimal comparison of the use of iron sand, H,SO,,
and HNOs. The optimum ratio obtained between the mass of iron sand, H,SO, and HNO; is 3:10:10. Variations of pH
synthesis were carried out at pH 2, 3, 4, 5 and 6 to produce a yellow color with different brightness. The pH causes the
yellow color to get darker. The brightest yellow color was obtained at pH 2 synthesis. Characterization was carried out
with DRUV-Vis to see the absorption wavelength, FTIR spectrophotometer to see the product's functional groups and

XRD to see the crystal structure of the product.
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I. PENDAHULUAN

Banyak kelimpahan sumber daya alam di Indonesia salah
satunya yaitu pasir besi. Pasir besi dapat berasal dari laut,
sungai maupun degradasi batuan hasil ledakan vulkanik
gunung-gunung di Indonesia [1]. Pada tahun 2013 tercatat
bahwa produksi pasir besi dari tambang Indonesia sebanyak
19.000.000 ton [2]. Pasir besi mengandung banyak mineral-
mineral seperti magnesium, alumunium, titanium, silica, dan
lain sebagainya. Mineral magnetit besi termasuk salah satu
mineral paling banyak yang terdapat dalam pasir besi.
Kandungan besi yang terkandung didalam pasir besi biasanya
dalam bentuk oksida-oksida seperti magnetit (Fe;O4), hematit
(a-Fe,0O3), maghemit (y-Fe,Os3) goethite (a-FeOOH) dan lain
sebagainya [3].

Pasir besi banyak digunakan sebagai nanopartikel dibidang
biomedis, untuk meningkatkan daya tekan dan kuat tarik pada
beton, bahan dalam industri pembuatan zat warna dan banyak
manfaat lainnya. Banyak kegiatan impor yang telah dilakukan
demi memenuhi kebutuhan industry seperti cat dan pelapisan
bahan. Dari sekian banyak bahan baku pembuatan cat
termasuk didalamnya zat warna masih disuplai dengan cara
mengimpor [4]. Salah satu zat warna yang dapat dibuat dari
mineral magnetit (Fe;0,) yang terdapat pada pasir besi adalah
zat warna kuning goethite (a-FeOOH). Goethite (a-FeOOH)
adalah mineral oksihidroksida yang banyak dijumpai di tanah
salah satunya pada pasir besi [5]. Zat warna kuning goethite
(a-FeOOH) sangat banyak kelebihannya seperti ramah
lingkungan, tidak beracun, stabil dalam kimia, kuat dalam
pewarnaan, tahan cuaca dan serangan dari luar lainnya. [6].

Oleh karena itu, penelitian terkait goethite (a-FeOOH)
berbahan dasar pasir besi alam perlu dikembangkan, sehingga
pasir besi alam menjadi material anorganik berharga dan
memiliki nilai tambah dari segi ekonomi.

Goethite (0-FeOOH) merupakan mineral oksihidroksida
polimorf yang banyak dijumpai di tanah salah satunya pada
pasir besi. Geothite berwarna kuning kemerahan hingga
coklat, memiliki struktur simetri ortorombik dengan sudut
yang sama yaitu 90°C dan panjang rusuk masing-masingnya
berbeda [5]. Goethite (a-FeOOH) memiliki band gap sebesar
2,1 eV [7].

Gambar 1. Struktur FEOOH polimorf (a) goethite, (b) akageneite, (c)
lepidocrocite, (d) e-FeOOH

Dengan semakin berkembangnya ilmu pengetahuan,
goethite (a-FeOOH) polimorf telah dipelajari baik secara
teoritis maupun secara eksperimental khususnya oleh peneliti
dibidang minerologi. FeOOH memiliki empat polimorf yaitu
goethite (a-FeOOH), akaganeite (B-FeOOH), lepidocrocite (y-
FeOOH) dan (e-FeOOH) yang ditemukan pada tekanan
rendah [8].

Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam

Universitas Negeri Padang (UNP)

age

JI. Prof. Hamka, Air Tawar, Padang, Sumatera Barat, Indonesia, 25131



Periodic, Vol 11 No 2 (2022)

Chemistry Journal of Universitas Negeri Padang

e-ISSN : 2339-1197

http://ejournal.unp.ac.id/index.php/kimia

Goethite  (0-FeOOH) termasuk kedalam  mineral
oksihidroksida yang sederhana dengan oksigen dan hidroksil
tersusun rapat didalam struktur ortorombik. OH" berperan
sebagai anion yang mengelilingi Fe** sebagai pusat
octahedral, Fe’" disini juga berperan sebagai kation. Adanya
gugus hidroksida (OH) menyebabkan permukaan goethite
memiliki situs aktif yang dapat digunakan dalam proses
adsorpsi [9]. Perbedaan jumlah OH  didalam zat warna
menyebabkan terjadinya peningkatan pH dan ukuran kristal.
Perbedaan pH menjadi penyebab terhadap kepekatan warna
dari zat warna kuning goethite (a-FeOOH) [10].

Metode kopresipitasi termasuk metode yang relatif
efisien dan sederhana disebabkan oleh prosesnya yang
menggunakan suhu rendah dan ukuran partikel yang dapat
dikontrol sehingga waktu yang dibutuhkan relatif singkat [11].
Prinsip kerja dari metode ini adalah dengan mengubah suatu
garam logam menjadi endapan dengan menggunakan
pengendap basa hidroksida atau karbonat, yang kemudian
diubah ke bentuk oksidanya dengan cara pemanasan. Metode
ini menjanjikan karena proses sintesis dilakukan pada suhu
rendah dan mudah untuk mengontrol ukuran partikel dengan
menyetel waktu atau ph dari agen pengendap. Selain itu pada
metode ini alat dan bahan yang digunakan mudah untuk
diperoleh, sehingga proses sintesis dapat dilakukan secara
fleksibel [12]. Zat yang umum digunakan sebagai agen
pengendapan adalah hidroksida, karbonat, sulfat dan oksalat
[13].

Variasi massa pasir besi yang digunakan perlu
dilakukan untuk memperoleh prekursor Fe,(SO,);dengan
persentase besi oksida terlarut paling tinggi. Goethite (o-
FeOOH) hasil sintesis dianalisis menggunakan UV-Vis
Diffuse Reflactance untuk melihat panjang gelombang zat
warna kuning, Spektroskopi FTIR digunakan untuk melihat
gugus fungsi goethite dan XRD digunakan untuk melihat
struktur dari zat warna kuning goethite (a-FeOOH)

II. METODE PENELITIAN

A. Alat dan Bahan
Alat yang digunakan pada penelitian ini yaitu
seperangkat alat gelas, kertas saring, neraca analitik, pH
meter, corong Buchner, Erlenmeyer, magnetic stirrer, UV
Diffuse Reflactance Spectroscopy, Fourier-transform
Infrared Spectroscopy (FTIR), dan X-Ray Diffraction.
Adapun bahan yang digunakan pada penelitian ini
yaitu pasir besi dari Kabupaten Sijunjung, H,SO, p.a,
HNO; 65%, Aquademineral, NaHCOs3, dan aquades.
B. Persiapan Bahan Baku
Pasir besi dicuci dengan aquades dan dijemur dibawah
sinar matahari selama 24 jam. Pasir besi kering ditarik
dengan magnet untuk memisahkan serbuk besi dengan
senyawa lain yang tidak dibutuhkan pada penelitian ini.
Serbuk besi yang diperoleh dihaluskan dan diayak dengan
ayakan berukuran 200 mesh agar diperoleh serbuk besi
Fe304 berukuran 74p [14].
C. Pembuatan Prekursor Ferri
Serbuk besi berukuran 74p sebanyak 3 g direaksikan
dengan 10 ml H,SO, p.a dan 10 ml HNO; 65%, kemudian

didiamkan selama 5x24 jam, endapan yang terbentuk
kemudian dilarutkan didalam aquades, disaring dan
diambil larutannya saja [15].
D. Pembuatan Zat Warna Kuning Ghoethite (o-FeOOH)
Precursor ferri ditimbang sebanyak 4 g, kemudian
dilarutkan didalam H,O 100 ml. Larutan disaring dan
distirrer dengan kecepatan 550 rpm selama 30 menit.
Setelah itu ditambahkan larutan NaHCO; 1M. pH diatur
pada pH 2, 3, 4, 5 dan 6 kemudian larutan dipanaskan
selama 1 jam. Endapan disaring dan dicuci dengan
aquades 300 ml. Produk dikeringkan didalam desikator
[15].

III. HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis dan karakterisasi zat warna kuning berbahan
pasir besi alam dilakukan dengan metode kopresipitasi.
NaHCO; digunakan sebagai zat kopresipitat. Zat warna
kuning goethite (a-FeOOH) sintesis banyak digunakan dalam
berbagai komposisi cat rumah dan tinta dalam bidang
pewarnaan. Warna dari goethite (a-FeOOH) dapat bervariasi
mulai dari coklat tua hingga kuning lemon. Zat warna kuning
goethite (a-FeOOH) ini merupakan bahan awal untuk sintesis
zat warna besi oksida lainnya seperti maghemite, hematite dan
magnetit [16]. Sintesis zat warna kuning dilakukan dalam
beberapa tahap, yang pertama yaitu pemurnian pasir besi
alam. Pasir besi alam yang digunakan mengandung oksida-
oksida selain besi. Pasir besi ditarik dengan magnet untuk
memisahkan partikel magnetik dan partikel nonmagnetic.
Prekursor dibuat dengan menggunakan metode yang telah
dilakukan oleh [15]. Variasi pH dibuat untuk melihat
perbedaan warna dari goethite yang dihasilkan.

A. Pengaruh variasi massa terhadap persentase kelarutan

besi oksida

Variasi perbandingan massa pasir besi dilakukan untuk
melihat persentase pasir besi terlarut yang paling tinggi. Pada
penelitian yang telah dilakukan, precursor ferri disintesis
dengan cara melarutkan pasir besi dengan H,SO4 p.a dan
HNO; 65% dengan volume yang sama yaitu masing-masing
10 ml dan massa pasir besi yang berbeda yaitu 2, 3, dan 4 g.
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Gambar 2. Perbandingan massa pasir besi dan massa prekursor yang
dihasilkan

Dari gambar 2. dapat diambil kesimpulan bahwa
terlihat perbedaan massa produk yang dihasilkan. Massa pasir
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besi 2 g ketika direaksikan dengan 10 ml H,SO, dan HNO;
65% hanya menghasilkan 25 g prekursor, dan massa pasir besi
sebanyak 4 g menghasilkan prekursor sebanyak 28 g.
Sedangkan dengan 3 g pasir besi dapat menghasilkan 30 g
prekursor. Pada variasi massa pasir besi sebanyak 2 g terdapat
sisa pereaksi yang tidak habis bereaksi akibat massa pasir besi
yang terlalu sedikit, sedangkan dengan massa 4 g semua pasir
besi tidak habis bereaksi dengan pereaksi karena pereaksi
telah habis sebelum reaksi selesai sempurna. Pada massa pasir
besi 3 g diperoleh massa yang optimum yaitu sebanyak 30 g,
yang mengasumsikan reaksi telah berjalan setimbang.

Untuk memastikan terdapatnya ion Fe'' didalam
prekursor  diperlukan  pengujian  kualitatif =~ dengan
menambahkan larutan natrium hidroksida yang akan
menghasilkan endapan coklat kemerahan sebagaimana reaksi :

Fey(SO4);+ NaOH ———> Fe(OH); [17].

Gambar 3. Identifikasi ion Fe**

Pada penelitian telah dilakukan identifikasi ion Fe'*
terhadap prekursor hasil sintesis dengan cara melarutkan
Fe)(SOy4); didalam aquades kemudian disaring. Larutan
kemudian ditambahkan dengan NaOH 2M tetes demi tetes dan
diperoleh endapan coklat kemerahan yang mengindikasikan
bahwa prekursor ferri telah berhasil disintesis dan dapat
digunakan sebagai bahan awal dalam pembuatan zat warna
kuning goethite (a-FeOOH).

B. Pengaruh warna terhadap kenaikan pH

Variasi pH sintesis dilakukan untuk melihat tingkat
kecerahan zat warna kuning goethite (a-FeOOH) yang
dihasilkan. Untuk mensintesis dengan kondisi pH yang
berbeda maka diperlukan penambahan larutan NaHCO;.
Semakin banyak volume larutan yang ditambahkan maka pH
larutan akan semakin tinggi. pH berpengaruh terhadap warna
pigmen yang dihasilkan. Warna yang semakin pekat akan
diperoleh dengan semakin tingginya pH sintesis [10].
NaHCO; merupakan basa lemah yang bila ditambahkan
kedalam larutan asam akan semakin meningkatkan pH
bergantung pada volume dan konsentrasi larutan NaHCO;
yang digunakan. Larutan NaHCO; disini berfungsi sebagai
penyumbang ligan OH™ untuk membentuk endapan zat warna
kuning goethite (a-FeOOH)[18].

Pengaruh volume NaHCO; terhadap kenaikan
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Gambar 4. Pengaruh volume NaHCOj; terhadap kenaikan pH

Pada penelitian telah dilakukan variasi penambahan
volume NaHCOsuntuk meningkatkan pH prekursor yang
mulanya berada pada pH 1,8. Penambahan NaHCO;
sebanyak 20 ml menaikkan pH prekursor menjadi pH 2.
Kondisi sintesis pH 2 menghasilkan endapan pigment
berwarna kuning-cream. Penambahan NaHCO; sebanyak 60
ml menyebabkan peningkatan pH terhadap prekursor menjadi
pH 6. Warna yang dihasilkan pada kondisi sintesis pH 6 ini
yaitu merah bata.

Gambar 5. Perbedaan warna berdasarkan pengaruh pH

Perbedaan warna disebabkan oleh banyaknya
komponen ligand OH" yang terkandung didalam pigment hasil
sintesis. Uji kelarutan didalam minyak dilakukan terhadap zat
warna kuning goethite (a-FeOOH) pada pH 2 karena warna
yang diamati pada pH 2 paling mendekati dengan warna
kuning goethite standar.

Geothit Lepidokrit Akagenit

Gambar 6. Rentang warna goethite (0-FeOOH)
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Gambar 7. Uji kelarutan goethite (a-FeOOH) didalam minyak

C. Analisis UV-Vis Difuse Reflactance

Karakterisasi zat warna kuning goethite (a-FeOOH)
menggunakan UV-Vis Diffuse Reflactance Spectroscopy
ditujukan untuk melihat panjang gelombang penyerapan pada
zat warna kuning goethite (0-FeOOH). Menurut [7] goethite
(a-FeOOH) menyerap panjang gelombang 350-50 nm.
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W
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Gambar 8. Analisis DRUV-Vis pada pH 2

Dari gambar 8 dapat dilihat bahwa hasil analisis
menggunakan DRUV-Vis menunjukkan panjang gelombang
goethite (0-FeOOH) dengan puncak tertinggi pada 350 nm.

D. Analisis FTIR Spectroscopy

Karakterisasi menggunakan spektroskopi FTIR ditujukan
untuk melihat gugus fungsi Fe-O, Fe-OH dan O-H yang
merupakan gugus fungsi pembentuk zat warna kuning
goethite (a-FeOOH). Gugus Fe-O vibrasi terdeteksi pada
bilangan gelombang 500 nm [19]. Gugus fungsi Fe-OH
terlihat padabilangan gelombang 3120 cm”, H,O terdapat
pada bilangangelombang 1644 cm™ [20].
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Gambar 9. Spectra FTIR Spectroscopy goethite standar
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Gambar 10. Analisa FTIR Spectroscopy goethite hasil sintesis

E. Analisis XRD

Karakterisasi menggunakan XRD ditujukan untuk
melihat struktur zat warna kuning goethite (a-FeOOH)
dan memastikan puncak-puncak yang terdapat pada
sampel produk. Zat warna kuning (a-FeOOH)
berdasarkan data standar memiliki puncak tertinggi pada
peak 27 dengan sumbu 2 theta [21].
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Gambar 11. Peak XRD goethite Standar
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Gambar 12. Peak XRD goethite hasil sintesis
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Dari hasil pengujian sampel zat warna kuning goethite (o-
FeOOH) hasil sintesis diperoleh puncak tertinggi yang
menunjukkan goethite pada peak 27.

IV.KESIMPULAN

Merujuk kepada hasil penelitian yang telah berhasil

dilakukan diperoleh kesimpulan sebagai berikut:

1) Massa pasir besi yang paling optimum digunakan
untuk sintesis prekursor ferri adalah 3 g dengan volume
H,SO, dan HNO; masing-masing sebanyak 10 ml.
Prekursor yang diperoleh sebanyak 30 g dengan
persentase besi oksida terlarut paling tinggi yaitu 89%.

2) Peningkatan pH dapat mempengaruhi tingkat
kecerahan zat warna kuning goethite (a-FeOOH).
Semakin tinggi pH maka warna akan semakin pekat.
Warna kuning tercerah diperoleh pada pH 2.
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