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Senyawa besi oksida pada batuan vulkanik Pulau Ambon memiliki potensi untuk
dimanfaatkan sebagai material maju di masa depan. Penelitian ini bertujuan untuk
mengekstraksi senyawa besi oksida pada batuan vulkanik Pulau Ambon menggunakan
metode Kopresipitasi. Hasil penelitian menunjukkan senyawa besi oksida yang
dihasilkan memiliki kemurnian dibawah 50%. Hal ini dikarenakan masih adanya
beberapa senyawa oksida yang terdeteksi oleh instrumen X-Ray Fluorescence (XRF).
Fasa mineral oksida yang terdeteksi oleh instrumen X-Ray Diffraction (XRD) adalah
magnetit (FesOs), maghemit (y-Fe20z), dan hematit (a-Fe203). Ukuran kristal dari
hasil perhitungan persamaan Scherrer menghasilkan nilai rata-rata sebesar 13,732 nm.
Dari hasil pengamatan Scanning Electron Microscope (SEM) menunjukkan adanya
aglomerasi dengan bentuk permukaan yang bulat. Ukuran partikel yang dianalisis dari
gambar SEM menggunakan software ImageJ menghasilkan nilai rata-rata sebesar
729,184 nm. Hasil ini menunjukkan metode kopresipitasi telah berhasil mempelajari
senyawa besi oksida dari batuan vulkanik Pulau Ambon. Kedepannya senyawa besi
oksida dari hasil ekstraksi dapat diaplikasikan sebagai material fotokatalis dan
antimikroba.
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Iron oxide compounds in the volcanic rocks of Ambon Island have the potential to be
used as advanced materials in the future. This research aims to extract iron oxide
compounds from volcanic rocks of Ambon Island using the co-precipitation method.
The research results showed that the iron oxide compounds produced had a purity
below 50%. This is because there are some oxide compounds detected by the X-Ray
Fluorescence (XRF) instrument. The oxide mineral phases detected from X-Ray
Diffraction (XRD) instrument were magnetite (FesOs), maghemite (y-Fe20s), and
hematite (a-Fe203).The average crystal size calculated from the Scherrer equation is
13.732 nm. The results of the Scanning Electron Microscope (SEM) observation show
the presence of agglomerates with a spherical surface shape. The particle size analysed
from the SEM image using the ImageJ software produced an average value of 729.184
nm. This result shows that the co-precipitation method has successfully studied iron
oxide compounds from volcanic rocks of Ambon Island. In the future, iron oxide
compounds from the extraction process can be applied as photocatalyst and
antimicrobial materials.
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l. PENDAHULUAN

Provinsi Maluku, khususnya pulau Ambon merupakan pulau yang menjadi bagian dari sistem
busur Banda dengan karakteristik perbukitan. Perbukitan ini dibentuk melalui aktivitas vulkanik pada
akhir Pliosen hingga awal Pleistosen. Kemudian aktivitas tektonik mendominasi dengan membentuk
sesar-sesar aktif hingga saat ini (Vandani et al., 2014). Secara geologi pulau Ambon terdiri dari batuan
vulkanik dan batuan sedimen karbonat (Lewerissa et al., 2018; Tjokrosapoetro et al., 1993). Batuan
vulkanik lebih banyak terdapat batuan beku mafik dan intermediet serta breksi dan tuf. Batuan vulkanik
tersebut secara tidak selaras ditumpangi oleh batu gamping koral yang mengalami proses pembentukkan
pada akhir Pleistosen hingga Holosen (Vandani et al., 2014).

Batuan vulkanik Pulau Ambon memiliki kandungan geokimia yang terdiri dari beberapa
senyawa antara lain SiO,, TiO,, Al2Os, Fe;O3, MnO, MgO, Ca0, Naz0, K;0, P,0s, dan LOI dengan
komposisi senyawa tertinggi yaitu SiO; (Honthaas et al., 1999). Senyawa Fe,O3 yang ditemukan pada
batuan vulkanik di Pulau Ambon memiliki kandungan dengan presentase 1,25 s/d 7,44 wt% (Honthaas
et al., 1999). Senyawa Fe,O; pada batuan vulkanik termasuk senyawa besi oksida dan senyawa besi
oksida yang ada di batuan vulkanik memiliki potensi untuk dilakukan ekstraksi dengan tujuan untuk
mendapatkan senyawa besi oksida murni. Secara alami senyawa besi oksida memiliki berbagai bentuk
polimorfik atau fasa mineral oksida, yaitu magnetit (Fez04), maghemit (y-Fe,Os3), dan hematit (a-Fe,O3)
(AL-Husseini et al., 2021; Campos et al., 2015).

Energi pita celah yang dimiliki oleh senyawa besi oksida dalam bentuk magnetit (Fes0.),
maghemite (y-Fe.Os3), dan hematit (a-Fe,Os) masing-masing sebesar 2,69 eV (Radon et al., 2017), 2,60
eV (Nnadozie & Ajibade, 2022), dan 2,28 eV (Hmamouchi et al., 2022). Berdasarkan energi pita celah
tersebut, senyawa besi oksida dalam bentuk nanopartikel memiliki potensi yang sangat luas untuk
digunakan sebagai material fotokatalis (Tharani et al., 2021), elektroda superkapasitor (Gaire et al.,
2021; Kumar et al., 2020), agen kontras Magnetic Resonance Imaging (Yang et al., 2022), anti mikroba
(Mohamed et al., 2023), anti kanker (Alangari et al., 2022), dan biosensor (Akram et al., 2019).

Senyawa besi oksida dapat disintesis menggunakan bahan alam, yaitu pasir besi (Widodo et al.,
2020) dan bijih besi (Muhammad et al., 2019). Selain itu sintesis besi oksida dapat menggunakan limbah
besi bubut (Rahmawati et al., 2020), karat besi (Abid et al., 2021), dan red mud (Wang et al., 2020).
Metode sintesis yang digunakan untuk mendapatkan senyawa besi oksida yaitu hydrothermal (Hadi et
al., 2023), sol-gel (Sundar et al., 2018), microwave-assisted (Panariello et al., 2022), electrospark
(Zhuravlev et al., 2019), chemical vapor (Levish et al., 2023), dan kopresipitasi (Mufti et al., 2014).
Dari beberapa metode sintesis senyawa besi oksida, metode kopresipitasi merupakan metode sintesis
kimia yang secara luas telah digunakan untuk menghasilkan nanopartikel oksida besi (Samrot et al.,
2021).

Metode kopresipitasi memiliki tahapan sintesis yang tidak terlalu rumit dan menghasilkan
distribusi ukuran butir yang relatif kecil (Muflihatun et al., 2015). Untuk mengoptimalkan ukuran
partikel dan sifat magnetik yang dimiliki oksida besi dari hasil sintesis dapat dilakukan dengan cara
mengontrol berbagai macam parameter seperti pH, konsentrasi garam, temperature, kecepatan
pengadukan, dan konsentrasi surfaktan (Kim et al., 2003; Salavati-Niasari et al., 2009). Penggunaan
metode kopresipitasi untuk mensintesis senyawa besi oksida dari bahan batuan vulkanik masih belum
banyak dilakukan.

Berdasarkan peluang penelitian tersebut, maka penelitian ini memiliki tujuan untuk
mengekstraksi senyawa besi oksida dari batuan vulkanik Pulau Ambon menggunakan metode
kopresipitasi. Hasil ekstraksi tersebut kemudian dikaraktersiasi untuk menginvestigasi komposisi
senyawa oksida, fase senyawa oksida besi, dan struktur morfologi yang dihasilkan.

II. METODE
2.1 Geologi Daerah Pengambilan Sampel

Sampel yang digunakan pada penelitian ini adalah batuan vulkanik dan berdasarkan referensi
penelitian yang telah dilakukan oleh Honthaas et al. (1999). Lokasi pengambilan sampel berada di Pantai
Tanjung Nusaniwe, Kota Ambon dengan titik koordinat 03°47°33"" LS dan 128°05°23,70"" BT (Gambar
1). Kondisi geologi regional di titik lokasi pengambilan sampel sebagian besar didominasi oleh formasi
batuan gunungapi Ambon (Tpav) (Tjokrosapoetro et al., 1993).
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Gambar 1 Peta lokasi pengambilan sampel dan kondisi geologi regional

Lokasi pengambilan sampel merupakan daerah pantai dan ditemukan adanya beberapa
singkapan batuan gunungapi Ambon (Tpav) (Gambar 2) dari hasil proses erupsi gunung api dibawah
permukaan air terlihat dari hadirnya tekstur pillow lava yang didating terjadi sekitar 5-3,2 Ma (Million
age) (Honthaas et al., 1999).

(@ (b)
Gambar 2 Lokasi pengambilan sampel yang ditemukan (a) singkapan batuan gunungapi Ambon (Tpav)
dan (b) sampel batuan yang diambil dari singkapan

2.2  Sintesis Senyawa Besi Oksida

Proses sintesis senyawa besi oksida menggunakan metode Kkopresipitasi dengan beberapa
material antara lain batuan vulkanik, HCI 12M (Merck), NaOH (Merck), dan akuades. Proses ini diawali
dengan menghancurkan batu vulkanik dan hasil serpihan batu diayak menggunakan ayakan 100 mesh
untuk mendapatkan serbuk batu yang lebih halus. Serbuk batu kemudian ditimbang sebanyak 10 gram
dan dilarutkan dalam 25 mL larutan HCI 12 M. Dalam proses pelarutannya, serbuk diaduk menggunakan
pengaduk magnetik selama 1 jam dengan temperatur awal 100 °C selama 10 menit dan diturunkan
menjadi suhu ruangan. Larutan yang dihasilkan kemudian difiltrasi menggunakan kertas saring untuk
memisahkan larutan filtrat dari serbuk. Akuades sebanyak 100 mL ditetes secara perlahan untuk
memisahkan larutan filtrat yang masih ada di serbuk dan sisa akuades tersebut kemudian dimasukkan
ke dalam larutan filtrat.

Larutan filtrat kemudian dicampur dengan larutan NaOH 12 M sambil diaduk perlahan
menggunakan pengaduk magnetik dengan suhu 100 °C agar larutan teraglomerasi hingga mencapai titik
jenuh dengan pH 13. Proses selanjutnya dilakukan filtrasi menggunakan kertas saring untuk
memisahkan endapan dengan air dan dicuci menggunakan akuades. Endapan tersebut kemudian
dikeringkan dalam oven pada temperatur 100 °C selama 48 jam. Proses terakhir adalah kalsinasi, dimana
sampel dalam bentuk serbuk dipanaskan menggunakan tanur dengan suhu 1000 °C selama 1,5 jam.
Sampel yang sudah mengalami proses kalsinasi selanjutnya dikarakterisasi. Adapun proses ekstraksi
senyawa besi oksida diperlihatkan pada Gambar 3.
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Gambar 3 Proses ilustrasi ekstraksi senyawa besi oksida dari batu vulkanik Pulau Ambon menggunakan
metode kopresipitasi

2.3 Karakterisasi Material

Serbuk besi oksida yang telah disintesis dilakukan karakterisasi menggunakan beberapa
instrumen karakterisasi material, yaitu X-Ray Fluorescence (XRF), X-Ray Diffraction (XRD) dan
Scanning Electron Microscope (SEM). Instrumen XRD (Rigaku miniplex 600) digunakan untuk
mengetahui struktur dan fasa kristal sampel yang dihasilkan. Instrumen XRF (Rigaku NEX DE)
digunakan untuk mengetahui komposisi senyawa oksida dari serbuk batu dan serbuk besi oksida.
Instrumen SEM (Quanta 250) digunakan untuk mengetahui struktur morfologi permukaan.

Analisis ukuran kristal serbuk besi oksida berdasarkan data XRD dihitung menggunakan
persamaan Scherrer sebagai berikut (Monshi et al., 2012):

KA L

[ cosé @)
dimana L adalah ukuran kristal (nm), K adalah konstanta yang bergantung pada bentuk kristal dengan
nilai 0,90, A adalah panjang gelombang sinar-X yang digunakan (nm), g adalah nilai Full Width at Hall

Maximum (FWHM) (radian), dan © adalah sudut difraksi (°). Untuk ukuran partikel serbuk besi oksida
menggunakan citra SEM yang dianalisis menggunakan software ImageJ.

I11.  HASIL DAN DISKUSI
3.1  Analisis X-Ray Fluorescence (XRF)

Komposisi senyawa oksida pada serbuk batu vulkanik dan serbuk besi oksida dari hasil ekstraksi
berdasarkan hasil pengujian menggunakan instrumen XRF diperlihatkan pada Tabel 1. Senyawa silika
oksida (SiO,) pada serbuk batu vulkanik merupakan senyawa dengan komposisi paling besar diantara
senyawa oksida lainnya. Untuk senyawa oksida magnesium oksida (MgO) dan natrium oksida (Na.O)
tidak terdeteksi oleh instrumen XRF. Jika dibandingkan hasil penelitian yang dilakukan oleh Honthaas
et al. (1999) senyawa MgO dan Na,O dapat dideteksi menggunakan instrumen Inductively Coupled
Plasma-Atomic Emission Spectrometry (ICP-AES). Keberadaan senyawa besi oksida (Fe;Os) yang
ditemukan pada penelitian ini memiliki nilai yang cukup besar dibandingkan hasil penelitian Honthaas
et al. (1999) yang hanya menemukan kadar Fe;Os; sebesar 7,44 wt% di lokasi yang sama dengan kode
lokasi Abn 9.

162 JFU, 13 (1), Januari 2024, hal. 159-169



Gede Wiratma Jaya, dkk: Ekstraksi dan Karakterisasi Senyawa Besi Oksida dari Batuan Vulkanik Pulau Ambon
menggunakan Metode Kopresipitasi

Tabel 1. Komposisi senyawa oksida serbuk batu vulkanik dan serbuk hasil ekstraksi

No Senyawa Oksida Serbuk Batu Vulkanik Serbuk Besi Oksida
1 SiO; 53,4% 0,651%
2 TiO2 1,4% 1,95%
3 Al203 15,4% 13,6%
4 Fe.0s3 13,6% 47,4%
5 MnO 0,185% 0,506%
6 MgO - 21,5%
7 CaO 15% 12,5%
8 Na,O - -

9 K20 0,378% -
10 P20s 0,048% 0,896%

Senyawa Fe;O3 pada serbuk besi oksida menjadi senyawa yang paling dominan diantara
senyawa oksida lainnya. Hasil ini menunjukkan metode kopresipitasi dapat memisahkan senyawa Fe,Os
dengan senyawa oksida lainnya melalui reaksi kimia yang terjadi pada saat proses sintesis khususnya
pencampuran serbuk batu vulkanik dengan larutan HCI dan reaksinya dengan larutan NaOH (Gambar
3). Selain senyawa Fe;Os; yang mengalami peningkatan nilai komposisi, beberapa senyawa oksida
seperti titanium oksida (TiO), mangan oksida (MnQ), magnesium oksida (MgQ), dan fhosfhor oksida
(P20s) juga mengalami peningkatan nilai komposisi. Peningkatan senyawa oksida tersebut
mengakibatkan senyawa Fe;Os; yang dihasilkan belum mencapai persentase di atas 90% seperti
penelitian yang dilakukan oleh Fatmaliana et al. (2016).

Warna serbuk besi oksida yang dihasilkan dari metode kopresipitasi sebelum dikalsinasi pada
menghasilkan warna merah bata (Gambar 4). Setelah dilakukan proses kalsinasi warna serbuk besi
oksida berubah menjadi warna coklat. Hasil perubahan warna ini memiliki perbedaan dengan penelitian
yang dilakukan oleh Chomchoey et al. (2018) dan Soekansa et al. (2023) dalam mensintesis senyawa
Fe,0Os3 yang dimana semakin tinggi suhu kalsinasi warna sampel menjadi warna merah bata.

@ (b)

Gambar 4 Warna sampel besi oksida (a) sebelum dikalsinasi dan (b) sesudah kalsinasi

3.2 Analisis X-Ray Diffraction (XRD)

Pola difraksi sinar-X serbuk besi oksida ditampilkan pada Gambar 5. Hasil difraksi sinar-X
serbuk besi oksida menghasilkan 7 puncak panjang gelombang pada berbagai sudut difraksi 26. Serbuk
besi oksida memiliki kemiripan dengan beberapa fasa mineral oksida yaitu magnetit (FesO4), maghemit
(y-Fe203), dan hematit (a-Fe,0s) berdasarkan data dari Crystallography Open Database (COD) dengan
nomor 9002381, 1528611, dan 1011240 untuk fase mineral oksida Fe3O4, y-Fe;03, dan a-Fe,Os. Fasa
mineral oksida FesO4 dan y-Fe20s; memiliki kemiripan struktur dan sulit untuk dibedakan (Cui et al.,
2013; Winsett et al., 2019). Hal ini dikarenakan FesO. dan y-Fe,Os; memiliki puncak yang lebar dan
saling tumpang tindih (Zachariah et al., 1995). Untuk memastikan serbuk besi oksida memiliki fasa
FesO, atau y-Fe O3, maka diperlukan data spektrum Raman (Zachariah et al., 1995) dan pengujian
menggunakan X-ray photoelectron spectrum (XPS) (Cui et al., 2013). Namun, pada penelitian ini tidak
dilakukan pengujian menggunakan spektroskopi Raman dan XPS.

Data XRD serbuk besi oksida menurut JCPDS No 19-0629 untuk standar y -Fe;Os;
menunjukkan keberadaan fasa y-Fe,Os3 pada sudut 26 = 30,36° (220), 35,74° (311), dan 57,32° (511)
(Bandhu et al., 2015). Selain itu keberadaan fasa y-Fe,Os terdeteksi pada sudut 26 = 18,06° (111)
berdasarkan data JCPDS No. 39-1346 (Nazari et al., 2014). Fasa a-Fe;O3 pada serbuk besi oksida
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terdeteksi pada sudut 26 = 33,22° (104) berdasarkan data standar a-Fe.O3; dengan JCPDS No 01-073-
2234 (Wahyinto et al., 2022). Pada sudut 26 = 43,02° (400) terdeteksi sebagai fasa Fe;O. (Guivar et al.,
2014; Nengsi et al., 2016) dan terdeteksi pada sudut 26 = 62,4° (440) berdasarkan data JCPDS No 39-
1340 (Bandhu et al., 2015). Berdasarkan referensi data JCPDS dan hasil penelitian yang sudah dilakukan
beberapa peneliti, maka serbuk besi oksida yang dihasilkan memiliki tiga fasa mineral oksida yaitu
Fes04, y-Fe 03, dan a-Fe,O3; dengan fasa yang dominan adalah y-Fe;Os. Selain itu warna coklat pada
serbuk besi oksida mengindikasikan fasa y-Fe,Os; (Chomchoey et al., 2018).

Serbuk Besi Oksida
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Gambar 5 Pola difraksi serbuk besi oksida hasil ekstraksi menggunakan metode kopresipitasi yang
dibandingkan dengan data Crystallography Open Database (COD) untuk fasa mineral oksida Fe3Oa4, y-
Fe203, dan a-Fe;03

Ukuran kristal untuk masing-masing fasa mineral oksida dari sudut 26 diperlihatkan pada Tabel
2. Berdasarkan hasil perhitungan menggunakan persamaan (1) diperlihatkan bahwa nilai Full Width at
Half Maximum (FWHM) dari masing-masing sudut 26 mempengaruhi ukuran Kkristal yang dihasilkan.
Hal ini dikarenakan semakin lebar puncak difraksi (FWHM) yang dihasilkan maka ukuran kristal yang
dihasilkan semakin kecil (Sumadiyasa & Manuaba, 2018). Pada penelitian ini fasa Fe;O4 dengan sudut
20 = 43,02° menghasilkan ukuran kristal yang lebih besar. Secara rata-rata ukuran kristal yang
dihasilkan serbuk besi oksida sebesar 13,732 nm. Hasil penelitian ini lebih kecil dibandingkan dengan
ukuran kristal senyawa besi oksida yang dihasilkan oleh (Zulfigar et al. 2014) dan (Saragi et al. 2017).
Hal ini dikarenakan data XRD yang dihasilkan serbuk besi oksida memiliki nilai FWHM yang beragam
berdasarkan puncak maksimum yang terdeteksi pada sudut 26 (Tabel 2). Masing-masing puncak
maksium dari data sudut 26 mereprsentasikan fasa mineral oksida dengan ukuran kristal yang berbeda-
beda. Sehingga jika dihitung secara rata-rata menghasilkan nilai ukuran kristal yang lebih kecil. Pada
penelitian ini ukuran kristal yang dihasilkan bukan merepresentasikan ukuran partikel melainkan ukuran
kristal yang tumbuh di dalam sebuah partikel (Monshi et al., 2012).

Tabel 2. Ukuran kristal untuk masing-masing fasa mineral oksida

No Sudut 20 FWHM Ukuran Kristal Fasa Mineral Oksida
©) (rad) (hm)

1 18,06 14,653 0,549 Maghemit

2 30,36 0,853 9,645 Maghemit

3 33,22 0,522 15,891 Hematit

4 35,74 0,436 19,164 Maghemit

5 43,02 0,311 27,440 Magnetit

6 57,32 1,759 5,148 Maghemit

7 62,40 0,508 18,285 Magnetit
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3.3 Analisis Scanning Electron Microscope (SEM)

Hasil scanning electron microscope (SEM) untuk serbuk batu vulkanik dan serbuk besi oksida
diperlihatkan pada Gambar 6. Struktur morfologi permukaan untuk serbuk batu memiliki bentuk
permukaan yang lebar sedangkan serbuk besi oksida struktur permukaannya terjadi aglomerasi dengan
bentuk permukaan yang bulat. Aglomerasi ini bisa terjadi karena adanya pengaruh suhu dan waktu
kalsinasi sampel. Apabila suhu dan waktu kalasinasi sudah melewati batas optimum, maka aglomerasi
akan terbentuk pada permukaan material (Hanafi et al., 2018). Proses aglomerasi dapat dihambat
menggunakan polimer sebagai lapisan pelindung pada permukaan material (Khaira et al., 2020).

Struktur morfologi pada penelitian ini memiliki kemiripan dengan nanopartikel besi oksida
(Godymchuk et al., 2019; Prodan et al., 2013) dan serbuk FesO4 (Dewi & Adi, 2018). Distribusi ukuran
partikel serbuk besi oksida berdasarkan citra SEM diperlihatkan pada Gambar 7. Ukuran partikel dengan
rentang 600-800 nm mendominasi ukuran serbuk besi oksida. Secara rata-rata ukuran partikel serbuk
besi oksida sebesar 729,184 nm dan ukuran ini jauh lebih besar sehingga diperlukan strategi untuk bisa
menghasilkan serbuk besi oksida dengan ukuran partikel dibawah 100 nm.
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Gambar 6. Morfologi permukaan (a) serbuk batu vulkanik dan (b) serbuk besi oksida menggunakan
scanning electron microscope (SEM) dengan perbesaran 10000 x.
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Gambar 7 Distribusi ukuran partikel serbuk besi oksida dari gambar SEM menggunakan software ImageJ.
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IV. KESIMPULAN

Ekstraksi senyawa besi oksida dari batu vulkanik Pulau Ambon menggunakan metode
kopresipitasi sudah berhasil dilakukan dengan tingkat kemurnian yang masih dibawah 50%. Hal ini
dikarenakan masih adanya beberapa senyawa mineral oksida yang mengalami peningkatan nilai
komposisi berdasarkan data XRF. Hasil karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan serbuk besi
oksida memiliki tiga fasa mineral oksida, yaitu magnetit (FezO.), maghemit (y-Fe.O3), dan hematit (a-
Fe,03) dengan fasa y-Fe,Os sebagai fasa yang dominan. Ukuran kristal yang dihasilkan secara rata-rata
dibawah 15 nm dengan ukuran partikel rata-rata diatas 700 nm. Struktur morfologi permukaan serbuk
besi oksida mengalami aglomerasi dengan bentuk permukaan yang bulat.
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