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ABSTRAK

PENGARUH RASIO BERAT PASIR BESI DAN NaOH TERHADAP
TINGKAT KEMURNIAN TiO2 YANG DIPEROLEH DARI PELINDIAN
PASIR BESI LAMPUNG DENGAN KOMBINASI METODE FUSI
KAUSTIK DAN HIDROMETALURGI

Oleh

INDRIYA WATI

Di berbagai bidang teknologi, TiO> banyak dimanfaatkan karena memiliki
kelebihan yang tidak dimiliki oleh material lain. Salah satu bahan alam yang dapat
dijadikan TiO2 yaitu pasir besi. Provinsi Lampung memiliki pesisir pantai yang luas
dengan keberadaan pasir besi yang berlimpah sehingga dapat dimanfaatkan sebagai
bahan ekstraksi TiO2. Proses ekstraksi dilakukan dengan kombinasi metode fusi
kaustik dan hidrometalurgi. Proses fusi kaustik menggunakan variasi rasio berat
antara pasir besi dan NaOH vyaitu 1:2, 1:3, dan 1:4 yang dikalsinasi pada suhu 450
°C selama 2 jam. Kemudian dilakukan pelindian air pada suhu 80 °C selama 30
menit dan dilanjutkan dengan proses hidrometalurgi menggunakan larutan H2SO4
dengan konsentrasi 10 M yang dipanaskan pada suhu 90 °C selama 90 menit.
Persentase TiO yang dihasilkan setelah proses sintesis mengalami peningkatan
terutama pada sampel dengan rasio berat pasir besi dan NaOH (1:3) dari 14,406%
menjadi 21,352%. Hasil karakterisasi XRD menunjukkan bahwa fasa TiO, yang
terbentuk setelah proses ekstraksi adalah magnetite, hematite, ilmenite, rutile,
quartz, dan anorthite. Bentuk morfologi permukaan dari sampel cenderung seperti
bulatan, lonjong, dan persegi yang tidak beraturan.

Kata Kunci: Pasir besi, Provinsi Lampung, NaOH, TiO>



ABSTRACT

EFFECT OF THE WEIGHT RATIO OF IRON SAND AND NaOH ON THE
LEVEL PURITY OF TiO2 OBTAINED FROM LEACHING OF
LAMPUNG'S IRON SAND USING COMBINATION OF CAUSTIC
FUSSION AND HYDROMETALURGICAL METHODS

By

INDRIYA WATI

In various fields of technology, TiO- is widely used because it has advantages that
other materials do not have. One of the natural materials that can be used as a source
of TiO2 is iron sand. Lampung Province has a wide coastline with abundant
presence of iron sand so that it can be used as a TiO, extraction material. The
extraction process was carried out using a combination of caustic fusion and
hydrometallurgical methods. The caustic fusion process by variation iron sand and
NaOH (i.e., 1:2, 1:3, and 1:4) which were calcined at 450 °C for 2 hours. Then water
leaching was carried out at a temperature of 80 °C for 30 minutes and followed by
a hydrometallurgical process using a solution of H>SO4 with 10 M concentration
which was heated at a temperature of 90 °C for 90 minutes. The percentage of TiO2
produced after the synthesis process has increased, especially in samples with a
weight ratio of iron sand and NaOH (1:3) from 14,406% to 21,352%. The XRD
characterization results show that the TiO> phases formed after the extraction
process are magnetite, hematite, ilmenite, rutile, quartz, and anorthite. The surface
morphology of the sample tends to be round, oval, and irregular square.

Keywords: Iron sand, Lampung Province, NaOH, TiO>
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Dalam dunia industri logam, pemanfaatan pasir besi di beberapa negara sangatlah
besar. Salah satunya yakni Amerika yang telah memanfaatkan mineral pasir besi
dengan kadar besi (Fe) mencapai 35% keatas. Tentunya Indonesia lebih berpotensi
dalam memanfaatkan pasir besi karena Indonesia memiliki wilayah perairan yang
luas sehingga bisa dijadikan sumber utama untuk memperoleh pasir besi dengan
kadar besi yang tinggi. Provinsi Lampung termasuk daerah yang memiliki pesisir
pantai yang cukup luas dengan keberadaan mineral pasir besi yang berlimpah
sehingga dapat dimanfaatkan sebagai bahan ekstraksi TiO2. Selain itu, cadangan
pasir besi di wilayah Lampung, Aceh, Bengkulu, Jawa dan Bali sekitar 158.893.645

ton dengan kandungan TiOz sebanyak 5,4 - 23,17% (Hilman dkk., 2014).

Pasir besi termasuk salah satu material magnetik berupa endapan besi yang
terbentuk akibat adanya pengikisan batuan alam yang mengandung mineral besi.
Mineral utama yang terkandung dalam pasir besi seperti unsur Fe dan Ti yang
berikatan dengan unsur lainnya. Unsur Fe dan Ti akan saling berikatan dan
membentuk senyawa ilmenite (FeTiOs), hematite (Fe2Os), dan magnetite (FesOa)
(Setiawati dkk., 2013). Namun, biasanya senyawa ilmenite yang dapat diekstraksi

menjadi TiOz (Mahdi dkk., 2013).



Berdasarkan jumlah pasir besi di Indonesia yang sangat berlimpah karena dapat
dijumpai di sepanjang pantai, sehingga mudah untuk ditambang dan diolah menjadi
bahan lain yang bernilai lebih tinggi. Namun hingga saat ini pemanfaatan pasir besi
masih dikatakan kurang efektif karena biasanya hanya dijual ke konsumen dalam
bentuk mentahnya saja (Mohar dkk., 2013). Hal ini menjadi alasan tersendiri untuk
melakukan penelitian terkait pemanfaatan pasir besi sebagai sumber daya alam

yang jumlahnya melimpah di Indonesia.

TiO> termasuk bahan semikonduktor yang memiliki nilai celah pita energi yang
lebar sekitar 3,2 eV. TiO2 memiliki banyak kelebihan seperti harganya murah,
stabil secara kimia, tidak beracun dan tidak memiliki daya serap terhadap cahaya
tampak. Senyawa titanium dioksida dikenal tidak toksik, memiliki stabilitas termal
cukup tinggi, dan kemampuannya digunakan berulang kali tanpa kehilangan
aktivitas katalitiknya (Ratnasari, 2014). Dalam bidang industri, TiO2 memiliki
peranan penting yaitu sebagai pigmen, adsorben, pendukung katalitik, dan
semikonduktor (Setiawati dkk., 2006). Selain itu dapat TiO juga dapat digunakan

sebagai antibakteri pada kemasan (Augusu, 2017).

Beberapa metode yang telah digunakan untuk mengekstraksi titanium dari pasir
besi antara lain fusi kaustik, pirometalurgi, dan hidrometalurgi. pada proses fusi
kaustik, ilmenite dicampurkan dengan alkali seperti natrium hidroksida (NaOH)
maupun kalium hidroksida (KOH) yang kemudian dikalsinasi pada suhu tertentu
untuk menguraikan ilmenite menjadi natrium titanat (Na>TiOs) maupun kalium
titanat (K2TisO13) (Aristanti dkk., 2017). Hal ini akan memudahkan senyawa TiO>

larut dalam larutan asam. Sedangkan, pada proses pirometalurgi, ilmenite direduksi



dengan bantuan karbon pada suhu tinggi sehingga besi pada ilmenite dapat
tereduksi dan menghasilkan slag yang kaya akan TiO>. Sementara itu pada proses
hidrometalurgi, ilmenite dilarutkan menggunakan larutan asam klorida (HCI)
maupun asam sulfat (H.SO4). Kelemahan metode pirometalurgi yaitu tidak semua
besi dapat terpisah dengan TiO2 sehingga dibutuhkan kondisi pemanasan lebih
lanjut yang mampu melelehkan besi. Sedangkan kelemahan pada proses
hidrometalurgi yaitu proses ekstraksi berlangsung sangat lama karena
membutuhkan proses kalsinasi pada suhu yang cukup tinggi dan menghasilkan

TiO2 yang sangat sedikit (Setiawati, 2013).

Berdasarkan penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh Subagja dkk (2012) dalam
ekstraksi TiO. dari pasir besi menggunakan variasi perbandingan rasio mol pasir
besi dan NaOH sebesar 1:0,5, 1:1, 1:3, dan 1:4. Selain itu, suhu saat roasting juga
divariasikan dari 400 °C sampai dengan 800 °C serta dilakukan variasi waktu
roasting dari 0,5 jam sampai dengan 10 jam. Hasil analisis XRD menunjukkan
bahwa intensitas difraksi sinar-X dari fasa natrium titanat dan natrium ferit
meningkat jika perbandingan mol pasir besi dan NaOH ditingkatkan dari 0,5 sampai
4, suhu roasting dinaikkan dari 400 °C menjadi 800 °C dan waktu roasting
ditingkatkan dari 0,5 jam sampai dengan 10 jam (Subagja dkk., 2012). Selain itu,
penelitian yang dilakukan oleh Firdaus dkk (2021) untuk mengetahui kandungan
TiO> dari pasir besi Lampung dengan metode pelindian berdasarkan variasi suhu.
Pasir besi dicampur dengan natrium bikarbonat (NaHCOs3), kemudian dipanaskan
pada suhu 700 °C selama satu jam. Penelitian ini menggunakan 5 sampel dengan
variasi suhu leaching 70, 80, 90, 100, dan 110 °C selama 2 jam. Proses acid

leaching menggunakan HCI 12 M dengan perbandingan besi pasir dan HCI 1:4,



sedangkan proses water leaching menggunakan aquades sebanyak 50 ml.
Selanjutnya, sampel dikarakterisasi menggunakan XRD dan XRF untuk
mengetahui kandungan TiO, pada pasir besi. Hasilnya menunjukkan bahwa
kandungan TiO: tertinggi diperoleh pada sampel dengan suhu pelindian 110 °C
selama 2 jam, yaitu sekitar 61% (Firdaus dkk 2021). Penelitian selanjutnya yang
dilakukan oleh Marjunus dkk (2022) untuk mengetahui kandungan TiO> dari pasir
besi Lampung dengan metode acid leaching. Sebelumnya, pasir besi dicampur
dengan natrium bikarbonat (NaHCO3) dan dikalsinasi pada suhu 700°C selama satu
jam. Untuk mengetahui kadar TiO: dari pasir besi Lampung dilakukan dengan
variasi konsentrasi HCI 4, 6, 8, 10, dan 12 M pada proses leaching selama 2 jam
dengan suhu 70 °C dan 110 °C. Kemudian dilakukan proses water leaching dengan
menggunakan 50 ml aquades. Setelah itu, sampel dikarakterisasi menggunakan
XRF dan XRD untuk mengetahui kadar TiO> dalam pasir besi Lampung. Hasilnya
diperoleh kandungan TiO; tertinggi pada sampel dengan konsentrasi HCI 12 M

pada suhu pelindian 110 °C sebesar 33,737% (Marjunus dkk., 2022).

Pada penelitian ini, akan dikombinasikan metode fusi kaustik dan hidrometalurgi
untuk meningkatkan efisiensi ekstraksi titanium dioksida (TiO2) dari pasir besi.
Pada bagian metode fusi kaustik akan digunakan Natrium Hidroksida (NaOH) yang
berbentuk padatan putih dengan perbandingan rasio berat sebesar 1:2, 1:3, dan 1:4
antara pasir besi dan NaOH. Penambahan Natrium Hidroksida (NaOH) ini
bertujuan untuk mempermudah ekstraksi TiO, yang akan membentuk natrium
titanat. Metode pelindian menggunakan metode fusi kaustik dapat meningkatkan
kemurnian TiO2 (Aristanti dkk., 2019). Namun, pada proses fusi kaustik titanium

dioksida (TiO2) masih terikat dalam garam kompleks Na-Ti-Fe-O sehingga



diperlukan proses lanjutan untuk mendapatkan titanium dioksida (TiO2) murni.
Selanjutnya, akan dilakukan proses leaching dengan asam sulfat (H2SO4) yang
memiliki konsentrasi 10 M untuk memperoleh titanium dioksida (TiO2) dari proses
fusi kaustik. Asam sulfat (H2SO4) dipilih pada proses leaching karena berdasarkan
penelitian yang dilakukan oleh Muharrom (2018), asam sulfat (H2SO4) memiliki
nilai efisiensi ektraksi yang lebih tinggi jika dibandingkan dengan asam Klorida
(HCI) dan asam nitrat (HNO3) yaitu sebesar 69%. Karakterisasi yang dilakukan
yaitu X-Ray Fluorescence (XRF) untuk mengetahui komposisi kimia pada bahan
uji, X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui fasa kristal pada sampel, dan
Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk mengetahui bentuk morfologi

permukaan pada sampel.

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini sebagai berikut:

1. Bagaimana pengaruh penambahan NaOH terhadap tingkat kemurnian TiO dari
pasir besi Lampung?

2. Apakah kombinasi metode fusi kaustik dan hidrometalurgi dapat dikatakan
efektif untuk meningkatkan kemurnian TiO2 dari pasir besi Lampung?

3. Bagaimana komposisi kimia, fasa, dan bentuk morfologi yang dihasilkan oleh

sampel?

1. 3 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini sebagai berikut:
1. Mengetahui pengaruh penambahan NaOH terhadap tingkat kemurnian TiO> dari

pasir besi Lampung.



2. Mengetahui tingkat efektivitas penggunaan kombinasi metode fusi kaustik dan
hidrometalurgi dalam peningkatan kemurnian TiO».
3. Mengetahui komposisi kimia, fasa, dan bentuk morfologi yang terbentuk oleh

sampel.

1.4 Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dari penelitian ini sebagai berikut:

1. Pasir besi yang digunakan berasal dari Provinsi Lampung.

2. Menggunakan perbandingan rasio berat 1:2, 1:3, dan 1:4 antara pasir besi dan
NaOH.

3. Suhu kalsinasi sebesar 480 °C selama 2 jam.

4. Menggunakan karakterisasi XRF, XRD, dan SEM.

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat yang dapat diperoleh dari penelitian ini sebagai berikut:

1. Memberikan pengetahuan baru dalam meningkatkan ekstraksi TiOs.

2. Memberikan informasi terkait pemanfaatan pasir besi sebagai bahan baku utama
pembuatan TiO».

3. Memperoleh TiO2 dengan tingkat kemurnian yang lebih tinggi.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Pasir Besi

Pasir besi termasuk salah satu material magnetik berwarna hitam yaitu berupa
endapan besi yang terbentuk akibat adanya pengikisan batuan alam yang
mengandung mineral besi. Berdasarkan letak lokasi endapannya, pasir besi
memiliki karakter fisik dan kandungan mineral yang berbeda-beda. Pasir besi
digunakan dalam berbagai bidang seperti elektronik, energi, kimia, ferofluida,
katalis, dan diagnosis medis. Di Indonesia jumlah pasir besi sangatlah melimpah
karena dapat dijumpai di sepanjang pantai, sehingga mudah untuk ditambang dan
diolah menjadi bahan lain yang bernilai lebih tinggi. Namun hingga saat ini,
pemanfaatan pasir besi masih kurang efektif karena biasanya dijual tanpa diolah

terlebih dulu (Mohar dkk., 2013).

Kandungan kimia yang dominan pada pasir besi yaitu Fe dan Ti yang masih
berikatan dengan unsur-unsur lainnya. Hematite (Fe203), silika (SiOz), rutile
(TiO.), dan alumina (Al203) merupakan senyawa yang umumnya terkandung dalam
pasir besi (Ibrahim dkk., 2012). Di Indonesia, pemanfaatan TiO pada pasir besi
masih relatif rendah dibandingkan dengan jumlah pasir besi yang sangat melimpah

sehingga bisa dijadikan bahan utama penghasil TiO> (Ahmad dkk., 2007).



Berdasarkan kandungannya, ilmenite terdiri dari 36,80% Fe, 31,57% Ti, 31,63% O,
atau 52,66% TiO, dan 47,33% FeO. Dalam senyawa ilmenite sering terjadi
kerusakan pada susunan kristalnya dan persentase massa yang tidak begitu sesuai
dengan teori. Hal ini disebabkan ilmenite terbentuk karena kejadian alam. Oleh

sebab itu, kandungan TiO dalam ilmenite sekitar 33-65% (Ninndemona, 2006).

2.2 Titanium Dioksida (TiOz2)

Pada tahun 1791, seorang ahli mineral bernama Reverend William Gregor
menemukan titanium di Inggris, yang kemudian diberi nama ilmenite. Beberapa
tahun kemudian German Chemist Heinrich Klaporth seorang ahli kimia
berkebangsaan Jerman menemukan elemen tersebut dalam bentuk rutile. Titanium
dioksida merupakan senyawa yang tersusun atas ion Ti** dan O%", Titanium dioksida
atau dikenal dengan titania termasuk oksida dari titanium yang memiliki rumus

molekul TiO sebagai bahan semikonduktor.

Umumnya, fasa-fasa kristalin TiO, sangat bergantung pada suhu dan tekanan
lingkungannya sehingga memiliki bentuk polimorfik. TiO, memiliki tiga fasa yaitu
rutile, anatase, dan brookite. Dalam penggambaran struktur kristal TiO> dapat
digunakan software Vesta dengan bantuan data Crystallographic Information File

(CIF) untuk mengetahui nilai space group, lattice parameter, dan atomic position.

2.2.1 TiO2 Rutile

Ditinjau dari segi stabilitasnya, rutile merupakan fasa TiO> yang paling stabil jika
dibandingkan dengan fasa-fasa TiO, yang lain. TiO> fase rutile memiliki stabilitas
yang baik secara kimia maupun mekanik. TiO. termasuk semikonduktor tipe-n

dengan celah pita energi yang lebar dan banyak digunakan untuk mengembangkan



sensor gas berbasis bahan polikristalin film tebal atau partikel kecil. Unit cell dari
TiO> fase rutile ini mengandung atom titanium (Ti) yang menempati pusat inti dan
terdapat enam atom oksigen (O) yang ditempatkan di sudut oktahedron kuasi
regular (Hamdan dkk., 2014). Hasil penggambaran struktur kristal TiO> rutile

dengan software Vesta ditunjukkan olen Gambar 2.1.

c

|

&
Gambar 2.1 Visualisasi struktur kristal TiO- rutile (warna biru = atom Ti; kuning

= atom O), dibuat berdasarkan model Howard dkk., 1991 dengan
software Vesta
Gambar 2.1 menunjukkan model struktur kristal TiO2 fase rutile yang memiliki
bentuk Kristal tetragonal, space group P 42/mnm (No. 136), serta parameter kekisi

a = b = 0,4594 nm dan ¢ = 0,2959 nm. Bentuk kristal tetragonal memiliki sudut

kristalografi yang saling tegak lurus @« = g = y = 90° (Howard dkk., 1991).

2.2.2 TiO2 Anatase

Anatase merupakan fase TiO> yang terjadi secara alami dan sebagai polimorf utama
dalam pembentukan fotokalitik (Hanaor dkk., 2011). TiO, anatase memiliki sifat
metastabil seperti halnya TiO> brookite. Bentuk kristal anatase terjadi pada
pemanasan suhu rendah sekitar 100-700 °C (Hastuti, 2011). Namun, pada saat

proses kalsinasi diatas 700 °C, fasa anatase akan berubah menjadi rutile (Hamdan
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dkk., 2014). Umumnya, anatase mengalami distorsi ortorombik yang lebih besar
dibandingkan rutile sehingga bentuk kristal anatase menjadi asimetris seperti pada
Gambar 2.2. Anatase memiliki bentuk geometris yang lebih mendukung untuk
menyerap cahaya sehingga memiliki luasan aktif yang lebih besar jika
dibandingkan rutile (Tjahjanto, 2001). Hasil penggambaran struktur kristal TiO>

anatase dengan software Vesta ditunjukkan olen Gambar 2.2.

- )
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Gambar 2.2 Visualisasi struktur kristal TiO2 anatase (warna biru = atom Ti; kuning
= atom O), dibuat berdasarkan model Djerdje dan Tonejc, 2006
dengan software Vesta

Gambar 2.2 menunjukkan model struktur kristal TiO; fase anatase yang memiliki

bentuk kristal tetragonal dengan space group | 41/amd (No. 141), serta parameter

kekisia = b = 0,3796 nmdan ¢ = 0,9444 nm. Bentuk kristal tetragonal memiliki
sudut kristalografi yang saling tegak lurus « = g = y = 90° (Djerdje dan Tonejc,

2006).

2.2.3 TiO2 Brookite
Brookite merupakan fasa TiO> yang bersifat metastabil sama seperti fasa anatase

(Hanaor dkk., 2011). Brookite memiliki struktur yang lebih rumit dan volume sel
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yang lebih besar dibandingkan rutile dan anatase. Selain itu, struktur brookite
memiliki simetri yang lebih rendah dengan panjang ikatan Ti-O lebih bervariasi
daripada fase rutile atau anatase (Hamdan dkk., 2014). Fasa brookite jarang sekali
ditemukan dan sulit dibuat karena memiliki struktur ortorombik (Nasution dan Fitri,
2018). Hasil penggambaran struktur kristal TiO2 brookite dengan software Vesta

ditunjukkan oleh Gambar 2.3.

be—-»C

.

a
Gambar 2.3 Visualisasi struktur kristal TiO2 brookite (warna biru = atom Ti;
kuning = atom O), dibuat berdasarkan model Meagher dan Lager,
1979 dengan software Vesta
Gambar 2.3 menunjukkan model struktur kristal TiO. fase brookite yang memiliki
bentuk kristal ortorombik dengan space group P b ¢ a (No. 61), serta parameter
kekisi a = 0,9174 nm, b = 0,5449 nm dan c¢ = 0,5138 nm. Bentuk kristal

ortorombik memiliki sudut kristalografi yang saling tegak lurusa = g = y = 90°

(Meagher dan Lager, 1979).

Titanium dioksida biasanya digunakan sebagai fotokatalis, obat kanker, serta
aplikasi Dye Sensitized Solar Cell (DSSC) (Phani dkk., 2001). TiO2 termasuk

semikonduktor yang bersifat inert, stabil, memiliki energi gap yang lebar dan hanya
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aktif pada daerah cahaya ultraviolet (Lisenbigler dkk., 1995). Saat dimurnikan,

TiO2 umumnya berwarna putih dan akan terdekomposisi pada suhu 1640 °C

sebelum meleleh, tidak larut dalam air tetapi larut dalam H2SOa4.

Menurut Kesumaningrum dkk (2011), TiO2 memiliki beberapa keunggulan yaitu :

a. Mempunyai energi band gap sebesar 3,2 eV untuk proses fotokatalis sehingga
dapat memudahkan terjadinya eksitasi elektron ke pita konduksi dan
pembentukan lubang pada pita valensi saat diinduksikan cahaya ultraviolet
sekitar 340-390 nm.

b. Memiliki aktivitas fotokatalis yang lebih tinggi dibandingkan dengan
fotokatalis lain seperti seng oksida (ZnO), cadmium sulfide (CdS), tungsten
trioksida (WOs3), dan timah putih (SnO>).

c. Dapat menyerap sinar ultraviolet dengan baik.

d. Memiliki kestabilan kimia dalam interval pH berkisar 0-14.

e. Memiliki ketahanan terhadap photodegradasi.

f. Bersifat inert dan tidak larut dalam reaksi baik secara biologis maupun kimia.

2.3 Metode Sintesis TiOz dari Pasir Besi

Dalam proses sintesis TiO- dari pasir besi diperlukan metode yang tepat agar dapat
menghasilkan TiO2 dengan tingkat kemurnian yang tinggi. Metode yang biasanya
digunakan untuk memisahkan TiO> dari pasir besi biasanya dilakukan proses fusi

kaustik (alkali) dan leaching dengan sulfat maupun klorida.

2.3.1 Metode Fusi Kaustik
Fusi kaustik merupakan pirolisis pada suhu tinggi dengan campuran Natrium

Hidroksida (NaOH). Umumnya, penggunaan NaOH pada proses fusi kaustik
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dikarenakan harganya yang lebih terjangkau dibandingkan dengan alkali lainnya.
Suhu kalsinasi yang digunakan pada proses fusi kaustik dengan NaOH yaitu sekitar
350 °C — 500 °C. Reaksi kimia antara mineral ilmenite dan NaOH dengan rasio
tertentu akan membentuk garam natrium seperti natrium titanat (Na>TiO3). Reaksi
yang terjadi selama proses fusi kaustik ditunjukkan pada persamaan (2.1) (Setiawati
dkk., 2013).

FeTiO3 + 2NaOH — NazTiO3 + FeO + H,O (2.1)

Berdasarkan reaksi yang ditunjukkan pada persamaan (2.1), dapat diamati bahwa
produk reaksi yang dihasilkan berupa garam kompleks titanat. Sehingga diperlukan

proses lanjutan untuk memperoleh TiO2 (Fouda dkk., 2011).

Pada saat proses kalsinasi, cawan yang digunakan terbuat dari alumina karena
memiliki ketahanan terhadap suhu tinggi dan resistansi korosif yang lebih baik jika
dibandingkan dengan cawan lainnya. Selain itu, cawan ini dianggap lebih cocok

pada proses reaksi yang terjadi karena tidak akan bereaksi pada reaksi fusi.

Setelah proses kalsinasi maka perlu dilakukan pelindian dengan air. Pelindian
dengan air bertujuan untuk mengurangi kadar NaOH berlebih yang tetap ada setelah
proses fusi kaustik. Saat pelindian dengan air maka kelebihan alkali bahkan
senyawa silikat akan ikut terlarut dalam air. Reaksi yang terbentuk pada saat proses

pelindian air ditunjukkan pada persamaan (2.2) (Setiawati dkk., 2013).

Na,TiOs + 2H20 — H2TiOz + 2NaOH (2.2)
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2.3.2 Metode Hidrometalurgi

Hidrometalurgi merupakan proses ekstraksi yang biasanya dilakukan dengan
bantuan asam seperti asam klorida maupun asam sulfat dengan konsentrasi tertentu.
Pada metode ini, hanya metal yang diinginkan saja yang akan bereaksi (larut) dan
kemudian dipisahkan dari material yang tidak diinginkan. Prinsip dasar
hidrometalurgi adalah pelarutan bijih-bijih dengan asam yang sesuai dengan jenis
logam yang terdapat pada bijih-bijih yang dikerjakan, kemudian dari larutan
tersebut logarn atau senyawanya dipisahkan dari larutan dengan cara elektrolisa

atau dengan cara pengendapan.

Pada proses fusi kaustik, titanium dioksida (TiO2) masih terikat dalam garam
kompleks Na-Ti-Fe-O sehingga diperlukan proses lanjutan untuk mendapatkan
titanium dioksida (TiO2) murni. Proses pelindian dilakukan dengan menggunakan
asam sulfat (H2SO4) dengan konsentrasi tertentu. Bahan baku yang bisa digunakan
untuk proses ini dapat berupa ilmenite maupun terak titania yang dihasilkan dari
proses fusi kaustik. Proses pelindian menggunakan asam sulfat ini dipanaskan pada
suhu larutan 90 °C selama 1 jam. Asam sulfat pada proses pelindian akan
melarutkan TiO2 yang membentuk TiOSO4. Reaksi pelindian asam disajikan oleh

persamaan (2.3), (2.4), dan (2.5) berikut ini (Setiawati dkk., 2013; Vidianti, 2014).

H,TiO3 + H2SO4 »TiOSO4 + 2H,0 (2.3)
TiOSO4 + 2H20 = Ti02.H,0 + 2H2S04 (2.4)
Ti02.H,0 - TiOz + H,0 (2.5)

Setelah proses pelindian dengan asam sulfat (H.SO4), Tahap selanjutnya yaitu

dikalsinasi pada suhu sekitar 500 °C dengan waktu tahan 2 jam. Kalsinasi yang
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dilakukan setelah pelindian dengan asam sulfat (H2SOs) ini bertujuan untuk
menghilangkan garam yang terbentuk pada serbuk kristal (Fouda dkk., 2011).
Proses hidrometalurgi terdiri dari 3 tahapan sebagai berikut.

1. Leaching atau pengikisan logam dari batuan dengan bantuan reduktan organik.
2. Pemekatan larutan hasil leaching dan pemurniannya.

3. Recovery yaitu pengambilan logam dari larutan hasil leaching.

2.4 X-Ray Fluorescence (XRF)

XRF merupakan salah satu metode analisis yang digunakan untuk mengetahui
komposisi unsur dari suatu material yang akan dianalisis. XRF tidak hanya
dihasilkan oleh sinar-X tetapi juga dihasilkan dari sumber eksitasi primer seperti
partikel alfa, proton atau sumber elektron dengan energi yang tinggi (Juwita, 2003).

Skema terkait prinsip kerja XRF ditunjukkan seperti pada Gambar 2.4.
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Gambar 2.4 Prinsip kerja X-Ray Flourescence (Girard, 2010).

Ketika sumber radioaktif (tabung X-Ray) memancarkan sinar-X dan mengenai

sampel. Dalam sampel akan terjadi pelepasan elektron pada kulit K yang
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menyebabkan atom menjadi tidak stabil. Oleh karena itu, elektron dari kulit
terluarnya akan mengisi kekosongan elektron pada kulit K yang akan memancarkan
energi sinar-X baru yang berbeda dengan sinar-X asal. Sinar-X tersebut yang akan
dikirim ke detektor. Selanjutnta, sinyal dari detektor akan diproses olek elektronik
dan dikirim ke komputer yang kemudian akan ditampilkan dalam bentuk spektrum

channel grafik (Girard, 2010).

Hasil analisis sampel menggunakan XRF biasanya berupa spektrum dua dimensi
dengan sumbu-x adalah energi dari unsur (keV) sedangkan sumbu-y adalah
intensitas sinar-X yang dipancarkan oleh setiap unsur (cps). Semakin besar
intensitas yang muncul, maka semakin banyak kandungan unsur tersebut dalam
suatu material (Jenkins, 1981). Setiap unsur akan menghasilkan spektrum dengan

energi yang spesifik (Tucker, 1991).

Metode XRF memiliki beberapa kelebihan sebagai berikut.

a. Murah, mudah, dan analisanya cepat.

b. Jangkauan elemen hasil analisa akurat.

¢. Membutuhkan sedikit sampel pada tahap preparasinya.

d. Dapat menentukan unsur dalam material tanpa adanya standar.

e. Dapat menentukan kandungan mineral dalam bahan biologik maupun tubuh

secara langsung.

Metode XRF memiliki keterbatasan pada analisisnya seperti tidak dapat
menentukan struktur dari atom yang membentuk material itu sendiri, sampel yang
digunakan relatif besar, biasanya lebih dari 1 gram, bahan yang digunakan dalam

bentuk bubuk dan efektif dihomogenisasi, bahan yang komposisinya mirip, bahan
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yang mengandung kelimpahan tinggi unsur-unsur yang penyerapan dan efek

fluoresensi dapat dipahami (Sembiring, 2019).

2.5 Difraksi Sinar-X

Pada tahun 1895, Sinar-X ditemukan oleh seorang fisikawan berkebangsaan Jerman
bernama William C. Roentgen. Penamaan sinar-X ini dikarenakan sifatnya yang
tidak diketahui pada saat itu. Tidak seperti cahaya biasa, sinar ini tidak terlihat,
tetapi nyata. Di sisi lain, sinar-X jauh lebih menembus daripada cahaya dan dapat
dengan mudah melewati tubuh manusia, kayu, lembaran yang relatif tebal dan
benda buram lainnya. Sinar-X selanjutnya banyak digunakan oleh dokter maupun
insinyur yang ingin mempelajari struktur internal benda buram. Sinar-x merupakan
radiasi elektromagnetik yang memiliki sifat sama dengan cahaya tetapi panjang
gelombangnya jauh lebih pendek. Satuan pengukuran pada daerah sinar-X adalah
angstrom (&), sama dengan 1078 cm. Sinar-x yang digunakan dalam difraksi
memiliki panjang gelombang sekitar 0,5—2,5 A jauh lebih pendek dibandingkan

panjang gelombang cahaya tampak sekitar 6000 A (Cullity, 1978).

Difraksi sinar-X merupakan salah satu teknik non destruktif yang biasanya
digunakan untuk mengidentifikasi keberadaan fasa pada suatu material. Jika
seberkas sinar-X dijatuhkan pada bahan kristal, maka akan terjadi interaksi dengan
atom-atom pada material. Kemudian, atom-atom tersebut akan menghamburkan
kembali sinar-X dengan panjang gelombang yang sama dengan jarak antar Kisi
dalam kristal tersebut. Sinar-X yang dihamburkan ini yang akan ditangkap oleh

detektor sebagai puncak difraksi.
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Gambar 2.5 Difraksi sinar-X pada suatu kristal, dibuat berdasarkan model
Cullity, 1978.

Hukum Bragg merupakan rumusan matematika tentang persyaratan yang harus
dipenuhi agar berkas sinar-X yang dihamburkan tersebut merupakan berkas
difraksi. Terdapar dua fakta geometris yang terdapat pada Hukum Bragg yaitu :

1. Berkas datang, garis normal terhadap bidang refleksi, dan berkas difraksi
selalu coplanar.

2. Sudut diantara berkas difraksi dan berkas transmisi selalu bernilai 26. Sudut
ini dikenal dengan nama sudut difraksi yang nilainya lebih dari 8, sudut ini
biasanya terukur secara eksperimen.

Adapun persamaan mengenai Hukum Bragg dengan satu gelombang ditunjukkan
oleh persamaan (2.6).

A= 2dsiné (2.6)

Dengan A merupakan panjang gelombang, d merupakan jarak antar bidang atom,
dan 6 merupakan sudut berkas datang. Berdasarkan Gambar 2.5, jika berkas

dianggap paralel sempurna, maka sinar-X monokromatik dengan panjang
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gelombang A merupakan sinar datang pada kristal dengan sudut 8 (sudut Bragg)

yang diukur antara berkas datang dan bidang kristal (Cullity, 1978).

2.6 Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM merupakan instrumen mikroskop elektron yang digunakan untuk memperoleh
gambar fisik kristal yang terdapat pada suatu material dalam skala mikrometer
dengan tingkat resolusi tinggi. Mikroskop elektron ini akan memancarkan elektron
ke bagian tertentu pada permukaan Kristal. Hasil interaksi antara elektron dengan
atom pada kristal akan menghasilkan sinyal yang kemudian merefleksikan kondisi
morfologi-topografi permukaan kristal. Adapun alat SEM ditunjukkan oleh

Gambar 2.6.

!

a’

<n

Gambar 2.6 Alat SEM (Sumber: http://surl.li/hpwdf).

Detektor akan mendeteksi dua jenis elektron utama yaitu Backscattered Electron
(BSE) dan Secondary Electron (SE). BSE terbentuk pada atom-atom di bagian
permukaan sampel yang lebih dalam. Hal ni disebabkan oleh tumbukan yang terjadi
antara elektron sumber dan inti atomnya. Karena massa proton yang membentuk

inti atom lebih besar dari elektron, maka setiap tumbukan akan menyebabkan
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terpentalnya sebagian besar elektron ke arah 180°, sehingga akan dipantulkan
kembali ke arah datangnya yaitu ke luar permukan bahan (Sujatno dkk., 2015).
Backscattered Electron (BSE) merupakan fungsi dari massa atom, hal ini yang
memungkinkan tekstur internal kristal disertai komposisinya dapat terdeteksi

(Meirawati, 2022). Proses terbentuknya BSE ditunjukkan olen Gambar 2.7.

Keterangan:
® : Elektron
- Inti atom
N
Elektron
Sumber
o
BSE

Gambar 2.7. Proses terbentuknya BSE (Sujatno dkk., 2015).

Jika elektron sumber dalam perjalanannya di dalam bahan hanya melewati awan
elektron atau orbital sebuah atom maka elektron tersebut dapat saja memindahkan
sebagian energi kinetiknya ke satu atau lebih elektron pada orbit tersebut. Elektron
itu akan menjadi tidak stabil dan dalam kondisi tereksitasi sehingga meninggalkan
posisinya dan keluar dari permukaan bahan, maka elektron tersebut dikenal sebagai
Secondary Electron (SE) atau elektron sekunder, Karena elektron-elektron SE
memiliki energi yang rendah, maka hanya elektron-elektron yang sangat dekat
permukaan bahan saja yang dapat lolos ke luar. Dengan bantuan detektor khusus

elektron SE dapat dimanfaatkan untuk membentuk image morfologi permukaan
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bahan dengan baik (Sujatno dkk., 2015). Adapun proses terbentuknya SE

ditunjukkan oleh Gambar 2.8.

Keterangan:
@ : Elektron
: Inti atom
N
Elektron
Sumber M SE
@ L [ ]

Gambar 2.8 Proses terbentuknya SE (Sujatno dkk., 2015).

Untuk memperoleh analisis kualitatif spektral X-Ray yang menunjukkan komposisi
kimiawi mineral, digunakan teknik lebih lanjut yang disebut Energy-dispersive X-
Ray Analysis (EDX). Biasanya perangkat EDX terpasang menyatu dengan
instrumen SEM. Hal ini menjadikan SEM sebagai metode yang sangat efektif untuk
mengamati struktur kristalografi, morfologi permukaan kristal, serta komposisi

kimiawi mineralnya (Meirawati, 2022).

2.7 Penelitian Terkait

Penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh Subagja dkk (2012) dalam ekstraksi
TiO> dari pasir besi menggunakan variasi perbandingan rasio mol pasir besi dan
NaOH sebesar 1:0,5, 1:1, 1:3, dan 1:4. Selain itu, suhu saat roasting juga
divariasikan dari 400 °C sampai dengan 800 °C serta dilakukan variasi waktu

roasting dari 0,5 jam sampai dengan 10 jam. Hasil analisis XRD menunjukkan
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bahwa intensitas Difraksi sinar-X dari fasa Natrium titanat dan Natrium ferit
meningkat jika perbandingan mol pasir besi dan NaOH ditingkatkan dari 0,5 sampai
4, suhu roasting dinaikkan dari 400 °C menjadi 800 °C dan waktu roasting

ditingkatkan dari 0,5 jam sampai dengan 10 jam (Subagja dkk., 2012).

Penelitian yang dilakukan oleh Firdaus dkk (2021) yang bertujuan untuk
mengetahui kandungan TiO> dari pasir besi Lampung dengan metode pelindian
berdasarkan variasi suhu. Pasir besi dicampur dengan natrium bikarbonat
(NaHCO3), kemudian dipanaskan pada suhu 700 °C selama satu jam. Penelitian ini
menggunakan 5 sampel dengan variasi suhu leaching 70, 80, 90, 100, dan 110 °C
selama 2 jam. Proses acid leaching menggunakan HCI 12 M dengan perbandingan
besi pasir dan HCI 1:4, sedangkan proses water leaching menggunakan aquades
sebanyak 50 ml. Selanjutnya, sampel dikarakterisasi menggunakan XRD dan XRF
untuk mengetahui kandungan TiO> pada pasir besi. Hasilnya menunjukkan bahwa
kandungan TiO: tertinggi diperoleh pada sampel dengan suhu pelindian 110 °C

selama 2 jam, yaitu sekitar 61% (Firdaus dkk., 2021).

Penelitian selanjutnya yang dilakukan oleh Marjunus dkk (2022) untuk mengetahui
kandungan TiO2 dari pasir besi Lampung dengan metode acid leaching.
Sebelumnya, pasir besi dicampur dengan natrium bikarbonat (NaHCOs3) dan
dikalsinasi pada suhu 700 °C selama satu jam. Untuk mengetahui kadar TiO> dari
pasir besi Lampung dilakukan dengan variasi konsentrasi HCI 4, 6, 8, 10, dan 12 M
pada proses leaching selama 2 jam pada suhu 70 °C dan 110 °C. Kemudian
dilakukan proses water leaching dengan menggunakan 50 ml aquades. Setelah itu,

sampel dikarakterisasi menggunakan XRD dan XRF untuk mengetahui kadar TiO-
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dalam pasir besi Lampung. Hasilnya diperoleh kandungan TiO- tertinggi pada
sampel dengan konsentrasi HCl 12 M dengan suhu pelindian 110 °C sebesar

33,737% (Marjunus dkk., 2022).

Penelitian selanjutnya yang dilakukan oleh Aristanti dkk (2019) menggunakan
ilmenite Bangka untuk memperoleh titanium dioksida (TiO2) yang disintesis
dengan memvariasikan suhu kalsinasi untuk mendapatkan karakteristik yang dapat
meningkatkan kemampuan fotokatalis. Sintesis dilakukan menggunakan proses fusi
kaustik menggunakan NaOH untuk menguraikan ilmenit menjadi senyawa titanat
yang lebih larut dalam asam, sehingga dapat mengurangi konsumsi asam dalam
proses pelindian. Proses leaching menggunakan H.SO4 8 M dalam padatan 5%
untuk menghasilkan TiOSO4 sebagai filtrat. Kemudian filtrat dihidrolisis untuk
mendapatkan endapan TiO2-Fe»O3. Kalsinasi dengan variasi suhu dilakukan setelah
endapan dilarutkan dengan air sampai diperoleh pH netral. Suhu yang digunakan
sebesar 350 °C, 450 °C, 550 °C, 650 °C, dan 750 °C. Hasil uji aktivitas fotokatalitik
menggunakan larutan Rhodamin B (RhB) dan Metilen Biru (MB) menunjukkan
efisiensi fotokatalis tertinggi dicapai oleh TiO, yang dikalsinasi pada suhu 650 °C,
dengan 69,33% (RhB) dan 83,41% (MB). Dimana pada suhu tersebut, fasa rutile
mulai terbentuk sekitar 15,38%, energi celah pita sebesar 2,4 eV, dan pertumbuhan
ukuran kristal menjadi 53,41 nm yang mempengaruhi peningkatan aktivitas

fotokatalitik (Aristanti dkk., 2019).



I11. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada tanggal 10 November 2022 sampai dengan 30
Desember 2022 di Laboratorium Fisika Material Universitas Lampung, serta
menyewa XRF, XRD, dan SEM di Pusat Riset Teknologi Pertambangan Badan

Riset dan Inovasi Nasional (BRIN) Tanjung Bintang-Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

3.2.1 Alat Penelitian
Adapun alat yang digunakan pada penelitian ini yaitu gelas beaker, gelas ukur,
spatula, neraca analitik, termometer, hotplate, pengaduk magnet (magnetic stirrer),

kertas saring, reflux, corong kaca, labu erlenmeyer, XRF, XRD, dan SEM.

3.2.2 Bahan Penelitian
Adapun bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu pasir besi Lampung,

NaOH, H2SO4, dan aquades.

3.3 Prosedur Penelitian
Prosedur penelitian ini terdiri dari karakterisasi pasir besi menggunakan XRF,
XRD, dan SEM. Kemudian dilanjutkan dengan TiO. dari pasir besi, serta

karakterisasi menggunakan XRF, XRD, dan SEM.
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3.3.1 Karakterisasi Kandungan Senyawa di Pasir Besi
Karakterisasi senyawa di pasir besi pada penelitian ini sebagai berikut.
1. Pasir besi dari Provinsi Lampung disiapkan terlebih dulu.

2. Pasir besi dikarakterisasi menggunakan XRF, XRD, dan SEM.

3.3.2 Ekstraksi TiO2 dari Pasir Besi
Proses ekstraksi TiO> dari pasir besi dilakukan dengan menggunakan kombinasi

antara metode fusi kaustik dan hidrometalurgi.

3.3.2.1 Preparasi Raw Material

Adapun tahapan preparasi awal pada penelitian ini sebagai berikut.

1. Pasir besi dicuci dengan air mengalir dan dibilas dengan aquades sambil diaduk
selama 10 menit.

2. Pasir besi dikeringkan dengan oven pada suhu 100 °C selama 30 menit.

3. Pasir besi disaring untuk menghilangkan pengotor yang tidak larut dalam
aquades.

4. Pasir besi dihaluskan dan diayak dengan sieve hingga -325 mesh.

3.3.2.2 Proses Fusi Kaustik

Adapun proses fusi kaustik sampel ilmenite pada penelitian ini sebagai berikut.

1. Pasir besi yang telah halus ditambahkan NaOH dengan variasi rasio berat antara
pasir besi dan NaOH sebesar 1:2, 1:3, dan 1:4.

2. Pasir besi diroasting pada suhu 450 °C selama 2 jam sehingga diperoleh produk
berupa garam natrium.

3. Garam natrium dihaluskan dan dilanjutkan kedalam proses pelindian dengan air

dengan perbandingan 1:5 (b/v).
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4. Garam natrium yang telah ditambah air dipanaskan dan diaduk dengan hotplate
magnetic stirrer pada suhu 80 °C selama 30 menit.

5. Proses pelindian air dilakukan sebanyak 4 kali hingga warna larutan berubah dari
biru kehijuan menjadi putih bening.

6. Sampel difiltrasi untuk memisahkan filtrat dan residu yang mengandung Ti.

7. Residu dikeringkan dengan oven dan dihaluskan.

8. Residu yang telah dihaluskan kemudian ditimbang.

3.3.2.3 Proses Hidrometalurgi

Adapun tahapan proses hidrometalurgi sampel pada penelitian ini sebagai berikut.

[EEN

. H2S04 10 M dipanaskan hingga suhu 90°C.

2. Residu dicampurkan dengan H>SO4 10 M sambil dipanaskan dan diaduk
menggunakan hotplate magnetic stirrer pada suhu90°C selama 90 menit.

3. Endapan yang diperoleh kemudian dicuci menggunakan aquades.

4. Endapan disaring dengan kertas saring.

5. Endapan yang dihasilkan dikeringkan dalam oven dengan suhu 100 °C selama
30 menit.

6. Sampel di kalsinasi pada suhu 480 °C selama 2 jam.

7. Sampel dikarakterisasi dengan XRF, XRD, dan SEM.

3.4 Diagram Alir

3.4.1 Proses Preparasi Raw Material

Diagram alir proses preparasi raw material pada penelitian ini ditunjukkan oleh
Gambar 3.1.
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Gambar 3.1 Diagram alir proses preparasi raw material
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Diagram alir proses fusi kaustik pada penelitian ini ditunjukkan oleh Gambar 3.2.

@

[==] [=] [

H2SO04
(10 M)

=/

Y

Dicampurkan dengan rasio berat
(1:2, 1:3, dan 1:4) antara pasir
besi dan NaOH

Dikalsinasi pada suhu

450 °C selama 2 jam

A 4

Dilindi dengan aquades
sebanyak 4 kali pada suhu 80 °C

selama 30 menit

|

Gambar 3.2 Diagram alir proses fusi kaustik
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Diagram alir proses hidrometalurgi pada penelitian ini ditunjukkan oleh Gambar

3.3.

A
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Gambar 3.3 Diagram alir proses hidrometalurgi




V. KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

Kesimpulan yang diperoleh dari penelitian ini sebagai berikut.

1. Penambahan rasio berat NaOH pada sampel mempengaruhi tingkat kemurnian
TiO2 yang dihasilkan dengan sampel terbaik terdapat pada rasio berat pasir besi
: NaOH = 1:3.

2. Penggunaan kombinasi metode fusi kaustik dan hidrometalurgi efektif untuk
menghasilkan TiO2 dengan tingkat kemurnian yang lebih tinggi.

3. Kadar TiO; tertinggi diperoleh pada sampel dengan rasio berat pasir besi dan
NaOH = 1:3 yaitu sebesar 21,352%. Terdapat 6 fasa yang terindentifikasi yaitu
magnetite, hematite, ilmenite, rutile, quartz, dan anorthite. Sementara itu,
Bentuk morfologi dari sampel berdasarkan hasil karakterisasi SEM vyaitu tidak

seragam dengan letak yang tidak beraturan.

1.2 Saran

Saran untuk penelitian selanjutnya yaitu perlu dilakukan proses separasi magnetik
terhadap pasir besi sebelum proses ekstraksi untuk mengurangi jumlah pengotor.
Selain itu, suhu yang digunakan saat proses pelindian sebaiknya mendekati titik
didih pelarut yang digunakan agar proses pemisahan TiO2 dari senyawa lainnya

dapat maksimal.
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