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ABSTRAK

EKSTRAKSI TITANIUM DIOKSIDA (TiO2) DARI PASIR BESI
PANTAI TEMBAKAK PESISIR BARAT SEBAGAI NANOPARTIKEL
DENGAN METODE HIDROMETALURGI

Oleh

LISA RAHMAWATI

Pasir Pantai Tembakak Kabupaten Pesisir Barat memiliki pasir yang berwarna
abu-abu kehitaman di sepanjang pantainya, yang menunjukkan adanya pasir besi.
Sampel pasir besi dari Pantai Tembakak dianalisis dengan XRF, diperoleh
beberapa kandungan unsur diantaranya Fe 58,294%; Si 18,525%; Ti 8,775%; Al
6,785%; Ca 3,885%; K 1,624%, serta beberapa unsur-unsur minor lainnya dengan
kandungan di bawah 0,5%. Titanium dioksida (TiO2) dapat diperoleh dari ilmenit
(FeTiOs) yang termasuk salah satu kandungan mineral pada pasir besi. Metode
ekstraksi hidrometalurgi dengan variasi konsentrasi HCl digunakan untuk
mendapatkan TiO- dari pasir besi, diperoleh rendemen hasil ekstraksi TiO, pada
variasi konsentrasi HCl 7 M sebesar 11,3% berwarna abu-abu keunguan, variasi
HCI 9 M sebesar 9,6% berwarna abu-abu, dan variasi HCI 12 M sebesar 13,20%
berwarna putih. Hasil ekstraksi TiO dianalisis menggunakan XRF, menghasilkan
kandungan TiO> pada variasi konsentrasi HCI 7 M sebesar 15,033%, variasi HCI
9 M sebesar 16,367%, dan variasi HCI 12 M sebesar 17,421%. Karakterisasi
menggunakan XRD pada hasil ekstraksi TiO> variasi konsentrasi HCl 12 M
menunjukkan TiO2 memiliki fasa kristal rutil dengan struktur kristal tetragonal
yang memiliki parameter kisi a = b = 4,6260 A dan ¢ = 2,9810 A dengan sudut
kristalografi a = = y = 90°, serta memiliki ukuran partikel sebesar 33,92 nm
yang menunjukkan bahwa partikel TiO2 yang diperolen merupakan nanopartikel.
Karakterisasi SEM pada hasil ekstraksi TiO variasi konsentrasi HCI 12 M
menunjukkan bahwa partikel yang terbentuk teraglomerasi karena memiliki
bentuk yang tidak seragam dan saling tumpang tindih, yang mengakibatkan
bentuk partikel TiO2 yang diperoleh dari hasil ekstraksi dalam penelitian ini sulit
untuk dikonfirmasi.

Kata Kunci : Pasir Besi, Ekstraksi, Hidrometalurgi, Nanopartikel.



ABSTRACT

EXTRACTION OF TITANIUM DIOXIDE (TiO2) FROM IRON SAND OF
TEMBAKAK BEACH PESISIR BARAT AS NANOPARTICLES
BY HYDROMETALLURGY METHOD

By

LISA RAHMAWATI

Tembakak Beach Sand, Pesisir Barat Regency has blackish gray sand along the
coast, which indicates the presence of iron sand. Iron sand samples from
Tembakak Beach were analyzed using XRF, obtaining several element contents
including Fe 58.294%; Si 18.525%; Ti 8.775%; Al 6.785%; Ca 3.885%; K
1.624%, as well as several other minor elements with contents below 0.5%.
Titanium dioxide (TiO2) can be obtained from ilmenite (FeTiOs), which is one of
the mineral contents of iron sand. The hydrometallurgical extraction method with
varying HCI concentrations was used to obtain TiO2 from iron sand, the yield of
TiO> extraction results at varying 7 M HCI concentrations was 11.3% purplish
gray, 9 M HCI variations were 9.6% gray, and 12 M HCI variation of 13.20% is
white. TiO; extraction results were analyzed using XRF, produces TiO2 content at
7 M HCI concentration variations of 15.033%, 9 M HCI variations of 16.367%,
and 12 M HCI variations of 17.421%. Characterization using XRD on the TiO>
extraction results varying the concentration of 12 M HCI shows that TiO> has a
rutile crystal phase with a tetragonal crystal structure which has lattice parameters
a=b=4.6260 A and ¢ = 2.9810 A with a crystallographic angle a. = p =y = 90°,
and has a particle size of 33.92 nm which shows that the TiO2 particles obtained
are nanoparticles. SEM characterization of TiO> extraction results varying in HCI
12 M concentration shows that the particles formed are agglomerated because
they have non-uniform and overlapping shapes, which makes the shape of the
TiO2 particles obtained from the extraction results in this study difficult to
confirm.

Key Words: Iron Sand, Extraction, Hydrometallurgy, Nanoparticles.
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l. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Provinsi Lampung memiliki banyak pantai karena sebagian besar wilayahnya
dikelilingi oleh lautan. Banyaknya daerah pantai di Lampung memberikan
peluang adanya kandungan pasir besi, karena umumnya pasir besi banyak
ditemukan di sepanjang pantai dengan karakteristik berwarna abu-abu kehitaman.
Pasir besi berwarna kehitaman karena berasal dari batuan gunung berapi, serta
adanya pengaruh cuaca, air permukaan, dan gelombang menyebabkan batuan
tersebut mengalami pelapukan hingga hancur menjadi butiran mineral pasir.
Gelombang dan arus laut dapat memisahkan mineral besi seperti magnetit,
ilmenit, serta oksida besi lainnya berdasarkan perbedaan berat jenisnya sehingga
mineral yang berat akan terendapkan di pantai, sedangkan mineral yang ringan
akan terbawa arus ke laut (Hilman dkk., 2014). Menurut Bahfie dkk (2022), pasir
di sepanjang pantai yang dapat tertarik oleh magnet maka pasir tersebut
mengandung pasir besi, dan semakin gelap warna pasir besi maka semakin tinggi

kandungan mineral besinya.

Salah satu wilayah di Lampung yang memiliki pasir pantai berwarna hitam di
sepanjang pantainya adalah wilayah Kabupaten Pesisir Barat. Wilayah ini
memiliki luas 2.953,48 Km? (Seksi Neraca Wilayah dan Analisis Statistik, 2015),
dengan panjang garis pantai 221,5 Km termasuk daratan dan garis pulau-pulau
(Peraturan Bupati Pesisir Barat, 2020), serta memiliki banyak pantai dengan
material yang mendominasi adalah pasir berwarna hitam (Jalaludin dkk., 2021).

Secara umum, pasir besi mengandung banyak mineral diantaranya magnetit



(Fe30a4), ilmenit (FeTiO3), hematit (Fe-O3) yang berpotensi sebagai nanopartikel,
serta mineral minor lain seperti alumina, portlandite, dan silika (Zulfalina dan
Manaf, 2004). Nanopartikel berperan penting dalam perkembangan teknologi
karena memiliki beberapa sifat fisika dan kimia yang lebih unggul dibandingkan
dengan material berukuran besar (bulk) (Abdullah dkk., 2008). Hal tersebut
dibuktikan dengan banyaknya aplikasi dari teknologi nanopartikel yang digunakan
dalam kehidupan sehari-hari seperti adsorben magnetik untuk pengolahan ion
logam Cr (1V) (Larraza et al., 2012), sebagai aplikasi biomedis seperti Magnetic
Resonance Imaging (MRI) dan biosensor karena memiliki magnetisasi saturasi
yang kuat (Anbarasu et al., 2015), dan lain sebagainya. Berdasarkan hal tersebut,
maka wilayah Pesisir Barat memiliki potensi yang cukup besar terhadap
kandungan nanopartikel dari pasir besi, namun hingga kini penelitian terkait
dengan hal tersebut masih minim. Minimnya penelitian tentang pasir besi yang
dilakukan di wilayah tersebut menimbulkan suatu permasalahan karena potensi-
potensi yang dimiliki wilayah tersebut masih belum diketahui serta dikembangkan

dengan baik dan maksimal.

Menurut Ermawati dkk (2011), titanium dioksida (TiO2) dapat diperoleh dari
ilmenit (FeTiOs) yang termasuk salah satu kandungan mineral yang ada pada
pasir besi. TiO> memiliki keunggulan diantaranya memiliki sifat optik yang baik,
fotokatalitik yang baik, memiliki sifat dielektrik, biocompatible yang baik,
semikonduktor, sitotoksisitasnya yang rendah, stabilitas kimia yang baik
(Akakuru et al., 2020). Beberapa aplikasi TiO2 diantaranya sebagai agen
pelemahan sinar radiasi ultraviolet (UV) dalam aplikasi kosmetik pada tabir surya
(Ko et al., 2012), sebagai superkapasitor hibrid yang menghasilkan daya dan
kepadatan energi yang jauh lebih tinggi dari berbagai superkapasitor hibrida (Kim
et al., 2013), dan sebagai bahan elektroda baterai Li-ion serta untuk memperbaiki
kapasitas dan stabilitas elektroda baterai Li-ion, dimana TiO2 sebagai agen yang
mengakomodasi ion litium selama proses interkalasi (Agusu dan Yuliana, 2017).



Ermawati dkk (2011) telah melakukan penelitian terkait ekstraksi pasir besi di
daerah Pandeglang, Jawa Barat dengan metode acid leaching menggunakan
pelarut HCI, dan diperoleh kandungan TiO2 sebesar 64,62%. Selain itu,
Supriyatna et al (2020) juga telah melakukan penelitian ekstraksi TiO2 dari pasir
besi Kabupaten Lampung Selatan dengan metode leaching menggunakan HCI dan
diperoleh kandungan TiO; sebesar 21,21%.

Ekstraksi TiO2 dari pasir besi dapat dilakukan menggunakan beberapa metode
diantaranya metode pirometalurgi, elektrometalurgi, dan hidrometalurgi
(Priharyono dan Gusmarwani, 2022). Metode hidrometalurgi merupakan proses
ekstraksi padat-cair dengan cara leaching menggunakan pelarut tertentu (Purwani
dan Suyanti, 2016). Sedangkan, metode pirometalurgi merupakan proses ekstraksi
yang melibatkan pemanasan dengan temperatur tinggi (Setiawati dkk., 2013).
Metode pirometalurgi memiliki beberapa kelemahan diantaranya memerlukan
energi yang tinggi, serta dibutuhkan pemanasan kembali hingga besi yang
terkandung dapat leleh karena tidak semua kandungan besi dapat dipisahkan dari
TiO> (Firdaus dkk., 2021). Metode hidrometalurgi memiliki beberapa keunggulan
dibandingkan dengan metode pirometalurgi yaitu temperatur yang digunakan
relatif rendah, reagen yang digunakan murah dan mudah didapatkan, produk yang
dihasilkan memilki struktur nanometer dengan kemurnian yang tinggi (Rasyid,
2014), konsumsi energi yang rendah, dan menghasilkan produk TiO2 yang cukup
berkualitas untuk berbagai aplikasi (Zhang et al., 2011). Beberapa pelarut asam
yang dapat digunakan dalam metode hidrometalurgi diantaranya HCI, H.SQO4, HF,
HNO3, dan H3PO4 (Priharyono dan Gusmarwani, 2022). Penggunaan pelarut asam
klorida (HCI) akan menghasilkan produk dengan kualitas dan kemurnian yang
lebih tinggi, efisiensi tinggi terhadap daur ulang dan regenerasi HCI, kemampuan
menghilangkan kotoran yang sangat baik, serta dampak terhadap lingkungan dan
jumlah produk limbah lebih rendah (Nguyen and Lee, 2019). Oleh karena itu,
metode ekstraksi yang digunakan yaitu metode hidrometalurgi menggunakan
pelarut HCI.



Berdasarkan uraian di atas, maka pada penelitian ini dilakukan ekstraksi pasir besi

dari Pantai Tembakak Kabupaten Pesisir Barat dengan metode hidrometalurgi

menggunakan HCI untuk mendapatkan nanopartikel TiO, yang berperan penting

dalam perkembangan teknologi. Karakterisasi TiO, dilakukan dengan X-Ray

Fluorescence (XRF), X-Ray Diffraction (XRD), dan Scanning Electron

Microscope (SEM), dimana XRF dilakukan untuk mengetahui komponen unsur

dari sampel, XRD untuk mengetahui ukuran, fasa, dan struktur kristal yang

terbentuk, dan SEM untuk mengetahui morfologi permukaan sampel.

1.2

1.3

Tujuan Penelitian

Mengetahui kandungan mineral yang terdapat pada pasir besi di wilayah
Pesisir Barat menggunakan XRF.

Mengetahui pengaruh konsentrasi HCI terhadap ekstraksi TiO dari pasir besi
di wilayah Pesisir Barat.

Memperoleh TiO2 dengan ukuran nanopartikel dari pasir besi melalui proses
hidrometalurgi.

Menentukan fasa dan struktur kristal dari TiO, yang dihasilkan.

Manfaat Penelitian

Menambah referensi tentang mineral-mineral yang terkandung dalam pasir
besi di wilayah Pesisir Barat.

Sebagai sumbangsih pengetahuan mata kuliah Material Anorganik dalam
proses ekstraksi TiOx.

Memberikan informasi terkait karakteristik nanopartikel TiO2 dari pasir besi
di wilayah Pesisir Barat.

Meningkatkan potensi pemanfaatan pasir besi di wilayah Pesisir Barat

sebagai sumber nanopartikel.



1.  TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Pasir

Pasir merupakan suatu material yang umumnya berbentuk butiran-butiran
berukuran kecil antara 0,0625 - 2 mm. Butiran pasir dapat berupa mineral tunggal,
fragmen batuan, atau biogenik. Secara umum, pasir terbentuk karena adanya
proses pelapukan fisik dan kimia dari suatu batuan (Ridwan dkk., 2018).
Umumnya, pasir ditemukan dalam kondisi masih bercampur dengan kerikil dan
batu. Setiap daerah di Indonesia memiliki jenis pasir yang berbeda-beda
tergantung pada asal pembentuknya, oleh karena itu setiap jenis pasir memiliki
sifat dan karakteristik yang berbeda-beda sehingga berpengaruh terhadap
kegunaan dari masing-masing jenis pasir tersebut (Astutik dkk., 2022). Berikut

adalah beberapa jenis pasir :

2.1.1 Pasir Sungai

Pasir sungai merupakan pasir yang diperoleh dari dasar sungai melalui penggalian
maupun penambangan di sungai. Setiap sungai memiliki pola aliran yang
berbeda-beda, sehingga berpengaruh terhadap karakteristik pasir yang diperoleh
(Nurjaman dkk., 2021). Pola aliran sungai yang deras menyebabkan batuan yang
memiliki permukaan keras dan tajam lebih mudah terkikis sehingga terbentuk
pasir sungai yang umumnya berupa butiran halus dan bulat (Qomaruddin dkk.,
2018). Butiran pasir sungai mengandung unsur Fe, Ti, Mg, Si, dan lainnya, serta
biasanya ditemukan dalam bentuk mineral magnetit (Fe3O4) (Sunaryo dan
Widyawidura, 2010).



2.1.2 Pasir Pantai

Pasir pantai merupakan jenis pasir yang diperoleh dari pesisir pantai dan sebagian
dari lautan yang dangkal. Pasir pantai terbentuk akibat adanya pengikisan batu
yang disebabkan oleh erosi gelombang laut. Butiran pada pasir pantai, umumnya
memiliki bentuk yang halus dan bulat (Setiyo dkk., 2020). Kandungan mineral
pada pasir pantai diantaranya Si, K, Ca, Fe, dan Ti (Sumari dkk., 2020). Pasir
pantai dengan kandungan utama silikon (Si) dibuktikan oleh Alimin dkk (2016)
yang melakukan penelitian terhadap pasir pantai Losari Kota Makassar dan
dihasilkan senyawa silika (SiO) sebesar 63,67%, diikuti oleh Fe2O3 14,60%;
Ca0 8,91%; Al203 4,96%, dan senyawa lainnya. Sedangkan pasir pantai dengan
kandungan utama kalsium (Ca) dibuktikan oleh Silvia dkk (2018) yang
melakukan penelitian mengenai pasir pantai di Kabupaten Pacitan, dimana pasir
pantai di daerah tersebut mengandung Ca sebesar <90% dan beberapa unsur
lainnya yang presentasenya <1%. Kandungan Ca yang tinggi menyebabkan pasir

di sepanjang pantai berwarna putih dan merupakan suatu batu kapur atau silika.

2.1.3 Pasir Gunung

Pasir gunung terbentuk akibat gunung api yang meletus, dimana material dari
perut gunung akan dilontarkan dengan ukuran yang bervariasi mulai dari pasir
hingga bongkahan (Sukandarrumidi, 2016). Umumnya pasir pada material abu
vulkanis gunung mengandung SiO2, Fe203, Al203, dan CaO (Taviana dkk., 2019).
Pasir gunung termasuk pasir lahar dingin yang mengandung mineral unsur silika
(Si02) sebesar 59,4% (Susanti dkk., 2022). Kadar SiO yang diperoleh tidak jauh
berbeda dengan kadar SiO; pada abu vulkanik Gunung Merapi yaitu sebesar
45,7%, serta komponen lain diantaranya Fe>O3 18,2%; CaO 16,1%;

Al>03 14,00%; dan K20 3,86% (Kusumastuti, 2012).



2.1.4 Pasir Kuarsa

Di alam, pasir kuarsa tidak ditemukan dalam keadaan murni, melainkan sebagai
endapan sedimen yang terjadi setelah melalui proses transportasi, sortasi, dan
sedimentasi (Sukandarrumidi, 2016). Pasir kuarsa atau silika diperoleh dari hasil
pelapukan batuan, yang memiliki kandungan mineral utama yaitu kuarsa dan
feldspar. Hasil pelapukan batuan tersebut tercuci dan terbawa oleh air atau angin
sehingga terendapkan di tepi-tepi sungai, danau, atau laut (Kusnaedi, 2010). Pasir
kuarsa mempunyai komponen utama silika (SiO2) sebesar 60-98%, disertai
dengan komponen-komponen minor diantaranya Al20O3, Fe2O3, CaO, TiO2, NaO-
dan K>O (Lesbani, 2011).

2.1.5 Pasir Zirkon

Pasir zirkon merupakan salah satu logam tanah jarang. Pasir zirkon umumnya
berasal dari batu granit yang telah mengalami pelapukan dan transportasi. Pasir
zirkon memiliki kandungan utama yaitu zirkonium silikat (ZrSiO4) dan zirkonium
dioksida (ZrO2) yang ditemukan dalam bentuk senyawa dengan hafnium (Eddy,
2007). Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan Dahlan dkk (2010), pasir
zirkon di Kalimantan Tengah mengandung ZrO; sebesar 58,95% serta mineral
lainnya diantaranya SiO» 28,21%; Fe>O3 1,30%; dan TiO2 6,68%.

2.1.6 Pasir Besi

Pasir besi berasal dari batuan gunung berapi, yang disertai oleh adanya faktor
cuaca, air permukaan, dan gelombang sehingga mengakibatkan batuan tersebut
hancur menjadi butiran mineral pasir akibat pelapukan. Pasir yang terbentuk akan
terbawa oleh aliran sungai hingga ke muara dan berakhir di lautan, dan
terdeportasi ke bibir pantai yang kemudian mengendap. Gelombang dan arus laut

memisahkan mineral besi berdasarkan perbedaan berat jenisnya sehingga mineral



yang berat akan terendapkan di pantai, sedangkan mineral yang ringan akan
terbawa arus ke laut. Pasir besi memiliki kandungan utama diantaranya magnetit
(Fes0a4), hematit (Fe203), dan Ilmenit (FeTiOs), serta mineral lainnya yaitu
pirhotit (FenSn), pirit (FeS2), kalkopirit (CuzFeSz), kromit (FeO, Cr203), almandit
[FesAl2(SiOa)s], andradite [CasFe2(SiO4)3], SiO2, dan unsur-unsur Mn, Mg, Zn,
Na, K, Ni, Cu, Pb, As, Sb, W, Sn, V (Andani dan Octova, 2020).

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan Ermawati dkk (2011), pasir mineral
dari Pantai Pesisir Pandeglang, Jawa Barat memiliki kandungan utama Fe,O3
sebesar 58,29% dan TiO> sebesar 33,49%, serta mineral lainnya berupa SiO»,
Al;03, MnO, MgO, Ca0, K0, P20s, unsur S, dan Zn. Selain itu, Priharyono dan
Gusmarwani (2022) juga telah melakukan analisis kandungan pasir besi dari
Pantai Selatan Kulon Progo, dan diperoleh hasil kandungan unsur Fe sebesar
44,07%; Si 31,64%; Ca 9,864%; Al 7,58%; Ti 4,618%; K 1,26%; dan Mn
0,726%.

2.2  Titanium Dioksida (TiO2)

Titanium dioksida (TiO-) dapat diperoleh dari senyawa ilmenit (FeTiOz) yang
merupakan salah satu kandungan mineral dari pasir besi melalui proses ekstraksi.
TiO2 memiliki tiga fasa kristal diantaranya rutil, anatase, dan brookite. Fasa kristal
rutil dan anatase lebih banyak ditemukan dalam bentuk struktur kristal tetragonal.
Secara termodinamika, struktur kristal anatase lebih stabil dibandingkan rutil
(Dastan and Chaure, 2014). Rutil stabil pada suhu tinggi dan memiliki band gap
energi optik 3,0 eV, sedangkan anatase terbentuk pada suhu yang lebih rendah
dengan band gap energi optik 3,2 eV (Kim et al., 2005).



Gambar 1. Fasa TiO> (a) anatase, (b) rutil, dan (c) brookite
(Moellmann et al., 2012)

TiO2 memiliki beberapa keunggulan diantaranya memiliki sifat optik yang baik,
tidak beracun, inert, memiliki aktivitas fotokatalitik yang baik, semikonduktor,
ramah lingkungan, tidak larut dalam air, memiliki sifat dielektrik, biocompatible,
sitotoksisitasnya yang rendah, dan stabilitas kimia yang baik. Berdasarkan
keunggulan yang dimiliki, maka TiOz banyak diaplikasikan sebagai pewarna
dalam industri cat, kertas, dan plastik, sebagai penjernih air, penghasil hidrogen
dari pemutusan ikatan air, digunakan dalam degradasi senyawa beracun,
pembersih dan disinfektan pada permukaan material, aditif pada banyak aplikasi
senyawa, penghalang sinar ultraviolet (UV), fotokatalis, adsorben, penyiapan sel
energi surya, pembuatan dielektrik tipis Dynamic Random Access Memory
(DRAM), dan lain sebagainya (Rahman dkk., 2014). Beberapa metode yang dapat
digunakan dalam ekstraksi TiO2 dari pasir besi diantaranya pirometalurgi,
elektrometalurgi, dan hidrometalurgi (Priharyono dan Gusmarwani, 2022).
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2.2.1 Pirometalurgi

Pirometalurgi merupakan proses ekstraksi menggunakan temperatur tinggi dan
melibatkan karbon sebagai reduktor sehingga komponen besi pada ilmenit dapat
tereduksi dan dapat dihasilkan slag TiO. (Setiawati dkk., 2013). Metode ini
dilakukan melalui tahapan peleburan, roasting/pemanggangan, dan destilasi. Pada
tahap peleburan, bijih-bijih dipanaskan pada temperatur tertentu agar logam yang
diinginkan dalam bijih tersebut dapat melebur dan langsung terpisah dari bahan-
bahan lainnya akibat perbedaan berat jenis dari bahan-bahan yang ada pada bijih-
bijih tersebut. Pada proses roasting dilakukan untuk menghilangkan gas-gas dari
bijih. Pada proses destilasi dilakukan untuk menguapkan logam atau senyawa

yang terdapat pada pada bijih-bijih tersebut (Rasyid, 2014).

Indrawati dkk (2013) telah melakukan penelitian terkait ekstraksi TiO2 yang
mengombinasikan pembakaran dan leaching menggunakan pelarut H.SO4. Slag
hasil peleburan pasir besi dicampur dengan Na.COs, kemudian dilakukan roasting
dan leaching menggunakan akuades dengan reaksi sebagai berikut:
Na TiOz + H,O — H»TiO3 + 2NaOH 1)
H>TiOs — TiO2 + H20 (2)
Selanjutnya dilakukan leaching menggunakan pelarut H2SOa:
(Naz2TiO3 + FeO) + 6H2SO4 — TiOSO4 + FeSO4 + 2H20 + 2NaxSO4 + 3H.0  (3)
TiOSO4 + H20 — TiO2 + 2H2S04 4)
Diperoleh kadar titania sebesar 60% dengan suhu roasting optimum 700°C.
Kenaikan suhu di atas 700°C menyebabkan kenaikan kadar Fe pada hasil akhir
proses leaching karena H.SO4 yang digunakan tidak mampu mengendapkan
semua Fe pada slag.

Agus dkk (2022) juga telah melakukan penelitian terkait ekstraksi bijih mangan
dengan metode reduksi yang menggunakan arang sebagai reduktor. Proses
pirometalurgi dilakukan dengan suhu tinggi untuk mengekstraksi mangan, dan
umumnya akan menghasilkan logam ferromangan. Proses roasting dilakukan
pada suhu 700°C selama 2 jam dan dihasilkan bijih mangan yang mengandung
MnO; sebesar 40,09%.
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2.2.2 Elektrometalurgi

Elektrometalurgi merupakan proses ekstraksi yang menerapkan prinsip
elektrokimia, baik pada temperatur rendah maupun temperatur tinggi. Prinsip
kerja elektrometalurgi yaitu energi listrik sebagai sumber panas pada elektrolisa
yang digunakan untuk mengendapkan logam pada salah satu elektrodanya. Proses
elektrolisa terdiri dari dua tingkatan yaitu electro winning dan electro refinery
(Tarumingkeng dkk., 2016). Supriyatna dkk (2019) telah melakukan penelitian
ekstraksi titanium dari terak timah menggunakan tungku busur listrik. Reduktor
yang digunakan adalah grafit untuk mereduksi oksida logam menjadi logam
murni. Dihasilkan produk titanium tertinggi adalah 79,21% dengan rasio reduktor
1:15 pada waktu proses 30 menit sebagai waktu optimum, semakin besar jumlah
grafit yang digunakan maka kadar titanium hasil ekstraksi juga akan semakin
meningkat. Xin-miao et al (2006) juga telah melakukan penelitian ekstraksi
titanium menggunakan metode elektrolisis menggunakan larutan garam CaCl>
dengan variasi suhu 850-900°C serta potensi elektrolisis 3,1 dan 3,2 V, dan

dihasilkan titanium dengan kemurnian tinggi.

2.2.3 Hidrometalurgi

Hidrometalurgi merupakan proses ekstraksi padat-cair dengan cara leaching yang
melibatkan pelarut, serta dilakukan pada temperatur yang relatif rendah. Prinsip
dasar metode hidrometalurgi adalah pelarutan bijih-bijih menggunakan asam atau
basa yang sesuai dengan kandungan logam pada bijih yang digunakan, kemudian
logam atau senyawanya dipisahkan dari larutan dengan cara elektrolisa atau
pengendapan. Metode ini memiliki beberapa keuntungan diantaranya temperatur
yang digunakan relatif rendah, reagen yang digunakan murah dan mudah
didapatkan, produk yang dihasilkan memilki struktur nanometer dengan
kemurnian yang tinggi (Rasyid, 2014), konsumsi energi yang rendah, dan
menghasilkan produk TiO2 yang cukup berkualitas untuk berbagai aplikasi
(Zhang et al., 2011).
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Ermawati dkk (2011) telah melakukan penelitian terkait ekstraksi TiO. dari pasir
mineral Pantai Pesisir Pandeglang, Jawab Barat dengan metode acid leaching
menggunakan pelarut HCI 2%. Pasir mineral dicampur dengan natrium karbonat
(Na2CO3) dengan variasi suhu kalsinasi yaitu 600°C dan 750°C. Hasil roasting
yang diperoleh kemudian dilakukan water leaching. Selanjutnya, dilakukan proses
acid leaching menggunakan pelarut HCI teknis dengan konsentrasi 2%, pada suhu
90-110°C selama 40 menit. Hasilnya ditambah HCI kembali dan disentrifugasi
dengan kecepatan 2500 rpm selama 10 menit. Kemudian ekstraknya dilarutkan
dalam akuades dan disentrifugasi kembali. Diperoleh kandungan TiO- sebesar
33,49% sedangkan Fe,O3 sebesar 58,29%. Proses leaching water dapat
meningkatkan kandungan TiO2 menjadi 47,48%, sedangkan Fe>Os turun menjadi

46,15%. Pada proses acid leaching kandungan TiO2 meningkat menjadi 64,62%.

Istigomah dkk (2019) juga telah melakukan penelitian ekstraksi TiO> dari pasir
mineral Pantai Popoh Tulungagung dengan metode leaching menggunakan
pelarut H>SOa. Hasil endapan yang diperoleh kemudian dikalsinasi pada suhu
600°C selama 2 jam. Diperoleh hasil ekstraksi yang menunjukkan terbentuknya
TiO2 dengan fase kristal anatase yang memiliki struktur kristal tetragonal, serta
memiliki ukuran kristal sebesar 2,41 nm, sehingga dapat dikatakan sebagai

nanokristal.

Firdaus dkk (2021) melakukan ekstraksi TiO> dari pasir besi Lampung
menggunakan metode leaching dengan pelarut HCI. Pasir besi didekomposisi
menggunakan NaHCO3, kemudian dilakukan leaching menggunakan HCI dengan
konsentrasi 2 M, dan dilakukan kalsinasi pada suhu 480°C selama 5 jam.
Diperoleh hasil optimum TiO2 pada leaching asam suhu 110°C selama 2 jam yaitu
60,701%.

Ekstraksi TiO2 juga telah dilakukan oleh Ginting dkk (2023) yang menggunakan
pasir besi dari Rancecet, Pandeglang, Banten. Proses fusi kaustik mineral ilmenit
(FeTiO3) menggunakan NaOH dilakukan pada suhu 850°C selama 1 jam, dan

terjadi reaksi kimia sebagai berikut :
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AFeTiO3g) + 12NaOHs) + O2 — 4NaxTiO3(s) + 4NaFeOzs) + 6H20(g) (5)
Kemudian dilakukan leaching akuades, yang menghasilkan reaksi berikut :

Na TiOz + NaFeOz + H,O — NayTizO7 + FeO + NaOH (6)
Proses selanjutnya dilakukan leaching asam menggunakan pelarut HCI dengan
konsentrasi 6,5 M pada suhu 90°C selama 240 menit, dan terjadi reaksi kimia :

Na,TizsO7 + 8HCI— 3TiOCl2 + 2NaCl+ 4H>0 7
Leaching menggunakan asam klorida, asam asestat, dan asam sitrat dengan
konsentrasi yang sama, dihasilkan bahwa penggunaan HCI lebih optimum
dibandingkan dengan pelarut asam lainnya karena diperoleh TiO2 dengan kadar
yang lebih tinggi yaitu sebesar 94,189%, sedangkan menggunakan pelarut asam

sitrat sebesar 41,480%, dan 37,099% dengan pelarut asam asetat.

2.3 Aplikasi Titanium Dioksida (TiOz2)

Titanium dioksida (TiO2) memiliki peluang aplikasi yang besar dalam kehidupan
diantaranya sebagai bahan fotokatalitik dalam pemurnian air dan udara, penghasil
hidrogen dari pemutusan ikatan air, dan sebagai bahan dalam smart cleaning
(Smith et al., 2010). TiO juga digunakan sebagai agen pelemahan sinar radiasi
ultraviolet (UV) dalam aplikasi kosmetik pada tabir surya (Ko et al., 2012),
sebagai superkapasitor hibrid yang menghasilkan daya dan kepadatan energi yang
jauh lebih tinggi dari berbagai superkapasitor hibrida (Kim et al., 2013), dan
sebagai bahan elektroda baterai Li-ion serta untuk memperbaiki kapasitas dan
stabilitas elektroda baterai Li-ion, dimana TiO2 sebagai agen yang dapat

mengakomodasi ion litium selama proses interkalasi (Agusu dan Yuliana, 2017).

TiO2 juga berperan sebagai material fotokatalis yang dapat mempercepat reaksi,
hal ini dipengaruhi oleh adanya sumber cahaya, karena TiO> memiliki sifat
semikonduktor yaitu struktur elektronik yang terkarakterisasi oleh adanya pita
valensi (valance band) yang terisi elektron dan pita konduksi (conduction band)
yang kosong, daerah diantara pita tersebut disebut sebagai energi celah pita (band
gap energy) (Hindryawati, 2020). TiO2 dengan ukuran nanopartikel dapat
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digunakan sebagai adsorben dalam pengolahan limbah zat warna methylene blue
yang didasarkan pada sifat semikonduktor, kristalinitas, fasa kristal, dan sisi aktif
permukaan, dengan diperoleh daya adsorpsi nanopartikel TiO, terhadap MB
sebesar 81% dan kapasitas adsorpsi sekitar 83-217 mg/g (Thahir dkk., 2019).
Nanopartikel TiO2 juga dapat diaplikasikan sebagai fotoelektroda pada Dye
Sensitized Solar Cell (DSSC) (Komalasari dkk., 2014).

2.4 Karakterisasi TiO2

2.4.1 X-Ray Flourescence (XRF)

X-Ray Flourescence (XRF) merupakan metode analisis berdasarkan pengukuran
tenaga dan intensitas sinar-X suatu unsur di dalam cuplikan hasil eksitasi sumber
radioisotop (Zainul, 2021). Energi yang dipancarkan pada pengukuran XRF
adalah radiasi flouresensi. Radiasi flouresensi memiliki energi yang khas
tergantung dari elektron yang tereksitasi dan terdeeksitasi pada atom penyusun
suatu material, sehingga dapat dilakukan analisa kualitatif untuk mengidentifikasi
unsur-unsur penyusun dari suatu material, dan analisa kuantitatif untuk
menentukan konsentrasi dari unsur yang dianalisis dengan berdasarkan pada
intensitas dari radiasi fluoresensi yang dipancarkan (Setiabudi dkk., 2012).

Prinsip pengukuran XRF berdasarkan terjadinya proses eksitasi elektron pada
kulit atom bagian dalam ketika suatu unsur dikenai sinar-X, kekosongan elektron
tersebut akan diisi oleh elektron bagian luar atau elektron dari kulit yang lebih
tinggi dengan melepaskan energi yang spesifik untuk setiap unsur. Perbedaan
energi dari dua kulit tersebut muncul sebagai sinar-X yang dipancarkan oleh atom
dan menunjukkan puncak karakteristik yang merupakan landasan dari uji
kualitatif untuk unsur-unsur yang ada. Hasil analisis kualitatif ditunjukkan oleh
puncak spektrum yang mewakili jenis unsur sesuai dengan energi sinar-X
karakteristiknya, sedangkan analisis kuantitatif diperoleh dengan cara
membandingkan intensitas sampel dengan standar. Hasil XRF berupa spektrum

hubungan energi eksitasi dan intensitas sinar-X. Energi aktivasi menunjukkan
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unsur penyusun sampel dan intensitas menunjukkan nilai kualitas dari unsur
tersebut. Semakin tinggi intensitasnya maka semakin tinggi pula persentase unsur

tersebut dalam sampel (Sari, 2016).
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Gambar 3. Skema kerja XRF (Jamaludin dan Adiantoro, 2012)

2.4.2 X-Ray Difraction (XRD)

Sinar-X merupakan radiasi elektromagnetik yang memiliki energi yang tinggi
yaitu sekitar 200 eV-1 MeV, dan terletak diantara sinar-y dan sinar ultraviolet
dengan panjang gelombang antara 400-800 nm. Sinar-X digunakan untuk
menghasilkan pola difraksi tertentu yang dapat digunakan dalam analisis kualitatif
dan kuantitatif material (Zainul, 2021). Radiasi sinar-X dapat terjadi karena
transisi elektron dari orbital yang memiliki tingkat energi lebih tinggi menuju
orbital dengan tingkat energi yang lebih rendah (Setiabudi dkk., 2012).
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X-Ray Difraction (XRD) adalah suatu perangkat yang memanfaatkan sifat
difraksi sinar-X oleh kristal. Karakterisasi XRD digunakan untuk menentukan
fasa, struktur kristal, ukuran butir, konstanta kisi, dan FWHM. Prinsip dasar XRD
adalah mendifraksikan cahaya yang melalui celah kristal. Ketika berkas sinar-X
berinteraksi dengan suatu material, maka sebagian berkas akan diabsorbsi,
ditransmisikan, dan sebagian lagi dihamburkan, hamburan yang terdifraksi
tersebut yang akan dideteksi olenh XRD (Zainul, 2021).

X-Ray Diffraction

N

'--—-.-.______
Photographic
Plate

Gambar 4. Skema kerja XRD (Evelyna dkk., 2019).

Berkas sinar-X yang dihamburkan ada yang saling menghilangkan karena fasanya
berbeda dan ada juga yang saling menguatkan karena fasanya sama (berkas
difraksi). Hukum Bragg merupakan suatu persyaratan yang harus dipenuhi agar
berkas sinar-X yang dihamburkan tersebut termasuk dalam berkas difraksi. Berkas
yang terdifraksi oleh kristal dapat terjadi apabila pemantulan oleh bidang sejajar
atom dapat menghasilkan interferensi konstruktif (Zainul, 2021). Pola difraksi
yang terbentuk menyatakan karakterisasi dari sampel sebagai hasil dari difraksi
berkas cahaya oleh kristal pada material. Pola difraksi dinyatakan dalam nilai
sudut 20, 6 merepresentasikan sudut datang cahaya, sedangkan nilai 20
merupakan besar sudut datang dengan sudut difraksi yang terdeteksi oleh detektor
(Setiabudi dkk., 2012).
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Gambar 5. Difraksi pada bidang kristal (bidang Bragg) (Sharma et al., 2012).

Partikel dari suatu material dapat diketahui ukuran (ketebalan) kristalnya

menggunakan persamaan Scherrer, apabila kristal lebih kecil dari 100 nm.

K.A=2.d.sinf (8)
kA 9
" 2.cosf.A8 ©
D = K.A 10
" cosH.B (10)

dengan K merupakan konstanta faktor bentuk kristal dengan nilai sebesar 0,9
maka persamaan Scherrer dapat dituliskan :

0,91
cos6.8

(Bakti dkk., 2022) (11)

Keterangan f merupakan lebar setengan puncak maksimum / Full Width Half
Maximum (FWHM), 2 merupakan panjang gelombang sinar-X, dan 8 merupakan
sudut puncak difraksi bidang Bragg, dimana diketahui bahwa semakin kecil nilai
FWHM maka ukuran partikel partikel akan semakin besar (Hadiati dkk., 2013).
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Gambar 6. Difraktogram sampel dari analisis software Match!
(Istigomah dkk., 2019)

Berdasarkan penelitian Istigomah dkk (2019) mengenai ekstraksi TiO2 dari pasir
mineral Pantai Popoh Tulungagung, diperoleh kandungan TiO2 yang kemudian
dikarakterisasi menggunakan XRD dan dianalisis dengan software Match!.
Difraktogram yang dihasilkan menunjukkan puncak tertinggi terletak pada sudut
difraksi 20 sebesar 25,17° dengan orientasi kristal (011), dan diperoleh fasa
anatase yang terbentuk secara menyeluruh pada sampel. Selain itu, diketahui
parameter kisi dari sampel yaitu nilai a =b = 3,7845 A dan ¢ = 9,5143 A yang
menunjukkan bahwa fasa anatase yang terbentuk memiliki struktur kristal

tetragonal.

2.4.3 Scanning Electron Microscope (SEM)

Mikroskop elektron merupakan mikroskop yang menggunakan elektrostatik dan
elektromagnetik untuk mengatur pencahayaan dan tampilan gambar, serta dapat
melakukan pembesaran objek dan resolusi hingga dua juta kali (Zainul, 2021).
SEM merupakan suatu mikroskop elektron yang digunakan untuk
merepresentasikan permukaan objek suatu material, dengan memfokuskan sinar
elektron (electron beam) pada permukaan objek dan mendeteksi elektron yang

muncul untuk mengambil gambarnya. Hasil interaksi tersebut diperoleh elektron



19

pantulan yang akan menghasilkan sinyal berisi informasi topografi, morfologi,
dan komposisi permukaan objek suatu material. SEM memiliki perbesaran 10 -
3.000.000 kali dan resolusi sebesar 1 -1 nm. SEM dilengkasi dengan Energy
Dispersive Spectometer (EDS) sehingga dapat mendeteksi komponen unsur pada
suatu sampel yang ditampilkan dalam bentuk grafik. Oleh karena itu, SEM akan
menampilkan hasil pemindaian secara visual serta EDS akan menampilkan
analisis elementalnya (Masta, 2020). SEM-EDS merupakan gabungan dua
perangkat analisis dalam satu panel analitis untuk menghasilkan gambaran
permukaan dengan resolusi yang tinggi. Gambar permukaan sampel yang
diperoleh akan dikomputasikan dengan software untuk menganalisis komponen

material secara kuantitatif dan kualitatif (Zainul, 2021).

~Secondary
Electron
Delector

Specimen

Gambar 7. Skema Kerja SEM (Bahfie dkk., 2022)
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Prinsip kerja SEM yaitu sampel dimasukkan ke dalam chamber kemudian di
vacuum, pada chamber terdapat beberapa komponen, komponen katoda terdiri
dari electron gun yang berupa lilitan tungsten yang dapat menghasilkan electron
beam dari filamen. Lilitan tungsten tersebut akan diberikan tegangan sehingga
dapat melewati anoda yaitu terjadinya lompatan elektron dari katoda menuju
anoda sehingga elektron akan tersebar ke arah spesimen. Elektron yang tersebar
akan difokuskan lagi ke titik permukaan sampel yang akan dilakukan scanning
menggunakan lensa magnetik. Keseluruhan sampel akan dilakukan scanning oleh
sinar elektron yang terfokus. Elektron yang mengenai spesimen mengakibatkan
tejadinya hamburan elektron yang disebut dengan primary electron, primary
electron yang mengenai spesimen disebut dengan secondary electron (Bahfie
dkk., 2022). Secondary Electron (SE) maupun Back Scattered Electron (BSE)
akan dideteksi oleh detector, elektron yang terdeteksi akan diperkuat sinyal dan
amplitudonya sehingga dapat menampilkan gambar pada monitor dalam bentuk

gelap-terang (Zainul, 2021).



I11. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilakukan pada bulan Agustus 2023 sampai dengan bulan Januari
2024 di Badan Riset dan Inovasi Nasional (BRIN) Lampung. Preparasi sampel
dan ekstraksi TiO2 dilakukan di Laboratorium Mineral Terpadu BRIN Lampung.
Karakterisasi TiO2> menggunakan instrumen X-Ray Fluorescence (XRF), X-Ray
Diffraction (XRD), dan Scanning Electron Microscope (SEM) dilakukan di
Laboratorium Mineral Terpadu BRIN Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

3.21 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi magnet batang, planetary
ball mill PQ-N2, sieve shaker AS200 Tap, ayakan 325 mesh, muffle furnace
Nabertherm, spatula, cawan porselin, mortar dan alu, batang pengaduk, krusibel,
gelas beker, erlenmeyer, kertas saring, gelas ukur, labu ukur, botol reagen, corong
kaca, oven, neraca analitik, aluminium foil, plastic warp, magnetic stirrer, hot
plate, X-Ray Fluorescence (XRF) Merk Panalytical Epsilon 3 XLE, X-Ray
Diffraction (XRD) Merk Panalytical Xpert 3 Powder, dan Scanning Electron
Microscope (SEM) Merk Thermo Scienticic Quatro S.
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3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi pasir besi dari Pantai
Tembakak Pesisir Barat, HCI p.a Merck, NaOH, dan akuades.

3.3 Metode Penelitian

3.3.1 Teknik Sampling Pasir Besi

Sampel pasir besi yang digunakan berasal dari Pantai Tembakak Kabupaten
Pesisir Barat, pasir yang diambil merupakan pasir yang berada di sepanjang
Pantai, pengambilan sampel dilakukan menggunakan teknik simple random
sampling. Simple random sampling dilakukan dengan penarikan dari sebuah
populasi sehingga setiap anggota populasi memiliki peluang yang sama untuk
terpilih (Purwanza dkk., 2022). Tahapan dalam melakukan teknik simple random
sampling pasir besi yaitu dibuat 50 plot di sepanjang pantai dengan ukuran setiap
plotnya 10 m x 10 m dan jarak antar setiap plot adalah 50 m, sehingga setiap plot
memiliki peluang yang sama untuk terpilih. Dipilih sebanyak 5 plot secara acak,
dan dilakukan pengambilan sampel dari 5 plot yang telah terpilih. Sampel pasir
besi yang telah diambil, kemudian dicampur dan dikeringkan menggunakan panas
matahari. Setelah sampel kering kemudian sampel dimasukkan ke dalam karung,
dan diambil secara acak di beberapa titik menggunakan pipa.

3.3.2 Preparasi Sampel

Preparasi sampel pasir besi dilakukan dengan cara separasi magnetik
menggunakan magnet batang untuk memisahkan sampel dari pengotornya.
Separasi magnetik diulangi beberapa kali hingga diperoleh pasir besi yang bebas
dari mineral nonmagnetik, karena mineral-mineral yang terdapat pada pasir besi

bersifat magnetik. Sampel pasir besi yang mengandung mineral magnetik
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kemudian dihaluskan menggunakan planetary ball mill dengan kecepatan 300
rpm selama 30 menit, kemudian diayak menggunakan sieve shaker dengan ayakan
325 mesh. Dilakukan analisis komponen unsur pasir besi Pantai Tembakak

menggunakan instrumen XRF (Priharyono dan Gusmarwani, 2022).

3.3.3 Ekstraksi TiO2 dari Pasir Besi

Sampel pasir besi yang telah dipreparasi selanjutnya didekomposisi dengan
penambahan NaOH. Pasir besi sebanyak 20 gr ditambahkan dengan NaOH 40 gr
dengan perbandingan 1:2, kemudian dicampurkan dalam cawan porselen dan
dipanaskan dalam muffle furnace pada suhu 450°C selama 2 jam (Xue et al.,
2009). Padatan yang terbentuk kemudian dimasukkan ke dalam gelas beker, dan
dilakukan leaching akuades pada suhu 80°C selama 30 menit dengan
perbandingan berat sampel dan akuades adalah 1:5. Hasil leaching akuades
disaring, dan endapan yang diperoleh dikeringkan dalam oven pada suhu £105°C
kemudian ditimbang. Selanjutnya, dilakukan leaching asam menggunakan HCI
dengan variasi konsentrasi 7 M; 9 M; dan 12 M pada suhu 100°C selama 2 jam,
dengan perbandingan berat endapan dan HCI adalah 1:5. Hasil leaching asam
dicuci menggunakan akuades, kemudian endapan dikeringkan dalam oven pada
suhu £105°C (Firdaus dkk., 2021). Endapan yang telah kering dihaluskan
kemudian dikalsinasi pada suhu 600°C selama 2 jam. Hasil kalsinasi ditimbang
menggunakan neraca analitik hingga berat konstan (Rohmawati dkk., 2020).

3.4 Karakterisasi TiO2

3.4.1 X-Ray Fluorescence (XRF)

Karakterisasi menggunakan XRF dilakukan untuk mengetahui komponen unsur-

unsur kimia yang terdapat pada sampel pasir besi dan hasil ekstraksi TiOx.
Langkah-langkah karakterisasi menggunakan XRF yaitu dengan disiapkannya
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sampel hasil ekstraksi yang akan diuji, kemudian diletakkan di dalam sampel
holder, dipastikan bagian bawah sampel holder telah tertutupi seluruhnya oleh
sampel karena bagian tersebut yang akan ditembaki oleh sinar-X. Ditutup lid dan
dijalankan XRF dengan menekan tombol ON. Sinar-X akan mengenai sampel
yang kemudian akan diteruskan ke detektor. Selanjutnya, dilakukan pemotretan
hasil dan dianalisis unsur-unsur yang terkandung dalam sampel (Eryani dkk.,
2018).

3.4.2 X-Ray Diffraction (XRD)

Identifikasi ukuran, fasa, dan struktur partikel dari nanopartikel TiO2
menggunakan instrumen XRD. Langkah-langkah pengujian dalam menggunakan
instrument XRD yaitu disiapkan sampel yang akan dianalisis terlebih dahulu,
kemudian direkatkan pada sampel holder, diperhatikan tebal dan diameter sampel
agar tidak melebihi batas sampel holder, lalu sampel dimasukkan ke ruang sampel
(Lubis dkk., 2020). Parameter pengukuran dimasukkan untuk pengambilan data
pada software melalui komputer pengontrol yang meliputi penentuan scan mode,
rentang sudut, kecepatan scan cuplikan, memberi nama cuplikan, serta nomor urut
file data. Kemudian diklik ”start” pada menu komputer sehingga sampel akan
dikenai radiasi oleh sinar-X yang terpancar. Hasil difraksi dan intensitas difraksi
dapat dilihat pada komputer, serta hasilnya dapat dicetak. Data yang diperoleh
dianalisis secara kualitatif dengan membandingkan puncak dengan data standar
XRD (Eryani dkk., 2018).

3.4.3 Scanning Electron Microscope (SEM)

Analisis SEM dilakukan untuk mengetahui topografi, morfologi, dan komposisi
permukaan dari nanopartikel TiO.. Pengujian dengan SEM dilakukan dengan
disiapkannya sampel yang akan diuji terlebih dahulu, kemudian diletakkan sampel

yang akan diuji pada specimen holder menggunakan carbon double tipe dengan



25

bagian cross section mengarah vertikal ke atas (lensa objektif). Carbon double
tipe terbuat dari bahan karbon yang konduktif sehingga dapat menghantarkan
elektron yang masuk ke dalam sampel hingga keluar melalui grounding. SEM
dioperasikan menggunakan standar parameter operasi untuk akuisisi sinyal EDX
(Sujatno dkk., 2015).

3.5 Pengolahan Data

Difraksi sinar-X akan terjadi pada sampel, berkas-berkas dari sinar-X akan
dibelokkan dan akan berinterferensi maksimum sehingga dapat diperoleh puncak
pada sudut difraksi yang memiliki nilai 20 tertentu (Kosasih, 2018). Informasi
yang diperoleh dari hasil pengujian menggunakan XRD dapat dilakukan
perhitungan ukuran partikel TiO2 yang diperoleh dari hasil ekstraksi
menggunakan persamaan Scherrer yang dapat digunakan apabila partikel tersebut
lebih kecil dari 100 nm., yaitu :

0,91

b= cos0. (12)

Keterangan f merupakan lebar setengan puncak maksimum / Full Width Half
Maximum (FWHM), A merupakan panjang gelombang sinar-X, dan & merupakan
sudut puncak difraksi bidang Bragg (Hadiati dkk., 2013). Sudut difraksi yang
digunakan merupakan nilai puncak maksimum dari partikel TiO yang diperoleh
dari hasil ekstraksi. Perhitungan persamaan Scherrer dapat langsung dihitung
berdasarkan informasi yang diperoleh dari hasil pengujian XRD, sehingga dapat
diketahui ukuran partikel TiO».
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3.6.1 Teknik Sampling Pasir Besi

Sepanjang pantai

A

— dibuat 50 plot dengan ukuran setiap plot
1x1 m dan jarak setiap plotnya 50 m

— dipilih sebanyak 5 plot secara acak

— diambil sampel pasir besi dari 5 plot yang
telah terpilih

— dicampur sampel pasir besi dari 5 plot
tersebut dan dikeringkan

— dimasukkan sampel ke dalam karung

— diambil secara acak di beberapa titik
menggunakan pipa.

y

Hasil

Gambar 8. Skema Alur Kerja Teknik Sampling Pasir Besi

3.6.2 Preparasi Sampel

Pasir besi

— dilakukan separasi magnetik dan diulangi
hingga beberapa kali

— dihaluskan menggunakan planetary ball
mill

— diayak menggunakan sieve shaker dengan
ayakan 325 mesh

— dikarakterisasi menggunakan XRF

A

y

Hasil

Gambar 9. Skema Alur Kerja Preparasi Sampel
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3.6.3 Ekstraksi TiOz dari Pasir Besi

Pasir besi NaOH

— Ditimbang 20 gr — Ditimbang 40 gr

— Dicampurkan
A\ 4

Campuran

— dipanaskan dalam muffle furnace pada suhu
450°C selama 2 jam

— dilakukan leaching akuades pada suhu 80°C
selama 30 menit dengan perbandingan berat
sampel dan akuades adalah 1:5

— disaring hasil leaching akuades

— dikeringkan endapan dalam oven pada suhu
+105°C

— ditimbang

— dilakukan leaching asam menggunakan HCI
dengan variasi konsentrasi 7 M; 9 M; dan
12 M pada suhu 100°C selama 2 jam,
dengan perbandingan berat endapan dan
HCl adalah 1:5

— dicuci hasil leaching asam dengan akuades

— dikeringkan dalam oven pada suhu £105 °C

— dikalsinasi pada suhu 600°C selama 2 jam

— ditimbang

— dikarakterisasi dengan XRF, XRD, dan

SEM

— dilakukan pengolahan data

\4
Hasil

Gambar 10. Skema Alur Kerja Ekstraksi TiO2 dari Pasir Besi



V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa :

1.

Pasir besi Pantai Tembakak Pesisir Barat mengandung unsur Fe 58,294%;
Si 18,525%; Ti 8,775%; Al 6,785%; Ca 3,885%; K 1,624%, serta beberapa
unsur-unsur minor lainnya dengan kandungan di bawah 0,5%.

Hasil ekstraksi TiO2 pada konsentrasi HCI 7 M sebesar 15,033%%, HCI 9 M
sebesar 16,367%, dan HCI 12 M sebesar 17,421%, maka pengaruh
konsentrasi HCI terhadap ekstraksi TiOz dari pasir besi menunjukkan bahwa
semakin pekat konsentrasi HCI maka kandungan TiO2 yang diperoleh
semakin besar.

Ukuran partikel TiO> hasil dari ekstraksi pasir besi dengan metode
hidrometalurgi sebesar 33,92 nm, yang menunjukkan bahwa partikel TiO>
yang diperoleh merupakan nanopartikel.

Hasil karakterisasi dengan XRD, menunjukkan bahwa TiO2 memiliki fasa
kristal rutil dengan struktur Kkristal tetragonal yang memiliki parameter kisi a
=b=4,6260 A dan ¢ =2,9810 A dengan sudut kristalografi a = =y = 90°.

5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, disarankan pada penelitian

selanjutnya untuk menggunakan reaktor yang mampu melakukan leaching dengan

suhu, tekanan, dan pH tinggi, dengan tujuan agar dapat menghilangkan unsur-

unsur minornya serta dapat menurunkan kandungan unsur Si.
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