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 Research on α-Fe2O3 electrosynthesis has been performed in the system 
Fe(s)|KCl(aq)||H2O(aq)|C(s). Electrolysis produces a reduction and oxidation reaction so 
that it requires a proper electrolyte concentration in the process. The purpose of this 
study was to obtain α-Fe2O3 compounds, determine the products produced by FTIR and 
XRD, and determine the size of the grains of products with PSA. Electrolysis method of 
two compartment was used in this research. The cathode and anode compartments was 
connected with the salt bridge. In anode chamber containing electrolyte solution KCl was 
varied (0,2 M; 0,3 M; 0,4 M; 0,5 M and 0,6 M) whereas at cathode space there was 
aquades. Electrolysis was run at 12 V for 8 hours. The electrolysis result was then calcined 
for two hours at a temperature of 500°C. The resulting product was then characterized 
by (FTIR, XRD, and PSA). The resulting product is then characterized by (FTIR, XRD, and 
PSA). The results showed that brown ferrihydrite was obtained in a concentration of 0.2 
M; 0.3 M; 0.4 M; 0.5 M and 0.6 M were 21.6 mg; 24.1 mg; 34.5 mg; 39.4 mg and 62.4 mg 
respectively. Ferrihydrite produced from electrolysis of KCl 0.4 M concentration was 
dark red The XRD results show the presence of α-Fe2O3 and PSA results show that the α-
Fe2O3 particle size is 151.57-171.25 nm. 
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Penelitian tentang elektrosintesis α-Fe2O3 sistem Fe(s)|KCl(aq)||H2O(aq)|C(s) telah 
dilakukan. Elektrolisis menghasilkan reaksi reduksi dan oksidasi sehingga memerlukan 
konsentrasi elektrolit yang tepat didalam prosesnya. Tujuan penelitian ini adalah 
mendapatkan senyawa α-Fe2O3, menentukan produk yang dihasilkan dengan FTIR dan 
XRD, serta menentukan ukuran bulir produk dengan PSA. Metode elektrolisis dua 
kompartemen digunakan dalam penelitian ini. Kompartemen katoda dan anoda 
dihubungkan dengan jembatan garam. Pada ruang anoda berisi larutan elektrolit KCl 
divariasikan (0,2 M; 0,3 M; 0,4 M; 0,5 M dan 0,6 M) sedangkan pada ruang katoda 
terdapat aquades. Elektrolisis dijalankan pada tegangan 12 V selama 8 jam. Hasil 
elektrolisis selanjutnya dikalsinasi selama dua jam pada suhu 500°C. Produk yang 
dihasilkan kemudian dikarakterisasi dengan (FTIR, XRD, dan PSA). Hasil penelitian 
menunjukkan bahwa ferrihydrite yang berwarna coklat didapatkan dalam konsentrasi 
0,2 M; 0,3 M; 0,4 M; 0,5 M dan 0,6 M berturut-turut 21,6 mg; 24,1 mg; 34,5 mg; 39,4 mg 
dan 62,4 mg. Ferrihydrite yang dihasilkan dari elektrolisis konsentrasi KCl 0,4 M 
berwarna merah gelap. Hasil XRD menunjukkan adanya α-Fe2O3 dan hasil PSA 
menunjukkan bahwa ukuran partikel α- Fe2O3 adalah 151,57-171,25 nm. 
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1. Pendahuluan 

Hematit (α-Fe2O3) adalah jenis oksida besi yang 
paling stabil dan sering dimanfaatkan sebagai pigmen [1]. 
Pigmen menjadi salah satu komponen dasar dalam 
pembuatan cat yang fungsinya sebagai pewarna dan daya 
penutup (hiding power) pada cat. Keunggulan hematit 
adalah lebih ramah lingkungan, nontoxicity, kekuatan 
tinggi dalam pewarnaan, dan daya tahan baik. Ukuran 
partikel hematit untuk dijadikan pigmen berkisar antara 
0.1–0.5 μm [2]. 

Elektrolisis satu kompartemen menggunakan 
karbon sebagai anoda dan platinum sebagai katodanya 
telah dilakukan oleh Lucas-Granados dkk. [3] dan 
Rangaraju dkk. [4]. Elektrolit yang dipakai oleh Lucas-
Granados dkk. [3] adalah 0,1 M ammonium fluorida 
(NH4F), sedangkan Rangaraju dkk. [4] memakai elektrolit 
0,2 M natrium tetraborat direaksikan dengan 0,025-0,1M 
natrium tetra fluoroborat dan 0,2 M natrium tripolifosfat 
(Na5P3O10) direaksikan dengan 0,05 M NH4F (pH 5-8) . 
Hasil penelitian kemudian dikalsinasi pada temperature 
500°C dan 550°C hasilnya adalah α-Fe2O3. Saito dkk. [5] 
melakukan elektrolisis satu kompartemen menggunakan 
elektroda logam Sn dan Pt dalam larutan elektrolit KCl 
dengan variasi konsentrasi 0,01 sampai 1,0 M selama satu 
jam dengan tegangan antara 70 sampai 190 V. Sarahney 
dkk. [6] melakukan elektrolisis dua kompartemen dengan 
membran Nafion-112. Elekrolisis dilakukan dengan 
elektrolit FeCl2. Logam besi sebagai anoda dan Mixed 
Metal Oxide (MMO) berlapis titanium sebagai katoda. 

Dari uraian di atas maka dalam penelitian ini akan 
dilakukan elektrolisis dengan sistem 
Fe(s)|KCl(aq)||H2O(aq)|C(s). Elektrolisis dilakukan 
dengan memvariasi konsentrasi larutan elektrolit KCl 0,2 
M; 0,3 M; 0,4 M; 0,5 M dan 0,6 M. Produk hasil elektrolisis 
selanjutnya dikalsinasi pada suhu 500°C untuk 
mendapatkan senyawa α-Fe2O3 yang diharapkan 
memiliki ukuran partikel berkisar antara 0.1–0.5 μm. 

1. Metodologi 

1.1. Bahan dan Alat 

KCl, Aquades, Elektroda karbon, Logam Fe, Kertas 
saring dan Silika gel, Power suplay Montana 5 Ampere, 
Multimeter Sanwa a8000, Termometer, pH meter, Kabel 
penjepit, Glasswere laboratorium, Neraca analitik, 
Furnace,Instrument FTIR Perkin Elmer Spectrum Version 
10.4.00, Instrumen XRD Shimadzhu Maxima 7000, 
Instrumen PSA Horiba SZ-100 

1.2. Proses elektrolisis 

Elektrolisis dua kompartemen yang dihubungkan 
dengan jembatan garam. Logam besi sebagai anoda dan 
carbon sebagai katoda. Pada kompartemen anoda berisi 
elektrolit KCl dengan variasi konsentrasi 0,2 M; 0,3 M; 0,4 
M; 0,5 M dan 0,6 M, sedangkan kompartemen katoda 
berisi akuades. Proses elektrolisis dilakukan selama 
delapan jam dengan tegangan 12V dan jarak antar 
elektroda 2 cm. Endapan hasil elektrolisis dikalsinasi 
pada suhu 500°C selama dua jam. 

1.3. Karakterisasi 

Analisis FTIR untuk mengetahui gugus fungsi dan 
analisis XRD untuk menentukan kristalinitas material. 

2. Hasil dan Pembahasan 

2.1. Proses Elektrolisis 

Pada saat proses elektrolisis di ruang anodik terjadi 
oksidasi logam besi membentuk ionnya. Proses 
pembentukan ion besi ini ditandai dengan endapan yang 
berwarna hijau yang mengindikasikan terbentuknya Fe2+. 
Menurut Svehla [7] pada kondisi terbuka Fe2+ sangat 
mudah terokidasi menjadi ion Fe3+. Perubahan ion Fe2+ 
menjadi Fe3+ ditandai dengan perubahan warna larutan 
yang berwarna hijau menjadi kuning muda. Reaksi 
oksidasi logam besi ditunjukan pada persamaan berikut: 

Fe(s) → Fe2+ + e  (1) 

Fe2+ + e → Fe3+   (2) 

Pada ruang katodik terjadi reaksi reduksi air, di mana 
terjadi peristiwa penguraian air (H2O) menjadi OH- dan 
gas hidrogen (H2). Selama proses elektrolisis berlangsung 
ion hidroksida (OH-) hasil peruraian air akan bereaksi 
dengan kation kalium dari elektrolit KCl. Reaksi antara 
ion hidroksida dan ion kalium akan membentuk basa 
KOH. Menurut Ghalwa dan Farhat [8] reaksi yang terjadi 
adalah sebagai berikut: 

Katoda: 2H2O(l) + 2e → H2(g) + 2OH-(aq)  (3) 

Setelah terbentuk OH-, ion hidroksi tersebut bereaksi 
dengan kation kalium reaksi yang terjadi sebagai berikut 
[7]: 

K+ + OH- →KOH(aq)   (4) 

2.2. Pengaruh Konsentrasi Larutan KCl terhadap 
Produk Elektrolisis 

Gambar 1 menunjukkan hubungan konsentrasi 
larutan elektrolit KCl terhadap massa endapan yang 
dihasilkan. Pada proses elektrolisis konsentrasi larutan 
KCl sebanding dengan massa endapan yang dihasilkan 
dari proses elektrolisis. Semakin tinggi konsentrasi 
larutan KCl maka endapan yang dihasilkan semakin 
banyak sesuai dengan Hukum Faraday 1 yang menyatakan 
bahwa berat (w) logam yang terelektrolisis sebanding 
dengan jumlah muatan yang dilewatkan (q, Coulomb) 
yang sebanding dengan kuat arus (I, Ampere) dan waktu 
(t, detik) 
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Gambar 1. Hubungan Massa Produk (mg) Vs konsentrasi 
KCl (M) 

2.3. Analisis FTIR 

Warna oksida atau hidroksida besi dapat membantu 
untuk identifikasi fase penyusun utama atau sebagai 
ukuran kemurnian material . Sampel hasil elektrolisis 
dari berbagai konsentrasi elektrolit berwarna coklat. 
Berdasarkan perbandingan warna yang dibandingkan 
dengan [9] diasumsikan bahwa sampel hasil elektrolisis 
yang berwarna coklat merupakan ferrihydrite 
(5Fe2O3·9H2O) atau feroxyhyte (δ-FeOOH). 

Gambar 1 menunjukkan spektra FTIR pada berbagai 
konsentrasi KCl, spektra FTIR menunjukkan kristalinitas 
yang rendah dari ferrihydrite. Peak yang luas yang 
berpusat pada 3400 cm-1; 3391cm-1; 3403 cm-1; 3267 cm-1 
dan 3188 cm-1 menunjukkan vibrasi stretching molekul 
H2O [10]. Selain itu terdapat vibrasi bending dari molekul 
H2O yang muncul pada panjang gelombang 1629 cm-1; 
1627 cm-1; 1626 cm-1 dan 1628 cm-1 [9]. Spektra IR 
menunjukkan bahwa pada sampel terdapat gugus 
karbonat. Bilangan gelombang 1154 cm-1; 1153 cm-1; 1159 
cm-1 dan 1155 cm-1 menunjukkan vibrasi asimetri C=O. 
Panjang gelombang 1021 cm-1 dan 1020 cm-1 

menunjukkan vibrasi bending C=O [11]. Adanya gugus 
karbonat dalam sampel dikarenakan ferrihydrite sangat 
rentan terhadap karbon dioksida diudara sehingga terjadi 
proses adsrobsi CO2 [12]. Peak pada 741 cm-1 dan 742 cm-1 

menunjukkan stretching mode Fe-O [11]. Peak yang 
ditunjukkan pada bilangan gelombang 464 cm-1, 467 cm-

1, 456 cm-1 dan 472 cm-1 merupakan tipe dari ferrihydrite 
[12]. 

Berdasarkan spektra FTIR yang terbaca 
menunjukkan bahwa pada setiap variasi kosentrasi 
elektrolit KCl menghasilkan jenis vibrasi molekul yang 
sama, sehingga diasumsikan bahwa produk yang 
didapatkan juga sama yaitu sama peak ferrihydrite. 

 

 

Gambar 2. Spektra FTIR pada berbagai konsentrasi 

Selanjutnya sampel hasil elektrolisis pada 
konsentrasi elektrolit KCl 0,4 M. dianalisis menggunakan 
XRD. Pemilihan ini didasarkan karena elektrolit KCl 0,4 M 
merupakan konsentrasi tengah dari variasi elektolit 
dalam penelitian ini. 

2.4. Analisis XRD 

 

Gambar 3 Spektra XRD sebelum proses kalsinasi 

Gambar 3 merupakan spektra XRD endapan hasil 
elektrolisis pada konsentrasi KCl 0,4 M. Pengujian 
dengan XRD menunjukkan difraktrogram yang 
menggambarkan hubungan antara intensitas terhadap 
sudut difraksi (2θ). Dari data XRD nampak bahwa 
senyawa hasil elektrolisis merupakan senyawa dengan 
kristalinitas yang rendah. Hal ini sesuai dengan hasil 
spektra FTIR yang menunjukkan bahwa terdapat spektra 
khas dari ferrihydrite kristalinitas rendah. Semua oksida 
besi bersifat kristalin kecuali ferrihydrite [13]. Ferrihydrite 
merupakan prekusor untuk membentuk fasa oksida besi 
yang lebih stabil yaitu α-Fe2O3 [14]. Teja dan Koh [15] 
mensintesis α-Fe2O3 dari prekusor ferrihydrite dengan 
kalsinasi pada suhu 500°C. Lucas-Granados dkk. [3] 
menghasilkan α-Fe2O3 dengan metode elektrolisis 
setelah proses kalsinasi pada suhu 500°C. 
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Gambar 4. Spektra XRD setelah proses kalsinasi 

Gambar 4 menunjukkan spektra XRD yang 
dihasilkan setelah kasinasi pada suhu 500°C. Senyawa 
yang dihasilkan dari proses kalsinasi ini merupakan α-
Fe2O3 (rhombohedral). Keberadaan α-Fe2O3 

(rhombohedral) ditunjukkan dengan lima puncak 
tertinggi pada 2θ sebesar 33,20°; 35,69°; 54,09°; 49,49° 
dan 40,86°, sedangkan pada database JCPDS No 89-2810 
untuk α-Fe2O3 (rhombohedral) mempunyai 2θ sebesar 
33,146°; 35,598°; 54,045°; 49,428° dan 40,837°. Hematit 
α-Fe2O3 merupakan senyawa yang berwarna merah gelap 
[9]. Hal ini sesuai dengan warna yang dihasilkan oleh [9] 
setelah proses kalsinasi yang ditunjukkan pada gambar 5. 

 

Gambar 5. Setelah kalsinasi 

2.5. Analisis PSA (Particle Size Analyzer) 

Hasil pengujian distribusi ukuran partikel 
menggunakan Particle Size Analyzer ukuran partikel dari 
hematit (α-Fe2O3) adalah 151,57-171,25 nm. Ukuran 
partikel yang dihasilkan sesuai dengan standar ukuran 
pigmen hematit yaitu berkisar antara 0.1–0.5 μm [2]. 
Hasil pengukuran PSA nilai indeks polidispersitas α-
Fe2O3 adalah 0.894. Sistem polidispersi memperlihatkan 
distribusi ukuran partikel yang cenderung luas. 

3. Kesimpulan 

Hasil elektrolisis dari berbagai konsentrasi elektrolit 
KCl menghasilkan ferrihydrite yang berwarna coklat 
dengan massa berturut turut 21,6 mg; 24,1 mg; 34,5 mg; 
39,4 mg dan 62,4 mg. Produk yang dihasilkan dari proses 
kalsinasi berwarna merah gelap. Hasil XRD dan PSA 

menunjukkan adanya partikel α- Fe2O3 dengan ukuran 
partikel 151,57-171,25 nm. 
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