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SUMMARY 

 

SYNTHESIS OF NiFe2O4/KITOSAN-ALGINAT/TiO2 AND ITS 

APPLICATION FOR PROCION RED COLOR PHOTODEGRADATION 

BY OPTIMIZATION USING RSM (RESPONSE SURFACE 

METHODOLOGY) 

Andini Gusti Ayu: Supervised by Prof. Dr. Poedji Loekitowati H, M.Si. and Prof. 

Dr. Miksusanti, M.Si. 

Department of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, 

Sriwijaya University. 

xvii + 90 pages, 14 figures, 6 tables, 11 appendices 

Procion Red is a synthetic dye that is widely used in the textile industry. It 
is used because it is cheaper and more durable than natural dyes. However, the 
resulting dye gives a striking color and is difficult to degrade in the environment. 
Therefore, it is necessary to make efforts to degrade procion red dyes using 
photocatalytic semiconductors which have the advantages of being non-toxic, 
cheap and have high chemical stability in a wide pH range. 

This study synthesized NiFe2O4/chitosan-alginate/TiO2 composites as an 
effort to overcome liquid waste containing procion red dye. TiO2 is a 
semiconductor that is often used as a catalyst. TiO2 easily undergoes 
photodissolution which can reduce the effectiveness of degradation so it is 
necessary to mix NiFe2O4 and coat with chitosan-alginate as a barrier between 
NiFe2O4 and TiO2. In addition, NiFe2O4 magnetic material acts as a magnetic 
material to facilitate the separation of the composite from the solution after the 
degradation process. The synthesized NiFe2O4/chitosan-alginate/TiO2 composite 
was characterized using VSM, XRD, SEM-EDS and UV-Vis DRS. Degradation 
optimization was performed using RSM with variable concentration, pH and 
contact time. 

The results of characterization using VSM from the hysteresis curve show 
a saturation magnetization value of 44.62 emu/g which indicates that the 
NiFe2O4/kitosan-alginate/TiO2 composite is superparamagnetic. The results of 
characterization using XRD obtained the highest peak at an angle of θ = 25.25˚ 
with a crystal size of 62.70 nm. SEM-EDS characterization results showed a 
heterogeneous morphology of NiFe2O4/kitosan-alginate/TiO2 with constituent 
elements in the form of C (6%), N (2%), O (21%), Ti (29%), Fe (30%) and Ni 
(11%). The band gap value of UV-Vis DRS characterization results of 1.92 eV is 
lower than the TiO2 band gap of around 3.0-3.2 eV. pHpzc of the 
NiFe2O4/chitosan-alginate/TiO2 composite is at pH 6.19. The optimum conditions 
for photodegradation of procion red dye by NiFe2O4/kitosan-alginate/TiO2 
composite using RSM with Box-Behnken Design (BBD) were obtained at a 
concentration of 60 ppm, pH 3 and contact time of 31 minutes with the 
effectiveness of reducing the concentration of 67.82%, showing significant results 
with a quadratic equation model. 

Keywords : NiFe2O4/chitosan-alginate/TiO2 composite, photodegradation, 

procion red dye, response surface methodology (RSM). 

Citation : 60 (2015-2024) 
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SINTESIS NiFe2O4/KITOSAN-ALGINAT/TiO2 DAN APLIKASINYA 

UNTUK FOTODEGRADASI ZAT WARNA PROCION RED DENGAN 

OPTIMASI MENGGUNAKAN RSM (RESPONSE SURFACE 

METHODOLOGY) 

Andini Gusti Ayu: Dibimbing oleh Prof. Dr. Poedji Loekitowati H, M.Si. dan 

Prof. Dr. Miksusanti, M.Si. 

Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas 
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xvii + 90 halaman, 14 gambar, 6 tabel, 11 lampiran 

Procion Red merupakan zat warna sintetis yang banyak digunakan dalam 
industri tekstil. Zat warna tersebut digunakan karena lebih murah dan lebih tahan 
lama dibandingkan zat warna alami. Namun, zat warna yang dihasilkan 
memberikan warna yang mencolok dan sulit terdegradasi di lingkungan. Oleh 
sebab itu, perlu dilakukan upaya degradasi zat warna procion red menggunakan 
fotokatalitik semikonduktor yang memiliki kelebihan yaitu tidak beracun, murah 
dan memiliki stabilitas kimia yang tinggi dalam rentang pH luas. 

Penelitian ini melakukan sintesis komposit NiFe2O4/kitosan-alginat/TiO2 
sebagai upaya dalam mengatasi limbah cair yang mengandung zat warna procion 
red. TiO2 merupakan semikonduktor yang sering digunakan sebagai katalis. TiO2 

mudah mengalami fotodisolusi yang dapat menurunkan efisiensi degradasi 
sehingga perlu dicampur NiFe2O4 dan dicoating dengan kitosan-alginat sebagai 
penghalang antara NiFe2O4 dan TiO2. Selain itu, material magnetik NiFe2O4 
berperan sebagai bahan magnet untuk memudahkan pemisahan komposit dari 
larutan setelah proses degradasi. Hasil sintesis komposit NiFe2O4/kitosan-
alginat/TiO2 dikarakterisasi menggunakan VSM, XRD, SEM-EDS dan UV-Vis 
DRS. Optimasi degradasi dilakukan menggunakan RSM dengan variabel 
konsentrasi, pH dan waktu kontak. 

Hasil karakterisasi menggunakan VSM dari kurva histeresis menunjukkan 
nilai magnetisasi saturasi sebesar 44,62 emu/g yang menandakan komposit 
NiFe2O4/kitosan-alginat/TiO2 bersifat superparamagnetik. Hasil karakterisasi 
menggunakan XRD didapatkan puncak tertinggi pada sudut 2  = 25,25˚ dengan 

ukuran kristal 62,70 nm. Hasil karakterisasi SEM-EDS menunjukkan morfologi 
NiFe2O4/kitosan-alginat/TiO2 yang heterogen dengan unsur penyusun berupa C 
(6%), N (2%), O (21%), Ti (29%), Fe (30%) dan Ni (11%). Nilai band gap hasil 
karakterisasi UV-Vis DRS sebesar 1,92 eV lebih rendah dari band gap TiO2 

sekitar 3,0-3,2 eV. pHpzc dari komposit NiFe2O4/kitosan-alginat/TiO2 terdapat 
pada pH 6,19. Kondisi optimum fotodegradasi zat warna procion red oleh 
komposit NiFe2O4/kitosan-alginat/TiO2 menggunakan RSM dengan Box-Behnken 
Design (BBD) diperoleh pada konsentrasi 60 ppm, pH 3 dan waktu kontak 31 
menit dengan efisiensi penurunan konsentrasi sebesar 67,82%, menunjukkan hasil 
yang signifikan dengan model persamaan kuadratik. 

Kata kunci : Komposit NiFe2O4/kitosan-alginat/TiO2, fotodegradasi, zat       

warna procion red, response surface methodology (RSM). 

Kutipan : 60 (2015-2024) 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Industri tekstil banyak menggunakan zat warna sintetik seperti zat warna 

procion red, karena zat warna sintetik lebih murah dan memiliki ketahanan yang 

lebih baik dibandingkan zat warna alami. Limbah yang dihasilkan dari 

penggunaan zat warna procion red menjadi permasalahan lingkungan karena 

bersifat non-biodegradable dan memberikan warna mencolok pada badan 

perairan. Jika kandungan zat warna dalam limbah berlebihan, ekosistem perairan 

dapat terganggu. Selain itu, pembuangan langsung limbah cair yang mengandung 

zat warna ke perairan dapat menurunkan kadar oksigen terlarut, yang sangat 

dibutuhkan oleh organisme akuatik. Hal ini terjadi karena oksigen dalam air lebih 

banyak digunakan untuk mengoksidasi berbagai polutan, termasuk senyawa 

organik dari zat warna sintetik, sehingga berpotensi menyebabkan 

ketidakseimbangan ekosistem (Agustina et al., 2016). Oleh karena itu, diperlukan 

solusi efektif untuk mengolah limbah cair yang mengandung zat warna sintetik 

sebelum dibuang. Fotodegradasi dengan bantuan fotokatalis menjadi metode yang 

dapat menguraikan zat warna procion red, sehingga limbah lebih terurai dan 

ramah lingkungan (Nurillahi et al., 2020). 

Metode fotodegradasi memanfaatkan kombinasi cahaya, semikonduktor dan 

inisiator yang sesuai sebagai fotokatalis untuk memecah polutan organik beracun 

menjadi produk akhir yang aman untuk lingkungan (Harun et al., 2020). Dalam 

proses fotodegradasi, cahaya UV-Visible digunakan bersama dengan katalis. 

Ketika material semikonduktor menyerap energi yang cukup, akan terjadi eksitasi 

elektron dari pita valensi ke pita konduksi, sehingga meninggalkan hole (lubang 

elektron) di pita valensi dan menciptakan kelebihan elektron di pita konduksi. 

Hole yang terbentuk ini kemudian bereaksi dengan molekul air, menghasilkan 

radikal hidroksil (•OH) yang sangat reaktif. Radikal ini berperan penting dalam 

proses degradasi karena mampu menguraikan senyawa organik melalui reaksi 

oksidasi (Nurillahi et al., 2020).  
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Titanium dioksida (TiO2) digunakan sebagai fotokatalis karena dapat 

mendegradasi berbagai kontaminan zat warna dalam air. Akan tetapi, TiO2 

memiliki kekurangan yaitu sulit dipisahkan dari larutan. Maka dari itu perlu 

adanya penambahan material yang memiliki sifat magnetik seperti NiFe2O4.   

proses pelapisan TiO2 secara langsung ke permukaan material oksida besi 

magnetik seperti nikel ferrit oksida (NiFe2O4) terbukti tidak efektif dalam 

menghasilkan fotokatalis magnetik yang stabil, dengan tingkat photodissolution 

yang tinggi (Ajabshir & Niasari, 2019). Maka dari itu dikombinasikan dengan 

kitosan dan alginat sebagai perantara antara TiO2 dengan oksida besi untuk 

mencegah pelarutan oksida besi. Penggunaan TiO2 sebagai semikonduktor masih 

memiliki kekurangan seperti nilai band gap yang masih cukup besar yaitu 3,0 - 

3,2. Hal tersebut menyebabkan TiO2 hanya mampu bekerja dibawah sinar UV. 

Oleh sebab itu, perlu dilakukan modifikasi struktur TiO2 agar dapat meningkatkan 

aktivitasnya hingga ke daerah sinar tampak. Adapun cara yang dapat dilakukan 

dengan melakukan doping logam (Aldrianti et al., 2020).  

Logam yang digunakan berasal dari NiFe2O4 yang dikenal sebagai material 

biokompatibilitas yang baik, memiliki sifat superparamagnetik yang kuat serta 

toksisitas yang rendah. NiFe2O4 memiliki struktur spinel terbalik dan 

menunjukkan ferrimagnetisme yang disebabkan oleh momen magnetik spin anti-

paralel antara ion Fe
3+

 di situs tetrahedral dan ion Ni
2+

 di situs oktahedral. Selain 

itu, NiFe2O4 memiliki luas permukaan yang besar dan resistansi perpindahan 

massa yang rendah. Perilaku magnetik dari nanopartikel ini juga sangat 

dipengaruhi oleh ukurannya (Zandipak et al., 2016). NiFe2O4 disintesis 

menggunakan metode kopresipitasi untuk menghasilkan sintesis yang berukuran 

relatif lebih kecil jika dibandingkan dengan metode lainnya (Rahma et al., 2024). 

Penggunaan kitosan dan alginat digunakan sebagai perantara antara TiO2 

dan oksida besi untuk mencegah pelarutan oksida besi. Kitosan dan alginat 

merupakan biopolimer ramah lingkungan yang berasal dari sumber alami atau 

biosintesis organisme hidup, sehingga bersifat biodegradable. Material kitosan 

dan alginat berperan sebagai matriks alami yang membantu mendisperikan 

partikel TiO2 agar tidak terjadi aglomerasi (Martau et al., 2019). Dalam 
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fotodegradasi, kitosan dapat dimodifikasi secara kimiawi atau enzimatik untuk 

meningkatkan efisiensinya, berkat sifat biodegradable dan biokompatibelnya. 

(Hambali et al., 2017). Alginat dipilih karena sifatnya yang non-toksik, 

biodegradable, tidak larut dalam air, dan dapat difabrikasi melalui ko-presipitasi 

untuk meningkatkan kinerja fotokatalis (Trisna, 2022). 

Optimasi fotodegradasi zat warna procion red menggunakan metode 

Response Surface Methodology (RSM) dengan Box-Behnken Design (BBD). 

Metode RSM dengan  Box-Behnken Design lebih efisien dalam mengevaluasi 

hubungan antara variabel proses dan respon yang diinginkan. Salah satu 

keunggulan utama Box-Behnken Design yaitu kemampuannya untuk mengurangi 

jumlah eksperimen dibandingkan dengan desain lainnya, sehingga lebih hemat 

dalam penggunaan bahan dan waktu penelitian. Selain itu, desain BBD juga 

memungkinkan analisis interaksi variabel yang lebih akurat. Sehingga 

menghasilkan model optimasi yang lebih presisi dan dapat diterapkan secara lebih 

efektif dalam skala industri. Selain itu, RSM membantu mengidentifikasi variabel 

yang paling berpengaruh, memungkinkan peneliti fokus pada faktor utama dalam 

proses fotodegradasi (Said & Amin, 2015).  

Pada penelitian ini dilakukan sintesis komposit NiFe2O4/kitosan-

alginat/TiO2. Komposit dianalisis menggunakan XRD untuk mengamati struktur 

dan kritalinitasnya, UV-Vis DRS untuk pengukuran panjang gelombang dan nilai 

band gap, SEM-EDS untuk analisis struktur morfologi dan VSM untuk analisis 

sifat magnetik. Optimasi fotodegradasi komposit  NiFe2O4/kitosan-alginat/TiO2 

terhadap zat warna procion red dilakukan menggunakan metode Response Surface 

Methodology (RSM) dengan variabel konsentrasi, pH dan waktu kontak dengan 

Box-Behnken Design.  
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1.2 Rumusan Masalah 

1. Bagaimana keberhasilan dari sintesis komposit NiFe2O4/Kitosan-

Alginat/TiO2 dengan menggunakan metode ko-presipitasi dan pengujian 

sifat magnetik komposit menggunakan VSM? 

2. Bagaimana pengaruh campuran komposit dengan NiFe2O4 dan kitosan-

alginat terhadap struktur dan kristalinitas, mengetahui nilai band gap dan 

analisis  struktur morfologi dari TiO2? 

3. Bagaimana pengaruh konsentrasi, pH dan waktu kontak terhadap kondisi 

optimal fotodegradasi zat warna procion red dengan menggunakan 

komposit NiFe2O4/Kitosan Alginat/TiO2 ? 

1.3   Tujuan Penelitian 

1. Mensintesis komposit NiFe2O4/Kitosan Alginat/TiO2 dengan metode ko-

presipitasi dan pengujian sifat magnetik komposit menggunakan VSM. 

2. Mengetahui pengaruh campuran komposit dengan NiFe2O4 dan kitosan-

alginat terhadap struktur dan kristalinitas, mengetahui nilai band gap dan 

analisis  struktur morfologi dari TiO2.  

3. Mengetahui pengaruh konsentrasi, pH dan waktu kontak terhadap kondisi 

optimal fotodegradasi zat warna procion red dengan menggunakan 

komposit NiFe2O4/Kitosan Alginat/TiO2.  

1.4 Manfaat Penelitian 

Manfaat penelitian ini untuk mengetahui proses sintesis komposit 

NiFe2O4/Kitosan-Alginat/TiO2 dengan metode ko-presipitasi yang digunakan 

untuk mengoptimasi fotodegradasi komposit NiFe2O4/Kitosan-Alginat/TiO2 

terhadap zat warna procion red dengan menggunakan metode RSM (Response 

Surface Methodology) pada pengaruh konsentrasi, pH dan waktu kontak. 
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