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SUMMARY 

SYNTHESIS OF NiFe2O4/CHITOSAN-GLUTARALDEHID/TiO2 

COMPOSITES FOR PHOTOCATALYTIC DEGRADATION OF 

METHYLENE BLUE DYE 

 

Rajib Mulia Hakiki: Supervised by Prof. Dr. Poedji Loekitowati Hariani, M.Si. and 

Prof. Hermansyah, S.Si., M.Si., Ph.D. 

Department of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya 

University. 

xvi + 71 pages, 14 pictures, 2 tables, 14 appendixes. 

TiO2 is a semiconductor material as a catalyst to degrade pollutants. The advantages 

of TiO2 as a catalyst are non-toxic, non-corrosive, and easy to obtain. On the other 

hand, TiO2 is easily dissolved in many solvents. Therefore, it needs to be doped 

with NiFe2O4 and coated with chitosan-glutaraldehyde to obtain a 

NiFe2O4/chitosan-glutaraldehyde/TiO2 composite. The synthesized composite was 

used to reduce the concentration of methylene blue solution. The synthesized 

NiFe2O4/chitosan-glutaraldehyde/TiO2 composite was characterized by XRD, 

SEM-EDS, VSM, and UV-Vis DRS methods. The pHpzc value of the 

NiFe2O4/chitosan-glutaraldehyde/TiO2 composite was determined in the pH 

ranging from 2-11.6. There were several photodegradation variable used in this 

study, such as pH, concentration, and irradiation time. The XRD analysis of the 

NiFe2O4/chitosan-glutaraldehyde/TiO2 composite showed the highest 2θ peak for 

NiFe2O4 crystals at 35.74o and TiO2 at 48.09o with a crystal size of 28.76 nm for 

NiFe2O4 and for TiO2 of 92.55 nm. SEM-EDS showed a homogeneous 

morphological structure with constituent elements consisting of Ni (12.58%), Fe 

(38.29%), O (34.17%), C (6.54%), N (0.58%), and Ti (5.98%). The VSM 

characterization showed a saturation magnetization value of 44.35 emu/g. The 

NiFe2O4/chitosan-glutaraldehyde/TiO2 composite had a band gap value of 1.78 eV 

from  the  UV-Vis DRS analysis. The pHpzc value of NiFe2O4/chitosan-

glutaraldehyde/TiO2 composite was obtained at pH 8.315. The optimum conditions 

for reducing the concentration of methylene blue solution by the NiFe2O4/chitosan-

glutaraldehyde/TiO2 composite was at pH 10 with a concentration of 5 mg/L, and 

visible light irradiation time of 75 minutes. TOC analysis results for methylene blue 

solution before degradation contained 18.071 ppm of carbon and 3.317 ppm after 

degradation. This showed that the percentage of effectiveness in reducing carbon in 

methylene blue solution was 81.645%. 

Keywords  : photodegradation, composite, NiFe2O4/chitosan-  

………………..glutaraldehyde/TiO2, methylene blue  

Citation  : 52 (2007 -2022) 
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RINGKASAN 

SINTESIS KOMPOSIT NiFe2O4/KITOSAN-GLUTARALDEHID/TiO2 

UNTUK DEGRADASI FOTOKATALITIK ZAT WARNA METILEN BIRU 

 

Rajib Mulia Hakiki: Dibimbing oleh Prof. Dr. Poedji Loekitowati Hariani, M.Si. 

dan Prof. Hermansyah, S.Si., M.Si., Ph.D. 

Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas 

Sriwijaya. 

xvi + 71 halaman, 14 gambar, 2 tabel, 14 lampiran. 

TiO2 merupakan bahan semikonduktor yang berfungsi sebagai katalis untuk 

mendegradasi polutan atau bahan pencemar. Kelebihan TiO2 sebagai katalis adalah 

tidak beracun, tidak korosif, dan mudah diperoleh. TiO2 mudah mengalami efek 

dissolution sehingga perlu didoping NiFe2O4 dan dicoating dengan kitosan-

glutaraldehid sehingga diperoleh komposit NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2. 

Komposit hasil sintesis kemudian  diaplikasikan  untuk  menurunkan  konsentrasi 

larutan metilen biru. Komposit NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2 hasil sintesis 

dikarakterisasi dengan metode XRD, SEM-EDS, VSM, dan UV-Vis DRS. 

Komposit NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2 ditentukan nilai pHpzc nya pada 

rentang pH 2-11,6. Variabel fotodegradasi meliputi pH, konsentrasi, dan waktu 

penyinaran. Hasil analisis XRD komposit NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2 

menunjukkan puncak 2θ tertinggi untuk kristal NiFe2O4 pada 35,74o dan TiO2 pada 

48,09o dengan ukuran kristal NiFe2O4 sebesar 28,76 nm dan TiO2 sebesar 92,55 

nm. Hasil SEM-EDS menunjukkan struktur morfologi yang homogen dengan unsur 

penyusun yang terdiri dari Ni (12,58%), Fe (38,29%), O (34,17%), C (6,54%), N 

(0,58%), dan Ti (5,98%). Hasil karakterisasi VSM menunjukkan nilai magnetisasi 

saturasi sebesar 44,35 emu/g. Komposit NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2 

memiliki nilai band gap sebesar 1,78 eV dari hasil analisis UV-Vis DRS. Nilai 

pHpzc  NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2  diperoleh  pada  pH  8,315. Kondisi 

optimum penurunan konsentrasi larutan metilen biru oleh komposit 

NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2 berada pada pH 10 dengan konsentrasi 5 mg/L 

dan waktu penyinaran sinar visibel selama 75 menit. Hasil analisis TOC untuk 

larutan metilen biru sebelum degradasi mengandung karbon sebesar 18,071 ppm 

dan setelah degradasi sebesar 3,317 ppm. Hal ini menunjukkan persentase 

efektivitas penurunan karbon pada larutan metilen biru sebesar 81,645%.   

Kata kunci : fotodegradasi, komposit, NiFe2O4/kitosan-

///////////////////////glutaraldehid/TiO2, metilen biru 

Kutipan : 52 (2007-2022) 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

1.1    Latar Belakang  

Kain industri yang terbuat dari cairan termasuk pigmen dari proses 

pewarnaan. Salah satu kontaminan yang dapat merusak ekosistem adalah pigmen 

yang tercipta (Sholikhah dan Fajriati, 2019). Pigmen golongan azo adalah salah satu 

jenis warna yang digunakan dalam bisnis tekstil. Pigmen azo umumnya memiliki 

rumus R-N=N-R', di mana R dan R' mungkin merupakan senyawa kimia yang 

identik atau berbeda. Pigmen azo yang digunakan dalam bisnis tekstil adalah biru 

metilen. Zat aromatik heterosiklik kationik termasuk biru metilen. (Selfira dan Aini, 

2021). Methylene Blue dapat memperburuk epidermis, sistem usus, dan paru-paru 

dan menyebabkan sianosis jika tertelan. Persentase pewarna metilen biru tertinggi 

yang diizinkan adalah 5 sampai 10 mg/L sesuai dengan Keputusan Menteri 

Lingkungan Hidup Kep-51/MENLH/10/1995 tentang baku mutu limbah cair 

(Hadayani dkk, 2015). 

Salah satu teknik untuk menurunkan kandungan zat warna adalah pendekatan 

fotokatalitik. Teknik fotokatalitik memiliki pengulangan yang bagus, relatif murah, 

dan dapat menangani limbah cair dengan cepat. Proses fotokatalitik dilakukan 

dengan fotoinduksi senyawa katalitik oksida untuk memperoleh spesies 

pengoksidasi yang dapat menghancurkan zat berwarna. Dengan menyerap foton 

dengan energi yang sama atau lebih tinggi dari energi celah pita katalis, reaksi 

fotokatalitik dimulai. Katalis kemudian terionisasi melalui pemisahan muatan, yang 

dihasilkan dari promosi elektron dari pita valensi ke pita konduksi, menciptakan 

lubang (h+) di pita valensi. Anion radikal superoksida dibuat oleh elektron yang 

dihasilkan oleh O2. Ion hidroksida atau molekul air dapat digunakan untuk 

memeriksa lubang di pita valensi untuk membuat radikal hidroksida. Hampir semua 

pigmen azo dapat dipecah oleh radikal superoksida dan hidroksida menjadi karbon 

dioksida dan oksigen sebagai produk sampingan (Sugiyana dan Notodarmojo, 

2015).  

Sebagai fotokatalis, bahan semikonduktor sekarang digunakan untuk 

mengubah rona benda. TiO2, ZnO, dan CdS merupakan contoh bahan 

semikonduktor yang sering  digunakan  sebagai  fotokatalis  (Ardiyanti  dkk,  2019). 
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Zat semikonduktor yang paling sering digunakan untuk merusak pigmen zat adalah 

TiO2. Manfaat TiO2 sebagai fotokatalis antara lain tidak beracun, tidak korosif, dan 

mudah diperoleh. Dalam pengolahan air limbah, TiO2 memiliki luas permukaan 

spesifik yang tinggi dan pendispersi yang baik dalam bentuk bubuk namun sulit 

didaur ulang untuk pemakaian selanjutnya. TiO2 mudah mengalami efek 

dissolution, dimana TiO2 berukuran sangat kecil sehingga sulit dipisah dari larutan 

zat warna setelah didegradasi sehingga perlu didoping dengan NiFe2O4 untuk 

mempermudah pemisahan TiO2 dari larutan zat warna setelah didegradasi 

(Rahmayeni et al, 2012). NiFe2O4 bersifat magnetik sehingga dapat memberikan 

sifat magnetik pada TiO2. Sifat magnetik pada NiFe2O4 dapat mempermudah proses 

pemisahan TiO2 dari limbah hasil degradasi dan TiO2 dapat digunakan kembali 

untuk mendegradasi zat warna (reuseable). NiFe2O4 juga dapat menurunkan nilai 

band gap TiO2 yang tinggi sehingga daerah kerja katalis TiO2 bergeser dari daerah 

UV ke cahaya tampak (Muflihatun dkk, 2015). 

Penggunaan NiFe2O4 pada TiO2 memiliki kelemahan, yaitu NiFe2O4 mudah 

teroksidasi pada suasana basa. Oleh sebab itu, diperlukan coating NiFe2O4 dengan 

kitosan-glutaraldehid sehingga terbentuk core-shell, dimana NiFe2O4 sebagai core 

dan TiO2 terdistribusi pada glutaraldehid sebagai shell. Dengan demikian, NiFe2O4 

terlindungi oleh kitosan-glutaraldehid dari proses oksidasi pada zat warna 

bersuasana basa. Kitosan merupakan zat yang tidak beracun dan mudah dibuat 

kompos, klaim Putri dkk (2018).  

Pada penelitian ini dilakukan sintesis komposit NiFe2O4/kitosan-

glutaraldehid/TiO2. Setelah pembuatan komposit NiFe2O4/kitosan-

glutaraldehid/TiO2, komposit dianalisis menggunakan teknik XRD untuk 

memastikan kekuatan puncak, sudut difraksi, dan ukuran kristal. Nilai energi celah 

pita komposit NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2 dihitung menggunakan UV-Vis 

DRS. Dengan menggunakan SEM-EDS, diperiksa bentuk dan susunan kimia 

komposit NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2. Untuk menghitung jumlah karbon 

yang ada dalam pigmen sebelum dan sesudah dekomposisi, Karbon Organik Total 

(TOC) digunakan untuk memeriksa karakteristik magnetik fotokatalis. Efek pH, 

dosis, dan durasi paparan adalah beberapa faktor fotokatalitik yang digunakan. 
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1.2    Rumusan Masalah 

Adapun rumusan masalah pada penelitian ini adalah : 

1. Bagaimana hasil sintesis dan karakterisasi komposit NiFe2O4/kitosan-

glutaraldehid/TiO2? 

2. Bagaimana kemampuan fotodegradasi komposit NiFe2O4/kitosan-

glutaraldehid/TiO2 terhadap zat warna metilen biru dengan variabel pH, 

konsentrasi, dan waktu penyinaran? 

3. Bagaimana hasil penurunan karbon yang terkandung pada zat warna 

metilen biru yang dianalisis menggunakan Total Organic Carbon (TOC)? 

 

1.3    Tujuan Penelitian 

Adapun tujuan penelitian ini adalah : 

1. Mensintesis komposit NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2 menggunakan 

metode kopresipitasi dan mengkarakterisasi dengan menggunakan XRD, 

UV-DRS, SEM EDS, dan VSM. 

2. Menentukan kemampuan fotodegradasi komposit NiFe2O4/kitosan-

glutaraldehid/TiO2 terhadap zat warna metilen biru dengan variabel 

pengaruh pH, konsentrasi, dan waktu penyinaran. 

3. Menghitung jumlah penurunan karbon yang terkandung pada zat warna 

metilen biru yang dianalisis menggunakan Total Organic Carbon (TOC). 

 

1.4    Manfaat Penelitian 

Manfaat dari penelitian ini adalah dapat menambah pengetahuan kepada 

pembaca terhadap proses sintesis komposit NiFe2O4/kitosan-glutaraldehid/TiO2. 

Selain itu diharapkan penelitian ini dapat dikembangkan dan diaplikasikan pada 

pengolahan limbah cair yang mengandung zat warna metilen biru. Pembaca 

diharapkan mampu menguasai proses sintesis menggunakan metode kopresipitasi 

untuk mendegradasi zat warna metilen biru dari limbah cair industri. 
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