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PENDAHULUAN UMUM

1.1 Latar Belakang

Zat warna merupakan salah satu kontaminan yang menjadi fokus perhatian di
lingkungan. Permasalahan zat warna merupakan masalah yang serius, karena zat warna
berkontribusi sekitar 17-20% dari polusi air global (Nur et al., 2022; Riyanti et al., 2023).
Berbagai industri seperti plastik, tekstil, kulit, makanan, kosmetik, kertas, farmasi, dan
manufaktur produk zat warna merupakan sumber limbah yang mengandung zat tersebut
(He et al., 2017). Salah satu zat warna yang paling banyak digunakan dalam industri
adalah zat warna azo yang terhitung sekitar 60% hingga 70% dari total penggunaan,
karena zat warna azo memiliki afinitas yang kuat terhadap bahan (Nurfatin et al., 2023).

Congo red (CR) merupakan salah satu zat warna dalam kategori diazo anionik
berbasis benzidin. Zat warna ini dapat terdegradasi menjadi benzidin yang bersifat
karsinogenik dan mutagenik (Asses et al., 2018). Zat warna CR sangat perlu untuk
dikurangi jumlahnya dalam limbah industri sebelum dilepaskan ke lingkungan (Riyanti et
al., 2023). Beberapa metode telah dikembangkan sebagai solusi untuk menghilangkan
zat warna dari air yang telah terkontaminasi seperti adsorpsi, filtrasi membran, dan
proses oksidasi lanjutan (AOP) (Charafi et al., 2025). Salah satu metode yang saat ini
sedang berkembang adalah AOP yang menggunakan fotokatalis dalam mendegradasi
zat warna berbahaya menjadi senyawa yang lebih aman seperti CO2 dan H20 sehingga
menjadi salah satu teknologi yang berkelanjutan dan menjanjikan untuk pemurnian air
(Saefumillah et al., 2025).

Beberapa peneliti telah mengembangkan fotokatalis dengan menggunakan
semikonduktor ZnO, TiO2 , Zns, dan WO2 untuk fotodegradasi zat warna (Chen et al.,
2020; Kousar et al., 2024; Sanadi et al., 2025; You et al., 2022). Titanium dioksida (TiO2)
merupakan semikonduktor yang paling banyak digunakan sebagai fotokatalis dalam
proses fotodegradasi karena kinerja fotodegradasinya yang sangat baik, tidak beracun,
biaya rendah, dan stabilitas yang baik (Li et al., 2025). Berdasarkan beberapa penelitian
yang telah dilakukan, penggunakan TiO2 sebagai fotokatalis untuk mendegradasi zat
warna menunjukkan tingkat degradasi yang cukup tinggi (Guo et al., 2019; Lee & Park,
2013; Nur et al., 2022; Sadikin et al., 2023). Fotokatalis TiO2 memiliki sifat yang baik,
tetapi juga memiliki kelemahan seperti kemampuan adsorpsi yang buruk. Adsorpsi yang
buruk menyebabkan hanya sedikit molekul zat warna yang dapat menempel pada
permukaan TiO, sebelum fotodegradasi terjadi, sehingga akan menyebabkan efisiensi
penghilangan kontaminan menjadi kurang optimal (Rashid et al., 2024). Kelemahan ini
dapat diatasi dengan memadukan TiO2 dengan bahan yang memiliki luas permukaan
; anah liat, karbon aktif (KA), dan kitosan (Ali et al., 2019; Liu et al.,
et al., 2024; Spoiala et al., 2022).
ak digunakan sebagai material pendukung fotokatalis karena luas

tinggi, fungsi permukaan, dan porositasnya yang sangat baik
. Berdasakan penelitian yang telah dilakukan, KA dapat dihasilkan
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berpotensi dimanfaatkan sebagai bahan baku dalam produksi KA karena memiliki kadar
abu yang rendah sekitar 2-6% yang didominasi oleh silika, proses produksi yang
sederhana, biaya yang efisien, serta ketersediaan bahan baku yang melimpah, sehingga
KA sangat cocok sebagai bahan pendukung dalam fotodegradasi. Kadar abu yang
rendah meningkatkan luas permukaan dan porositas karbon aktif, sedangkan kadar abu
yang tinggi dapat menutupi pori-pori sehingga menurunkan kemampuan adsorpsi dan
efektivitas fotodegradasi (Setiawan et al., 2024). Melalui proses dua langkah adsorpsi
dan fotokatalisis, polutan akan menempel pada permukaan katalis, di mana spesies
oksigen reaktif seperti radikal hidroksil dan anion superoksida mendegradasinya menjadi
zat yang tidak berbahaya (Rajendran et al., 2025). Studi menunjukkan adanya efek
sinergis antara KA dan TiO,, di mana KA dengan kemampuan adsorpsinya akan
mengadsorpsi molekul organik yang kemudian ditransfer ke TiO2 sehingga dapat
terdegradasi (Pereira et al., 2019). Perpaduan antara KA dan TiO2 juga membantu dalam
memisahkan pasangan elektron-lubang yang menghambat rekombinasi yang cepat
sehingga memperpanjang waktu hidup elektron, sehingga dapat meningkatkan aktivitas
fotodegradasi (Baruah et al., 2024).

Semikonduktor TiO2 juga memiliki kelemahan lain yaitu kesulitan dalam pemisahan
dan menggunakannya kembali setelah proses fotodegradasi (Aghababaei et al., 2025).
Rendahnya kemampuan pemulihan material yang digunakan setelah proses
fotodegradasi dapat menyebabkan kontaminasi dalam lingkungan perairan sehingga
berdampak negatif pada ekosistem, organisme, dan manusia (Thuy et al., 2023). Salah
satu solusi yang diusulkan adalah mengkompositkan TiO, dengan partikel magnetit,
sehingga komposit dengan mudah dipisahkan menggunakan medan magnet eksternal
setelah proses fotodegradasi (Aghababaei et al., 2025). Magnetit memiliki sejumlah
kelebihan, di antaranya mudah disiapkan, dapat digunakan kembali, biaya rendah, dan
tidak bersifat toksik (Thanh et al., 2023). Bahan magnetit seperti Fe;O, dikombinasikan
ke dalam fotokatalis dapat diregenerasi dengan baik menggunakan medan magnet
eksternal sehingga pengembangan material fotokatalitik magnetit menjadi bidang
penelitian yang menarik karena menawarkan penghematan energi dan kemudahan
operasi (Yahya et al., 2025).

Beberapa penelitian telah dilakukan untuk mengsintesis komposit Fe3Oa/TiO2/KA
seperti penelitian yang dilakukan oleh Utami et al. (2022), yang mengsintesis magnetit
KA dari kulit kacang tanah difungsikan dengan fotokatalis TiO2. Komposit yang dihasilkan
menunjukkan efisiensi degradasi yang cukup tinggi, dengan pencapaian penghilangan
indigosol green sebesar 92,91% dan reduksi Cr(VI) sebesar 76,92% pada konsentrasi
awal 5 mg/L. Penelitian yang dilakukan oleh Hariani et al. (2023), berhasil mensintesis
komposit Fe;0,/SiO,/TiO,@Ag yang menunjukkan sifat katalitik yang sangat baik,
dengan efisiensi degradasi mencapai 96,52% terhadap zat warna CR pada kondisi pH
4, dosis fotokatalis 0,5 g/L, serta konsentrasi zat warna 10 mg/L selama 100 menit
: ira penelitian yang dilakukan oleh Azari et al. (2018), nanokomposit
iensi degradasi 97% terhadap degradasi-adsorpsi CR pada pH 3,
dosis adsorben 1 gram, dan suhu 50°C di bawah penyinaran UV.
an Chekem et al. (2019), menyimpulkan bahwa sinergi adsorpsi-
limanfaatkan dengan material komposit KA-TiO2 untuk depolusi air.
'3), menyimpulkan komposit magnetit Fes304/TiO2-P25 dapat
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Penelitian ini, berfokus pada sintesis komposit TiO,/Fe;0,/KA dengan menggunakan
metode hidrotermal, sol-gel, dan kopresipitasi untuk mendegradasi CR serta mengkaji
potensinya untuk digunakan kembali. Sintesis KA dari limbah tongkol jagung bersama
Fe;0, yang berperan dalam meningkatkan aktivitas fotodegradasi TiO,, memperluas
daerah serapan, memperbesar luas permukaan, serta meningkatkan stabilitas dan
kemudahan pemisahan fotokatalis untuk digunakan kembali setelah proses degradasi.
Selain itu, dibandingkan efektivitas komposit TiO,/Fe;O, dan TiO,/Fe;0,/KA melalui
variasi konsentrasi, waktu, massa fotokatalis dan pH dalam mendegradasi CR.

1.1.1 Fotokatalis TiO;

Material TiO2 memiliki ciri struktur semikonduktor yang ditandai dengan adanya pita
valensi (VB) dan pita konduksi (CB) yang dipisahkan oleh suatu celah yang disebut
sebagai band gap. Kehadiran band gap memungkinkan material menyerap energi radiasi
sebanyak celah pada pita yang dimilikinya. Semikonduktor TiO, dapat berperan dalam
proses fotodegradasi karena memiliki kepekaan terhadap reaksi oksidasi dan reduksi
yang dipicu oleh cahaya (Pradipta et al., 2021).

Gambar 1.1 Mekanisme Fotodegradasi Titanium diokasida (TiO2) (Nasikhudin et al.,
2018)

Proses fotodegradasi oleh semikonduktor TiO, dimulai ketika material terpapar oleh
cahaya dengan panjang gelombang yang cukup untuk mengaktifkan fotokatalis seperti
pada Gambar 1.1. Cahaya tersebut menyediakan energi bagi elektron (e™) di VB untuk
berpindah ke CB, meninggalkan lubang (h*) di VB. Perpindahan e~ ini menciptakan
keadaan eksitasi, di mana pasangan elektron-lubang (e /h*) terbentuk dan aktif dalam
reaksi kimia. Elektron yang tereksitasi berperan dalam reaksi reduksi, sementara h*
berperan dalam reaksi oksidasi. Kehadiran kedua spesies ini secara simultan membuat
fatalatalic TiQ, m~mpy memicu serangkaian reaksi yang kompleks dan efisien (Rashid
' 1g yang terbentuk berinteraksi dengan molekul H,O atau ion
rermukaan fotokatalis. Interaksi ini menghasilkan radikal hidroksil
-eaktif dan bersifat oksidatif. Elektron di CB mereduksi molekul
entuk anion superoksida (O,”) yang kemudian berubah menjadi
1,0,). Senyawa H,O, ini dapat memproduksi kembali radikal «OH
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(Kampouri & Stylianou, 2019; Parvizi et al., 2019; Rashid et al., 2020). Mekanisme
fotodegradasi dapat dilihat pada Persamaan (1-8).

TiO2+hv — e +h'w (1)
h*w + H2O — H* + HO- 2
e+ 02— O 3)
*O2 + H* —» HO2* (4)
HO2¢ + HO2* — H202 + O2 (5)
H202 + e7ct —» HO+ + HO" (6)
H202 + hv — 2HO- @
R + HO+ — CO2 + H20 (8)

1.1.2 Karbon Aktif dari Tongkol Jagung

Jagung merupakan salah satu hasil pertanian utama di Indonesia dengan produksi
mencapai 22,5 juta ton per tahun. Sekitar 75-85% dari jumlah ini menghasilkan limbah
tongkol yang belum dimanfaatkan secara optimal oleh masyarakat. Limbah tersebut
sering dibuang atau dibakar, sehingga menimbulkan polusi udara dan mencemari
lingkungan. Tongkol jagung memiliki potensi besar untuk dijadikan KA, karena material
memiliki pori, kadar abu yang rendah, proses produksi sederhana, biaya efisien, serta
bahan baku melimpah (Setiawan et al., 2024). Tongkol jagung mengandung selulosa
(41%), hemiselulosa (36%), dan lignin (6%) yang mendukung penggunaannya sebagai
prekursor KA (Farma et al., 2018). Adsorben KA merupakan bahan amorf berbasis
karbon yang memiliki struktur berpori, terutama terdiri atas pori-pori kecil dengan volume
rendah. Luas permukaan KA umumnya memiliki berkisar antara 300 hingga 2500 m#/g
dan volume pori antara 0,20 hingga 0,60 cm?/g (De Smedt et al., 2025).

Karbonisasi dan aktivasi merupakan tahapan utama dalam modifikasi KA. Pada tahap
karbonisasi, bahan baku mengalami proses pirolisis dalam kondisi atmosfer inert dengan
suhu antara 300-500°C, menghasilkan produk berupa arang. Arang kemudian melalui
proses aktivasi untuk mengubahnya menjadi KA, baik melalui metode fisik maupun kimia.
Aktivasi fisik umumnya dilakukan pada suhu tinggi, sedangkan aktivasi kimia
berlangsung pada suhu yang lebih rendah (Kumaravel et al., 2024). Proses aktivasi kimia
dilakukan menggunakan arang yang direaksikan dengan agen kimia seperti KOH dan
NaOH, sehingga menghasilkan KA dengan struktur mikropori dan mesopori (Tahsin et
al., 2025). Salah satu parameter utama yang menentukan KA adalah distribusi ukuran
pori. Pori-pori tersebut diklasifikasikan menjadi tiga kelompok menurut ukurannya:
mikropori (< 2 nm), mesopori (2—-50 nm), dan makropori (> 50 nm). Aplikasi penghilangan
polutan organik, seperti senyawa zat warna, diperlukan struktur pori KA yang berada
pada kisaran mesopori agar adsorpsi dapat berlangsung secara efektif karena zat warna
mamililki malekiil vang besar (De Smedt et al., 2025).

\4)

srupakan jenis oksida besi berwarna hitam yang memiliki nilai
(Shah et al., 2025). Nanopartikel Fe;O, dapat digunakan untuk
arna dengan beberapa keunggulan meliputi biaya rendah, fabrikasi
itas, dan kemampuan pemisahan magnetit (Lisjak & Mertelj, 2018),
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namun magnetit juga memiliki kelemahan seperti aglomerasi tetapi, dapat diatasi dengan
modifikasi permukaan menggunakan TiO2 dan material berpori seperti KA (Lee et al.,
2021). Sifat magnetik Fe3Osdapat dijelaskan oleh struktur kristalnya. Magnetit
mempunyai struktur kristal spinel terbalik kubik yang terdiri dari lon Fe** dan Fe®*" yang
berlokasi di situs oktahedral berinteraksi secara feromagnetik, menghasilkan momen
magnetik yang searah. Sebaliknya, ion Fe®** yang berada di situs tetrahedral memiliki
momen magnetik yang berlawanan arah dengan ion Fe3** di situs oktahedral. Pola ini
menciptakan konfigurasi ferimagnetik, di mana sebagian momen magnetik saling
meniadakan, namun tetap menghasilkan magnetisasi total yang signifikan. Interaksi
magnetit antara ion Fe dalam struktur ini menghasilkan sifat ferimagnetik, dengan
magnetisasi saturasi tinggi (MS) dan koersivitas rendah (HC) (Nguyen et al., 2021).

Proses sintesis magnetit idealnya dengan rasio molar 2:1 antara Fe®** dan Fe?** dalam
kondisi pH 9-14. Tantangan utama dalam sintesis magnetit adalah menjaga keberadaan
Fe?* dalam lingkungan bebas oksigen, karena senyawa ini mudah mengalami oksidasi
menjadi Fe**. Jika jumlah Fe®** berlebih, dapat terbentuk hematit (a-Fe,O3) dan goetit (a-
FeOOH), sehingga hasil sintesis Fe;O, menjadi kurang optimal (Rahmayanti, 2020).
Reaksi pembentukan magnetit seperti pada Persamaan (9) (Ren et al., 2024):

2Fe3* + Fe2* + 80H™ — Fe;0, + 4H,0 )

Sintesis hidrotermal merupakan salah satu metode efektif untuk menghasilkan
nanopartikel kristal, terutama berbasis oksida besi. Proses ini dilakukan dalam wadah
tertutup dengan menggunakan air sebagai pelarut utama, di bawah suhu tinggi (130—
250 °C). Keunggulan dari pendekatan ini terletak pada suhu reaksi yang relatif rendah,
kemudahan dalam kontrol proses, kemampuan produksi hasil yang baik, efisiensi yang
tinggi (hingga 98%). Metode hidrotermal sangat unggul dalam menghasilkan partikel
kristal tunggal yang bebas dislokasi dan memiliki tingkat kristalinitas lebih tinggi
dibandingkan metode lainnya. Pendekatan ini kerap digunakan dalam sintesis berbagai
struktur nano berbasis oksida besi (Shah et al., 2025).

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Bagaimana karakteristik dari komposit TiO2/Fe3O4+/KA menggunakan FTIR, XRD,
SEM-EDX, UV-DRS, SAA, DSC-TGA dan VSM?

2. Bagaimana kondisi optimum proses degradasi zat warna CR oleh komposit
TiO2/Fe304/KA ?
3. Bagaimana efektivitas komposit TiO2/FesO4/KA dalam mendegradasi zat warna

lus regenerasi yang dapat dicapai oleh fotokatalis komposit
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1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Menganalisis karakteristik dari komposit TiO2/Fe3O4/KA menggunakan FTIR, XRD,
SEM-EDX, UV-DRS, SAA, DSC-TGA dan VSM .

2. Mengidentifikasi kondisi optimum dari degradasi zat warna CR oleh komposit
TiO2/Fe304/KA.

3. Menguiji efektivitas komposit TiO2/Fes04/KA dalam mendegradasi zat warna CR.

4. Mengevaluasi jumlal siklus regenerasi yang dapat dicapai oleh komposit
TiO2/Fe304/KA

1.4 Manfaat Penelitian

Manfaat pada penelitian ini yaitu:

1. Memberikan informasi mengenai karakteristik dan efektivitas komposit
TiO2/Fe304/ KA sebagai fotokatalis untuk mendegradasi zat warna CR
2. Sebagai sumber referensi bagi peneliti berikutnya untuk mengembangkan

penelitian terkait.

1.5 Kerangka Pikir

Perusahaan industri termasuk plastik, tekstil, kulit, dan makanan banyak menghasilkan
limbah yang mengandung zat warna seperti CR. Zat warna CR merupakan salah satu
zat yang paling penting dalam industri tekstil dan memiliki peran besar dalam
pencemaran air. Zat warna CR merupakan zat warna anionik yang sangat larut dan
bersifat karsinogenik, serta sulit terurai. Pengurangan jumlah zat warna CR sangat
penting dalam limbah industri sebelum dibuang ke lingkungan karena dalam konsentrasi
rendah, CR dapat menyebabkan masalah kesehatan yang serius. Pengembangan
metode yang efektif dan ekonomis untuk menghilangkan polutan CR dari sistem perairan
sangat diperlukan. Metode yang telah diterapkan untuk mengurangi konsentrasi zat
warna adalah fotodegradasi.

Fotodegradasi merupakan metode yang efektif untuk menguraikan zat warna dan
senyawa berbahaya lainnya menjadi senyawa yang tidak beracun dengan bantuan
cahaya (foton). Semikonduktor yang sering digunakan sebagai material fotokatalis
adalah TiO2. Aktivitas fotokatalisis TiO2 dapat ditingkatkan dengan memodifikasi
menggunakan KA, yang berperan sebagai adsorben polutan. Hal ini memungkinkan
polutan lebih mudah berinteraksi dengan fotokatalis, sehingga degradasi polutan oleh
TiO2 menjadi lebih efisien. Setelah proses fotodegradasi selesai, fotokatalis perlu
dipisahkan dari larutan agar dapat digunakan kembali. Kesulitan dalam memisahkan
T|Oz darl larutan menjadi kendala utama yang dapat menurunkan efisiensi dan
operasional. Salah satu solusi dari permasalahan ini adalah
nen magnetit pada fotokatalis sehingga material tersebut lebih
iri larutan dengan bantuan medan magnet eksternal.
1i fotokatalis TiO2/Fe304/KA yang disintesis menggunakan metode
dan kopresipitasi akan digunakan untuk degradasi zat warna CR
dilakukan dengan parameter bobot katalis, pH zat warna CR, waktu
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kontak dan konsentrasi dari zat warna CR. Skema kerangka pikir disajikan pada Gambar
1.2,

Limbah industri yang mengandung Congo Red

il Segmentasi
: Fotodegradasi

* Adsorpsi yang kurang
baik dan tingkat
rekombinasi yang tinggi

* Perolehan dan
penggunaan kembali
sulit

TiO,

+ Karbon akif

+Fe;0,
‘ Fotodegradasi
i Ti0,Fe,04KA
Parameter :
"""""""""""""""""" pH, waktu, konsentrasi, |

bobot katalis, dan uji
penggunzan kembali

Limbah yang lebih aman untuk dibuang ke lingkungan

Gambar 1.2 Kerangka Pikir

1.6 Hipotesis

Berdasarkan latar belakang dan kerangka pikir maka hipotesis pada penelitian ini ialah

sebagai berikut.

1. Komposit TiO2/Fe3z04/KA memiliki karakteristik yang sesuai untuk fotokatalis
2. Fotodegradasi CR menggunakan komposit TiO2/FesO4/KA akan berlangsung

ada kondisi optimum

si zat warna CR.

O2/Fe304/KA dapat meningkatkan efisiensi fotokatalisis dalam
R jika dibandingkan dengan TiO2/Fe30a4.
J2/[Fe304/KA dapat diregenerasi dalam beberapa siklus dalam
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. Bab 1: membahas mengenai latar belakang, rumusan masalah, tujuan, manfaat,
kerangka pikir, hipotesis dan ruang lingkup penelitian.

. Bab 2: membahas mengenai sintesis dan karakterisasi material menggunakan FTIR,
XRD, SEM-EDX, UV-DRS, SAA, DSC-TGA dan VSM.

. Bab 3: membahas mengenai aplikasi penggunaan fotokatalis komposit
TiO2/Fe304/KA sebagai fotodegradasi CR

. Bab 4: merupakan pembahasan secara umum yang menghubungkan hasil penelitian
dari Bab 2 dan 3.

. Bab 5: merupakan kesimpulan secara umum pada penelitian ini serta saran.
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BAB I
TOPIK PENELITIAN 1

SINTESIS DAN KARAKTERISASI FOTOKATALIS KOMPOSIT TiO2/Fe3;04/KA

2.1 Abstrak

Latar belakang, semikonduktor TiO, banyak digunakan sebagai fotokatalis karena
kinerjanya baik, stabil, tidak beracun, dan murah. Semikonduktor TiO2 memiliki
kelemahan yaitu daya adsorpsi rendah serta sulit dipisahkan dan digunakan kembali.
Kondisi ini menurunkan efisiensi penghilangan kontaminan dan berpotensi mencemari
lingkungan. Solusi yang dapat dilakukan adalah mengompositkan TiO, dengan karbon
aktif (KA) dan partikel magnetit. Tujuan, penelitian ini bertujuan untuk mensintesis dan
mengkarakterisasi fotokatalis TiO2/Fe3sO4/KA. Metode, sintesis dilakukan menggunakan
metode hidrotermal, sol-gel, dan pencampuran fisik sederhana untuk sintesis material
FesO4, KA, TiO2, TiO2/Fe3O4 dan TiO2/FesO4/KA. Produk hasil sintesis dikarakterisasi
menggunakan FTIR, XRD, SEM-EDX, UV-DRS, SAA, DSC-TGA dan VSM. Hasil,
analisis FTIR mengonfirmasi keberadaan gugus fungsi khas TiO,, Fe3;0,, dan KA yang
menandakan keterikatan antar komponen. Hasil XRD menunjukkan struktur kristalin
komposit sesuai dengan pola magnetit dan anatase, sedangkan SEM memperlihatkan
morfologi dimana TiO2 dan Fe3O4 berasa di atas permukaan maupun dalam pori KA, dan
EDS memastikan komposisi unsur Ti, Fe, C, serta O sesuai material penyusun. Analisis
TGA-DSC membuktikan stabilitas termal komposit yang baik dengan kehilangan massa
utama akibat penguapan pelarut dan degradasi karbon. Karakterisasi SAA menunjukkan
luas permukaan spesifik dan porositas yang mendukung peningkatan kapasitas
adsorpsi. Sifat magnetik berdasarkan VSM menegaskan bahwa material bersifat
superparamagnetik, sehingga mudah dipisahkan menggunakan medan magnet
eksternal. Hasil UV-DRS memperlihatkan penyempitan celah pita energi (band gap) yang
meningkatkan kemampuan penyerapan cahaya tampak. Kesimpulan, berdasarkan hasil
penelitian yang telah dilakukan, komposit TiO,/Fe;0,/KA memiliki struktur kristalin yang
stabil, karakteristik optik dan magnetik yang optimal, serta tekstur pori yang mendukung
peningkatan efisiensi fotodegradasi dan adsorpsi sekaligus mempermudah proses
pemulihan katalis setelah reaksi.

Introduction, TiO, semiconductor is widely used as a photocatalyst due to its good
performance, stability, non-toxicity, and low cost. However, TiO, has several limitations,
including low adsorption capacity and difficulty in separation and reuse. These drawbacks
reduce contaminant removal efficiency and may cause secondary environmental

: ve solution is to composite TiO, with activated carbon (AC) and
Objective, This study aims to synthesize and characterize a
icatalyst composite. Methods, The synthesis was carried out using
[, and simple physical mixing methods to prepare Fe;0,, AC, TiO,,
/Fe;04/AC materials. The synthesized products were characterized
EM-EDX, UV-DRS, SAA, DSC-TGA, and VSM. Results, FTIR
e presence of characteristic functional groups of TiO,, Fe;0,, and

Optimized using
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AC, indicating successful interaction among the components. XRD results showed that
the composite exhibited crystalline structures corresponding to magnetite and anatase
phases. SEM images revealed that TiO, and Fe;O, particles were distributed on the
surface and within the pores of activated carbon, while EDS analysis confirmed the
presence of Ti, Fe, C, and O elements. TGA-DSC analysis demonstrated good thermal
stability of the composite, with major weight loss attributed to solvent evaporation and
carbon degradation. SAA characterization indicated a specific surface area and porosity
favorable for enhanced adsorption capacity. Magnetic properties measured by VSM
confirmed the superparamagnetic behavior of the composite, enabling easy separation
using an external magnetic field. UV—DRS results showed a reduced band gap energy,
enhancing visible light absorption. Conclusion, Based on the results, the TiO,/Fe;O4/AC
composite exhibits a stable crystalline structure, optimal optical and magnetic properties,
and favorable pore texture, which collectively enhance photocatalytic degradation and
adsorption efficiency while facilitating catalyst recovery after the reaction.

2.2 Pendahuluan

Beberapa peneliti telah mengembangkan fotokatalis dengan menggunakan
semikonduktor seperti ZnO, TiO2 , Zns, dan WO2 untuk fotodegradasi zat warna (Chen
et al., 2020; Kousar et al., 2024; Sanadi et al., 2025; You et al., 2022). Titanium dioksida
(TiO2) merupakan salah satu semikonduktor yang paling banyak digunakan sebagai
fotokatalis dalam proses fotodegradasi karena kinerja fotodegradasi yang sangat baik,
tidak beracun, biaya rendah, dan stabilitas yang baik (Li et al., 2025). Berdasarkan
beberapa penelitian yang telah dilakukan, penggunakan TiO2 sebagai fotokatalis untuk
mendegradasi zat warna menunjukkan tingkat degradasi yang cukup tinggi (Guo et al.,
2019; S. Y. Lee & Park, 2013; Nur et al., 2022; Sadikin et al., 2023). Fotokatalis TiO2
memiliki sifat yang baik, tetapi juga memiliki kelemahan seperti kemampuan adsorpsi
yang buruk. Adsorpsi yang buruk menyebabkan hanya sedikit molekul zat warna yang
dapat menempel pada permukaan TiO, sebelum fotodegradasi terjadi, sehingga akan
menyebabkan efisiensi penghilangan kontaminan menjadi kurang optimal (R. Rashid et
al., 2024). Kelemahan ini dapat diatasi dengan memadukan TiO2 dengan bahan yang
memiliki luas permukaan tinggi, seperti zeolit, tanah liat, karbon aktif (KA), dan kitosan
(Ali et al., 2019; Liu et al., 2018; Napruszewska et al., 2024; Spoiala et al., 2022).
Material KA banyak digunakan sebagai material pendukung fotokatalis karena luas
permukaannya yang tinggi, fungsi permukaan, dan porositasnya yang sangat baik
(Baruah et al., 2024). Melalui proses dua langkah adsorpsi dan fotokatalisis, polutan akan
menempel pada permukaan katalis, di mana spesies oksigen reaktif seperti radikal
hidroksil dan anion superoksida mendegradasinya menjadi zat yang tidak berbahaya
(Rajendran et al., 2025). Studi menunjukkan adanya efek sinergis antara KA dan TiO,,
- e y =~~~ “emampuan adsorpsinya akan mengadsorpsi molekul organik yang
e TiO2 sehingga dapat terdegradasi (Pereira et al., 2019).
merupakan salah satu limbah pertanian yang melimpah dan
tkan sebagai bahan baku dalam produksi KA. Tongkol jagung
yang rendah sekitar 2-6% yang didominasi oleh silika, proses
‘hana, biaya yang efisien, serta ketersediaan bahan baku yang

Optimized using sangat cocok sebagai bahan pendukung dalam fotodegradasi.
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Kadar abu yang rendah dapat meningkatkan luas permukaan dan porositas karbon aktif,
sedangkan kadar abu yang tinggi dapat menutupi pori-pori sehingga menurunkan
kemampuan adsorpsi dan efektivitas fotodegradasi (Setiawan et al., 2024). Perpaduan
antara KA dan TiO2 juga membantu dalam memisahkan pasangan elektron-lubang yang
menghambat rekombinasi yang cepat sehingga memperpanjang waktu hidup elektron,
sehingga dapat meningkatkan aktivitas fotodegradasi (Baruah et al., 2024).

Semikonduktor TiO2 memiliki Kelemahan lain yaitu kesulitan dalam pemisahan dan
menggunakannya kembali setelah proses degradasi (Aghababaei et al., 2025).
Rendahnya kemampuan pemulihan material yang digunakan setelah proses
fotodegradasi dapat menyebabkan kontaminasi dalam lingkungan perairan sehingga
berdampak negatif pada ekosistem, organisme, dan manusia (Thuy et al., 2023). Salah
satu solusi yang diusulkan adalah mengkompositkan TiO, dengan partikel magnetit,
sehingga komposit dengan mudah dipisahkan menggunakan medan magnet eksternal
setelah proses fotodegradasi (Aghababaei et al., 2025). Magnetit memiliki sejumlah
kelebihan, di antaranya mudah disiapkan, dapat digunakan kembali, berbiaya rendah,
dan tidak bersifat toksik (Thanh et al., 2023). Bahan magnetit seperti Fe;O,
dikombinasikan ke dalam fotokatalis dapat diregenerasi dengan baik menggunakan
medan magnet eksternal sehingga pengembangan material fotokatalis magnetit menjadi
bidang penelitian yang menarik karena menawarkan penghematan energi dan
kemudahan operasi (Yahya et al., 2025).

Sintesis komposit TiO,/Fe;O,/KA pada penelitian ini dilakukan dengan
menggunakan metode hidrotermal, sol-gel, dan kopresipitasi. Karakteristik komposit
yang dihasilkan kemudian dianalisis dengan berbagai teknik. Struktur kristalin ditentukan
menggunakan XRD, sedangkan morfologi permukaan dan komposisi unsur dianalisis
melalui SEM-EDS. Gugus fungsi utama dikaji dengan FTIR, sementara stabilitas termal
dipelajari melalui TGA-DSC. Luas permukaan spesifik dan distribusi ukuran pori dihitung
menggunakan SAA dengan metode BET dan BJH. Sifat magnetik dianalisis
menggunakan VSM, sedangkan sifat optik dan energi celah pita ditentukan melalui
UV-DRS.

2.3 Metode Penelitian

2.3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian dilaksanakan pada bulan Oktober 2024 hingga Maret 2025. Pengambilan
sampel tongkol jagung dilakukan di Kabupaten Bulukumba, Kecamatan Bonto Tiro,
Sulawesi Selatan. Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Fisika, Fakultas
Matematika dan limu Pengetahuan Alam, UNHAS. Karakterisasi sampel dilakukan di
Pusat Penelitian Nanosains dan Nanoteknologi ITB, Laboratorium Kimia Terpadu FMIPA
UNHAS, Laboratorium Kimia analitik FMIPA UNHAS, Laboratorium limu Ukur Tanah
Tralail Ll ~A~r1_aboratorium Karakterisasi Lanjut BRIN Serpong.

rakan di dalam penelitian ini adalah alat-alat gelas standar
it-alat karakterisasi material, yang terdiri dari: X-Ray Diffraction
xima-X 7000), Fourier Transform Infrared Spectroscopy (Shimadzu

Optimized using ning Electron Microscopy-EDX (SEM-SU3500), Vibrating sample
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magnetometer (VSM-OXFORD 1.2H), spektrum refleksi difusi ultraviolet—-tampak
(UV-DRS, UV3600), Scanning Calorimetry-Thermogravimetric Analyis (DSC-TGA)
(Linseis STA PT1600) dan Surface Area Analyser (SAA) (Almita Micro-200).

2.3.3 Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah tongkol jagung, titanium tetra
isopropoksida (TTIP) Ti(OCH(CHs),)4 (Sigma-Aldrich), isopropil alkohol (Merck), etanol
(Merck), natrium hidroksida (NaOH) (Merck), besi(lll) klorida (FeCl;-6H,0) (Merck),
besi(ll) sulfat (FeSO,-7H,0) (Merck), amonia (NH;3) (Merck), asam sitrat (Merck),
akuades, kertas saring Whatman No. 42, dan kertas pH universal.

2.3.4 Prosedur Penelitian

2.3.4.1 Preparasi Karbon Aktif (KA)

Preparasi KA dilakukan dengan berdasarkan metode Lala et al. (2023), dengan beberapa
modifikasi. Tongkol jagung dibersihan dan dikeringan selama tiga hari di bawah sinar
matahari, kemudian dilanjutkan dengan pemanasan dalam oven pada suhu 100 °C
selama 24 jam. Setelah itu, material dikarbonisasi dalam furnace pada suhu 400 °C
selama 2 jam. Arang yang dihasilkan dihancurkan dan disaring dengan menggunakan
ayakan berukuran 100 mesh. Arang yang lolos, di aktivasi dengan larutan NaOH 1 M,
diikuti dengan tahap penetralan. Setelah proses ini selesai, serbuk KA dikeringkan
kembali dalam oven pada 100 °C selama 6 jam, kemudian kadar abu dan kadar airnya
diukur sesuai Persamaan (9) dan (10).

. W1-W2
Kadar Air = === x 100% (9)

Keterangan:

WO = berat wadah kosong (g)
W1 = berat wadah + sampel sebelum dikeringkan (g)
W2= berat wadah + sampel sesudah dikeringkan (g)

Kadar Abu = —=r2t204_ » 4009, (10)

Berat sampel

2.3.4.2 Sintesis Fe304
Sintesis dilakukan berdasarkan metode Ahmad et al. (2024), dengan beberapa
modifikasi. Campuran FeCls dan FeSO4 -7H20 dengan perbandingan 2:1 dimasukkan
ke dalam 20 mL akuades kemudian diaduk dengan menggunakan magnetik stirrer
hingga partikelnya benar-benar larut. Larutan NH3 ditambahkan ke dalam larutan sampai
pH 10 sambil diaduk. Campuran kemudian dimasukkan ke dalam autoklaf dan
5 aur pada suhu 160 °C selama 2,5 jam. Endapan selanjutnya dicuci
1gan akuades dan dikeringkan dalam oven pada suhu 80 °C selama

02

:ngan berdasarkan metode Ramalingam (2019), dengan beberapa
Optimized using ; i
S Tvardlon TTIP sebanyak 10 mL dicampur dengan 50 mL isopropanol
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kemudian diaduk. Asam sitrat 0,1 M ditambahkan ke dalam campuran sebanyak 6 ml
sambil diaduk. Larutan kemudian dipanaskan dalam oven pada suhu 80 °C selama
48 jam. Serbuk yang diperoleh dimasukkan ke dalam cawan porselin dan dikalsinasi
dalam furnace pada suhu 400 °C selama 3 jam.

2.3.4. 4 Preparasi TiO2 /[Fe304 dan TiO2 /[Fe;04KA

Sintesis komposit dilakukan dengan berdasarkan metode Utami et al. (2022), dengan
beberapa modifikasi. Sintesis TiO,/Fe;O, dilakukan dengan mencampurkan 1,67 g
FesO4 dan 3.33 g TiO2 dalam 30 mL etanol, lalu disonikasi selama 1 jam. Campuran
kemudian diaduk selama 5 jam lalu dikeringkan dalam oven pada suhu 80 °C selama
2 jam.

Sintesis TiO,/Fe3;0./KA menggunakan 1,11 g Fe3O4, 1,67 g KA, dan 2,22 g TiO2 yang
dilarutkan dalam 30 mL etanol, kemudian disonikasi selama 1 jam. Setelah proses
sonikasi, campuran diaduk selama 5 jam lalu dikeringkan dalam oven pada suhu 80 °C
selama 2 jam.

2.3.4.5 Karakterisasi fotokatalis
1. Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

Instrumen FTIR digunakan untuk mengamati gugus fungsi dari material dengan
menggunakan alat Shimadzu IR Prestige-21. Sampel serbuk dikeringkan terlebih dahulu,
kemudian dicampur dengan kalium bromida (KBr) dan ditekan menjadi pelet tipis
sebelum dilakukan pengukuran. Pengujian dilakukan pada rentang bilangan gelombang
4000-350 cm™.

2. X-ray diffraction (XRD)

Karakterisasi struktur kristal komposit TiO,/Fe;O,/KA dilakukan menggunakan XRD
Shimadzu Maxima-X 7000. Sampel berupa serbuk komposit yang telah dikeringkan dan
digerus halus kemudian dimasukkan ke dalam plat aluminium sebagai wadah sampel.
Pengukuran dilakukan dengan menggunakan sumber radiasi Cu Ka (A = 1,541874 A)
pada rentang sudut 26 = 10°-70°, dengan tegangan 40 kV dan arus 30 mA. Analisis pola
difraksi digunakan untuk mengidentifikasi fase kristalin yang terbentuk serta menilai
tingkat kristalinitas dari komposit TiO,/Fe;O,/KA dengan membandingkan puncak-
puncak difraksi terhadap data standar (JCPDS/ICDD).

3. Scanning Electron Microscopy (SEM) dan Energy Dispersive X-ray
Spectroscopy (EDX).

Morfologi permukaan komposit TiO,/Fe;04/KA diamati menggunakan SEM tipe SU3500
dengan perbesaran 1.000x—15.000x. Sampel serbuk ditempatkan pada sel holder ganda
' J coating) sebelum dimasukkan ke dalam alat. Analisis EDX yang
SEM digunakan untuk mengetahui komposisi unsur penyusun

Magnetometer (VSM)

omposit dianalisis menggunakan VSM pada suhu ruang, dengan
Optimized using ; i
S Tvardlon 1 hingga 1 Tesla. Sampel dimasukkan dalam wadah sampel tanpa
www.balesio.com
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penambahan bahan apapun sebelum pengujian. Analisis ini memberikan informasi
mengenai karakteristik magnetisasi material, seperti nilai saturasi dan koersivitas, yang
relevan dengan keberadaan Fe;O,.

5. Ultraviolet-Visible Diffuse Reflectance Spectroscopy (UV-DRS)

Spektrum serapan optik dan karakteristik band gap dari komposit TiO,/Fe;0,/KA dikaiji
menggunakan UV-Vis Diffuse Reflectance Spectroscopy (UV-DRS) dengan instrumen
Shimadzu UV-3600. Sampel serbuk kering ditempatkan pada tempat sampel berbahan
aluminium untuk mode reflektansi difus, tanpa penambahan bahan lain. Pengukuran
dilakukan pada rentang panjang gelombang 200—-800 nm

6. Surface Area Analyzer (SAA)

Luas permukaan spesifik dan distribusi ukuran pori dari komposit TiO,/Fe;0,/KA
dianalisis menggunakan metode Brunauer—-Emmett—Teller (BET) dan Barrett—Joyner—
Halenda (BJH) dengan instrumen Almita Micro-200. Sebelum pengukuran, sampel
serbuk mengalami proses degas secara bertahap untuk menghilangkan kelembapan dan
gas teradsorpsi, yaitu pada suhu 100 °C selama 30 menit, 200 °C selama 30 menit, 300
°C selama 30 menit, dan dilanjutkan pada 300 °C selama 3 jam hingga kondisi sampel
stabil. Proses ini dilakukan untuk memastikan kondisi optimal dalam analisis adsorpsi
gas nitrogen.

7. Thermogravimetric Analysis (TGA) dan Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Stabilitas termal dan perubahan entalpi dari komposit TiO,/Fe;O,/KA dikaji
menggunakan TGA-DSC dengan instrumen Linseis STA PT1600. Sampel serbuk kering
ditimbang sekitar 10 mg dan ditempatkan pada wadah alumina, kemudian dianalisis
dalam atmosfer nitrogen dengan laju pemanasan 20 °C/menit hingga 1000 °C.

2.4 Hasil dan Pembahasan
2.4.1 Hasil Preparasi KA dari Tongkol Jagung

Pada Gambar 2.1. menunjukkan tahapan proses pembuatan KA dari tongkol jagung.
Bahan awal berupa tongkol jagung kering memiliki warna coklat muda dan tekstur keras.
Setelah melalui proses pirolisis, kemudian dihasilkan arang berwarna hitam keabu-
abuan yang menandakan terbentuknya aran. Proses dilanjutkan dengan aktivasi kimia
dan pencucian hingga pH netral yang menghasilkan karbon aktif berwarna hitam pekat.
Massa akhir karbon aktif setelah proses aktivasi adalah 35,756 g dari bahan awal
50,0004 g, dengan rendemen sebesar 71,5%. Penurunan massa ini terjadi karena
. ang selama proses pencucian.
Jar abu dari KA dianalisis karena kedua parameter tersebut dapat
mpuan adsorpsi material. Berdasarkan ketentuan Standar Nasional
30-1995), kadar air dan kadar abu KA masing-masing harus berada
% dan 10%. Perhitungan kadar air dan kadar abu dilakukan

naan (9) dan (10), seperti ditampilkan pada Tabel 2.1. Hasil analisis
Optimized using KA yang dihasilkan telah memenuhi standar tersebut. Biomassa
trial version
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sebagai bahan baku KA umumnya mengandung mineral abu yang berasal dari senyawa
organik maupun anorganik, dan kandungan abu yang tinggi dapat menurunkan kapasitas
adsorpsi dari KA (Paryanto et al., 2019)

Gambar 2.2. Tongkol jagung (A), KA setelah pirolisis (B), dan KA setelah aktivasi (C)
Tabel 2.1. Kadar abu dan kadar air KA

Sampel Kadar air (%) Kadar abu (%) Metode Uji
Karbon aktif 6,33 3.9 (SNI 06-3730-
1995)

2.4.2. Hasil Sintesis Fe304

Material Fe;O, berhasil disintesis melalui kombinasi metode kopresipitasi diikuti
perlakuan hidrotermal. Pada tahap kopresipitasi, ion Fe?* dan Fe®** dicampur dalam rasio
1:2 kemudian ditambahkan basa untuk mengendapkan magnetit sebagai partikel padat
yang berwarna hitam dengan berat 2,1250 seperti pada Gambar 2.2. Reaksi
pembentukan Fe3O4 seperti pada persamaan (11) (Bustamante-Torres et al., 2022; Shah
et al., 2025).

Gambar 2.3. Hasil sintesis Fe3O4
Fe2* + 2Fe® + 80H- — Fe304 + 4H20 (11)

TiO2

Inakan sebagai teknik sintesis bahan padat melalui tahapan
spersi partikel nano dalam pelarut) yang kemudian bertransformasi
aringan padatan yang masih mengandung fase cair. Gel yang
Optimized using dikeringkan dan dipanaskan hingga menghasilkan material padat

trial version n massa 3,4601 g seperti pada Gambar 2.3. Pembentukan TiO2
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melalui dua tahap yaitu hidrolisis dan kondensasi seperti pada persamaan (13-15)
(Sadek et al., 2022)

a) Hidrolisis:
Ti-OR + H20 — Ti-OH + R-OH (13)
b) Kondensasi:
Ti-OH + RO-Ti — Ti-O-Ti + R-OH (14)
Ti-OH + HO-Ti — Ti-O-Ti + H20 (15)

Gambar 2.4. Hasil sintesis TiO2
2.4.4. Hasil Preparasi Komposit TiO,/Fe;0, dan TiO,/Fe;O0,/KA

Sintesis komposit TiO,/Fe;O, dan TiO,/Fe;O,/KA dilakukan dengan metode
pencampuran fisik sederhana. Proses ini menghasilkan serbuk komposit dengan warna
cokelat keabu-abuan pada TiO,/Fe;04,/KA, sedangkan TiO,/Fe;O, menunjukkan warna
abu-abu, seperti yang ditampilkan pada Gambar 2.4.

Gambar 2.5. Hasil sintesis fotokatalis TiO,/Fe;0,/KA (a) dan TiO,/Fe;0, (b)

2.4.5 Hasil Karakterisasi Komposit menggunakan FTIR

sebelum dan sesudah diaktivasi ditunjukkan pada Gambar 2.5.
417 cm™ setelah aktivasi, sedangkan pada KA sebelum aktivasi
dan 3523 cm™, dikaitkan dengan vibrasi regang O—-H yang
daan gugus hidroksil dan interaksi ikatan hidrogen, kemungkinan
air yang teradsorpsi di permukaan KA (Ozpinar et al., 2023). Pita
24 cm™ sebelum aktivasi serta 2922 cm™ setelah aktivasi

Optimized using
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menunjukkan vibrasi regang C—H dari hidrokarbon alifatik. Penurunan intensitas pita ini
mengindikasikan berkurangnya sisa hidrokarbon pada permukaan (Zhu et al., 2018).

3700 3000 2700 1800 1000 700
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Tﬁ-‘—"\\/\
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Karbon aktif tanpa aktivas
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2924
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Gambar 2.6. Hasil karakterisasi FTIR sebelum dan sesudah aktivasi

Pita pada 1705 cm™ sebelum aktivasi dan 1701 cm™ setelah aktivasi berhubungan
dengan vibrasi regang C=0, menandakan keberadaan gugus karbonil, karboksilat, dan
lakton (Ozpinar et al., 2023). Pita pada 1608 cm™ sebelum aktivasi dan 1606 cm™
setelah aktivasi dikaitkan dengan vibrasi tekuk C=C, menunjukkan adanya struktur
aromatik pada KA (Kumaravel et al., 2024). Pita serapan pada 1224, 1124, dan
1105 cm™ sebelum aktivasi serta 1222 cm™ setelah aktivasi menandakan vibrasi regang
C-0 dari gugus ester, fenolik, asam karboksilat, dan alkohol. Adapun pita pada 519 cm™
sebelum aktivasi serta 528 cm™ setelah aktivasi berkaitan dengan vibrasi tekuk C-C
pada kerangka aromatik KA (Ozpinar et al., 2023). Proses aktivasi menyebabkan
penurunan intensitas puncak serapan seperti pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2. Perbandingan spektrum KA sebelum dan sesudah aktivasi

Karbon aktif tanpa Karbon aktif _
L s Daerah serapan (cm™)
aktivasi aktivasi
3616 dan 3523 3417 O-H stretching (hlqukSII, air
, teradsorpsi)
2922 C-H alifatik
1701 C=0 karbonil
1606 C=C aromatik (rangka)
1222 C-0 (fenol/ester/eter)
Optimized using
trial version
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Karbon aktif tanpa

aktivasi

Karbon aktif
aktivasi

Daerah serapan (cm™)

519

528

C-C

Selain perubahan gugus fungsi pada KA, karakterisasi FTIR juga dilakukan pada
material lain yang digunakan dalam penelitian ini, seperti TiO, dan Fe;0,, TiO,/Fe30,
dan TiO,/Fe;0,/KA untuk mengidentifikasi vibrasi khas masing-masing material seperti
pada Gambar 2.6. Spektrum FTIR dari FesOs4 menunjukkan pita serapan kuat pada
585-590 cm™, yang dikaitkan dengan vibrasi regang Fe-O dalam struktur kristal
magnetit. Puncak tambahan muncul pada 3417 cm™ dan 1627 cm™, masing-masing
berasal dari vibrasi regang O—H dan deformasi H-O-H pada molekul air atau gugus

hidroksil yang teradsorpsi di permukaan (Kumar et al., 2020).
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Gambar 2.7. Hasil karakterisasi FTIR karbon aktif, FezOa, TiO2, TiO,/Fe;O, dan

Hasil analisis FTIR pada sampel TiO,, memperlihatkan bahwa pita serapan pada 582
cm™ yang dikaitkan dengan vibrasi regang ikatan Ti—O. Pita ini menegaskan keberadaan
gugus khas dari struktur TiO,. Spektrum juga menunjukkan pita serapan pada sekitar

- "lubungan dengan vibrasi regang —OH, serta pita pada 1635 cm™
jan vibrasi tekuk —OH. Kehadiran kedua pita serapan tersebut
1 molekul air yang teradsorpsi pada permukaan komposit akibat
) air dari atmosfer. Fenomena ini lazim ditemukan pada material
T karena sifat permukaannya yang hidrofilik, sehingga cenderung
us —OH maupun molekul air (Al-Oubidy & Kadhim, 2019). Spektrum
posit menunjukkan pita lebar pada rentang 500-800 cm™ yang
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merepresentasikan vibrasi regang Ti—O-Ti dan Fe—0O, yaitu vibrasi khas ikatan logam—
oksigen yang menegaskan keberadaan fase oksida logam dalam material. Pada
komposit TiO,/Fe;0,/KA, pita serapan muncul pada 1699 cm™ dan 1645 cm™
menandakan keberadaan gugus C=0 dari karbonil pada KA serta vibrasi tekuk H-O-H
dari molekul air (Utami et al., 2022).

2.4.6 Hasil Karakterisasi Komposit Menggunakan XRD

Hasil karakterisasi XRD yang disajikan pada Gambar 2.7. menunjukkan pola difraksi dari
karbon aktif, TiO,, Fe;O,, serta komposit. Pola difraksi dari sampel KA menunjukkan
refleksi yang melebar pada rentang sudut 20 antara 10° hingga 30° yang menandakan
bahwa struktur KA bersifat amorf. Puncak-puncak difraksi yang terdeteksi pada sekitar
26°,44,27°, dan 64,61° dapat dikaitkan dengan bidang kristal (002), (101), dan (110) dari
struktur grafit, yang menunjukkan keberadaan struktur karbon mirip grafit yang tidak
teratur (Lei et al., 2020). Kemunculan puncak-puncak ini menunjukkan adanya struktur
mikro-grafit pada material KA (Pang et al.,, 2020). Difraktogram XRD dari Fe;O,
menunjukkan enam puncak difraksi yang tajam pada sudut 26 masing-masing sebesar
30,24° (220); 35,63° (311); 43,28° (400); 53,70° (422); 57,28° (511); dan 62,88° (440).
Pola-pola ini konsisten dengan struktur kristal magnetit kubik, sesuai dengan data
referensi JCPDS No. 19-0629 (Moosavi, et al., 2020).

Pola XRD hasil karakterisasi TiO2> menunjukkan puncak difraksi yang muncul pada
sudut 206 = 25,37°; 38,03°; 48,07°; 54,50°; 55,00°; 62,82°; 70,07°; dan 75,30°.
Berdasarkan data standar JCPDS No. 21-1272, puncak-puncak tersebut masing-masing
sesuai dengan bidang kristal (101), (004), (200), (105), (211), (204), (220), and (215).
Kesesuaian posisi sudut dan bidang difraksi ini mengonfirmasi bahwa fasa utama yang
terbentuk pada sampel adalah anatase TiO, (Huang et al., 2025). Keberadaan fasa
anatase penting karena struktur ini dikenal memiliki kestabilan yang baik pada ukuran
nanometer serta memberikan aktivitas fotodegradasi yang tinggi dibandingkan dengan
fasa rutile maupun brookite (Zerjav et al., 2022).  Hasil analisis XRD terhadap komposit
TiO,/Fe;0, dan TiO,/Fe;0,/KA menunjukkan adanya puncak-puncak difraksi yang khas
dari masing-masing material penyusunnya yaitu TiO2 dan FesOas. Hal ini mengonfirmasi
bahwa fase magnetit berhasil terintegrasi tanpa mengalami perubahan menjadi hematit
atau maghemit, sehingga sifat magnetiknya tetap terjaga. Pola XRD dari kedua komposit
memperlihatkan bahwa fasa anatase TiO, merupakan fasa kristal dominan, sedangkan
Fe;0, muncul sebagai fasa tambahan yang terdistribusi di dalam matriks TiO, maupun
pada permukaan KA. Keberadaan KA sendiri tidak menimbulkan puncak difraksi tajam
karena sifatnya yang lebih amorf. Memperkirakan ukuran kristal dilakukan menggunakan
persamaan Scherrer (12) dengan parameter K = 0,9 dan panjang gelombang sinar A =
0,15406 nm (Pishrafti et al., 2022). Berdasarkan perhitungan, ukuran kristal rata-rata

. nm dan TiO, sebesar 5,6 nm. Pada komposit TiO,/Fe;0,/KA
stal rata-rata 8,25 nm, sedangkan pada komposit TiO,/Fe;0,
0,65 nm.

_ K
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Gambar 2.8. Hasil karakterisasi XRD karbon aktif, TiO,, Fe;0,, TiO,/Fe;0,, dan
TiO,/Fe;04/KA

2.4.7 Hasil Karakterisasi SEM-EDX

Karakterisasi morfologi KA dan kedua komposit dilakukan menggunakan SEM untuk
mengamati penyebaran partikel TiO, dan Fe;O, pada matriks KA seperti pada
Gambar 2.8. Permukaan KA terlihat berpori, dengan variasi ukuran dan bentuk pori yang
dihasilkan oleh proses depolimerisasi serta pelepasan zat volatil selama karbonisasi
(Kunusa et al., 2021). Pada komposit TiO,/Fe;0,/KA, partikel TiO, dan Fe;O, tampak
menempel pada permukaan KA serta masuk ke dalam celah dan pori-porinya.
Keberadaan kedua partikel ini menambah jumlah situs aktif, memungkinkan molekul zat
warna terserap lebih baik dan berinteraksi langsung dengan TiO, sehingga
meningkatkan efektivitas degradasi fotokatalitik (Pang et al., 2019). Citra SEM komposit
TiO,/Fe;0, menunjukkan partikel berbentuk butiran dengan beberapa aglomerasi,
fenomena yang umum pada material berukuran nano (Pishrafti et al., 2022). Keberadaan
Fe;0, yang terdispersi di dalam komposit tetap dapat memberikan sifat magnetit
sehingga mempermudah proses pemisahan katalis dari medium reaksi setelah
digunakan. Hasil SEM mengonfirmasi bahwa komposit yang diperoleh memiliki morfologi
vana sesuai untuk mendukung peningkatan aktivitas fotodegradasi sekaligus menjaga

o
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Gambar 2.9. Hasil pengamatan morfologi mengguaakén SEM péda karbon aktif,
TiO,/Fe;04/KA, dan TiO,/Fe30,

Karakterisasi lebih lanjut dilakukan dengan EDX untuk menentukan komposisi
unsur dan karakterisasi kimia sampel seperti pada (Gambar 2.10.). Spektrum EDX
KA memperlihatkan dominasi unsur C dan O dengan rasio karbon lebih tinggi,
menandakan bahwa material tersusun terutama oleh atom karbon dan bebas dari
Tabel 2.3.). Spektrum EDX komposit TiO,/FesO,/KA menunjukkan
Ti, Fe, C, dan O yang sesuai dengan material penyusun.
J mengonfirmasi fasa TiO,, Fe menunjukkan keberadaan Fe;0,,
al dari KA. Tidak terdeteksinya unsur lain menandakan bahwa
silkan memiliki kemurnian yang baik
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Gambar 2.10. Hasil analisis EDX karbon aktif dan TiO,/Fe;O./KA

Tabel 2. 3 Hasil Spektrum EDX komposisi unsur penyusun karbon aktif dan
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Unsur Berat% Atom%

C 82,97 86,65
0 17,03 13,35
C 19,5 35,91
(0] 30,57 42,26
Ti 31,49 14,54
Fe 18,44 7,3
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2.4.8 Hasil Karakterisasi VSM

Sifat magnetik material ditampilkan pada Gambar 2.10. yang menunjukkan bahwa nilai
magnetisasi saturasi Fe;O, mencapai 70,71 emu/g, sedangkan pada komposit
TiO,/Fe;0, dan TiO,/Fe;O,/KA masing-masing menurun menjadi 22,13 emu/g dan
14,78 emu/g. Penurunan ini terjadi karena adanya lapisan KA dan TiO, yang bersifat
nonmagnetik dan menutupi permukaan Fe;0,, sehingga mengurangi kontribusi fase
magnetiknya, sebagaimana terlihat pada kurva histeresis (Pereira et al., 2019). Kedua
komposit tetap mempertahankan sifat ferimagnetik dengan nilai koersivitas yang sangat
rendah, mendekati nol, di mana koersivitas merupakan besarnya medan magnet balik
yang diperlukan untuk menurunkan magnetisasi material hingga mencapai nol setelah
proses magnetisasi, sehingga material ini memiliki potensi tinggi untuk diterapkan pada
berbagai aplikasi yang memerlukan proses pemisahan atau respons magnetik yang
cepat dan efisien. (Liu et al., 2023).

01 ——Tio Fe,0,
—— Ti0,/Fe,0,/KA
ai | [0, /Fe,
~— Fe,Qy
2 20 i
=
2
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Gambar 2.11. Hasil Karakterisasi VSM dari Fe;0,, TiO,/Fe;0,, dan TiO,/Fe;OL/KA

2.4.9 Hasil Karakterisasi SAA

Evaluasi sifat tekstur permukaan dilakukan melalui analisis BET untuk menentukan luas
permukaan spesifik dan BJH untuk mengetahui distribusi serta volume pori. Isoterm
adsorpsi—desorpsi nitrogen menunjukkan bahwa KA memiliki Isoterm Tipe IV dengan
loop histeresis tipe H3 (Gambar 2.11(A).). Berdasarkan analisis BET, KA dari tongkol
jagung memiliki luas permukaan spesifik rendah, yaitu 2,37 m2/g, dengan volume pori
ol O 0cmdl~ /Tohe| 2.4)), yang mengindikasikan porositas yang masih terbatas.
lkkan bahwa material memiliki karakter mesopori dengan diameter
im (Gambar 2.11(B).) dan pori dominan pada rentang 2-10 nm
an mesopori ini menjadi keunggulan karena mendukung difusi
asar seperti zat warna, sehingga tetap efektif digunakan meskipun
rendah (De Smedt et al.,, 2025). Karbon tongkol jagung tetap
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pendukung dalam sistem fotokatalis komposit. Pada komposit TiO,/Fe;0,/KA, analisis
BET dan BJH menunjukkan peningkatan signifikan pada struktur porinya, dengan luas
permukaan spesifik mencapai 52,83 m2/g, volume pori total 0,16 cm?3/g, dan ukuran pori
rata-rata 12,46 nm yang tetap berada dalam kategori mesopori berdasarkan isoterm
adsorpsi—desorpsi Tipe IV (Gambar 2.11(C).).

Gambar 2.12. Hasil karakterisasi SAA (A) Adsorpsi-desorpsi karbon aktif, (B) ukuran
rata-rata pori karbon aktif, (C) Adsorpsi-desorpsi TiO,/Fe;0,/KA, dan
(D) ukuran rata-rata pori TiO,/Fe;0,/KA

Tabel 2.4. Hasil analisis SAA pada karbon aktif dan TiO,/Fe;O,/KA

Sampel Luas Ukuran pori rata- Volume total
permukaan rata
2,37 m3g 11,10 nm 0,001 cm®/g
52,84 m3/g 12,46 nm 0,16 cm3/g
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2.4.10 Hasil Karakterisasi UV-DRS
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Gambar 2.13. Hasil karakterisasi UV-DRS (a) TiO., (b) TiO,/Fe;0,/KA, dan (c)
TiO,/Fe;0,

Sifat optik TiO,, TiO,/Fe;0,, dan TiO,/Fe;0,/KA dianalisis menggunakan UV-DRS,
sedangkan nilai energi celah pita (Eg) dihitung dengan metode Kubelka—Munk
(Gambar 2.12(a-c).). Hasil pengukuran menunjukkan bahwa TiO, hasil sintesis
menyerap cahaya pada 297 nm dengan nilai Eg sebesar 3,38 eV. Pada kedua komposit
ienjadi 2,71 eV pada komposit TiO,/Fe;O, dan 2,66 eV pada
urunan ini menunjukkan bahwa penambahan Fe;O, dan KA
abih mampu menyerap cahaya tampak, sehingga lebih efektif
Ji cahaya. Fe;O, membantu mempercepat perpindahan muatan,
1gsi sebagai penyangga yang mengurangi rekombinasi elektron—
anya meningkatkan sifat optik TiO, dan membuat komposit bekerja
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2.4.11 Hasil Karakterisasi TGA-DSC

Hasil analisis termal TGA-DSC pada TiO,, Fe;0,, dan komposit TiO,/Fe;O/KA
menunjukkan bahwa ketiganya memiliki stabilitas termal yang baik. Pada
Gambar 2.13(a), kurva TGA TiO, memperlihatkan penurunan massa sekitar 2,89%
hingga 1000 °C. Penurunan ini terjadi pada rentang 68—450 °C yang berkaitan dengan
penguapan air teradsorpsi dan dekomposisi sisa pelarut dari proses sintesis. Setelah
rentang tersebut, massa cenderung stabil hingga 1000 °C, menunjukkan bahwa TiO,
memiliki ketahanan termal yang tinggi (Byzynski et al., 2018). Kurva DSC TiO,
menunjukkan tiga puncak utama pada 51,91 °C; 688 °C; dan 714 °C. Puncak pertama
bersifat endotermik (AH = +0,44 J/g) yang menggambarkan titik leleh awal akibat
pelepasan air teradsorpsi. Puncak kedua pada 688 °C bersifat eksotermik (AH =—-20,948
J/g) dan menandakan titik kristalisasi yang menjadi awal pembentukan fasa anatase.
Puncak ketiga pada 714 °C bersifat endotermik (AH = +9,605 J/g) yang menunjukkan
titik leleh struktur kristal selama berlangsungnya transformasi anatase menjadi rutile.
Perubahan ini sesuai dengan laporan sebelumnya yang menyatakan bahwa transisi
anatase-—rutile terjadi pada 600—800 °C (Toubal et al., 2017). Material TiO, menunjukkan
stabilitas panas yang baik serta transisi fasa khas pada suhu tinggi, yang penting karena
pergeseran struktur kristal dapat memengaruhi sifat fotokatalisnya, di mana anatase
memiliki nilai Eg lebih tinggi dibandingkan rutile (Karunadasa & Manoratne, 2022).

Analisis TGA pada Fe;0, menunjukkan beberapa tahapan penurunan massa yang
menggambarkan perubahan termal material (Gambar 2.13(b)). Penurunan awal pada
76—-190 °C dengan AY = 0,57% berkaitan dengan pelepasan air permukaan atau air yang
teradsorpsi secara fisik. Penurunan berikutnya pada 200—400 °C dengan AY = 0,56%
menunjukkan penguapan sisa pelarut. Setelah melewati suhu sekitar 500 °C, kurva TGA
menjadi stabil tanpa penurunan massa tambahan, menandakan bahwa Fe;O, telah
mencapai kondisi termal yang stabil. Kurva DSC Fe;O, juga memperlihatkan beberapa
puncak endotermik dan eksotermik yang mendukung hasil TGA. Puncak endotermik kecil
pada 116 °C (AH = +15,10 J/g) dengan onset 76 °C menunjukkan proses dehidrasi atau
titik leleh awal dari air teradsorpsi. Puncak endotermik pada 265 °C (AH = +36,64 J/g)
dengan onset 203 °C menggambarkan pelelehan dan penguraian sisa pelarut. Puncak
eksotermik besar pada 560 °C (AH = —196,37 J/g) menandai oksidasi magnetit (Fe;0,)
menjadi hematit (a-Fe,O3), yang merupakan titik kristalisasi fasa baru (Ali et al., 2021;
Bassim et al., 2022).

Analisis TGA-DSC pada komposit TiO,/Fe;O,/KA ditunjukkan pada Gambar 2.13(c).
Kurva TGA komposit menunjukkan dua tahap utama penurunan massa. Tahap pertama
terjadi pada 60—200 °C dengan penurunan massa sebesar 3,64%, berkaitan dengan
penguapan air teradsorpsi serta sisa pelarut. Tahap kedua pada rentang 450-860 °C
menahasj enurunan massa 11,67%, yang berasal dari degradasi gugus organik KA.
: :ntang 450-860 °C menghasilkan penurunan massa 11,67%, yang
si gugus organik pada KA. Setelah melewati suhu 900 °C, kurva
lkkan perubahan massa lebih lanjut. Kurva DSC komposit
puncak endotermik yang selaras dengan perubahan massa pada
termik pertama berada pada 77,85 °C (AH = +19,88 J/g)
s dehidrasi atau pelepasan air teradsorpsi sebagai titik leleh awal.
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s5il DSC dan TGA dari TiO, (a), Fes0, (b), dan TiO,/Fe;O./KA (c)
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Puncak endotermik kedua pada 553,94 °C (AH = +5,28 J/g) berkaitan dengan degradasi
termal gugus organik serta oksidasi ringan pada KA yang memerlukan penyerapan
energi panas. Tidak muncul puncak eksotermik pada rentang suhu pengujian,
menunjukkan bahwa tidak terjadi kristalisasi fasa baru dan komposit tetap stabil secara
termal hingga suhu tinggi (Almutairi, 2024)

2.5 Kesimpulan

Hasil karakterisasi menunjukkan bahwa komposit TiO,/Fe;O./KA telah berhasil
disintesis dengan baik, ditandai oleh dominasi fasa anatase TiO, serta keberadaan
Fe;O, yang tetap mempertahankan sifat magnetiknya. Morfologi permukaan yang
terbentuk menunjukkan partikel TiO, dan Fe;0, yang mengisi permukaan dan pori KA,
sehingga meningkatkan luas area aktif dan jumlah situs adsorpsi. Spektrum FTIR
memperlihatkan keberadaan gugus fungsional —OH dan C=0 serta ikatan Ti—O dan Fe—
O yang menegaskan interaksi antarfase dalam komposit. Hasil analisis DRS
menunjukkan penurunan energi celah pita hingga 2,66 eV, yang memperluas
penyerapan cahaya ke daerah tampak dan meningkatkan potensi aktivitas
fotodegradasi. Analisis BET-BJH mengindikasikan bahwa komposit memiliki luas
permukaan spesifik sebesar 52,83 m?/g dengan struktur mesopori yang mendukung
penyerapan zat warna. Sifat magnetik yang bersifat ferimagnetik memungkinkan proses
pemisahan katalis secara efisien, sementara analisis TGA-DSC menunjukkan kestabilan
termal yang baik hingga suhu tinggi. Secara keseluruhan, komposit TiO,/Fe;04,/KA
memiliki struktur kristalin yang stabil, karakteristik optik dan magnetik yang optimal, serta
tekstur pori yang mendukung peningkatan efisiensi fotodegradasi dan adsorpsi sekaligus
mempermudah proses pemulihan katalis setelah reaksi.
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