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ABSTRAK 

Rahmi, Liturgi Dzauqi. 2025. Pengaruh Variasi Suhu Kalsinasi Terhadap Aktivitas 

Fotokatalis Exfoliated Graphite Pada Degradasi Methylene Blue Skripsi. 

Program Studi Fisika, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri 

Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing: (I) Utiya Hikmah, M.Si (II) Prof. 

Dr. Drs. Mohammad Tirono, M.Si. 

 

Kata kunci : Exfoliated Graphite, Kalsinasi, Konduktivitas, Fotokatalis, Metilen Biru 

Limbah zat warna metilen biru dari industri tekstil merupakan polutan toksik yang 

membahayakan lingkungan, sehingga diperlukan metode penguraian yang efektif seperti 

fotokatalis. Exfoliated Graphite (EG) merupakan material karbon potensial yang 

konduktivitasnya dapat dimodifikasi melalui perlakuan panas untuk meningkatkan 

aktivitas fotokatalitik. Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis EG menggunakan 

metode electrochemical exfoliation dan menyelidiki pengaruh variasi suhu kalsinasi 

(300°C, 350°C, dan 400°C) terhadap sifat fisis serta aktivitas fotokatalisnya. 

Karakterisasi dilakukan menggunakan XRD, FTIR, LCR meter, dan UV-Vis, sementara 

uji fotokatalis dilakukan terhadap degradasi metilen biru di bawah paparan sinar UV. 

Hasil penelitian menunjukkan bahwa kalsinasi pada suhu 350°C memberikan kondisi 

optimum dengan ukuran kristal terbesar (12,33 nm) dan nilai energi gap terkecil (3,11 

eV). Analisis LCR meter mengonfirmasi bahwa sampel EG-350 memiliki konduktivitas 

listrik tertinggi sebesar 6,486 x 10-1 S/m karena hilangnya residu sisa eksfolisi yang 

menghambat pergerakan elektron. Uji aktivitas fotokatalis menunjukkan bahwa sampel 

EG-350 mampu mendegradasi metilen biru dengan efisiensi tertinggi mencapai 86,45% 

dan konstanta laju reaksi sebesar 1,507×10-2 min−1. Sebaliknya, kalsinasi pada suhu 

400°C menyebabkan penurunan performa akibat degradasi termal yang merusak 

keteraturan struktur kristal. Temuan ini menyimpulkan bahwa suhu kalsinasi yang 

terkontrol efektif meningkatkan efisiensi fotokatalis EG melalui optimasi sifat listrik dan 

optik material 
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ABSTRACT 

Rahmi, Liturgi Dzauqi. 2025. The Effect of Calcination Temperature Variation on the 

Photocatalytic Activity of Exfoliated Graphite in Methylene Blue 

Degradation. Undergraduate Thesis. Physics Department, Faculty of Science and 

Technology, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Advisors: 

(I) Utiya Hikmah, M.Si (II) Prof. Dr. Drs. Mohammad Tirono, M.Si. 

 

Key Word: Exfoliated Graphite, Calcination, Conductivity, Photocatalyst, Methylene 

Blue. 

Methylene blue dye waste from the textile industry is a toxic pollutant that endangers the 

environment, necessitating effective decomposition methods such as photocatalysis. 

Exfoliated Graphite (EG) is a potential carbon material whose conductivity can be 

modified through heat treatment to enhance photocatalytic activity. This study aims to 

synthesize EG using the electrochemical exfoliation method and investigate the effect of 

calcination temperature variations (300°C, 350°C, and 400°C) on its physical properties 

and photocatalytic activity. Characterization was performed using XRD, FTIR, LCR 

meter, and UV-Vis, while photocatalytic tests were conducted on the degradation of 

methylene blue under UV light exposure. The results showed that calcination at 350°C 

provided the optimum conditions, yielding the largest crystal size (13,05 nm) and the 

smallest energy gap (3.11 eV). LCR meter analysis confirmed that the EG-350 sample 

possessed the highest electrical conductivity at 6,486 x 10-1 S/m, attributed to the removal 

of oxygen functional groups that hinder electron movement. Photocatalytic activity tests 

demonstrated that the EG-350 sample was capable of degrading methylene blue with the 

highest efficiency of 86.45% and a reaction rate constant of 1,507×10-2 min−1. 

Conversely, calcination at 400°C led to a decline in performance due to thermal 

degradation that disrupted the regularity of the crystal structure. These findings conclude 

that controlled calcination temperature effectively increases the efficiency of EG 

photocatalysts by optimizing the electrical and optical properties of the material 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Industri merupakan salah satu sektor yang berkembang pesat di Indonesia, 

baik industri makanan, material hingga industri tekstil. Perkembangan industri 

yang pesat memberikan dampak yang baik bagi perekonomian negara, namun 

memberikan dampak negatif seperti limbah yang membahayakan manusia dan 

lingkungan sekitar (Maryudi dkk., 2021). Limbah yang dihasilkan dari industri 

tekstil mayoritas merupakan limbah cair dengan jumlah yang besar, seperti logam 

berat, surfaktan dan detergen, serta pewarna tekstil seperti metilen biru (Haryono 

dkk., 2018). Metilen biru merupakan salah satu pewarna tekstil bersifat toksik. 

Limbah metilen biru yang dibuang tanpa diolah akan menjadi masalah lingkungan 

yang serius (Wati dkk., 2021). Manusia diharapkan dapat menjaga dan tidak 

merusak alam sekitar. Bahkan dalam Al-quran, Allah tidak menyukai manusia 

yang bersifat suka merusak. Sesuai dengan firman Allah pada QS Al-A’raaf ayat 

56 

  ۗ

Artinya: “Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah 

(Allah) memperbaikinya dan Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh 

harapan. Sesungguhnya rahmat Allah amat dekat kepada orang-orang yang 

berbuat baik”. 

Metilen biru dapat diurai dengan berbagai macam metode. Terdapat 

metode fisika seperti adsorpsi dimana metilen biru diserap oleh permukaan bahan 
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berpori (Maflihah dkk., 2021), metode biologi seperti biodegradasi yaitu mengurai 

metilen biru dengan mikroorganisme (Pham dkk., 2022), dan metode kimia 

seperti fotokatalis. Metode-metode tersebut memiliki kelebihan dan kekurangan. 

Fotokatalisis merupakan reaksi kimia antara sinar UV dan material katalis (Sianita 

dkk., 2017). Metode ini merupakan salah satu metode penguraian zat warna yang 

sedang diminati di Indonesia. Hal ini dikarenakan letak Indonesia yang berada 

pada garis khatulistiwa yang mengakibatkan Indonesia mendapatkan cahaya 

matahari hampir sepanjang tahun. Hal ini menjadi salah satu peluang yang dapat 

digunakan pada pengaplikasian fotokatalis. 

Mekanisme kerja fotokatalis melalui tiga tahapan utama, yaitu absorpsi 

cahaya, migrasi muatan dan reaksi redoks yang mendegradasi polutan. Dalam 

proses migrasi muatan, pasangan elektron hole yang terbentuk akibat proses 

absorpsi cahaya akan bergerak ke permukaan sehingga terjadilah reaksi redoks 

dan degradasi polutan. Konduktivitas listrik berperan aktif dalam proses migrasi 

muatan tersebut. Konduktivitas listrik yang tinggi dapat mempercepat pergerakan  

muatan dan menekan laju rekombinasi elektron hole (Minnekhanov dkk., 2017). 

Sehingga dapat meningkatkan aktivitas fotokatalik. 

Konduktivitas listrik dapat dimodifikasi salah satunya dengan cara 

kalsinasi. Kalsinasi merupakan proses pemanasan pada material dengan tujuan 

untuk mengubah sifat fisik, dan kimia dari material tersebut. Penelitian Wang 

(2018) menyebutkan bahwa kalsinasi pada suhu tertentu dapat meningkatkan 

konduktivitas yang berpengaruh pada kemampuan transportasi elektron. Sehingga 

suhu kalsinasi berpengaruh terhadap performa fotokatalik dari material (M. Wang 

dkk., 2022). 
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Salah satu material yang konduktivitasnya dapat dimodifikasi dengan 

kalsinasi adalah reduce graphene oxide (rGO). rGO yang dipanaskan dengan suhu 

dan waktu tertentu dapat meningkatkan konduktivitas material. Peningkatan ini 

terjadi karena proses pemanasan mampu menghilangkan gugus oksigen dan 

memperbaiki keteraturan struktur sp2 karbon, sehingga elektron dapat bergerak 

lebih bebas (Iskandar dkk., 2017). Selain rGO, material lain yang memiliki 

struktur karbon berlapis dan dapat dimodifikasi konduktivitasnya melalui 

perlakuan panas adalah Exfoliated Graphite (EG). EG merupakan lembaran yang 

terlepas dari grafit setelah proses eksfoliasi dengan struktur lembaran karbon 

terpisah serta memiliki luas permukaan yang lebih tinggi (Abidin dkk., 2023). 

Seperti hal nya rGO, EG juga mengandung gugus fungsi oksigen sisa dari proses 

oksidasi dan eksfoliasi yang dapat menghambat aliran elektron. Sehingga 

perlakuan panas diperkirakan dapat menghilangkan gugus oksigen dan 

meningkatkan konduktivitas EG. 

Penelitian yang dilakukan oleh Abdillah et al., (2021) menggunakan 

metode Electrochemical Exfoliation untuk sintesis EG. Proses pre-treatment pada 

eksfoliasi dapat mengontrol jumlah material EG yang dihasilkan. Pada penelitian 

tersebut, fraksi volume dengan pengelupasan optimal adalah perbandingan 95:5 

pada larutan H2SO4:H2O2. 

Metode sintesis elektrokimia pada grafit memiliki dua operasi utama, yaitu 

metode katodik dan anodik. Pengelupasan katodik terjadi ketika elektroda grafit 

diberi tegangan negatif lalu proses interkalasi dengan waktu yang lama. 

Sedangkan pengelupasan anodik menggunakan larutan elektrolit. Proses 

pengelupasan anodik ini lebih sering digunakan karena lebih murah, namun hasil 
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pengelupasan yang dihasilkan kurang maksimal. Sehingga proses pre-treatment 

dilakukan sebelum proses elektrokimia untuk meningkatkan efisiensi 

pengelupasan (Paredes & Munuera, 2017). 

Berdasarkan uraian latar belakang diatas, pada penelitian ini akan 

dilakukan sintesis material EG menggunakan metode Electrochemical Exfoliation 

lalu di kalsinasi dengan variasi suhu. Untuk mengetahui sifat fisis pada sampel, 

dilakukan karakterisasi yaitu FTIR, UV-Vis dan XRD. Kemudian untuk 

mengetahui konduktivitas listrik dilakukan pengujian menggunakan LCR meter. 

Selanjutnya, EG diaplikasikan sebagai bahan fotokatalis yang kemudian dilakukan 

uji menggunakan UV-visible dengan menggunakan methylene blue sebagai 

polutan dan diselidiki kinetika degradasi pewarna methylene blue. 

1.2 Rumusan Masalah 

Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini adalah 

1. Bagaimana pengaruh variasi suhu kalsinasi terhadap sifat fisis (ukuran kristal, 

gugus fungsi, dan morfologi) dan konduktivitas listrik pada sampel EG? 

2. Bagaimana aktivitas fotokatalis sampel EG dengan  variasi suhu kalsinasi? 

1.3  Tujuan Penelitian 

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah 

1. Untuk mengetahui pengaruh variasi suhu kalsinasi terhadap sifat fisis (ukuran 

kristal, gugus fungsi, dan morfologi) dan konduktivitas listrik pada sampel 

EG. 

2. Untuk mengetahui aktivitas fotokatalis sampel EG dengan  variasi suhu 

kalsinasi. 
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1.4 Batasan Masalah 

Adapun batasan masalah pada penelitian ini adalah 

1. Bahan yang digunakan untuk eksfoliasi adalah grafit komersial. 

2. Variasi suhu kalsinasi yang digunakan adalah 0oC, 300oC, 350oC, dan 400oC. 

3. Pengujian fotokatalis menggunakan metilen biru sebagai polutan. 

4. Karakterisasi sampel menggunakan XRD, FTIR, SEM, dan LCR Meter 

1.5 Manfaat Penelitian 

Adapun manfaat penelitian ini adalah: 

1. Memberikan informasi terkait sintesis EG menggunakan metode 

Electrochemical Exfoliation dan kalsinasi pada EG. 

2. Manfaat umum dari penelitian ini adalah memberikan informasi kepada 

penulis maupun pembaca tentang potensi dari EG yang telah di kalsinasi 

sebagai material fotokatalis untuk mendegradasi polutan. 
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BAB II 

KAJIAN PUSTAKA 

2.1. Grafena 

Graphene merupakan material 2D berlapis tunggal dengan luas permukaan 

yang besar dan struktur berbentuk sarang lebah (Singh dkk., 2022). Pada 

graphene atom berbentuk jaringan segi enam seperti sarang lebah yang 

ditunjukkan pada gambar 2.1 

 

Gambar 2.1 Skema eksfoliasi grafit yang menghasilkan graphene (Hadipour dkk., 2024) 

Graphene juga termasuk bahan yang sangat diminati karena memiliki sifat 

listrik, termal, optik, mekanik, dan mobilitas elektron yang sangat baik (Sari dkk., 

2022). Luas permukaan pada graphene juga tergolong tinggi, yaitu 2630 m2/g 

(Shubha dkk., 2023). Sehingga graphene menjadi salah satu material yang 

menjanjikan dalam beberapa aplikasi. Diantaranya  bidang elektronika dan 

teknologi informasi, energi, kesehatan, dan lainnya. 

Sifat listrik pada graphene tergolong baik. Graphene memiliki mobilitas 

elektron yang tinggi mencapai 25 m2V-1s-1 dan konduktivitas listrik sebesar 6500 

S/m-1. Hal ini dapat terjadi karena struktur 2D dari graphene yang terdiri atas 

karbon sp2 setebal satu atom, sehingga memungkinkan pergerakan elektron lebih 

efisien (Smith dkk., 2019). Selain sifat listrik, graphene memiliki sifat termal 
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yang sangat baik. Mingyu Sang (2019) menjelaskan bahwa konduktivitas termal 

pada graphene mencapai sekitar 1600 Wm-1K-1. Graphene juga menunjukan 

kapasitas panas yang signifikan sehingga dapat digunakan dalam aplikasi 

manajemen termal dan sensor suhu (Sang dkk., 2019). 

Sifat mekanis yang dimiliki oleh material graphene sangat tinggi. 

Kekuatan tarik pada graphene mencapai nilai 130 GPa, menjadikan graphene 

sebagai salah satu material kuat yang diketahui. Graphene menunjukkan 

elastisitas yang sangat baik sehingga memungkinkan material ini mengalami 

deformasi tanpa patah. Hal ini membuat graphene juga menjadi material yang 

menarik pada bidang teknik material (Ibrahim dkk., 2021).  

Sifat optik yang dimiliki graphene juga tergolong unik. Karena transmisi 

graphene ke cahaya yang berbeda, yaitu 2,3% lebih besar untuk setiap perbedaan 

dalam satu lapisan, hal ini dapat digunakan untuk menganalisis informasi lapisan. 

Selain hal ini, penyerapan cahaya saturasi nonlinier dapat terjadi pada graphene 

(Wu, 2018). 

2.2. Exfoliated graphite (EG) 

Exfoliated graphite (EG) merupakan lembaran yang terlepas dari grafit 

karena proses eksfoliasi (pengelupasan) (Abidin dkk., 2023). Proses pengelupasan 

karbon dalam material grafit dapat dilakukan menggunakan berbagai macam 

metode, yaitu teknik kimia, mekanik dan termal. Tidak semua lapisan karbon pada 

grafit dapat dipisah, dan pemisahan ini biasanya tidak terjadi secara merata 

diseluruh area lapisan karbon yang berdekatan (Chung, 2015). 

Exfoliated graphite memiliki struktur atas lapisan-lapisan graphene yang 

terinterkalasi dengan molekul kimia tertentu, misalnya asam sulfat atau senyawa 
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lainnya, sebelum melalui proses eksfoliasi seperti pemanasan atau elektrokimia. 

Tujuan dari proses interkalasi tersebut adalah untuk memudahkan proses 

eksfoliasi, karena jarak antar lapisan graphene meningkat secara signifikan 

setelah proses interkalasi (Nguyen dkk., 2019). 

 
Gambar 2. 2 Ilustrasi exfoliated graphite (Thanikachalam dkk., 2017) 

Setelah proses eksfoliasi dilakukan, struktur lapisan exfoliated graphite 

akan lebih lebar dan menghasilkan lapisan yang lebih tipis sehingga 

meningkatkan luas permukaan total. Luas permukaan yang tinggi ini dapat 

dimanfaatkan untuk peningkatan konduktivitas, penyimpanan energi ataupun 

material superkapasitor (Aji dkk., 2023). EG juga memiliki porositas terbuka, 

sehingga terbentuk adanya ruang kosong di dalam struktur yang memungkinkan 

aliran gas atau cairan yang berguna untuk beberapa macam aplikasi penyimpan 

energi (Chung, 2015). 

Exfoliated graphite juga termasuk material dengan kepadatan yang rendah 

dan ketahanan suhu yang tinggi. Hal ini dikarenakan oleh lapisan-lapisan grafit 

mengalami proses pengembangan dan diperluas hingga ratusan kali lipat 

sepanjang sumbu c (Thanikachalam dkk., 2017). Menurut Aji (2023) exfoliated 

graphite menunjukan konduktivitas listrik yang jauh lebih baik jika dibandingkan 

dengan grafit yang tidak tereksfoliasi. Grafit tereksfoliasi memiliki konduktivitas 
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listrik mencapai 10,5 x 10-3 S/m2, sedangkan grafit tanpa eksfoliasi memiliki 

konduktivitas 0,7 x 10-3 S/m2 (Aji dkk., 2023). 

2.3. Sintesis Exfoliated Graphite 

2.3.1  Chemical Exfoliation 

Metode kimia pada exfoliated graphite mencakup beberapa proses yang 

memiliki tujuan memisahkan lapisan graphite. Salah satu metode kimia yang 

sering digunakan adalah metode Hummers, yaitu grafit dioksidasi dalam waktu 

yang lebih lama pada suhu rendah untuk mengurangi pembentukan CO2 

(Gumfekar, 2018). 

Metode lain yang sering digunakan pada proses eksfoliasi kimia yaitu 

penggunaan microwave-solvothermal. Dalam proses ini sampel menyerap radiasi 

microwave sehingga  menyebabkan peningkatan suhu dan tekanan. Umumnya 

eksfoliasi kimia menawarkan berbagai pendekatan untuk menghasilkan exfoliated 

graphite yang sesuai dengan karakteristik yang diinginkan (Kaczmarek-

Szczepańska dkk., 2023). 

2.3.2  Electrochemical Exfoliation 

Metode electrochemical exfoliation merupakan salah satu metode 

eksfoliasi yang digunakan dalam proses eksfoliasi grafit. Metode ini mencakup 

reaksi kimia dan aliran listrik (Salverda dkk., 2022). Electrochemical melibatkan 

interkalasi ion ke dalam lapisan grafit dengan menggunakan elektroda yang 

kemudian memfasilitasi eksfoliasi grafit menjadi graphene. Metode ini termasuk 

metode yang ramah lingkungan, karena tidak melalui proses beresiko. Metode ini 

juga menggunakan prekursor yang murah dan mudah didapatkan sehingga 

menjadi salah satu metode yang paling sering digunakan (Yu dkk., 2015). 
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Anoda dan katoda memiliki peran penting dalam metode elektrokimia ini. 

Anoda merupakan elektroda tempat terjadinya oksidasi, sedangkan katoda adalah 

elektroda terjadinya reduksi (Madurani dkk., 2020). 

 

Gambar 2. 3 Gambar (a) proses Electrochemical Exfoliation (b) proses 

Electrochemical Exfoliation pada 0,1 M Na2MoO4 di bawah tegangan 10 V, (c) 

ilustrasi skema mekanisme Electrochemical Exfoliation grafit (Wu, 2018) 

Exfoliated graphite dikelompokkan menjadi pengelupasan katodik dan 

anodik. Pengelupasan anodik terjadi pada elektroda yang terhubung ke kutub 

positif sumber listrik, atau anoda. Pada proses ini, lapisan grafit mengalami 

oksidasi yang mengakibatkan lemahnya ikatan Van Der Waals antar lapisan grafit 

dan mengalami pemisahan (F. Liu dkk., 2019). Sedangkan metode katodik terjadi 

pada elektroda yang dihubungkan ke kutub negatif sumber listrik, yaitu katoda. 

Dalam mekanisme ini, ion-ion positif dari larutan elektrolit mengalami reduksi 

menjadi gas hidrogen di permukaan elektroda yang membentuk gelembung-

gelembung kecil. Gelembung ini yang akan masuk ke dalam celah antar lapisan 

grafit dan menyebabkan pengelupasan (Zhao dkk., 2024). 

Pengelupasan anodik termasuk metode pengelupasan yang banyak 

digunakan karena pengelupasan ini menggunakan larutan elektrolit yang 

cenderung lebih terjangkau secara harga dibandingkan pengelupasan katodik. Pre-
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treatment merupakan salah satu cara untuk meningkatkan efisiensi pengelupasan 

anodik. Proses ini dapat dilakukan dengan merendam prekursor grafit kedalam 

cairan asam sulfat pekat (H2SO4) dan H2O2 (Abdillah dkk., 2021). 

 
Gambar 2. 4 Proses pengelupasan pada grafit setelah pre-treatment dalam H2SO4 

dengan dan tanpa tambahan H2O2 (Abdillah dkk., 2021) 

Gambar 2.4 menampilkan mekanisme proses exfoliated graphite 

menggunakan elektrokimia. Berdasarkan gambar tersebut, pengelupasan terjadi 

dalam tiga tahap yaitu tahap interkalasi, oksidasi dan eksfoliasi. Pada tahap 

interkalasi, larutan elektrolit dari proses pre-treatment masuk ke celah antar 

lapisan grafit  dan membentuk grafit terinterkalasi. Ion seperti SO4 terserap 

kedalam lapisan grafit dan memperluas jarak antar lapisan. Tahap oksidasi 

merupakan tahap selanjutnya, dimana pengaplikasian arus listrik digunakan untuk 

mempercepat reaksi oksidasi. Pada proses ini H2O juga teradsorpsi ke dalam grafit 

sehingga menghasilkan gugus fungsi hidroksil (-OH) dan karbonil (-C=O) pada 

permukaan grafit. Selanjutnya adalah tahap eksfoliasi, yaitu lapisan grafit 

mengalami ekspansi secara signifikan dikarenakan pelepasan gas seperti O2. 
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Proses ini menghasilkan exfoliated graphite dengan struktur lapisan yang lebih 

tipis dan luas permukaan yang lebih besar (Lund dkk., 2021). 

2.4. Kalsinasi 

Kalsinasi merupakan salah satu tahap modifikasi material yang melibatkan 

pemanasan material pada suhu tertentu. Suhu dari kalsinasi beragam tergantung 

tujuan dari proses kalsinasi tersebut. Kalsinasi dapat mengubah struktur kristal, 

meningkatkan sifat fisik dan kimia, serta meningkatkan aktivitas fotokatalis. 

Kalsinasi juga dapat mempengaruhi luas permukaan dan celah pita suatu material 

(M. Wang dkk., 2022). Pemanasan pada suhu tinggi kalsinasi juga dapat 

menguapkan residu organik atau senyawa pengotor pada tahap sintesis (Sudharto, 

2023).  

Penelitian yang dilakukan oleh Iskandar (2017) melakukan penelitian 

tentang pengaruh perlakuan panas terhadap konduktivitas listrik dari material 

reduce graphene oxide (rGO). Penelitian ini menyatakan bahwa konduktivitas 

listrik rGO tanpa perlakuan panas adalah 18,10 S/m sedangkan setelah melalui 

perlakukan panas dengan suhu 300oC selama 30 menit meningkat hingga 23,26 

S/m (Iskandar dkk., 2017). Peningkatan ini salah satunya disebabkan oleh 

berkurangnya gugus oksigen yang menghambat pergerakan elektron. Material 

rGO dan EG memiliki beberapa kesamaan. Selain merupakan material karbon 

yang memiliki struktur dasar sp2, kedua material memiliki gugus oksigen sisa 

proses sintesis. Fenomena berkurangnya gugus oksigen pada rGO juga mungkin 

dapat terjadi pada material Exfoliated Graphite (EG) yang masih memiliki gugus 

oksigen sisa dari proses eksfoliasi. 
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Chung (2015) mengemukakan bahwa kalsinasi pada grafit yang telah 

melalui proses pre-treatment menyebabkan ekspansi lapisan secara signifikan dan 

menghasilkan struktur berpori akibat proses eksfoliasi termal. Hal ini dapat terjadi 

saat senyawa dalam larutan pre-treatment menguap selama pemanasan, 

menciptakan tekanan internal yang mendorong pemisahan lapisan grafit (Chung, 

2015). Prinsip perubahan struktur akibat perlakuan termal pada penelitian ini 

masih relevan untuk memahami efek kalsinasi pada EG yang sudah tereksfoliasi 

sebelumnya. Selain dapat mengurangi gugus oksigen yang tersisa, perlakuan 

kalsinasi juga dapat memperbaiki struktur sp2 karbon yang terganggu. 

2.5. Karakterisasi  

2.4.1 X-Ray Diffraction (XRD) 

X-Ray Diffraction atau XRD merupakan salah satu teknik analisis yang 

digunakan untuk menentukan struktur kristal suatu material dengan 

memanfaatkan interaksi sinar-X dengan atom dalam kristal (Hekstra, 2023). 

Pengujian XRD menggunakan sinar-X dengan panjang gelombang diatur ke 

1,54184 Å (Cu Kα), dan menggunakan rentang 2Ɵ adalah 0o hingga 90o. 2Ɵ 

menunjukan sudut sinar datang dan sinar yang tersebar (Suzuki dkk., 2020). 

Selain untuk menentukan struktur kristal material, pengujian XRD juga 

dapat digunakan untuk mencari ukuran kristal dan jarak antar lapisan dari 

material. Untuk mencari ukuran kristal material digunakan persamaan Scherrer, 

yaitu (Qayyum dkk., 2022): 

𝐷 =
𝑘𝜆

𝛽 cos 𝜃
       (2.1) 
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Persamaan (2.1) merupakan persamaan Scherrer, dimana k adalah konstanta 

Scherrer dengan nilai 0,9 nm, λ merupakan panjang gelombang sinar-X yang 

digunakan dalam difraksi, biasanya bernilai 1,5406 Å. Β mendefinisikan lebar 

puncak difraksi pada setengah tinggi (FWHM) setelah dikoreksi dari lebar 

instrumental. Ɵ menunjukan sudut difraksi yang diukur dalam derajat dan 

diperoleh dari posisi puncak difraksi sinar-X (Hossain & Ahmed, 2022). Dan 

untuk menentukan jarak antar lapisan digunakan persamaan Bragg, yaitu (Ihwani, 

2022): 

𝑑 =
𝜆

2 sin 𝜃
       (2.2) 

2.4.2 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) 

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) merupakan salah satu 

teknik analisis yang digunakan untuk mengidentifikasi material berdasarkan 

spektrum inframerah yang dihasilkan oleh interaksi cahaya dengan molekul dalam 

sampel (R. Wang & Wang, 2021). Pengujian FTIR dibagi menjadi dua cara, yaitu 

analisis kuantitatif dan kualitatif. Pada analisis kualitatif, FTIR digunakan untuk 

mengidentifikasi komponen kimia dalam material dengan analisis spektrum 

penyerapan inframerah. Sedangkan analisis kuantitatif FTIR dapat digunakan 

untuk menentukan konsentrasi komponen tertentu dalam material. Analisis ini 

dilakukan dengan membandingkan intensitas pita penyerapan pada spektrum 

dengan model standar yang telah dikalibrasi (Alkhuder, 2022). Gambar 2.5 

merupakan salah satu contoh hasil pengujian FTIR pada material graphite dan 

graphene (Y. Wang dkk., 2019). 
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Gambar 2.5 Hasil FTIR graphite dan graphene (Y. Wang dkk., 2019) 

2.4.3 Spektrofotometer UV-Vis 

Spektrofotometer UV-Vis adalah instrumen yang digunakan untuk 

mengetahui absorbansi atau transmitansi cahaya dalam rentang ultraviolet (180 

nm-390 nm) dan cahaya tampak (390 nm-780 nm) (Negash dkk., 2023). Untuk 

mengidentifikasi senyawa padat maupun cair pada analisis kimia berdasarkan 

absorbansi foton, Spektrofotometer UV-Vis ini juga termasuk salah satu 

instrumen yang sering digunakan (Irawan, 2019). Spektrofotometer UV-Vis juga 

sering digunakan untuk menentukan energi gap dari suatu material. Untuk 

menentukan energi gap, dapat digunakan persamaan berikut (Novitasari dkk., 

2022): 

𝐸𝑔 =
ℎ𝑐

𝜆
       (2.3) 

Persamaan (2.3) merupakan persamaan untuk menentukan Eg atau energi celah 

pita. Dimana h adalah konstanta plank (6,624 × 10−34 J.s atau 4,136 × 10−15 

eV.s), c adalah kecepatan cahaya di udara (3 × 108 m/s), dan λ adalah panjang 

gelombang (nm). 
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2.4.4 Inductance, Capasitance, and Resistance Meter (LCR  Meter) 

LCR Meter merupakan alat yang dapat digunakan untuk mengukur nilai 

induktansi (L), kapasitansi (C) dan resistansi (R) dari material. Dengan tiga nilai 

tersebut dapat diperoleh beberapa nilai lain, salah satunya adalah konduktivitas 

listrik. Konduktivitas listrik merupakan kemampuan suatu material untuk 

menghantarkan arus listrik (Dong & Choi, 2019). Untuk menentukan nilai 

konduktivitas listrik dapat menggunakan persamaan berikut (Lutfi dkk., 2015): 

𝜎 =
𝐿

𝐴.𝑅
=

1

𝜌
       (2.4) 

Dimana L = tebal sampel (m) 

  A = luas penampang sampel (m2) 

  R = Hambatan (Ω) 

Konduktivitas listrik juga merupakan kebalikan dari resistivitas. Satuan dari 

resistivitas listrik adalah ohm-meter [(Ωm)-1], namun satuan SI untuk 

konduktivitas listrik adalah siemens per meter (S/m) dimana 1 S/m = 1 (Ωm)-1. 

Sehingga dapat diketahui persamaan untuk mencari resistivitas suatu bahan 

adalah: (Lutfi dkk., 2015): 

𝜌 =
𝐴.𝑅

𝐿
        (2.5) 

2.4.5 Scanning Electron Microscopy (SEM) 

Scanning Electro Microscopy (SEM) adalah teknik mikroskopi dengan 

berkas elektron dengan tujuan menghasilkan gambar permukaan sampel dengan 

resolusi tinggi (Falling dkk., 2020). SEM dapat menyajikan informasi tentang 

morfologi (bentuk, ukuran, dan struktur fisik dari permukaan material), topografi 

(karakteristik permukaan material), komposisi (proporsi elemen atau senyawa 
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dalam material), dan informasi kristalografi (bagaimana atom disusun dalam 

material) (Sayid dkk., 2020). 

SEM memanfaatkan berkas elektron yang diarahkan ke permukaan 

sampel. Saat berkas elektron mengenai permukaan sampel, terdapat beberapa 

elektron yang dipantulkan kembali dan ada elektron yang diteruskan dan 

berinteraksi dengan atom dalam sampel. Elektron yang dipantulkan akan 

menghasilkan gambar berdasarkan intensitas elektron yang diterima dati 

pemantulan tersebut (Septiano dkk., 2021). 

SEM dapat menyajikan gambar dengan perbesaran hingga satu juta kali 

tergantung pada jenis instrumen yang digunakan dan kondisi pengoperasiannya. 

SEM dirancang untuk memberi resolusi yang lebih tinggi dari mikroskop optik 

biasa yang hanya dapat memperbesar sekitar seribu kali (Laws dkk., 2022). 

Kemampuan menghasilkan gambar 3D dan analisis topografi dengan resolusi 

yang tinggi ini membuat SEM sering digunakan dalam berbagai bidang seperti 

material, nano teknologi, biologi dan lainnya. Analisis SEM juga dapat 

dipasangkan dengan teknik lain seperti spektroskopi energi-dispersif-sinar-X 

(EDX) untuk menganalisis komponen elemen. Hasil gambar analisis dari SEM 

juga dapat diolah di berbagai macam perangkat lunak diantaranya ImageJ, Amira, 

dan Imaris (Marshall dkk., 2023). 

2.6. Fotokatalis 

Fotokatalis merupakan suatu material yang dapat mempercepat reaksi 

kimia dengan menggunakan cahaya sebagai sumber energi. Penelitian fotokatalis 

bermula dari Fujishima dan Honda pada tahun 1972 yang menemukan bahwa 

TiO2 dapat digunakan sebagai fotokatalis dalam fotolisis elektrokimia. Proses ini 
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memungkinkan pemisahan H2O menjadi H dan O2 ketika terkena sinar UV. Sejak 

saat itu, penelitian tentang fotokatalis semakin berkembang pesat dan mengalami 

peningkatan (Ma dkk., 2019). Dalam kerangka integrasi sains dan islam, Al-

Qur’an menegaskan peran cahaya melalui penyebutan matahari sebagai siraj 

(lampu) dan bulan sebagai nur (cahaya) yaitu dalam Q.S. Nuh:16,

Artinya: “Di sana Dia menjadikan bulan bercahaya dan matahari sebagai pelita 

(yang cemerlang).”. 

Ayat ini menjelaskan peran sumber cahaya yang memancar kuat (siraj) 

dan cahaya yang tampak/bermanfaat (nur) dalam tatanan alam. Hal ini selaras 

dengan posisi cahaya sebagai peran utama fotokatalisis. Penelitian ini 

memanfaatkan sinar UV yang bertindak sebagai siraj yang memasok cahaya 

berenergi. Menurut tafsir Ibnu Katsir, matahari disebut siraj (pelita/lampu yang 

menyinari) dan bulan disebut nur (cahaya bagi penghuni bumi), sehingga 

ditekankan adanya sumber dan cahaya berguna. Dengan demikian, peran cahaya 

menjadi fondasi proses fotokatalis. 
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Gambar 2. 6 Mekanisme Fotokatalis (Nath dkk., 2017) 

Proses kerja fotokatalis dimulai dengan penyerapan cahaya oleh material 

fotokatalis yang dapat mengeksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi 

sehingga menghasilkan pasangan elektron dan hole (lubang). Pasangan elektron-

hole ini akan mengalami reaksi redoks (reduksi oksidasi) dimana elektron akan 

bereaksi dengan O2 membentuk 𝑂2
−. Dan hole akan bereaksi dengan H2O atau 

OH- dan membentuk OH. OH dan 𝑂2
− akan mengoksidasi polutan organik dan 

akan menjadikannya senyawa yang lebih sederhana seperti CO2 dan H2O (Chen 

dkk., 2024). 
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BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

3.1 Jenis Penelitian 

Penelitian yang dilakukan merupakan jenis eksperimen untuk membuat 

Exfoliated graphite (EG) dari graphite sheet yang disintesis menggunakan metode 

electrochemical exfoliation. Selanjutnya dikalsinasi menggunakan variasi suhu 

kalsinasi. Sampel akan dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), 

Fourier-Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), Scanning Electron Microscope 

(SEM), Spektrofotometer UV-Vis, dan LCR Meter. Terakhir akan dilakukan uji 

aktivitas fotokatalis menggunakan polutan methylene blue. 

3.2 Waktu dan Tempat Penelitian 

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan september 2024 bertempat di 

Laboratorium Material, Laboratorium Termodinamika, Laboratorium Optik 

Program Studi Fisika Fakultas Sains dan Teknologi UIN Maulana Malik Ibrahim 

Malang. 

3.3 Alat dan Bahan 

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah: 

1. Gelas beaker 

2. Gelas ukur 

3. Cawan petri 

4. Neraca digital 

5. Kabel alligator 

6. Ultrasonic bath 
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7. Elektroda graphite 

8. Power supply DC 

9. Oven 

10. Furnace 

11. Pinset 

12. Pipet hisap 

13. Spatula 

14. Vial 

15. Hot plate 

16. Magnetic strirrer 

17. Aluminium foil 

18. PH meter 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain: 

1. Graphite Sheet 

2. Asam sulfat (H2SO4) 

3. Hidrogen peroksida (H2O2) 

4. Ammonium sulfat ((NH4)2SO4) 

5. Aquadest 
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3.4 Langkah-langkah Penelitian 

3.4.1 Diagram alir penelitian pembuatan sampel EG 

 
Gambar  3.1 Diagram alir penelitian 

3.4.2 Pre-Treatment Graphite Sheet 

 
Gambar 3.2 Diagram alir proses Pre-Treatment 

Disiapkan bahan dan alat 

Pre-Treatment Graphite Sheet

Sintesis Exfoliated graphite (EG)

Kalsinasi

Karakterisasi
(XRD, FTIR, UV-VIs, LCR Meter, SEM)

Uji aktivitas fotokatalik

Analisis data

Selesai

Graphite Sheet dipotong persegi panjang 5 cm x 2 cm

Dicampurkan larutan H2SO4 dan H2O2 sebanyak 40 ml dengan perbandingan 
95:5

Graphite Sheet dibenamkan selama 6 menit dalam larutan

Sampel hasil Pre-teatment
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3.4.3 Sintesis Exfoliated graphite 

 
Gambar 3.3 Diagram Alir Sintesis Exfoliated graphite 

3.4.4 Uji aktivitas fotokatalis 

 
Gambar 3. 4 Diagram alir uji aktivitas fotokatalis 

3.5 Prosedur Penelitian 

3.5.1 Pre-Treatment Graphite Sheet (Abdillah dkk., 2021) 

1. Graphite Sheet dipotong persegi panjang dengan ukuran 5 cm x 2 cm. 

Sampel hasil pre-treament

Ditambahkan larutan ammonium sulfat 100 ml dengan konsentrasi 0,25 M

Dihubungkan ke rangkaian dan diberi tegangan 10 V selama 3,5 jam

Dicuci dengan DI water hingga PH netral

Dikeringkan selama 6 jam pada suhu 60˚C

Disonikasi dengan DI water selama 2 jam (1 mg/1 ml)

Disentrifugasi selama 15 menit 1000 rpm

Dikeringkan selama 18 jam pada suhu 80oC

Kalsinasi variasi suhu 300oC, 350oC, dan 400oC selama 30 menit

Dilarutkan 10 mg metilen biru dalam 100 mL aquades hingga diperoleh 
100 ppm larutan induk

8 ppm larutan metilen biru diencerkan dari 100 ppm larutan induk 
ditambahkan ke 92 mL aquades

Ditambahkan fotokatalis EG sebanyak 0,1 gram kedalam 100 mL polutan

Campuran dimasukkan kedalam reaktor fotokatalis sambil diaduk stirrer

Dilakukan sentrifugasi selama 10 menit

Diukur setiap 15 menit dengan pengulangan 3 kali

Hasil larutan diuji menggunakan spektofotometer
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2. Asam sulfat (H2SO4) 98% dicampur dengan larutan hidrogen peroksida 

(H2O2) 50% dengan fraksi volume 95:5. 

3. Graphite sheet direndam dalam larutan asam selama 6 menit. 

4. Setelah 6 menit Graphite sheet dipindahkan ke tempat berbeda untuk 

proses electrochemical exfoliation. 

3.5.2 Sintesis Exfoliated graphite (Abdillah dkk., 2021) 

1. Disiapkan 100 ml larutan elektrolit ammonium sulfat ((NH4)2SO4) dengan 

konsentrasi 0,25 M. 

2. Graphite sheet yang telah melalui proses pre-treatment dihubungkan pada 

kutub negatif power supply dan elektroda graphite pada kutub negatif 

power supply DC. 

3. Graphite sheet dan elektroda dimasukkan ke dalam larutan elektrolit dan 

dipastikan agar tidak tercelup secara keseluruhan. 

4. Power supply DC disambungkan ke sumber listrik. 

5. Elektroda diberi bias potensial konstan 10 V selama 3,5 jam sampai tidak 

ada arus atau gelembung yang tampak dalam larutan. 

6. Hasil eksfoliasi dicuci menggunakan aquadest hingga pH netral (7,0). 

7. Sampel dikeringkan menggunakan oven pada suhu 60oC selama 6 jam. 

Kemudian sampel didispersikan dalam DI water (1mg/ 1 ml) 

menggunakan ultrasonikator bath selama dua jam. 

8. Sampel disentrifugasi selama 15 menit pada 1000 rpm dengan tujuan 

memisahkan partikel besar dari dispersi. Setelah itu sampel dikeringkan 

dengan suhu 80oC selama 18 jam. 
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9. Kemudian sampel dikalsinasi dengan variasi suhu 300oC, 350oC, dan 

400oC selama 30 menit. 

3.5.3 Pengujian Fotokatalis 

1. Methylene blue sebanyak 10 mg dilarutkan dalam 100 ml aquades 

sehingga diperoleh 100 ppm larutan induk. 

2. Diencerkan 8 ppm larutan methylene blue dari 100 ppm larutan induk 

ditambahkan ke 92 ml aquades, dilakukan pengujian menggunakan UV-

Vis. 

3. EG dimasukan ke dalam 100 ml polutan. 

4. Campuran dimasukkan ke dalam reaktor fotokatalis sambil diaduk 

menggunakan stirrer. 

5. Dilakukan sentrifugasi 10 menit untuk memisahkan antara larutan dengan 

katalis. 

6. Pengukuran dilakukan pada menit ke 30 dengan pengulangan 3 kali. Hasil 

larutan di uji menggunakan Spektrofotometer untuk mengetahui 

banyaknya methylene blue. 

3.6 Rencana Analisis Data 

Data hasil pengujian pada penelitian ini berupa data fisis dan listrik dari 

sampel Exfoliated graphite. Pengujian fisis yang dilakukan memiliki tujuan untuk 

mengetahui ukuran kristal, gugus fungsi, dan morfologi dari sampel. Pengujian 

listrik dilakukan untuk mengetahui nilai konduktivitas listrik dari sampel. 

Karakterisasi yang dilakukan antara lain; XRD, FTIR, SEM, UV-Vis, dan LCR 

meter. 
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3.6.1 Karakterisasi Sampel Exfoliated graphite menggunakan XRD 

Pengujian pola difraksi (XRD) sampel yang digunakan sebanyak 0,15 

gram. setelah pengujian dilakukan analisis data menggunakan aplikasi rietica, 

bertujuan untuk mengetahui struktur kristal dari sampel yang dihasilkan. 

Dilakukan pencocokan puncak yang terbentuk dengan acuan referensi pendukung. 

Analisa ini menggunakan beberapa persamaan, diantaranya untuk mengetahui 

ukuran kristal (D) dan jarak antar lapisan (d) dapat dihitung menggunakan 

persamaan scherrer (Saputri dkk., 2022): 

𝐷 =
𝐾𝜆

𝛽 cos 𝜃
       (3.1) 

𝑑 =
𝜆

2 sin 𝜃
       (3.2) 

Tabel 3. 1 Rancangan Percobaan Menggunakan XRD 

No Sampel 2Ɵ FWHM D (nm) d (nm) 

1. EG murni tanpa sonikasi     

2. EG murni dengan sonikasi     

3. EG kalsinasi suhu 300oC     

4. EG kalsinasi suhu 350oC     

5. EG kalsinasi suhu 400oC     

3.6.2 Karakterisasi Sampel Exfoliated graphite Menggunakan FTIR 

Tujuan dari pengujian FTIR adalah untuk menentukan gugus fungsi dari 

sampel Exfoliated graphite, data yang didapatkan dari pengujian FTIR adalah 

grafik gugus fungsi dari sampel yang akan dianalisis menggunakan software 

Origin 2024. Kemudian puncak gugus fungsi pada grafik dianalisis menggunakan 

referensi literatur. Adapun rancangan percobaan menggunakan FTIR 

Tabel 3. 2 Rancangan Percobaan Menggunakan FTIR 

No Sampel Wavenumber Gugus Fungsi Nama Senyawa 

1 EG murni tanpa sonikasi    

2 EG murni dengan sonikasi    

3 EG kalsinasi suhu 300oC    
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4 EG kalsinasi suhu 350oC    

5 EG kalsinasi suhu 400oC    

3.6.3 Karakterisasi Sampel Exfoliated graphite dengan UV-Vis 

Pengujian menggunakan Spektrofotometer UV-Vis bertujuan untuk 

mengetahui nilai absorbansi panjang gelombang. Kemudian akan dihitung band 

gap menggunakan persamaan berikut: 

𝐸𝑔 =
1240

𝜆
       (3.3) 

𝛼ℎ𝑣 = (ℎ𝑣 − 𝐸𝑔)𝑛      (3.4) 

Tabel 3. 3 Rancangan Percobaan Menggunakan UV-Vis 

No Sampel Absorbansi Band Gap (eV) 

1. EG murni tanpa sonikasi   

2. EG murni dengan sonikasi   

3. EG kalsinasi suhu 300oC   

4. EG kalsinasi suhu 350oC   

5. EG kalsinasi suhu 400oC   

3.6.4 Karakterisasi Sifat Listrik Menggunakan LCR Meter 

Karakterisasi listrik dalam penelitian menggunakan LCR meter HIOKI 

3532-50 LCR HiTESTER. Pengujian ini bertujuan untuk mengetahui sifat 

konduktivitas listrik dari sampel, setelah data konduktivitas didapat akan diolah 

menggunakan software origin 2018. Untuk menentukan konduktivitas listrik 

sampel dapat digunakan persamaan 

Σ =
1

𝜌
=

𝑙

𝐴𝑅
       (3.5) 

Dimana, 

Ʃ = konduktivitas listrik (S/m) 

ρ = Resistivitas listrik (Ω.cm) 

𝑙 = ketebalan sampel (cm) 
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A = luas sampel (cm2) 

R = resistensi (Ω) 

Adapun rancangan percobaan yang akan dilakukan adalah sebagai berikut: 

Tabel 3. 4 Rancangan Percobaan Menggunakan LCR Meter 
No Sampel Konduktivitas 

1. EG murni tanpa sonikasi  

2. EG murni dengan sonikasi  

3. EG kalsinasi suhu 300oC  

4. EG kalsinasi suhu 350oC  

5. EG kalsinasi suhu 400oC  

3.6.5 Karakterisasi Morfologi Menggunakan SEM 

Karakterisasi morfologi menggunakan SEM ini bertujuan untuk melihat 

morfologi dari sampel. Sampel yang diuji menggunakan SEM adalah sampel 

terbaik, pengujian ini merupakan analisa struktur mikro dengan perbesaran yang 

sesuai yang diinginkan. 

3.6.6 Pengujian Pengaruh Suhu Kalsinasi Terhadap Aktivitas Fotokatalis  

Uji aplikasi fotokatalis Exfoliated graphite menggunakan polutan 

methylene blue. Pengujian ini diawali dengan pembentukan kurva standar. 

Pembuatan kurva standar diawali dengan pembuatan larutan metilen biru dengan 

variasi 2 ppm, 4 ppm, 6 ppm, 8 ppm, dan 10 ppm. Masing-masing variasi larutan 

diukur absorbansinya menggunakan uji UV-Vis pada panjang gelombang 

maksimumnya. Hasil nilai absorbansi akan diplot dengan nilai konsentrasi 

sehingga mendapatkan persamaan regresi linier digunakan untuk menentukan 

konsentrasi terukur dari larutan induk. Persamaan yang dihasilkan berupa 

(Maretta & Helmy, 2015): 

𝑦 = 𝑎𝑥 + 𝑏       (3.6) 
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Y merupakan absorbansi, x merupakan konsentrasi sampel EG, a adalah 

gradient dan b adalah intersep. Nilai a dan b akan terlihat setelah kurva diplot. 

Setelah pengujian selesai, data akan dianalisis menggunakan persamaan 3.6 untuk 

mengetahui kinetika degradasi, yaitu (Adeleye dkk., 2022): 

ln
𝐶𝑜

𝐶
= 𝑘𝑡       (3.7) 

Dengan CO adalah konsentrasi pewarna awal, C adalah konsentrasi pewarna akhir 

pada t waktu, K adalah konsentrasi laju degradasi. 

Persamaan lainnya yang digunakan adalah persamaan untuk menentukan efisiensi 

degradasi, yaitu (Kumaravel dkk., 2023): 

Efisiensi degradasi =
𝐶𝑜×𝐶

𝐶𝑜
× 100    (3.8) 

Tabel 3. 5  Rancangan Pengujian Fotokatalis 

Nama Sampel Konsentrasi (menit) 

0 15 30 60 90 120 

EG murni tanpa 

sonikasi 

      

EG murni dengan 

sonikasi 

      

EG kalsinasi suhu 

300oC 

      

EG kalsinasi suhu 

350oC 

      

EG kalsinasi suhu 

400oC 
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BAB VI 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

4.1 Data Hasil Penelitian 

Penelitian ini melewati lima tahap, tahap pertama yaitu pre-treatment 

graphite sheet dengan H2SO4 dan H2O2. Selanjutnya, graphite sheet di eksfoliasi 

menggunakan metode electrochemical exfoliation di dalam larutan ammonium 

sulfat, pH dinetralkan lalu dikeringkan. Setelah itu, sampel melalui proses 

kalsinasi dengan variasi suhu 300oC, 350oC dan 400oC. Kemudian, pengujian 

aktivitas fotokatalis menggunakan methylene blue sebagai polutan. Dan tahap 

terakhir yaitu karakterisasi. Karakter fisik sampel EG kalsinasi diketahui melalui 

karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) untuk memetakan pola difraksi serta 

memperkirakan ukuran kristal. Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FTIR) 

yang digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi, dan komponen kimia. 

Ultraviolet-Visible (Uv-Vis) untuk menentukan energi celah pita (band gap) dan 

Scanning Electron Microscope (SEM) untuk mengamati morfologi EG kalsinasi. 

Dan LCR Meter untuk memperoleh sifat listrik yaitu konduktivitas listrik sampel 

EG kalsinasi. 

Sintesis diawali dengan proses pre-treatment yang bertujuan untuk 

memperluas antar-lapisan graphite melalui interkalasi O2 ke dalam rongga dan 

mengubah graphite menjadi bahan higroskopis sehingga proses eksfoliasi 

berikutnya dapat berlangsung optimal (Abdillah dkk., 2021). Graphite sheet 

dipotong dengan ukuran 5 cm x 2 cm, lalu direndam dalam campuran asam sulfat 

(H2SO4) dan hidrogen peroksida (H2O2) selama 6 menit. 
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Proses Electrochemical Exfoliation merupakan proses pengelupasan yang 

berlangsung secara anodik dengan menyambungkan prekursor graphite ke kutub 

positif dan elektroda ke kutub negatif. Selama proses, terjadi interkalasi ion sulfat 

(SO4) ke dalam sela-sela lapisan graphite. Selanjutnya, reduksi anion SO4 dan 

oksidasi H2O menghasilkan gas seperti SO2 dan O2 yang kemungkinan akan 

menyerang Gaya Van der Waals antarlapis, sehingga lapisan graphite tereksfoliasi 

menjadi lembaran-lembaran yang telah terkelupas. Sampel hasil eksfoliasi 

dikeringkan dan diberi kode EG-TS yang berarti exfoliated graphite tanpa 

sonikasi. Selanjutnya sampel di sonikasi dan menghasilkan sampel dengan kode 

EG-S atau exfoliated graphite dengan sonikasi. Sonikasi dilakukan sebagai tahap 

eksfoliasi lanjutan. Tahap kalsinasi dilakukan  untuk memodifikasi sampel EG. 

sampel EG kering ditempatkan dalam cawan porselen lalu di kalsinasi di furnace 

selama 30 menit dengan variasi suhu 300oC, 350oC, dan 400oC. Kalsinasi 

dimaksud untuk mengurangi residu dan gugus oksigen yang ada pada sampel 

sehingga dapat meningkatkan konduktivitas listrik sampel EG. sampel hasil 

kalsinasi diberi kode EG-300, EG-350, dan EG-400 untuk digunakan pada 

pengujian fotokatalis berikutnya 

4.1.1 Karakterisasi exfoliated graphite 

1. Analisis data X-ray Diffraction (XRD) 

EG dan EG terkalsinasi melewati proses karakterisasi menggunakan X-

Ray Diffraction di Greenlab Bandung. Karakterisasi menggunakan rentang sudut 

2Ɵ mulai dari 3o hingga 90o dengan radiasi Cu Kα yaitu λ=1,54060 Å. Hasil 

karakterisasi membentuk pola seperti berikut 
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Gambar 4. 1 Pola difraksi EG dan EG terkalsinasi 

Gambar diatas menyajikan pola difraksi dari EG pada berbagai kondisi 

perlakuan. Seluruh sampel menampilkan puncak utama pada 2Ɵ ≈ 26o. Hal ini 

sesuai dengan bidang kristal [002], serta puncak kecil pada sekitar 2Ɵ ≈ 54o yang 

berkaitan dengan [004]. Kedua puncak ini merupakan ciri khas struktur grafit 

hexagonal (Abdillah dkk., 2021).  

Intensitas puncak [002] meningkat dari EG-TS ke EG-S, kemudian naik 

lagi pada EG-300 dan puncak terlihat menajam hingga EG-350. Namun pada EG-

400 mengalami penurunan intensitas meskipun posisi sudut tidak berubah secara 

signifikan. Selain perubahan intensitas, kelebaran puncak difraksi juga 

menunjukan pola yang berbeda. Dimana puncak pada EG-TS dan EG-S relatif 

terlihat lebih lebar, kemudian berangsur menyempit hingga EG-350 dan sedikit 

kembali melebar pada EG-400. Hal ini dapat disebabkan oleh pemanasan berlebih 

(Lähde dkk., 2024). 

Analisis hasil uji dengan XRD dapat dilihat dari ukuran kristal dan jarak 

antar lapisan sampel. Ukuran kristal dianalisis pada bidang [002] karena puncak 

EG-TS 
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tersebut merupakan puncak utama grafit (Abdillah dkk., 2021). Untuk mengetahui 

jarak antar lapisan, perhitungan dilakukan menggunakan persamaan Bragg 

(Callister & Rethwisch, 2018) 

𝑑 =
𝜆

2 sin 𝜃
        4.1 

Sedangkan untuk menghitung ukuran kristal akan menggunakan 

persamaan Scherrer. 

𝐷 =
𝐾𝜆

𝛽 cos 𝜃
       4.2 

Hasil analisis dapat dilihat pada tabel berikut. 

Tabel 4. 1 Ukuran kristal dan jarak antar lapisan EG dan EG terkalsinasi 

Sampel Peak position 

(deg) 

FWHM 

(deg) 

d-spacing 

(Å) 

D (nm) 

EG-TS 26,445 0,887 3,36804 9,201 

EG-S 26,391 0,735 3,37481 11,1 

EG-300 26,515 0,660 3,36121 12,36 

EG-350 26,448 0,625 3,36767 13,05 

EG-400 26,478 0,725 3,36392 11,25 

Tabel diatas menunjukkan bahwa pada sampel EG-TS ke EG-S ukuran 

kristal (D) meningkat sementara nilai FWHM menurun, yang menunjukkan 

bahwa setelah perlakuan sonikasi domain grafitik bidang [002] menjadi lebih 

teratur. Sonikasi memecah gumpalan agregat menjadi partikel yang lebih kecil 

secara makroskopik, tetapi pada saat yang sama juga mengeliminasi bagian yang 

cacat dan tidak teratur dengan bantuan sentrifugasi sehingga yang tersisa adalah 

bagian yang relatif lebih bersih dan teratur (Turner dkk., 2019). Peningkatan 

ukuran kristal berlanjut pada sampel EG-300 dan mencapai puncak pada EG-350. 

Peningkatan ini disertai dengan nilai FWHM yang menyempit, yang menandakan 

kristalinitas meningkat. Pada sampel EG-400, FWHM kembali sedikit melebar 
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dan ukuran kristal menurun dibanding EG-350 yang menandakan adanya 

kerusakan setelah kalsinasi dengan suhu 400oC (S. Liu dkk., 2022).  

2. Analisis gugus fungsi EG 

Karakterisasi gugus fungsi sampel EG kalsinasi menggunakan FTIR yang 

dilakukan di Laboratorium Kimia Universitas Brawijaya. Data yang didapatkan 

dari pengujian ini berupa transmitansi dan wavenumber. Wavenumber 

mengartikan vibrasi struktur kimia sedangkan transmitansi mengindikasikan 

korelasi linier dengan variasi sampel spektrum IR dapat ditampilkan pada gambar 

dibawah. 

 

Gambar 4. 2 Spektrum IR EG dan EG terkalsinasi 

Karakterisasi menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui gugus 

fungsi yang terbentuk selama proses sintesis. Gugus fungsi yang terbentuk selama 

sintesis ditampilkan pada tabel berikut 
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Tabel 4. 2 Gugus fungsi Exfoliated Graphite 

Sampel Bilangan 

Gelombang [cm-1] 

Gugus Fungsi Nama senyawa 

EG-TS 1613 C=C stretching  Aromatik 

1992 C-H bending Aromatik 

2107 C≡C stretching Alkali 

2333 CO2 stretching Karbon dioksida 

EG-S 1613 C=C stretching  Aromatik 

1989 C-H bending Aromatik 

2117 C≡C stretching  Alkali 

2324 CO2 stretching Karbon dioksida 

EG-300 1613 C=C stretching  Aromatik 

1989 C-H bending Aromatik 

2097 C≡C stretching Alkali 

2391 CO2 stretching Karbon dioksida 

EG-350 1613 C=C stretching  Aromatik 

1989 C-H bending Aromatik 

2095 C≡C stretching Alkali 

2356 CO2 stretching Karbon dioksida 

EG-400 1613 C=C stretching  Aromatik 

1988 C-H bending Aromatik 

2111 C≡C stretching Alkali 

2354 CO2 stretching Karbon dioksida 

Data spektrum IR menampilkan gugus fungsi dari setiap sampel exfoliated 

graphite. Pita serapan di daerah antara 2300-2400 cm-1 menunjukan keberadaan 

CO2 yang teradsorpsi pada permukaan semua sampel. Intensitas dari EG-TS ke 

EG-S tidak terlihat berbeda secara signifikan. Perbedaan terlihat ketika sampel 

mengalami perlakuan kalsinasi. CO2 mengalami penurunan pada EG-300 dan EG-

350. Namun intensitas kembali meningkat pada EG-400. 

Bilangan gelombang pada daerah 1613 cm-1 terlihat muncul pita serapan 

C=C dengan getaran regangan. Pita serapan ini berasal dari kerangka karbon sp2 

(Kumar & Srivastava, 2018). Terlihat bahwa dari EG-TS ke EG-S, intensitas pita 

cenderung stabil. Selama kalsinasi, intensitas pita C=C menunjukkan penurunan 

yang signifikan dari EG-S menuju EG-300 dan EG-350, kemudian sedikit 

meningkat kembali dan menjadi sedikit lebih tegas pada EG-400. Penurunan 



36 

 

intensitas awal mengindikasikan bahwa kalsinasi mengeliminasi C=C yang tidak 

teratur. Sehingga intensitasnya berkurang. Namun intensitas EG-400 meningkat 

kembali. Gugus fungsi ini menunjukkan kerangka karbon yang masih terlihat 

setelah proses sonikasi dan kalsinasi. 

Di daerah sekitar 2095-2117 cm-1 menunjukkan adanya getaran yang 

berkaitan dengan ikatan C≡C pada material berbasis karbon. Pada 300-350oC pita 

ini tampak melebar, yang mengindikasikan bahwa lingkungan kimia di sekitar 

ikatan C≡C menjadi lebih bervariasi akibat pemanasan. Misalnya karena lepasnya 

gugus samping seperti C-H atau O-H serta terbentuknya defek pada permukaan 

karbon. Pada 400oC, pita tersebut tampak lebih terdefenisikan, yang diartikan 

struktur karbon mulai mencapai stabilitas baru setelah perlakuan panas lebih 

tinggi (Mohapatra dkk., 2017).  

3. Konduktivitas listrik EG 

Uji konduktivitas listrik menggunakan LCR Meter 3532-50 LCR 

HiTESTER dengan bantuan HIOKI L2001 PINGKER PROBE. Pengujian 

dilakukan di Laboratorium Termodinamika, Jurusan Fisika, Fakultas Sains dan 

Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pengukuran 

ini dilakukan untuk mengetahui konduktivitas listrik pada sampel Exfoliated 

Graphite dengan menggunakan parameter frekuensi antara 5 KHz hingga 5 MHz.  

Pemilihan frekuensi yang ditampilkan di dalam data penelitian dilakukan 

dengan melihat grafik fungsi frekuensi. Terlihat dari grafik bahwa pada frekuensi 

4 MHz konduktivitas di semua sampel cenderung lebih naik. 
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Gambar 4. 3 Grafik fungsi frekuensi 

. Sehingga konduktivitas Listrik pada frekuensi 4 MHz dapat dilihat pada 

tabel berikut. 

Tabel 4. 3 konduktivitas listrik sampel Exfoliated Graphite 

Sampel Konduktivitas (S/m) 

EG-TS 1,108 × 10−1 ± 0,0036 

EG-S 1,570 × 10−1 ± 0,0131 

EG-300 2,598 × 10−1 ± 0,0551 

EG-350 6,486 × 10−1 ± 0,0397 

EG-400 5,257 × 10−1 ± 0,1609 

 Berdasarkan tabel menunjukkan bahwa nilai konduktivitas listrik pada 

sampel EG terkalsinasi mengalami peningkatan seiring perlakuan yang diberikan. 

Sampel EG murni memiliki konduktivitas awal sebesar 1,108 x 10-1 S/m, 

kemudian meningkat menjadi 1,570 x 10-1 S/m setelah proses sonikasi 

Peningkatan yang lebih signifikan terlihat pada sampel EG yang dikalsinasi, yakni 

2,598 × 10⁻1 S/m pada suhu 300 °C dan mencapai nilai rata-rata tertinggi sebesar 

6,486 × 10⁻1 S/m pada suhu 350 °C. Pada suhu 400 °C, konduktivitas masih 

berada pada orde 10⁻³ S/m dengan nilai 5,257 × 10⁻1 S/m, sedikit lebih rendah 

dibandingkan sampel 350 °C namun tetap lebih tinggi daripada sampel lainnya. 

Hal ini menunjukkan bahwa perlakuan sonikasi dan kalsinasi mampu 
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memperbaiki jalur hantaran muatan pada EG, dengan kondisi optimum 

konduktivitas tercapai pada suhu kalsinasi 350 °C. peningkatan konduktivitas 

listrik dapat melalui grafik dibawah 

 
Gambar 4. 4 Konduktivitas listrik Exfoliated Graphite 

Gambar diatas menunjukan bahwa nilai konduktivitas listrik pada sampel 

EG dan EG terkalsinasi mengalami peningkatan seiring penambahan suhu 

kalsinasi, menjadi 350oC. Namun, ketika suhu ditambah menjadi 400oC, 

konduktivitas listrik menurun. 

4. Nilai energi gap EG 

Sampel EG dan EG terkalsinasi melewati proses pengujian menggunakan 

Spektrofotometer UV-Vis. Pengujian ini bertempat di Laboratorium Kimia UIN 

Maulana Malik Ibrahim Malang. Hasil yang diperoleh pada pengujian kali ini 

berupa nilai absorbansi dan panjang gelombang setiap sampel. Partikel dalam 

larutan koloid menyerap energi pada rentang 200-800 nm. 
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Gambar 4. 5 Grafik lamdha maksimum EG dan EG terkalsinasi 

Gambar diatas memperlihatkan spektrum UV-Vis dari sampel EG dan EG 

terkalsinasi yang memiliki pola serapan khas material karbon terkonjungsi, 

dengan pita utama pada rentang panjang gelombang 242-268 nm. Hal ini 

umumnya ditemukan pada material grafitik salah satunya yaitu EG (De Lima 

dkk., 2020). Keberadaan puncak ini pada seluruh sampel EG dan EG terkalsinasi 

menunjukkan bahwa struktur dasar grafitik tetap dipertahankan meskipun sampel 

mengalami proses kalsinasi. 

Nilai absorbansi cenderung menurun setelah kalsinasi. Hal ini dapat 

disebabkan oleh peningkatan ukuran kristal. Dimana Ketika ukuran kristal 

membesar jumlah hamburan cahaya berkurang. 

Data UV-Vis diatas akan dianalisis lebih lanjut untuk mengetahui nilai 

energi gap (Eg) menggunakan metode Tauc plot. Metode ini umumnya digunakan 

untuk mempelajari sifat optik material. Nilai Eg diperoleh dari perpotongan garis 

regresi linier pada grafik (αhν)n terhadap energi foton (hν) (Klein dkk., 2023). 

Energi gap dapat dilihat pada gambar berikut 
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a. EG-TS 

 
b. EG-S 

 
c. EG-300 

 
d. EG-350 

 
e. EG-400 

Gambar 4. 6 Tauc plot energi gap EG dan EG terkalsinasi 

Tabel 4. 4 Nilai energi gap EG dan EG terkalsinasi 

Sampel Energi Gap (eV) 

EG-TS 3,46 

EG-S 3,51 

EG-300 3,37 

EG-350 3,11 

EG-400 3,44 



41 

 

Nilai energi gap sampel EG dan EG terkalsinasi dianalisis dengan metode 

Tauc plot sebagaimana yang ditampilkan pada gambar diatas. Tabel 4.3 juga 

menunjukan bahwa energi gap EG-TS memiliki nilai 3,46 eV, sedangkan EG-S 

mengalami peningkatan menjadi 3,51 eV akibat pengaruh sonikasi. Pada sampel 

EG terkalsinasi, nilai energi gap menurun menjadi 3,37 eV pada sampel EG-300 

dan mencapai nilai terendah pada EG-350 dengan nilai 3,11 eV. Namun energi 

gap mengalami kenaikan kembali pada sampel EG-400 dengan nilai 3,44 eV. 

Energi gap yang semakin kecil akan menyebabkan perpindahan elektron semakin 

mudah sehingga berpotensi meningkatkan konduktivitas listrik material (Callister 

& Rethwisch, 2018). 

5. Struktur Morfologi 

Karakterisasi SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi sampel EG-350 

yang terbentuk. Morfologi sampel pada perbesaran 10.000 dan 25.000 kali seperti 

ditunjukkan pada gambar di bawah. Pengujian dilakukan di Laboratorium Institut 

Teknologi Selupuh Nopember (ITS) 

   

Gambar 4. 7 Struktur morfologi EG-350 

Gambar diatas menunjukkan struktur sampel Exfoliated graphite dengan 

variasi kalsinasi 350oC. Berdasarkan hasil uji SEM dengan perbesaran 10.000x 
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dan 25.000x, lembaran EG-350 tampak tidak sepenuhnya terpisah menjadi lapisan 

tunggal, tetapi membentuk struktur berlapis dengan celah dan rongga diantaranya. 

Pengamatan SEM pada perbesaran 10.000x menunjukkan morfologi umum 

EG-350 yang masih di dominasi oleh tumpukan lembaran grafit. Pada perbesaran 

yang lebih tinggi yaitu 25.000x, terlihat detail mikrosstruktur berupa lembaran 

yang saling bertumpuk dengan jarak antar lapisan yang masih relative rapat. 

4.1.2  Uji aktivitas fotokatalis komposit EG 

1. Penentuan panjang gelombang maksimum methylene blue

 
Gambar 4. 8 Panjang gelombang maksimum methylene blue 

Larutan methylene blue melalui proses pengukuran panjang gelombang 

maksimum dari panjang gelombang 400 hingga 800 nm menggunakan 

spektrofotometer Uv-Vis.  

2. Pembuatan kurva standar methylene blue 

Pembuatan kurva standart disusun dengan menyiapkan larutan methylene 

blue dengan konsentrasi 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, dan 10 ppm. Setiap larutan diukur 
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nilai absorbansinya menggunakan spektrofotometer Uv-Vis pada panjang 

gelombang 664 nm. Data absorbansi yang diperoleh kemudian dibuatkan grafik 

konsentrasi larutan terhadap absorbansinya sehingga diperoleh grafik kurva 

standar seperti yang ditunjukkan pada gambar dibawah 

 
Gambar 4. 9 Kurva standart methylene blue 

Kurva standart pada gambar 4.7 menunjukkan bahwa terdapat hubungan 

yang berbanding lurus antara absorbansi dan konsentrasi larutan methylene blue. 

Dari kurva standart tersebut diperoleh nilai koefisien determasi (R2) sebesar 

0,9959 dengan persamaan garis regrasi y = 0,1976x – 0,0587, dimana x 

menyatakan konsentrasi dan y menyatakan absorbansi hasil pengukuran Uv-Vis. 

Nilai R2 yang mendekati 1 ini menunjukkan bahwa keterkaitan antara konsentrasi 

dan absorbansi memiliki tingkat linieritas yang sangat baik. 

3. Pengujian aktivitas fotokatalis EG kalsinasi terhadap methylene blue 

Pengujian aktivitas fotokatalis EG dan EG terkalsinasi dilakukan di 

Laboratorium Optik Fisika UIN Maulana Malik Ibrahim Malang menggunakan 
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reaktor fotokatalis. Kemudian dipapari sinar UV dengan variasi waktu 0, 15, 30, 

60, 60, dan 120 menit. Hasil absorbansi menggunakan spektrofotometer Uv-Vis 

dapat dilihat dalam tabel 4.5 

Tabel 4. 5 Hasil absorbansi methyelen blue 

Waktu 

degradasi 

(menit) 

Nilai absorbansi methylene blue 

EG-TS EG-S EG-300 EG-350 EG-400 

0 1,453 1,479 1,408 1,402 1,432 

15 1,378 1,353 1,136 1.071 1,105 

30 1,248 1,233 0,668 0,593 0,653 

60 1,235 1,198 0,422 0,327 0,368 

90 1,204 1,119 0,315 0,241 0,253 

120 1,185 0,991 0,295 0,19 0,237 

Berdasarkan tabel 4.5 Nilai absorbansi larutan methylene blue untuk 

sampel EG dan EG terkalsinasi cenderung menurun seiring bertambahnya waktu 

degradasi dari 0 hingga 120 menit. Pada 0 menit, nilai absorbansi setiap sampel 

berada pada kisaran yang hampir sama, yaitu 1,40-1,48. Sedangkan pada akhir 

proses penurunan paling kecil ditunjukkan oleh EG-TS dan EG-S, dan penurunan 

paling besar tampak pada EG terkalsinasi yaitu EG-350. Nilai absorbansi ini 

kemudian digunakan untuk mencari konsentrasi dari polutan. Perhitungan 

konsentrasi ini menggunakan rumus persamaan regresi yang didapat dari 

pengujian kurva standart. 

𝑌 = 𝑎𝑋 + 𝑏       4.3 

Dimana X adalah konsentrasi dan Y adalah absorbansi. Berikut merupakan 

tabel hasil perhitungan 

Tabel 4. 6 Tabel konsentrasi methylene blue 

Waktu 

degradas

i (menit) 

Nilai konsentrasi methylene blue (ppm) 

EG-TS EG-S EG-300 EG-350 EG-400 

0 7,64 7,77 7,71 7,83 7,53 
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15 7,26 7,13 5,98 5,71 5,88 

30 6,60 6,53 3,67 3,29 3,59 

60 6,54 6,35 2,43 1,94 2,15 

90 6,38 5,95 1,88 1,51 1,57 

120 6,28 5,30 1,78 1,25 1,49 

 

Nilai konsentrasi inilah yang kemudian digunakan sebagai dasar 

perhitungan efisiensi degradasi methylene blue. Perhitungan efisiensi degradasi 

menggunakan persamaan: 

Efisiensi degradasi =
𝐴0−𝐴𝑡

𝐴0
× 100%   4.4 

Dimana A0 adalah absorbansi awal dan At adalah absorbansi pada t menit. 

Dari tabel 4.6 diatas menunjukkan bahwa persentase efisiensi degradasi 

berbanding lurus dengan waktu penyinaran UV dalam reaktor fotokatalis. Hasil 

perhitungan efisiensi degradasi dicantumkan pada tabel berikut  

Tabel 4. 7 Efisiensi degradasi methylene blue 

Waktu 

degradasi 

(menit) 

Efisiensi degradiasi methylene blue (%) 

EG-TS EG-S EG-300 EG-350 EG-400 

0 0 0 0 0 0 

15 5,161 8,159 20,028 23,609 22,835 

30 14,108 16,632 52,556 57,703 54,3994 

60 15,003 18,999 70,028 76,676 74,301 

90 17,136 24,340 77,627 82,810 82,332 

120 18,444 32,995 79,048 86,447 83,447 

 

 

Gambar 4. 10 Hasil pengujian fotokatalis 
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Gambar diatas menunjukkan bahwa fotodegradasi yang terjadi pada menit 

ke 120 merupakan aktivitas degradasi terbaik dengan persentase nilai mulai 79% 

hingga 86%. Peningkatan hasil degradasi ini juga ditunjukkan pada grafik berikut. 

 

 
Gambar 4. 11 Efisiensi Degradasi methylene blue 

Grafik 4.9 menunjukkan persentase efisiensi degradasi methylene blue 

yang mengalami peningkatan seiring bertambahnya waktu pencahayaan. Efisiensi 

tertinggi yaitu sampel EG-350 yang mencapai 86,447%. Berdasarkan penurunan 

absorbansi dan persentase degradasi pada berbagai variasi sampel EG yang 

bertahap, diketahui pula perbedaan kemampuan masing-masing fotokatalis dalam 

kecepatan reaksi degradasinya. Perubahan konsentrasi dalam degradasi methylene 

blue dapat diketahui melalui perilaku kinetika reaksi fotokatalik. 

Kinetika degradasi methylene blue dapat dianalisis menggunakan 

persamaan berikut (Deshmukh dkk., 2020): 
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ln
𝐶0

𝐶
= 𝑘𝑡       4.5 

Dimana C0 adalah konsentrasi (ppm) methylene blue pada waktu 0 menit, 

C merupakan konsentrasi (ppm) methylene blue pada waktu t menit, k adalah 

konstanta laju reaksi yang diamati (menit-1) dan t adalah waktu reaksi. 

 
Gambar 4. 12 Kinetika degradasi methylene blue 

Gambar diatas menampilkan kinetika degradasi pada methylene blue pada 

sampel EG dan EG terkalsinasi yang berbeda dengan waktu degradasi 0 hingga 

120 menit. Kinetika degradasi methylene blue dihitung untuk mengetahui cepat 

reaksi degradasi yang terjadi. Laju reaksi sendiri merupakan ukuran perubahan 

konsentrasi reaktan per satuan waktu. Konstanta laju fotodegradasi dinyatakan 

sebagai nilai slope (kemiringan garis) pada kurva regresi linier antara ln(C0/C) 

dengan waktu degradasi. 

Analisis kinetika degradasi methylene blue dilakukan menggunakan model 

kinetika orde satu, yang dinyatakan dalam hubungan linier antara ln (C0/Ct) 
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terhadap waktu. Meskipun pendekatan linier pada grafik ln(C₀/C) terhadap waktu 

banyak digunakan, metode ini memiliki keterbatasan, antara lain ketergantungan 

pada asumsi kinetika orde semu satu serta potensi distorsi error akibat 

transformasi logaritmik. Selain itu, pendekatan linier kurang sensitif dalam 

mengidentifikasi perubahan mekanisme reaksi selama proses degradasi. 

Pendekatan ini umum digunakan dalam studi degradasi zat warna pada 

konsentrasi rendah. Meskipun demikian, beberapa penelitian juga melaporkan 

penggunaan model non-linier seperti Langmuir–Hinshelwood, terutama pada 

sistem dengan mekanisme reaksi yang lebih kompleks. Nilai konstanta laju 

degradasi dapat dilihat pada tabel dibawah. 

Tabel 4. 8 Konstanta laju degradasi pewarna methylene blue 

Sampel Laju Degradasi (min-1) 

EG-TS 1,49 × 10−3 ± 0,39 × 10−3 

EG-S 2,28 × 10−3 ± 0,36 × 10−3 

EG-300 1,23 × 10−2 ± 0,20 × 10−2 

EG-350 1,507 × 10−2 ± 0,21 × 10−2 

EG-400 1,41 × 10−2 ± 0,21 × 10−2 

Berdasarkan tabel diatas dapat dilihat bahwa EG terkalsinasi dapat 

meningkatkan konstanta laju degradasi. Penambahan suhu pada sampel EG 

terlihat dapat meningkatkan laju degradasi, dengan rata-rata laju degradasi 

tertinggi yaitu EG-350 dengan nilai 1,507 × 10−2. 

4.2. Pembahasan 

Penelitian ini menerangkan tentang proses sintesis Exfoliated Graphite 

(EG) yang dilakukan dengan metode elektrokimia. Tahap pre-treatment dilakukan 

sebelum memasuki proses eksfoliasi elektrokimia. Pada proses pre-treatment 

lembaran grafit direndam selama enam menit dalam campuran asam sulfat 

(H2SO4) dan hidrogen peroksida (H2O2). Proses pre-treatment ini bertujuan untuk 
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melemahkan ikatan van der waals sebelum eksfoliasi dengan memanfaatkan 

interkalasi campuran H2SO4 dan H2O2.ke dalam celah lembaran grafit Setelah itu 

lembaran grafit melalui proses eksfoliasi elektrokimia yang bertujuan untuk 

membuka lapisan grafit menggunakan arus listrik yang mengalir pada cairan 

elektrolit. Proses selanjutnya yaitu perlakuan sonikasi. Sonikasi merupakan 

eksfoliasi lanjutan yang bertujuan untuk melemahkan ikatan van der waals 

sehingga eksfoliasi lanjutan dapat berlangsung (Perumal dkk., 2021) dan 

memecah aglomerat menjadi partikel yang lebih kecil (Turner dkk., 2019). 

Material EG yang telah melewati proses sonikasi kemudian mendapat perlakuan 

tambahan berupa kalsinasi dengan variasi suhu 300oC, 350 oC dan 400 oC. Proses 

ini bertujuan untuk menghilangkan residu dari proses sebelumnya (Ojeda-López 

dkk., 2021).  

Pola difraksi EG menampilkan intensitas puncak yang mengalami 

peningkatan dan penajaman bertahap dari EG-TS hingga EG-350 dan kemudian 

turun pada EG-400. Puncak EG-S terlihat lebih tajam dibandingkan dengan 

puncak [002] milik EG-TS. Hal ini dapat terjadi karena sonikasi menghasilkan 

gelembung pecah (kavitasi) yang dapat dengan selektif memotong flakes menjadi 

lebih kecil dan disaat bersamaan juga memisahkan area paling cacat. Sehingga 

lapisan menjadi lebih teratur, stacking disorder (kekacauan susunan) berkurang 

dan FWHM mengecil (Turner dkk., 2019). Nilai FWHM yang mengecil 

berpengaruh pada ukuran kristal EG-S. Terlihat bahwa ukuran kristal dari EG-S 

membesar dibandingkan EG-TS. Ini merupakan salah satu akibat dari terpisahnya 

area yang cacat dari partikel, sehingga walaupun ukuran partikel mengecil karena 

sonikasi tetapi ukuran kristalnya membesar (Turner dkk., 2019). 
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Perlakuan sonikasi dapat memisahkan area cacat pada dari partikel, namun 

belum bisa menghilangkan residu kimia dan molekul interkalat yang tersisa. 

Perlakuan kalsinasi diberikan untuk menghilangkan residu tersebut (Ojeda-López 

dkk., 2021). Pola difraksi pada sampel EG terkalsinasi menunjukan peningkatan 

dari EG-300 hingga EG-350 dan menurun pada EG-400. Penajaman puncak yang 

disertai dengan mengecilnya FWHM dari EG-300 ke EG-350 menandakan adanya 

perbaikan struktur grafitik dan peningkatan kristalinitas. Kondisi ini menunjukan 

bahwa proses kalsinasi pada suhu 350oC cukup untuk menghilangkan residu dari 

eksfoliasi. Namun pada EG-400 terlihat adanya penurunan intensitas dan 

meningkatnya FWHM, ini menandakan bahwa adanya degradasi termal akibat 

panas berlebih, proses ini menciptakan cacat tepi yang berlebih dan dapat 

mengganggu keteraturan lapisan tadi (Marsden dkk., 2016). 

Berdasarkan persamaan Scherrer, ukuran kristal EG meningkat dari EG-

300 mencapai maksimum pada EG-350 dan menurun kembali pada EG-400. 

Meningkatnya ukuran kristal dapat disebabkan oleh hilangnya residu yang 

mengganggu keteraturan struktur kristal (Huang dkk., 2022). Dan dapat 

disebabkan oleh penyatuan domain yang berdekatan sehingga ukuran kristal 

bertambah (Lähde dkk., 2024). Ukuran kristal yang menurun pada EG-400 dapat 

dikaitkan dengan degradasi termal akibat panas berlebih. Ukuran kristal yang 

lebih besar berkaitan dengan jalur pergerakan elektron yang lebih teratur, 

sehingga peningkatan ukuran kristal dapat berkontribusi pada kenaikan 

konduktivitas listrik material (Abdelrahman dkk., 2023). 

Spektrum FTIR pada EG memperlihatkan beberapa pita serapan yang 

terkait dengan gugus fungsi khas struktur grafitik. Pita serapan pada sekitar 2300-
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2400 cm-1 muncul pada semua sampel dan berkaitan dengan vibrasi peregangan 

CO2. Gugus fungsi ini menunjukan adanya molekul CO2 atmosfer yang 

teradsorpsi secara fisik di permukaan sampel. Permukaan cacat cenderung akan 

mengikat CO2 dari atmosfer sehingga keberadaan CO2 dapat digunakan untuk 

indikator cacat struktur pada sampel. Intensitas CO2 pada EG-TS dan EG-S tidak 

terlihat signifikan. Penurunan terlihat ketika EG dikalsinasi. Penurunan ini 

menegaskan keberhasilan proses penghilangan residu dan struktur cacat pada 

sampel sehingga menghasilkan permukaan yang lebih bersih dan kecil cacat 

struktur. Sebaliknya, sampel EG-400 menampilkan kenaikan intensitas pada pita 

ini. Kenaikan ini adalah bukti degradasi struktural yang diinduksi oleh panas 

berlebih, dimana suhu 400oC menciptakan cacat tepi dan ketidakteraturan baru 

yang bertindak sebagai tempat adsorpsi aktif untuk CO2 (Mehra & Paul, 2022). 

 Pada sekitar rentang pita 1613 cm-1 merupakan vibrasi peregangan C=C 

dari ikatan rangkap sp2 yang mengindikasikan keberadaan cincin aromatik pada 

struktur grafit (Kumar & Srivastava, 2018). EG-TS dan EG-S tidak menunjukan 

perbedaan yang signifikan. Perbedaan terlihat ketika EG dikalsinasi. Penurunan 

intensitas awal mengindikasikan bahwa kalsinasi mengeliminasi C=C yang tidak 

teratur. Sehingga intensitasnya berkurang. Berkurangnya intensitas C=C tidak 

selalu menunjukkan hal buruk, karena penurunan tersebut dapat berasal dari 

domain yang tidak teratur. Hal ini sejalan dengan peningkatan kristalinitas EG 

terkalsinasi. EG-400 kembali menunjukan peningkatan C=C. Gugus fungsi ini 

menunjukkan kerangka karbon yang masih terlihat setelah proses sonikasi dan 

kalsinasi. 
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Keberadaan pita serapan C–H pada seluruh sampel dari EG-TS hingga 

EG-400 menunjukkan bahwa masih terdapat sejumlah gugus hidrokarbon yang 

menempel pada permukaan dan tepi lapisan exfoliated graphite. Selama proses 

sonikasi dan kalsinasi pada rentang suhu yang digunakan, gugus-gugus C–H ini 

relatif stabil atau hanya terdekomposisi sebagian, sehingga perubahan 

intensitasnya tidak tampak signifikan antar sampel. Kondisi tersebut 

mengindikasikan bahwa perlakuan yang diberikan lebih banyak memodifikasi 

keteraturan kerangka sp² dan jumlah cacat dibandingkan secara drastis 

menghilangkan gugus C–H, sehingga kontribusi C–H terhadap spektrum FTIR 

tetap serupa dari EG-TS hingga EG-400. 

Nilai konduktivitas listrik EG menunjukkan peningkatan setelah proses 

sonikasi dan kalsinasi. Sampel EG-TS memiliki konduktivitas paling rendah, 

yaitu 1,108 × 10−1 S/m, sedangkan EG-S mengalami kenaikan hingga 1,570 ×

10−1 S/m. Hal ini mungkin terjadi karena proses sonikasi mampu meningkatkan 

keteraturan jalur elektron. Pemberian perlakuan kalsinasi memperlihatkan 

peningkatan konduktivitas yang lebih signifikan, ditandai dengan nilai 2,598×10⁻1 

S/m pada EG-300, kemudian meningkat menjadi 6,486×10⁻1 S/m pada EG-350. 

Sampel EG-400 masih menunjukkan nilai yang tinggi, yaitu 5,257×10⁻1 S/m, 

meskipun sedikit menurun dibanding EG-350. 

Peningkatan konduktivitas pada suhu 300–400 °C terjadi akibat 

berkurangnya residu hasil eksfoliasi yang bersifat penghambat gerak elektron. 

Proses kalsinasi menurunkan residu sisa eksfoliasi, sehingga jalur pergerakan 

elektron menjadi lebih bebas Penyempitan nilai FWHM dan bertambahnya ukuran 

kristal menunjukkan bahwa susunan atom karbon pada bidang grafit menjadi lebih 
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teratur, dan keteraturan ini membantu elektron berpindah dengan hambatan yang 

lebih rendah (Mehmood dkk., 2024) Penurunan kecil pada EG-400 dapat terjadi 

karena munculnya cacat baru akibat pemanasan yang lebih tinggi, sehingga 

sebagian jalur konduksi menjadi kurang efektif (Viprya dkk., 2023).  

Nilai energi gap exfoliated graphite menunjukkan perubahan akibat 

perlakuan sonikasi dan kalsinasi. Sampel EG-TS memiliki energi gap sebesar 3,46 

eV, sedangkan EG-S meningkat menjadi 3,51 eV. Kenaikan ini dapat terjadi 

karena proses sonikasi menghasilkan cacat struktural pada permukaan grafit yang 

memengaruhi transisi elektronik, sehingga jarak energi antar pita menjadi sedikit 

lebih besar. Perlakuan kalsinasi memberikan pengaruh yang berbeda, ditandai 

dengan penurunan energi gap pada suhu 300 °C hingga mencapai 3,37 eV dan 

mencapai nilai terkecil pada EG-350 yaitu 3,11 eV. Energi gap yang lebih kecil 

menunjukkan bahwa elektron lebih mudah berpindah dari pita valensi menuju pita 

konduksi, karena energi yang dibutuhkan untuk proses tersebut semakin rendah 

(Callister & Rethwisch, 2018). 

Penurunan energi gap pada suhu 300–350 °C berkaitan dengan 

berkurangnya residu sisa eksfoliasi elektrokimia. Hilangnya residu meningkatkan 

dominasi struktur sp² dan memperluas delokalisasi elektron π, sehingga jarak 

energi antar pita menjadi lebih sempit. Kenaikan energi gap pada EG-400 dapat 

disebabkan oleh terbentuknya cacat baru atau penataan ulang sebagian domain sp² 

akibat pemanasan yang lebih tinggi. Kondisi ini dapat membatasi delokalisasi 

elektron dan menyebabkan nilai energi gap kembali meningkat. Hasil yang 

diperoleh menunjukkan bahwa perlakuan termal pada rentang tertentu dapat 

menurunkan energi gap exfoliated graphite, sementara pemanasan berlebih dapat 
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menghasilkan efek sebaliknya. Nilai konduktivitas menunjukkan kecenderungan 

berlawanan dengan besarnya energi gap. Sampel yang memiliki energi gap lebih 

kecil cenderung memberi ruang yang lebih mudah bagi elektron untuk berpindah 

dari pita valensi ke pita konduksi, sehingga arus listrik dapat mengalir lebih 

efektif. Kemampuan material dalam menangkap serta mengalirkan elektron yang 

tereksitasi juga membuat kemungkinan terjadinya rekombinasi elektron dan hole 

menjadi lebih rendah. Kondisi tersebut menghasilkan proses perpindahan muatan 

yang lebih efisien dan berdampak langsung pada meningkatnya konduktivitas 

listriknya (Mehmood dkk., 2024). 

Proses fotokatalis berlangsung ketika material terkena radiasi UV, yang 

memicu pembentukan pasangan elektron dan hole pada permukaan sampel. 

Elektron yang tereksitasi akan bergerak menuju pita konduksi, sedangkan hole 

tertinggal pada pita valensi dan berperan sebagai agen oksidasi. Kehadiran 

exfoliated graphite mendukung mekanisme ini melalui kemampuan EG dalam 

menampung serta mengalirkan elektron, sehingga perpindahan muatan menjadi 

lebih cepat. Mobilitas elektron yang tinggi pada EG membantu mengurangi 

kemungkinan rekombinasi elektron–hole. Struktur EG yang berlapis dan memiliki 

luas permukaan besar juga mempermudah adsorpsi molekul polutan, sehingga 

meningkatkan interaksi antara polutan dan spesies reaktif selama proses 

fotokatalitik (Deshmukh dkk., 2020). 

Pengujian aktivitas fotokatalis menunjukkan bahwa efisiensi degradasi 

methylene blue meningkat seiring bertambahnya waktu penyinaran. Sampel 

dengan perlakuan kalsinasi 350 °C memberikan nilai degradasi tertinggi hingga 

87,46% pada menit ke-120, diikuti oleh EG-400 dengan nilai 83,13%. Efisiensi 
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yang tinggi pada EG-350 berkaitan dengan energi gap yang lebih kecil sebesar 

3,11 eV serta konduktivitas listrik yang cukup tinggi, sehingga proses eksitasi dan 

perpindahan elektron berlangsung lebih mudah. Kondisi ini memungkinkan lebih 

banyak elektron mencapai permukaan material dan berpartisipasi dalam 

pembentukan radikal reaktif yang berperan dalam proses degradasi.  

Hubungan antara energi gap, konduktivitas, dan efisiensi fotokatalis 

terlihat jelas pada sampel tanpa perlakuan panas seperti EG-TS dan EG-S, yang 

menunjukkan degradasi paling rendah masing-masing sebesar 18,24% dan 

32,99% pada menit ke-120. Energi gap yang lebih besar serta konduktivitas lebih 

rendah pada kedua sampel tersebut membuat proses transfer elektron kurang 

efektif, sehingga peluang rekombinasi elektron–hole menjadi lebih tinggi. Kondisi 

ini menurunkan jumlah partikel bermuatan yang dapat berinteraksi dengan 

molekul methylene blue. 

Variasi hasil antar sampel dapat dipengaruhi oleh mekanisme rekombinasi 

elektron dan hole yang terjadi selama penyinaran UV. Intensitas cahaya yang 

tinggi mampu menghasilkan pasangan elektron–hole dalam jumlah besar, tetapi 

juga dapat meningkatkan peluang rekombinasi sebelum elektron berpartisipasi 

dalam reaksi oksidasi. Suhu reaksi yang meningkat akibat paparan UV yang lama 

juga berpotensi mempercepat rekombinasi serta menurunkan stabilitas beberapa 

gugus aktif, sehingga menyebabkan efisiensi pada beberapa sampel tidak selalu 

berbanding lurus dengan kenaikan suhu kalsinasi. 

Gambar SEM menunjukkan struktur sampel Exfoliated graphite dengan 

variasi kalsinasi 350oC. Berdasarkan hasil uji SEM dengan perbesaran 10.000x 
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dan 20.000x, lembaran EG-350 tampak tidak sepenuhnya terpisah menjadi 

nanosheet tunggal, tetapi membentuk struktur berlapis dengan celah dan rongga 

diantaranya 

4.3. Fotokatalis Exfoliated Graphite dalam perspektif Islam 

Pemanfaatan fotokatalis dengan bahan dasar Exfoliated Graphite (EG) 

dalam proses degradasi polutan merupakan bagian dari upaya manusia menjaga 

kelestarian lingkungan. Prinsip dasar fotokatalisis yaitu pemanfaatan sinar UV 

untuk mengaktifkan elektron dan menghasilkan radikal oksidatif yang mampu 

menguraikan kontaminan. Hal ini sejalan dengan ayat Allah dalam QS. An-Naba’ 

ayat 13:

  ۗ

“Dan kami jadikan pelita (matahari) yang amat terang.” 

Menurut Tafsir Tahlili Kemenag, ayat ini menegaskan bahwa matahari 

adalah sumber energi yang sangat kuat, memberikan manfaat bagi kehidupan, 

serta memiliki kemampuan untuk menghilangkan kuman serta mikroorganisme 

yang berbahaya. Energi panas dari radiasi matahari dapat memberikan efek 

penyucian terhadap lingkungan. Dalam konteks penelitian ini, kuman yang 

dimaksud dalam tafsir dianalogikan sebagai polutan karena keduanya berdampak 

buruk pada kehidupan. Methylene Blue sebagai zat warna sintetis yang mencemari 

air menyebabkan kerusakan lingkungan dan membahayakan makhluk hidup 

apabila tidak ditangani. 
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Dalam konteks penelitian ini, sinar UV dari matahari atau lampu UV 

menjadi energi utama yang memicu proses fotokatalisis. Ketika material EG 

disinari, elektron pada struktur karbon sp² dapat tereksitasi ke pita konduksi 

sehingga memicu pembentukan radikal yang mampu mendegradasi methylene 

blue. Pemanfaatan energi cahaya ini mencerminkan bagaimana manusia 

menggunakan tanda-tanda ciptaan Allah untuk memperbaiki lingkungan 

Eksfoliasi grafit yang dilakukan melalui proses elektrokimia, sonikasi, dan 

kalsinasi pada penelitian ini bertujuan menghasilkan material yang mampu 

mempercepat proses pemurnian air melalui fotokatalisis. Upaya ini merupakan 

bentuk pemanfaatan ilmu pengetahuan sebagaimana dianjurkan dalam Q.S. Al-

Mujadalah ayat 11, yang menyatakan bahwa Allah akan meninggikan derajat 

orang-orang yang berilmu. Pengembangan material seperti EG-300, EG-350, dan 

EG-400 yang menunjukkan kemampuan lebih baik dalam memfasilitasi transfer 

elektron serta meningkatkan efisiensi degradasi polutan merupakan contoh 

konkret penerapan ilmu untuk kemaslahatan 

Mekanisme fotokatalisis yang melibatkan transfer elektron, pembentukan 

radikal hidroksil (-OH), dan oksidasi polutan juga relevan dengan perintah Allah 

untuk menjaga kebersihan. Islam sangat menekankan kebersihan sebagai bagian 

dari iman. Material berbasiskan EG yang mampu meningkatkan degradasi polutan 

merupakan bentuk penerapan teknologi yang mendukung prinsip kebersihan dan 

pemeliharaan lingkungan 

Dengan demikian, penelitian ini tidak hanya berorientasi pada inovasi 

teknologi, tetapi juga sejalan dengan nilai-nilai Islam: memanfaatkan cahaya 
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sebagai energi (sebagaimana disebut dalam QS. Yunus 5), menjaga kebersihan air, 

mencegah kerusakan lingkungan (QS. Al-A’raf 56), dan menggunakan ilmu untuk 

kemaslahatan. Penelitian Exfoliated Graphite sebagai fotokatalis merupakan 

implementasi nyata dari perintah Allah untuk menjaga bumi dan memanfaatkan 

ciptaan-Nya secara bijaksana. 
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BAB V 

PENUTUP 

5.1. Kesimpulan 

Berdasarkan penelitian yang dilakukan dapat disimpulkan bahwa: 

1. Variasi suhu kalsinasi memberikan pengaruh signifikan terhadap sifat fisis 

dan listrik sampel Exfoliated Graphite (EG), di mana peningkatan suhu 

hingga 350°C terbukti memperbaiki kristalinitas yang ditandai dengan 

peningkatan ukuran kristal mencapai nilai maksimum 13,05 nm. Analisis 

gugus fungsi melalui FTIR menunjukkan bahwa proses kalsinasi berhasil 

mereduksi residu organik dan gugus oksigen pengganggu, sehingga 

menciptakan permukaan yang lebih bersih. Kondisi struktur yang lebih 

teratur ini berbanding lurus dengan kemampuan hantaran listriknya, di mana 

konduktivitas listrik mencapai nilai tertinggi pada suhu kalsinasi 350°C 

sebesar 6,486 x 10-1 S/m. Namun, pemberian panas berlebih pada suhu 

400°C justru menyebabkan degradasi termal yang menurunkan ukuran 

kristal menjadi 11,25 nm serta menurunkan efektivitas jalur konduksi listrik 

akibat munculnya cacat struktur baruVariasi suhu kalsinasi berpengaruh 

pada  

2. Aktivitas fotokatalis sampel EG menunjukkan peningkatan performa seiring 

dengan perlakuan kalsinasi, dengan efisiensi degradasi metilen biru tertinggi 

dicapai oleh sampel EG-350 sebesar 86,45% dalam waktu penyinaran 120 

menit. Peningkatan aktivitas ini didukung oleh nilai energi gap terendah 

pada suhu 350°C, yaitu sebesar 3,11 eV, yang memudahkan proses eksitasi 
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elektron dari pita valensi ke pita konduksi untuk membentuk radikal 

oksidatif. Selain itu, tingginya mobilitas elektron pada sampel hasil kalsinasi 

350°C berperan penting dalam menekan laju rekombinasi elektron-hole, 

sehingga menghasilkan konstanta laju degradasi tercepat mencapai 

1,507×10−2 min−1. Sebaliknya, sampel tanpa kalsinasi (EG-TS dan EG-S) 

memiliki aktivitas fotokatalitik yang jauh lebih rendah karena energi gap 

yang lebar dan konduktivitas yang rendah membatasi efisiensi transfer 

muatan 

5.2. Saran 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, disarankan bagi peneliti 

selanjutnya untuk melakukan optimasi pada rentang variasi suhu kalsinasi yang 

lebih spesifik, terutama di antara 300°C hingga 400°C, guna menemukan titik 

suhu aktivasi yang paling presisi dalam meningkatkan konduktivitas listrik. 

Pengujian aktivitas fotokatalis juga sebaiknya diperluas menggunakan berbagai 

jenis zat warna lain dan variasi konsentrasi polutan untuk melihat selektivitas 

material EG pada spektrum limbah yang lebih luas. Terakhir, perlu dilakukan uji 

stabilitas penggunaan berulang (reusability test) serta karakterisasi tambahan 

seperti BET untuk menganalisis hubungan antara luas permukaan spesifik dengan 

efisiensi degradasi secara lebih mendalam 
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Lampiran I Gambar Selama Pelaksanaan Penelitian 

 
Potong grafit menjadi ukuran 2x5 

cm 

 
Rendam dalam cairan pre-treatment 

selama 6 menit 

 
Proses eksfoliasi dengan metode 

elektrokimia 

 

 
Hasil eksfoliasi 

 
Penetralan pH dengan sentrifugasi 

 
Pengeringan dengan suhu 60oC 

selama 6 jam 

 
EG-TS setelah kering 

 
Proses Sonikasi 
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Sentrifugasi 

 
EG-S setelah di keringkan  

 
Sampel sebelum di kalsinasi 

 
Sampel sebelum uji LCR 

 
Proses fotokatalis di ruang gelap 
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Lampiran 2 Hasil Uji 

1. Hasil uji XRD 

a. EG-TS 

Peak list 

 

Measure profile 

 
b. EG-S 

Peak list 

 
Measure profile 
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c. EG-300 

Peak list 

 
Measure profile 

 
d. EG-350 

Peak list 
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Measure profile 

 
e. EG-400 

Peak list 

 
Measure profile 
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2. Hasil uji menggunakan FTIR 

a. EG-TS 

 
b. EG-S 

 
c. EG-300 

 
d. EG-350 
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e. EG-400 

 
3. Hasil uji menggunakan LCR Meter 

a. EG-TS 

 

  
 

b. EG-S 

  

  
c. EG-300 
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d. EG-350 

  

  
e. EG-400 
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4. Hasil uji menggunakan SEM 

  
5. Hasil uji fotoktalis 

 

Lampiran 3 Perhitungan 

1. Perhitungan d-spacing dan D 

a. EG-TS 

Diket : 

Kc = 0,9 

𝜆 = 1,54 Å 

𝜃 = 13,225o = 0,230659 rad 

β = 0,887 o = 0,0154732 rad 

Ditanya : 

- d =...? 

- D =...? 

Jawab: 

𝑑 =
𝜆

2 sin 𝜃
=

1,54  

2 sin 0,230659
= 3,36804 Å 

𝐷 =
𝐾𝑐𝜆

β cos 𝜃
=

0,9 × 1,54

0,0154732 cos 0,230659
= 92,01 Å = 9,201 𝑛𝑚 

b. EG-S 

Diket : 

Kc = 0,9 

𝜆 = 1,54 Å 

𝜃 = 13,391o = 0,2301881 rad 

β = 0.735o = 0,0128216 rad 

Ditanya : 

- d =...? 

- D =...? 

Jawab: 

𝑑 =
𝜆

2 sin 𝜃
=

1,54  

2 sin 0,2301881
= 3,37481 Å 
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𝐷 =
𝐾𝑐𝜆

β cos 𝜃
=

0,9 × 1,54

0,0128216 cos 0,2301881
= 111,02 Å = 11,1 𝑛𝑚 

c. EG-300 

Diket : 

Kc = 0,9 

𝜆 = 1,54 Å 

𝜃 = 13,2575o = 0,2312697 rad 

β = 0,660o = 0,0115133 rad 

Ditanya : 

- d =...? 

- D =...? 

Jawab: 

𝑑 =
𝜆

2 sin 𝜃
=

1,54  

2 sin 0,2312697
= 3,36121 Å 

𝐷 =
𝐾𝑐𝜆

β cos 𝜃
=

0,9 × 1,54

0,0115133 cos 0,2312697
= 123,6 Å = 12,36 𝑛𝑚 

d. EG-350 

Diket : 

Kc = 0,9 

𝜆 = 1,54 Å 

𝜃 = 13,224o = 0,230685 rad 

β = 0,625o = 0,0109027 rad 

Ditanya : 

- d =...? 

- D =...? 

Jawab: 

𝑑 =
𝜆

2 sin 𝜃
=

1,54  

2 sin 0,230685
= 3,36767 Å 

𝐷 =
𝐾𝑐𝜆

β cos 𝜃
=

0,9 × 1,54

0,0109027 cos 0,230685
= 130,58 Å = 13,05 𝑛𝑚 

e. EG-400 

Diket : 

Kc = 0,9 

𝜆 = 1,54 Å 

𝜃 = 13,239o = 0,230947 rad 

β = 0,725o = 0,0126472 rad 

Ditanya : 

- d =...? 

- D =...? 

Jawab: 

𝑑 =
𝜆

2 sin 𝜃
=

1,54  

2 sin 0,230947
=  3,36392 Å 

𝐷 =
𝐾𝑐𝜆

β cos 𝜃
=

0,9 × 1,54

0,0126472 cos 0,230947
= 112,57 Å = 11,25 𝑛𝑚 

2. Perhitungan konduktivitas 

Pada frekuensi 4 MHz 

a. EG-TS 
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Diket : 

F = 4 × 106 Hz 

Rp1= 1,7209 × 102Ω 

Rp2= 1,6697 × 102Ω 

Rp3= 1,6138 × 102Ω 

l = 1,45 × 10−3 𝑚 

A = 7,85 × 10−5 𝑚2 

Ditanya : 

𝜎 =. . ? 

Jawab: 

- 𝜌1 =
𝑅𝑝1×𝐴

𝑙
=

1,7209×102 ×7,85×10−5

1,45×10−3
= 9,316 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌1
=

1

9,316
= 1,07 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌2 =
𝑅𝑝2×𝐴

𝑙
=

1,6697×102 ×7,85×10−5

1,45×10−3 = 9,039 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌2
=

1

9,039
= 1,11 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌3 =
𝑅𝑝3×𝐴

𝑙
=

1,6138×102 ×7,85×10−5

1,45×10−3 = 8,736 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌3
=

1

8,736
= 1,14 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜎𝑟𝑎𝑡𝑎−𝑟𝑎𝑡𝑎 =
𝜎1+𝜎2+𝜎3

3
= 1,108 × 10−1 𝑆/𝑚 

 

b. EG-S 

F = 4 × 106 Hz 

Rp1= 1,2578 × 102Ω 

Rp2= 1,2115 × 102Ω 

Rp3= 1,0745 × 102Ω 

l = 1,45 × 10−3 𝑚 

A = 7,85 × 10−5 𝑚2 

Ditanya : 

𝜎 =. . ? 

Jawab: 

- 𝜌1 =
𝑅𝑝1×𝐴

𝑙
=

1,2578×102 ×7,85×10−5

1,45×10−3
= 6,8094 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌1
=

1

6,8094
= 1,47 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌2 =
𝑅𝑝2×𝐴

𝑙
=

1,2115×102 ×7,85×10−5

1,45×10−3 = 6,5588 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌2
=

1

6,5588
= 1,52 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌3 =
𝑅𝑝3×𝐴

𝑙
=

1,0745×102 ×7,85×10−5

1,45×10−3
= 5,8171 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌3
=

1

5,8171
= 1,72 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜎𝑟𝑎𝑡𝑎−𝑟𝑎𝑡𝑎 =
𝜎1+𝜎2+𝜎3

3
= 1,1571 × 10−1 𝑆/𝑚 

c. EG-300 

F = 4 × 106 Hz 

Rp1= 5,546 × 101Ω 

Rp2= 7,369 × 101Ω 
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Rp3= 8,2633 × 101Ω 

l = 1,4 × 10−3 𝑚 

A = 7,85 × 10−5 𝑚2 

Ditanya : 

𝜎 =. . ? 

Jawab: 

- 𝜌1 =
𝑅𝑝1×𝐴

𝑙
=

5,2546×101 ×7,85×10−5

1,4×10−3
3,1097 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌1
=

1

3,1097
= 3,22 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌2 =
𝑅𝑝2×𝐴

𝑙
=

7,369×101 ×7,85×10−5

1,4×10−3
= 4,1319 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌2
=

1

4,1319
= 2,42 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌3 =
𝑅𝑝3×𝐴

𝑙
=

8,2633×101 ×7,85×10−5

1,4×10−3
= 4,6333 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌3
=

1

4,6333
= 2,16 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜎𝑟𝑎𝑡𝑎−𝑟𝑎𝑡𝑎 =
𝜎1+𝜎2+𝜎3

3
= 2,6197 × 10−1 𝑆/𝑚 

d. EG-350 

F = 4 × 106 Hz 

Rp1= 3,3456 × 101Ω 

Rp2= 2,9596 × 101Ω 

Rp3= 3,1458 × 101Ω 

l = 1,6 × 10−3 𝑚 

A = 7,85 × 10−5 𝑚2 

Ditanya : 

𝜎 =. . ? 

Jawab: 

- 𝜌1 =
𝑅𝑝1×𝐴

𝑙
=

3,3456×101 ×7,85×10−5

1,6×10−3 = 1,64143 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌1
=

1

1,64143
= 6,09 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌2 =
𝑅𝑝2×𝐴

𝑙
=

2,9596×101 ×7,85×10−5

1,6×10−3
= 1,45205 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌2
=

1

1,45205
= 6,89 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌3 =
𝑅𝑝3×𝐴

𝑙
=

3,1458×101 ×7,85×10−5

1,6×10−3 = 1,5434 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌3
=

1

1,5434
= 6,48 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜎𝑟𝑎𝑡𝑎−𝑟𝑎𝑡𝑎 =
𝜎1+𝜎2+𝜎3

3
= 6,4860 × 10−1 𝑆/𝑚 

e. EG-400 

F = 4 × 106 Hz 

Rp1= 2,9415 × 101Ω 

Rp2= 3,9768 × 101Ω 

Rp3= 5,4806 × 101Ω 

l = 1,6 × 10−3 𝑚 

A = 7,85 × 10−5 𝑚2 

Ditanya : 

𝜎 =. . ? 
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Jawab: 

- 𝜌1 =
𝑅𝑝1×𝐴

𝑙
=

2,9415×101 ×7,85×10−5

1,6×10−3 = 1,44317 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌1
=

1

1,44317
= 6,93 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌2 =
𝑅𝑝2×𝐴

𝑙
=

3,9768×101 ×7,85×10−5

1,6×10−3
= 1,95111 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌2
=

1

1,95111
= 5,13 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜌3 =
𝑅𝑝3×𝐴

𝑙
=

5,4806×101 ×7,85×10−5

1,6×10−3 = 2,6889 Ω 𝑚⁄  

𝜎 =
1

𝜌3
=

1

2,6889
= 3,72 × 10−1 𝑆/𝑚  

- 𝜎𝑟𝑎𝑡𝑎−𝑟𝑎𝑡𝑎 =
𝜎1+𝜎2+𝜎3

3
= 5,0459 × 10−1 𝑆/𝑚 
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