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ABSTRAK

Handayani, Risa. 2018. Sintesis dan Identifikasi Perubahan Struktur Lokal
Bi,TisO1, Terdoping V°* Dengan Spektroskopi Raman.
Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam
Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing 1. Dr.
Anton Prasetyo, M.Si, Pembimbing II: Susi Nurul Kholifah,M.Si,
Konsultan:Nur Aini,M.Si.

Kata kunci:BisTizxVxO12(x= 0.05; 0.1; 0.15; 0.2), dopan vanadium, Pergeseran
Raman, Perubahan Struktur Lokal

Senyawa BisTi301, adalah senyawa Aurivillius lapis tiga yang tersusun
atas lapis [Bi,0,]*" dan tiga lapis [Bi,TisO10]*" yang memiliki sifat feroelektrik,
sehingga material ini berpeluang digunakan pada dunia industri elektronika
misalnya sebagai kapasitor atau Ferroelectric Random Access Memorys
(FRAMS). Salah satu usaha untuk memperbaiki sifat feroelektrik dapat dilakukan
dengan mendoping BisTi;O:» dengan dopan V°*, yang menyebabkan perubahan-
perubahan halus pada tingkat struktur lokal kristal yang dapat meningkatkan sifat
feroelektrik dari BisTizO12. Teknik spektroskopi Raman merupakan alat yang
ideal untuk mendeteksi perubahan halus pada tingkat struktur lokal kristal. Dalam
penelitian ini BisTi3VO12(x= 0.05; 0.1; 0.15; 0.2) telah disintesis menggunakan
metode reaksi fasa padat. Sampel hasil sintesis dikarakterisasi menggunkan XRD,
SEM-EDS dan spektroskopi Raman. Data XRD menunjukkan bahwa fasa
BisTi3O1; telah terbentuk dari proses sintesis dengan adanya pengotor VO,. Hasil
SEM-EDX menunjukkan bahwa morfologi partikel dari BisTizxVxOi12 (x= 0,05;
0,1; 0,15; 0,2) adalah plate-like serta ditemukan adanya logam vanadium yang
terdoping dalam BisTi3O12. Hasil analisis spektroskopi Raman menunjukkan
bahwa pendopingan senyawa Bi,TisO1, dengan VV°>* menyebabkan pergeseran posisi
puncak modus vibrasi stretching Ti-O (703 dan 850 cm™) ke arah bilangan
gelombang lebih tinggi (energi lebih besar), yang mengindikasikan bahwa ikatan B-
O menjadi semakin pendek.
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ABSTRACT

Handayani, Risa. 2017. Synthesis and The Identification of Local Structure
Changes in V-doped BisTizO;, Using Raman Spectroscopy.
Department  of Chemistry  Science and Technology Faculty
Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Supervisor I: Dr. Anton Prasetyo, M.Si, Supervisor Il: Susi Nurul
Kholifah,M.Si, Consultant: Nur Aini, M.Si.

Keywords :  BisTiz«ViO12(x= 0.05; 0.1; 0.15; 0.2), solid state reaction,
vanadium dopant.

BisTi3O012 is the three layer Aurivillius compound which composed of
[Bi2O>] layer and three layers of [Bi,TizO10] that have ferroelectric properties. So
that material has opportunity to be used in electronic industrial for example as
capacitor or Ferroelectric Random Access Memorys (FRAMSs). One of the effort
to improve ferroelectric properties can be done with doping BisTizO1, with V°*
dopant, so that cause the chance of crystal local structure that can increase
ferroelectric properties from BisTizO12. Raman spetroskopy technique is an ideal
technique to detect the change of crystal local structure. In this research Bi,Tis-
«VxO12(x= 0.05; 0.1; 0.15; 0.2) have synthesized using solid state reaction method.
Synthesis result was characterized using XRD, SEM-EDS, and Raman
spectroscopy. Based on X-ray diffraction pattern,the crystal of all obtained
BisTi3012 were successfully formed with small impurities of VO, phase. Scanning
electron microscopy (SEM) images showed that the particle of all obtained Bi,Tis-
«Vx01, have shape platelet-like. The analysis Raman spectroscopy show that
doping BisTizO1, with V°* cause shiff position mode vibration stretching Ti-O
(703 and 850 cm™)to higher wivelenght number (higher energy), that cause
bonding of B-O become shorter.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Senyawa Aurivillius mempunyai struktur berlapis yang memiliki rumus
umum  AniBiBnOsmss (M=1, 2, 3, 4....), m adalah bilangan bulat yang
menunjukkan jumlah lapisan senyawa perovskit. Senyawa Aurivillius tersusun
secara bergantian atas lapisan bismuth [Bi,O,]** dan lapisan perovskit [Am.
1BnOsms1]”. Kation A adalah kation dengan ukuran besar misalnya Na*, Mg?*,
Sr**, Ba*", dan Bi**, sedangkan kation B merupakan logam transisi yang
berukuran lebih kecil dibandingkan logam A dan memiliki muatan yang tinggi
misalnya Ti*", Nb>*, Ta®*, W®* dan V°* (Aurivillius, 1949).

Akhir-akhir ini penelitian tentang senyawa Aurivillius terus diteliti dan
dikembangkan. Beberapa penelitian melaporkan bahwa senyawa Aurivilius
memiliki beberapa manfaat yang dapat diterapkan dalam berbagai bidang
misalnya dalam industri elektronika dan lingkungan. Firman Allah SWT dalam al-

Quran surat Ali Imron ayat 190-191 yang berbunyi:

U i 65085 Gl (080 ) VT 0V el il il iy a0 5l Gla i &y
DU G5 Vb liadl Say 158 I L U5 (VT cpaldl I8 3 &5 8605 2054 (e 5 10,5855

()

Artinya:” (190) Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih
bergantinya malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang
berakal. (191) (Yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau
duduk atau dalam keadan berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan
langit dan bumi (seraya berkata): “Ya tuhan kami, tiadalah engkau menciptakan
ini dengan sia-sia, Maha Suci Engkau, lindungilah kami dari siksa neraka”.



Diakhir ayat 190 terdapat kata N gljf (orang-orang yang berakal).
Kata Ulul Albab/Ulil Albab disebutkan sebanyak 16 kali dalam al-Quran. Jika kita
perhatikan penggunaan kata ini dalam al-Quran bisa disimpulkan bahwa
hakikatnya Ulul Albab adalah orang yang menggunakan akalnya untuk mengenal
siapa Allah SWT, bagaimana keagungannya, kebijakannya, dan keadilannya
dengan melihat ayat-ayat Allah SWT, baik ayat kauniyah (ciptaan-Nya) maupun
ayat syar’iyah (hukum Allah SWT), sehingga semakin tunduk dan dekat kepada
Allah  SWT. sementara orang yang menggunakan akal atau logika untuk
membodohi dan mempermainkan syar’at sehingga semakin jauh dari jalan Allah
SWT mereka bukan Ulul Albab. Seorang Ulul Albab akan mampu mengungkap
hikmah dari setiap ciptaan Allah SWT bahwa sesungguhnya tuhan tidak
menciptakan alam semesta dan segala isinya dengan sia-sia (Shihab, 2002).
Sebagai mahasiswa kimia memikirkan, mempelajari dan memanfaatkan berbagai
senyawa kimia misalnya bismuth (Bi), titanium (Ti) dan oksigen (O) dan
mensistesisnya menjadi senyawa yang lebih bermanfaat misalnya menjadi
senyawa TiO,, BiTiO3, BisTizO1, dan lain sebagainya merupakan suatu bentuk
usaha untuk mengingat keagungan Allah SWT dibalik ciptaannya dan salah satu
usaha untuk menjadi seseorang yang Ulul Albab.

Senyawa Bi,Ti301, adalah senyawa Aurivillius lapis tiga yang tersusun
dari lapis [Bi,0,]** dan tiga lapis [Bi,TizO10]* yang dapat dimanfaatkan sebagai
material fotokatalis dan feroelektrik (Gu, dkk., 2016, Hushur., dkk, 2002). Salah
satu usaha untuk memperbaiki sifat feroelektrik dapat dilakukan dengan
pendopingan pada kation A atau B. Salah satu dopan yang banyak dilaporkan

dapat meningkatkan sifat feroelektrik adalah vanadium (Takahashi, dkk., 2003,



Adamczyk, dkk., 2013). Kalaiselvi, dkk. (2006) melaporkan bahwa senyawa
Aurivillius yang didoping dengan vanadium akan menyebabkan distorsi ikatan B-
O pada lapisan oktahedral, hal ini dapat meningkatkan sifat polarisasi spontan dan
sifat dielektrik senyawa Aurivillius tersebut. Sebagai bahan fotokatalis BisTizO1
dilaporkan kurang efisien karena memiliki energi band gap yang besar (E4= 2,95
eV) dan laju rekombinasi antara elektron-hole yang tinggi (Yao, dkk., 2003). Hal
ini menyebabkan fotokatalis BisTizO1, hanya aktif pada daerah sinar ultraviolet
(UV) namun kurang aktif pada daerah sinar tampak. Beberapa penelitian telah
dikembangkan untuk menurunkan energi band gap diantaranya dengan
mendoping BisTi3O1, dengan logam lain, contohnya La, Nd, Fe, Cr, dan V
sehingga aktivitas fotokatalis bekerja di daerah sinar tampak (Simoes, dkk., 2008,
Hushur, dkk., 2002, Liu, dkk., 2016, Hou, dkk., 2011, Gu, dkk., 2016).

Gu, dkk. (2016) melaporkan senyawa BisTisO1, yang didoping logam V°*
akan mengganti sebagian Ti**. Sebagai akibat kompensasi muatan lokal maka ada
sebagian Ti*" berubah menjadi Ti**. Penambahan doping V°* yang menggantikan
sebagian atom Ti pada kation B akan mempengaruhi struktur lokal dari TiOg, hal
ini dikarenakan perbedaan jari-jari ionik dari Ti* (0,605 A) dan V°* (0,54 A).
Selain itu, perubahan sebagian Ti** menjadi Ti** juga akan mempengaruhi
perubahan struktur lokal dari TiOg karena perbedaan jari-jari ionik dari Ti** (0,605
A) dengan Ti** (0,67 A).

Perubahan pada tingkat struktur lokal kristal dapat mempengaruhi sifat
feroelektrik dari senyawa BisTi3O12. Hal ini dikarenakan asal usul polarisasi
spontan pada senyawa Aurivillius berhubungan dengan perubahan-perubahan

halus pada tingkat struktur lokal. Polarisasi spontan pada senyawa BisTi3O1



disebabkan oleh adanya pergeseran kation B dan tilting oktahedral (Withers,
dkk.,1991). Tang, dkk. (2006) melaporkan bahwa senyawa BisTizO1; Yyang
didoping dengan V°* akan menyebabkan adanya distorsi pada lapisan oktahedral
TiOs, yang menyebabkan perubahan pada pergeseran kation B dan tilting
oktahedralnya sehingga mempengaruhi polarisasi spontan pada senyawa
BisTi3012, sehingga kajian suatu perubahan pada tingkat struktur lokal BisTi3O12
yang terdoping VV°* menjadi penting.

Teknik difraksi sinar-X (XRD) merupakan teknik yang umum dilakukan
untuk menentukan perubahan struktur kristal Aurivillius, namun teknik ini sangat
sulit untuk mendeteksi adanya perubahan-perubahan tingkat struktur lokal pada
suatu kristal. Oleh sebab itu, diperlukan suatu teknik yang dapat mendeteksi
adanya perubahan dalam tingkat struktur lokal. Spektroskopi Raman merupakan
suatu teknik yang biasanya digunakan untuk mendeteksi adanya perubahan-
perubahan tingkat struktur lokal dari sebuah kristal misalnya perubahan sistem
simetri kristal, efek Jahn-Teller, disorder kation, tilting lemah pada lapisan
oktahedral, dan perubahan oksigen-kation pada tingkat struktur lokal. Oleh
karenanya spektroskopi Raman banyak dimanfaatkan untuk mendeteksi adanya
perubahan-perubahan halus pada tingkat struktur lokal kristal (Nyquist dan Row,
1997).

Prasetyo, dkk. (2017) menggunakan kajian spektroskopi Raman menyatakan
bahwa pada senyawa Aurivillius PbBi,Ti;Os yang terdoping Mn** menyebabkan
sebagian Mn** menggantikan kation Ti*" sehingga menyebabkan perubahan halus
pada tingkat struktur lokal kristal BOg oktahedral yaitu perpanjangan ikatan B-O dan

teridentifikasi dengan pergeseran bilangan gelombang puncak vibrasi stretching Ti-O



(750 dan 870 cm™) yang bergeser ke arah bilangan gelombang yang lebih rendah
(energi lebih kecil). Selain itu penelitian yang dilakukan oleh Hao, dkk. (2006) dalam
kajian spektroskopi Raman melaporkan bahwa polikristalin  SrBisTi4O15 Yyang
terdoping La>* menyebabkan atom Bi** pada lapis perovskit digantikan oleh La** yang
teridentifikasi pada pergeseran bilangan gelombang puncak vibrasi tilting dan rotasi
TiOs (314 dan 550 cm ') yang bergeser ke arah bilangan gelombang yang lebih
rendah, sedangkan senyawa SrBi;Ti;O15 yang didoping Mg?* akan menyebabkan Ti**
pada lapisan perovskit digantikan oleh Mg?*. Karena perbedaan valensi Mg®* dengan
Ti** sehingga menyebabkan kekosongan oksigen dan vibrasi TiOs menjadi lebih
lemah yang teridentifikasi pada pergeseran bilangan gelombang puncak vibrasi 270
dan 520 cm™ semakin melebar, sedangkan puncak vibrasi 314 cm™ semakin kecil
dengan bertambahnya konsentrasi Mg.

Spektroskopi Raman juga dapat digunakan untuk mendeteksi adanya
perubahan-perubahan halus tingkat struktur lokal senyawa Aurivillius BisTizOqo.
Senyawa Bi;TisO, yang didoping V°* akan menyebabkan perubahan ikatan pada
lapisan perovskit TiOg yaitu perubahan ikatan Ti-O sehingga akan mempengaruhi
tilting TiOg oktahedral. Tang, dkk. (2006) tentang kajian spektroskopi Raman
menyatakan bahwa senyawa Bis TizO1, memiliki modus vibrasi bending Ti-O (227 dan
269 cm™), vibrasi streaching-bending Ti-O (334 cm™), dan vibrasi streaching Ti-O
(537 dan 851 cm™). Selain itu Bi;TisO1, memiliki modus vibrasi pada daerah bilangan
gelombang 133 dan 150 cm™ yang intensitasnya sangat lemah, ketika senyawa
Bi,TizO1, didoping dengan V°* intensitas modus vibrasi pada bilangan gelombang 133
dan 150 cm™ semakin kuat dan menyebabkan pergeseran puncak vibrasi pada bilangan

gelombang 229 cm™ yang bergeser ke arah bilangan gelombang yang lebih rendah



dengan meningkatnya konsentrasi \/°*. Hal ini dimungkinkan karena V°>* menggantikan
sebagian Ti*" pada Bi;TisO1. yang memiliki perbedaan jari-jari kation dan muatan
elektron valensi sehingga menyebabkan perubahan halus pada tingkat struktur lokal
kristal. Akan tetapi pada penelitian tersebut belum dikaji lebih detail terhadap pengaruh
doping \V>* terhadap masing-masing modus vibrasi.

Dari uraian di atas, maka dalam penelitian ini akan dikaji perubahan
struktur lokal BisTizO1, yang didoping V>* (BisTisxVxO12 dengan x= 0,05; 0,1;
0,15; 0,2) dengan menggunakan teknik spektroskopi Raman. Senyawa BisTis
xVxO12 disintesis dengan metode reaksi fasa padat dan kajian perubahan struktur
lokal menggunakan data pergeseran bilangan gelombang dari spektra Raman

BisTi3xVxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2).

1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:
1. Bagaimana sintesis dan karakterisasi senyawa BisTi3<VxO1, (x= 0,05; 0,1;
0,15; 0,2)?
2. Bagaimana perubahan struktur lokal kristal pada senyawa Aurivillius lapis tiga

Bi4Ti3_XVX012 (X: 0,05; 0,1; 0,15; 0,2)’)

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dalam penelitian ini adalah:
1. Mengetahui sintesis dan karakterisasi senyawa BisTizxVxO12 (x= 0,05; 0,1;

0,15: 0,2)?



2. Mengetahui perubahan struktur lokal kristal pada senyawa Aurivillius lapis

tiga BisTi3V«O12 (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2).

1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Sintesis senyawa Bi,TizO12 yang didoping V°* dengan menggunakan reaksi
fasa padat.

2. Keberhasilan sintesis senyawa BisTizxVxO1, (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2)
dikonfirmasi dengan XRD dan EDS sebagai karakterisasi pendahuluan.

3. Perubahan halus tingkat struktur lokal senyawa Aurivillius lapis tiga BisTizO12
yang didoping V°* diidentifikasi dengan menggunakan teknik spektroskopi

Raman.

1.5 Urgansi Penelitian

Penelitian ini akan memberikan informasi terkait pengaruh dopan V**
terhadap perubahan tingkat struktur lokal senyawa Aurivillius BisTisO12 yang
disebabkan oleh perubahan pada lapisan oktahedral dan diharapkan dapat

memberikan kontribusi terhadap kajian lokal struktur pada senyawa BisTizO12.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Senyawa Aurivillius

Senyawa Aurivillius pertama kali ditemukan oleh Bengt Aurivillius pada
tahun 1949, senyawa yang pertama kali disintesis adalah CaBi,Nb,Og dan
BisTi3012. Senyawa Aurivillius merupakan material oksida logam dengan struktur
berlapis yang memiliki rumus umum MAn.1BnOsm+s (M=1, 2, 3, 4....), di mana m
adalah bilangan bulat yang menunjukkan jumlah lapisan senyawa perovskit.
Senyawa tersebut terdiri dari lapisan bismuth [Bi,O,]*" dan lapisan perovskit [Am.
1BnOsm+1]®” yang tersusun bergantian. Secara umum struktur Aurivillius disusun
oleh kation A yang berukuran besar diantaranya adalah logam alkali, alkali tanah,
dan unsur tanah jarang atau campuran yang memiliki koordinasi dodekahedral,
misalnya Na*, Mg®*, Sr**, Ba’" dan Bi*", sedangkan kation B merupakan logam
transisi yang berukuran lebih kecil dibandingkan logam A dan memiliki muatan
yang tinggi seperti Ti**, Nb°>", Ta®*, W®" dan VV°* (Aurivillius, 1949).

Senyawa Aurivillius yang berhasil disintesis diantaranya adalah Bi,WOs,
BaBi,Nb,Og, SrBi,Ta,0g, BisTizO12, ABisTisO15 (A = Ba, Sr, dan Pb), SrBisTi;O1s
(Maczk, dkk., 2009, Adamczyk, dkk., 2013, Goel dan Yadaf, 2006, Idink, dkk.,
1994, Prasetyo, 2017., Hao, dkk., 2009). Senyawa Aurivillius memiliki sifat
feroelektrik, fotokatalis, piezoelektrik, termoelektrik, dan luminescence (Hushur.,
dkk., 2002, Gu, dkk., 2016). Selain itu senyawa Aurivillius memiliki sifat
magnetoelektrik atau memiliki dua sifat sekaligus yaitu sifat magnet dan

feroelektri (Srinivas, dkk., 1999). Material Aurivillius yang telah dilaporkan



memiliki sifat magnetoelektrik antara lain adalah BigTisFe 024 BisFeTizOss,
BigFe,TizO1s, Bi;TisFes0,; dan senyawa PbBisTisO15 yang di doping dengan
Mn®* (Srinivas, dkk., 2004, Srinivas, dkk., 1999, Zulhadjri, dkk., 2011). Struktur

senyawa Aurivillius disajikan pada Gambar 2.1.

Gambar 2.1 Struktur senyawa Aurivillius lapis tiga, dua dan satu (Graves, dkk;
1994)

Menuntut ilmu diwajibkan oleh Allah SWT atas setiap muslim, agar
manusia (Adam) senantiasa mengamalkan amanah kekhalifahan yang diberikan
oleh Allah SWT (Tori, 2011). Amanah kekalifahan diberikan karena kemampuan
berfikir yang dimiliki oleh manusia. Dengan kemampuan berfikir tersebut
manusia dapat mengembangkan dan mengoptimalkan manfaat senyawa BisTi3012,
salah satu caranya yaitu dengan mendoping BisTisO1, dengan V°'. Peristiwa
dialog antara Malaikat, Adam, dan Allah Swt dalam firman Allah Surat al-
Bagoroh ayat 31 memberikan gambaran yang jelas bahwa kemuliaan yang
dimiliki manusia berpangkal pada kemampuan berfikir dan menyimpan ilmu yang

dimiliki oleh manusia (Adam) (Tori, 2011). Para malaikat mengira bahwa berkat
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ibadah yang mereka lakukan, artinya mereka lebih unggul dari manusia, maka
Allah SWT menguji mereka dengan berfirman, “jika dugaan kalian itu benar,
maka sebutkanlah nama-nama hakekat itu, yang telah aku ajarkan kepada kalian”,
akan tetapi malaikat menyadari kekeliruan mereka, dan mereka baru mengetahui
bahwa ibadah dan tasbih saja bukan ukuran pilihan Allah SWT. Khalifah harus
memiliki posisi dan ilmu pengetahuan yang tinggi. Firman Allah SWT dalam al-

Quran surat al-Bagorah ayat 31 yang berbunyi:

(7 )Eala 25 &) oY bl ool O Akl e 2iiae QK ¥ aas £y

Artinya: “Dan dia mengajarkan kepada Adam nama-nama (benda-benda)
seluruhnya, kemudian mengemukakannya kepada Malaikat lalu berfirman: *
Sebutkanlah kepada-Ku nama benda-benda itu jika kamu memang benar!” (al-
Baqoroh: 31)

Tiga point yang dapat dipelajari dari ayat tersebut adalah: (1) Guru
pertama yang mengajar manusia adalah Alloh SWT yang memberi kemampuan
berfikir, (2) manusia memiliki potensi dan kelayakan untuk menerima sebuah
ilmu pengetahuan, dan (3) kelebihan manusia diantara segala makhluk terletak
didalam ilmu pengetahuan dan kemampuan berfikir yang hal itu sendiri
merupakan ibadah terbesar. Kemampuan berfikir yang dimiliki oleh manusia
mewajibkan manusia untuk selalu mempelajari segala sesuatu dan menuntut ilmu .
Mempelajari senyawa Aurivillius merupakan wujud tindakkan manusia atas
anjuran menuntut ilmu yang diwajibkan oleh Allah SWT atas setiap muslim.

Kewajiban menuntut ilmu menurut imam Ghazali dituliskan dalam hadis dibawah

ini yang berbunyi:
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upuu\usu{)uu;wupjmu;)usuhuuﬂuuau&udajw u.\é\.&a\.uh
(4ale 0l ol 5 el R e 20 58 a2l alle 2 a0 33075 0 ;06 e
Artinya: “ Menuntut ilmu itu merupakan suatu kewajiban atas setiap muslim”.
(HR.Ibnu Majjah)
2.2 Struktur Senyawa Aurivillius Lapis Tiga BisTi3O1»
Bismuth titanat (BisTizO12) merupakan senyawa Aurivillius lapis tiga.
Tersusun dari lapis bismuth [Bi»0,]** dan tiga lapis [Bi,TizO10]* yang tersusun

secara bergantian di sepanjang sumbu c. . Struktur senyawa Aurivillius lapis tiga

Bi;Ti301, disajikan pada Gambar 2.2.

Gambar 2.2. Senyawa Aur|V|II|us lapis tiga BisTiz012 (Gu, dkk., 2016)

Gambar 2,2 menunjukkan bahwa lapisan [Bi,O,]** pada senyawa
Bi,Ti;O1- tersusun atas jaringan oksigen segi empat datar dengan kation Bi** pada
bagian atas dan bagian bawah segi empat tersebut membentuk BiO., kation Bi**
terikat sangat kuat dengan empat atom oksigen yang membentuk dasar dengan
kation Bi**. Selain itu Bi** juga terikat dengan empat atom oksigen yang lain pada
lapisan peroveskit dengan ikatan yang lebih panjang. Struktur lapisan [Bi,TizO10]

tersusun atas tiga kubus BiTiOs; yang tersusun secara teratur. Kation Bi®'
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menempati posisi pusat kubus, kation Ti** berada pada sudut kubus, dan anion O
terletak ditengah tiap rusuk kubus. Dalam struktur peroveskit posisi kation Bi®*
akan bekoordinasi dengan 12 anion oksigen membentuk kubooktahedron,
sedangkan posisi kation Ti berada pada pusat struktur oktahedral, yang tersusun
dari koordinasi kation Ti** dengan enam anion oksigen.

Struktur senyawa Aurivillius dapat diidentifikasi dengan menggunakan
teknik difraksi sinar-X. Sinar-X adalah radiasi elektromagnetik dengan panjang
gelombang sekitar 1 A. Jika sinar-X ditembakkan pada bidang tersebut, maka
beberapa berkas sinar akan dihamburkan (didifraksikan) oleh bidang tersebut
dengan sudut pantul yang sama dengan sudut datang, sedangkan sisanya akan

diteruskan menembus bidang (West, A. R., 1984).
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Gambar 2.3 Pola XRD senyawa BisTi301, setelah dikalsinsi pada suhu 650 °C
selama 10 menit (Yoa, dkk., 2003)

Yoa, dkk. (2003) melaporkan bahwa pola difraksi sinar-X senyawa

Aurivillius BisTizO1, yang ditampilkan pada Gambar 2.3, membentuk fasa
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tunggal BisTisO1, dengan parameter kisi a= 5,45 A, b= 5,41 A dan c= 32.82 A

dan grup ruang A2;am dan sistem kristal ortorombik.

2.3 Pengaruh Doping V°* terhadap Senyawa Aurivillius Lapis Tiga BisTisO1,

Senyawa Bi4Tiz01, memiliki sifat feroelektrik yang bagus sehingga dapat
diaplikasikan sebagai Dynamic Random Access Memory (DRAM) dan non-
volatile Feroelectric Random Acces Memory (FRAM). Sifat feroelektrik
menunjukkan adanya gejala polarisasi spontan, adanya domain feroelektrik dan
loop histerisis (Ismunandar, 2006).

Asal sifat feroelektrik pada senyawa Aurivillis dikenal sebagai tipe
displacive. Pada jenis displacive polarisasi spontan berasal dari pergeseran ion-ion
(Wasicki, J. dkk., 2008). Hal ini mengindikasikan bahwa sifat feroelektrik
senyawa Aurivillius disebabkan oleh perubahan struktur lokal kristal Aurivillius
yaitu pergeseran kation A/B atau tilting oktahedra (Witherts, dkk., 1991).
Stachiotti, dkk. (2000) menemukan bahwa polarisasi spontan senyawa SrBi,Ta,Og
berasal dari pergeseran RL mode, dan pergeseran kation A. Withers, dkk. (1991)
melaporkan bahwa polarisasi spontan pada senyawa BisTi3O;, berasal dari
pergeseran kation B dan tilting oktahedral. Tang, dkk. (2006) melaporkan bahwa
doping VV°* pada senyawa Bi,TisO1, dapat menyebabkan perubahan struktur lokal
lapisan oktahedral BOg sehingga mempengaruhi pergeseran kation B dan tilting
oktahedral sehingga sifat feroelektrik senyawa BisTizO1, meningkat. Polarisasi

spontan senyawa Aurivillius ditampilkan pada Gambar 4.2
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Gambar 2.4 Mekanisme asal polarisasi spontan senyawa Aurivillius (Prasetyo,

2016)

BisTi3O1, dilaporkan memiliki sifat fotokatalis yang mempunyai energi

band gap sebesar 2,9 eV (Yao, dkk., 2003). Namun dalam bidang fotokatalis

senyawa ini kurang efisien karena memiliki energi band gap yang cukup tinggi.

Untuk meningkatkan aktivitas fotokatalis senyawa BisTi3O;, dapat dilakukan

dengan mendoping senyawa Bi,TisO1, dengan V°*, sehingga energi band gap

menjadi lebih kecil yaitu 2,37 eV (Gu, dkk., 2016). Data diffuse reflectance

spectra (DRS) senyawa Bi,Ti;O:» didoping VV°* ditampilkan pada Gambar 2.5.
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Gambar 2.5 Data DRS senyawa Bi;TisO1, didoping V°* (Gu , dkk., 2016)
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2.4 Sintesis Senyawa Aurivillius Lapis Tiga BisTisO1, Terdoping V°>*

Senyawa Aurivillius berhasil disintesis dengan beberapa metode
diantaranya adalah reaksi fasa padat, lelehan garam, hidrotermal, metatesis dan
sol-gel, chemical solution decomposition (CSD), dan kombinasi sol-gel dengan
hidrotermal (Tang, dkk., 2006, Idink, dkk., 1994, Shi, dkk., 2000, Gopalakrishnan,
dkk., 2000, Gu, dkk., 2016, Zang, dkk., 2009, Chen, dkk., 2016). Pemilihan
metode sintesis berkaitan dengan bentuk produk yang diinginkan disamping
kemurnian dan Kkarakteristik dari bahan prekursor serta kestabilan dan
terbentuknya produk akhir.

Sintesis senyawa Awurivilius  BisTiz«VxO12, pada penelitian ini
menggunakan metode sintesis fasa padat. Karena sintesis fasa padat adalah
metode yang paling banyak digunakan untuk mensintesis material polikristalin.
Metode ini dilakukan dengan mencampurkan material prekursor dalam keadaan
padatan, dan kemudian dipanaskan dalam keadaan suhu tinggi yang kadang
kadang mencapai suhu 1000 °C sampai dengan 1500 °C (West, 1984). Kelebihan
metode sintesis fasa padat yaitu akan menghasilkan kristal yang memiliki
kemurnian dan kristalinitas yang tinggi.

Goel dan Yadav (2006) melakukan sintesis SrBi,Ta,Og terdoping V°*
dengan metode sintesis reaksi fasa padat dimana prekursor SrCOs, Bi,O3, Ta;Os
dan V,0s ditimbang berdasarkan perhitungan stoikometri, kemudian dilakukan
penggerusan di dalam mortar agate dan ditambahkan aseton. Setelah itu dilakukan
pemanasan pada suhu 800 dan 900 °C masing-masing selama 2 jam dimana pada
setiap tahap pemanasan dilakukan penggerusan ulang. Menurut Macedo and

Hernandes (2002) senyawa BisTizO12 juga dapat disintesis dengan menggunakan
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metode reaksi fasa padat yang menghasilkan senyawa BisTi3O1, dengan
kemurnian dan tingkat Kristalinitas tinggi. Selain itu penelitian Tang, dkk. (2006)
melaporkan bahwa senyawa Bi,;TizO1, yang didoping V°* dapat disintesis dengan
metode reaksi fasa padat pada suhu 680 dan 800 °C dan menghasilkan fasa
tunggal BisTizO1, dengan kemurnian dan tingkat kristalinitas tinggi.

Keberadaan dopan V°* pada senyawa Aurivillius Bi,TisO1, dapat diketahui
dengan teknik Energi Dispersive X-Ray Spectroscopy (EDS). Teknik tersebut
menggunakan spektrum sinar-X yang dipancarkan oleh suatu padatan yang
ditembak oleh elektron yang dipercepat dengan anoda untuk menganalisa
kandungan unsur padatan tersebut. Spektrum sinar-X diperoleh ketika elektron
yang dipercepat ditembakkan pada sampel, sehingga elektron pada kulit lebih
dalam (inner shell) akan keluar dari kulit tersebut sehingga terjadi kekosongan
elektron yang kemudian akan diisi elektron pada kulit lebih luar (outer shell).
Peristiwa lompatan elektron pada kulit luar ke kulit lebih dalam akan disertai
dengan pelepasan energi sinar-X yang unik untuk masing-masing unsur, sehingga
analisis EDS dapat digunakan untuk analisis kualitatif dan kuantitatif unsur

penyusun suatu padatan (Egerton, 2005).

2.5 ldentifikasi Perubahan Struktur Lokal dengan Spektroskopi Raman
Teknik spektroskopi Raman adalah salah satu metode spektroskopi vibrasi
yang banyak digunakan untuk mengkaji modus-modus vibrasi pada suatu
molekul. Spektroskopi Raman telah banyak dilaporkan sebagi teknik yang ideal
untuk mendeteksi adanya perubahan halus tingkat struktur lokal kristal misalnya

tilting dan rotasi pada lapisan oktahedral, disorder kation, efek Jahn-Teller,
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perubahan simetri kristal dan perubahan tingkat struktur lokal ikatan oksigen-
kation pada senyawa oksida (Nakamoto, 1997).

Ketika suatu bahan dikenai suatu cahaya maka akan ada interaksi misalnya
diserap (adsorption), diteruskan (transmission) atau dihamburkan (scatter).
Teknik spektroskopi Raman merupakan metode yang memanfaatkan hamburan
raman yang digunakan untuk identifikasi perubahan tingkat struktur lokal kristal.
Dari cahaya yang dilewatkan hanya 0,1 % yang memberikan fenomena hamburan
elastik (hamburan Rayleigh) dan sebagian kecil lagi merupakan hamburan
inelastik (hamburan Raman). Hamburan elastik terjadi apabila cahaya yang
mengenai bahan hanya menyebabkan perubahan pada awan elektron sehingga
frekuensi cahaya yang dihamburkan sama dengan frekuensi cahaya datang.
Sedangkan pada hamburan inelastik (hamburan Raman) terjadi apabila cahaya
yang mengenai suatu padatan menyebabkan vibrasi inti sehingga frekuensi cahaya
yang dihamburkan tidak sama dengan frekuensi cahaya datang.

Hamburan raman sangat lemah namun hal ini dapat diatasi dengan
peningkatan densitas energi (Smith dan Dent, 2005). Pada hamburan Raman
terjadi pergeseran energi yaitu kenaikan tingkat energi yang dikenal sebagai Stoke
atau penurunan tingkat energi yang dikenal sebagai anti-Stoke. Perbedaan tingkat
energi ini berhubungan dengan frekuensi vibrasi dari molekul (Brown dan Dent,
2005). Pergeseran energi Stoke memiliki intensitas yang lebih tinggi dan
menimbulkan transisi energi dari energi yang rendah (ground state) (m) menuju
energi yang lebih tinggi (n), sedangkan pergeseran energi anti-Stoke terjadi pada
level tereksitasi (n) bertransisi menuju energi yang lebih rendah (m) seperti

terlihat pada Gambar 2.6.
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Gambar 2.6 Diagram hamburan Reyleigh, Stoke dan anti-Stoke (Smith dan Dent,
2005)

Perubahan energi dalam fenomena Stoke dan anti-Stoke dalam hamburan
Raman ditulis dengan persamaan (2.2) dan (2.3):
hco = he(v-om) + heon Hamburan Stoke........................ (2.2)
hcv + heom = he(v + o) Hamburan anti-Stoke...............(2.3)
dengan h adalah konstanta Planck, ¢ adalah kecepatan cahaya, » adalah frekuensi
(cm™), dan oy, adalah frekuensi yang ekuivalen dengan perbedaan energi sinar
datang dan hamburannya.

Kajian simetri struktur kristal dapat digunakan untuk menentukan modus
vibrasi aktif spektroskopi Raman. Kajian simetri bisa digunakan untuk
menjelaskan modus-modus vibrasi Raman pada senyawa dalam keadaan kristal
tunggal (single crystal), sedangkan pada penerapan pada senyawa polikristalin
akan sulit dilakukan karena modus vibrasi pada padatan polikristalin akan saling
tumpang tindih. Penelusuran modus vibrasi aktif Raman dapat dilakukan dengan
menggunakan piranti lunak online Bilbao Crystallography dengan memasukkan
data kristalografi suatu senyawa. Spektra Raman senyawa BisTiz<VxO12

ditampikan pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.7 Spektra Raman senyawa Bi;Tiz«V¢O12 (x= 0,02 dan 0,08) (Tang,
dkk., 2006)

Secara umum modus vibrasi senyawa Bi,sTi3O1, di bagi menjadi dua yaitu
(a) modus vibrasi < 200 cm™ yang merupakan modus eksternal TiOg dan (b)
modus vibrasi > 200 cm™ merupakan modus vibrasi internal TiOg (Gouadec dan
Colomban, 2007). Modus vibrasi senyawa BisTiz«VxO12 (x= 0; 0,02 dan 0,08)
menggunakan spektroskopi Raman terdapat pada bilangan gelombang 130, 150,
227, 269, 334, 537 dgn 851 cm™. Pada bilangan gelombang 578 juga
teridentifikasi pada spektroskopi Inframerah yang menunjukkan modus vibrasi

stretching Ti-O. Modus vibrasi spektroskopi Raman dirangkum pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Modus vibrasi BisTizO1, (Tang, dkk., 2006)

Modus vibrasi (cm™) Jenis modus vibrasi
130 dan 150 Displacement kation A/B
227 dan 269 Bending Ti-O
334 Stretching-bending Ti-O
537 dan 851 Stretching Ti-O
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Pelaksanaan Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Fisika Jurusan Kimia,
Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik lbrahim Malang, Laboratorium
Kimia Fisik Material (LKFM) program studi Kimia Institut Teknologi Bandung
(ITB), Laboratorium Central Universitas Negeri Malang (UM), dan Teknik
Material dan Metalurgi Institut Teknologi Bandung pada bulan September 2017-

Juli 2018.

3.2 Alat-Alat dan Bahan-Bahan
3.2.1 Alat-alat

Alat alat yang akan digunakan adalah seperangkat alat gelas, alumunium
foil, neraca analitik, spatula, krus alumina, oven, seperangkat alat XRD,

seperangkat alat SEM-EDS, dan spektrometer Raman.

3.2.2 Bahan-bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah aseton, aquades,

Bi203, T|02 dan V505,

3.3 Tahapan Penelitian
Tahapan dalam penelitian dibagi menjadi 3 tahap yaitu:
1. Tahap sintesis: proses sintesis BisTizO1 terdoping V°* dilakukan dengan metode

sintesis reaksi fasa padat.

20
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2. Karakterisasi pendahuluan senyawa hasil sintesis BisTizO1, terdoping V°* dengan
menggunakan: (a) XRD untuk mengetahui struktur kisi kristal dan data
kristalografi senyawa yang dihasilkan, (b) EDX digunakan untuk mengetahui
kandungan atau komposisi unsur senyawa hasil sintesis.

3. Karakterisasi Spektroskopi Raman digunakan untuk identifikasi modus vibrasi
senyawa hasil sintesis. Analisis terhadap spektra Raman yang diperoleh untuk

kajian perubahan struktur lokal.

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Sintesis Senyawa Aurivillius BisTiz«VxO12

Senyawa Aurivillius BisTiz« VO disintesis dengan metode reaksi fasa
padat. Prekursor ditimbang sesuai dengan stoikiometri reaksi dengan massa
senyawa target (BisTi3O12) adalah 4 gram. Komposisi prekursor yang digunakan
dirangkum dalam Tabel 3.1 dan rincian perhitungan ditampilkan pada Lampiran

3.

Tabel 3.1 Massa tiap-tiap bahan prekursor untuk mendapatkan senyawa Bi,Tis-
«VxO12 (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2)

Target senyawa Massa Massa pereaksi
target Bi,O3 TiO, V5,05
(gram) (gram) (gram) (gram)
BisTisO1, 4 3,18186 0,81814 -
BisTi2,05V0,05012 4 3,16377 0,79993 0,01544
BisTi29V01012 4 3,18103 0,79066 0,03104
BisTi285V0,15012 4 3,12820 0,76412 0,04578
BisTiz V02012 4 3,18020 0,76319 0,06206

*Menggunakan sampel dari data penelitian Rodhiyah, 2018.

Sintesis dilakukan dengan pemanasan bertingkat pada suhu 450. 600, 700,

800, dan 850 °C.Semua prekursor ditempatkan dalam mortar agate dan di gerus
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selama 1 jam ditambah pelarut aseton selama proses penggerusan. Campuran yang
sudah homogen kemudian dipanaskan dalam tanur dengan suhu 450 °C selama 8
jam. Kemudian sampel diambil dan digerus lagi selama 1 jam dan ditambahkan
aseton, kemudian dipanaskan lagi pada suhu 600 °C selama 8 jam dan cara yang

sama digunakan untuk pemanasan selanjudnya pada suhu 700, 800, dan 850 °C.

3.4.2 Karakterisasi dan analisis dengan Teknik Difraksi Sinar-X

Karakterisasi senyawa Aurivilius BisTiz«VxO12 dengan teknik difraksi
sinar-X dilakukan dengan menempatkan serbuk sampel kurang lebih 5 gram pada
sampel holder kemudian ditembak dengan sinar-X yang sesuai. Difraktogram
yang dihasilkan berupa grafik hubungan antara intensitas dengan sudut difraksi
26. Data hasil difraksi pada 26 diambil pada rentang 10-90°.

Analisis pola puncak-puncak difraksi senyawa hasil sintesis dibandingkan
dengan pola puncak-puncak difraksi pada standar yang terdapat dalam
International Crystallography Standard Database (ICSD), jika terdapat
kesesuaian maka senyawa yang disintesis sudah sesuai dan memiliki fasa yang
sama dengan standar. Kemudian dilakukan refinement menggunakan perangkat
lunak Rietica dengan metode Le Bail terhadap pola difraksi sinar-X yang

diperoleh untuk mengetahui data kristalografi dari senyawa yang dianalisis.

3.4.3 Karakterisasi dengan Teknik Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy
Karakterisasi senyawa Aurivilius BisTi3<VO1, dengan teknik EDS
dilakukan dengan menempatkan serbuk sampel pada sampel holder dan diratakan.

Kemudian ditembak dengan elektron yang dipercepat dengan anoda sehingga
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menyebabkan suatu padatan memancarkan energi sinar-X yang unik untuk
masing-masing unsur. Setelah energi sinar-X tersebut ditembakkan menuju
sampel maka akan muncul puncak-puncak tertentu yang mewakili suatu unsur
yang terkandung dalam sampel. Kondisi pengukuran dilakukan pada perbesaran

3000 x.

3.4.4 Karakterisasi dengan Teknik Spektroskopi Raman
Dalam pengukuran ini menggunakan laser dengan panjang gelombang 532
nm, dengan rentang bilangan gelombang 32-1200 cm™. Sampel dibuat pellet
untuk mendapatkan sinyal yang bagus. Sebelum pengukuran dilakukan pencarian
parameter pengukuran terbaik yang meliputi: power output laser, waktu akusisi
data, dan pengulangan scanning pengukuran.
Analisis spektra Raman yang diperoleh diolah dengan beberapa tahapan,
diantaranya:
1. Koreksi dengan background
Spektra Raman yang di peroleh akan dikoreksi dengan background dari
sampel holder yang bertujuan untuk mengetahui pengaruh spektrum sampel
holder terhadap spektrum sampel. Koreksi background sampel holder terhadap
spektra sampel ditulis pada persamaan 3.1 (Prasetyo, 2016).
loc=loa-lob......................... (3.2)
dengan lwc adalah intensitas hasil koreksi background, loa adalah intensitas
spektrum sampel dan Iwob adalah intensitas spektrum sampel holder
(background)

2. Koreksi dengan fakta populasi Bose-Einstein
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Spektra raman dikoreksi dengan fakta populasi Bose-Einstein yang bertujuan
untuk mengetahui pengaruh faktor suhu terhadap spektrum sampel
menggunakan persamaan Bose-Einstein yang ditulis pada persamaan 3.2

(Prasetyo, 2016).

n(o,T)=

dengan © adalah bilangan gelombang m™ dan T adalah suhu pengukuran

sampel. Persamaan 3.1 dibagi dengan persamaan 3.2 menjadi persamaan:

1

|@ = Ia;c /T ..................... (33)
T e )]

Kpr
Persamaan 3.3 dibagi dengan waktu yang di perlukan untuk akusisi data (waktu

pengukuran) sehingga persamaan 3.3 menjadi:

IwE adalah intensitas spektrum akhir yang akan dianalisis dan t adalah waktu
yang dibutuhkan untuk pengukuran.
3. Fitting terhadap spektra Raman

Sampel yang digunakan adalah bahan polikristalin oleh sebab itu spektra raman
yang diperoleh akan menghasilkan puncak-puncak modus vibrasi yang saling
tumpang tindih sehingga semua puncak dengan intensitas lemah, sedang dan
kuat akan difitting untuk memperoleh data (a) posisi puncak, (b) Full Width at
Half Maximum (FWHM) dan (c) Intensity Integrated. Fitting menggunakan

perangkat lunak Origin 9.1. dengan model Lorentzian.

4. Analisis pergeseran posisi puncak-puncak modus vibrasi
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Bilangan gelombang (w) atau posisi puncak dari semua modus vibrasi akan
dibuat grafik hubungan antara @ dan konsentrasi dari V°*. Dari tren yang
diperoleh akan digunakan untuk mengidentifikasi secara kualitatif perubahan
pada tingkat lokal strukturnya. Modus vibrasi pada daerah lebih besar 200 cm™
akan berhubungan dengan perubahan struktur lokal lapis oktahedra sedangkan

modus vibrasi di bawah 200 cm™ akan berhubungan dengan pergeseran kation

A dan RL mode.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini melakukan sintesis dan kajian lokal struktur dari senyawa
BisTi3xVxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2). Penelitian ini terdiri dari tiga tahap yaitu
(@) sintesis senyawa BisTiz«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2), (b) sampel yang
diperoleh dikarakterisasi menggunakan XRD untuk identifikasi fasa dan sistem
kristal dari BisTizxVxO1, dan SEM-EDS untuk mengetahui bentuk partikel dan
komposisi senyawa hasil sintesis, (c) karakterisasi spektroskopi Raman untuk

menentukan perubahan struktur lokal senyawa hasil sintesis.

4.1 Karakterisasi Struktur BisTizxVxO12 Dengan Teknik Difraksi Sinar-X

Senyawa hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD untuk
mengetahui fasa dan sistem kristal dari BisTis«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2).
Pola difraksi sinar X senyawa BisTis<VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) ditampilkan
pada Gambar 4.1. Dari data yang diperoleh kemudian dicocokkan dengan data
standar BisTi3O1, yang terdapat dalam International Crystallography Standard
Data (ICSD) n0.159929, diperoleh bahwa senyawa BisTizO;, telah terbentuk dari
proses sintesis, hal ini dapat dilihat dari kemiripan pola difraksi dengan standar
BisTi3O12, akan tetapi masih ditemukan adanya pengotor. Fasa pengotor yang
terbentuk merupakan fasa VO, karena puncak-puncak difraksi dari fasa pengotor
memiliki puncak difraksi yang sama dengan VO, (ICSD= 1503). Fasa pengotor
VO, dapat terbentuk karena dopan V°* (V,0s) dapat tereduksi menjadi senyawa
V* (VO,) yang lebih stabil pada suhu diatas 600 °C dalam ruang vakum

(Monfort, dkk., 20014, Su, D dan Schlogl, R, 2002).
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Gambar 4.1 Pola difraksi sinar-X senyawa BisTi3xVxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2)
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Gambar 4.2 Pergeseran puncak difraksi sinar-X senyawa Bi;TizV«O12 (x=0,05;

0,1; 0,15; 0,2)

Terbentuknya fasa BisTi3«VxO12 (x= 0,05 0,1; 0,15; 0,2) dapat
ditunjukkan dengan adanya pergeseran posisi puncak pada 26(°)= 30,1 yang
ditampilkan pada Gambar 4.2. Pergeseran ini disebabkan oleh adanya
sebagian Ti*" (0,605 A) pada Bi,TisO1, digantikan oleh dopan V°* (0,54 A)

sehingga menyebabkan kompensasi muatan dimana Ti** dapat berubah menjadi
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Ti** (0,57 A) dan atau V°* berubah menjadi V** (0,58 A). Hal ini dapat terjadi
kerena perbedaan jari-jari masing-masing kation kurang dari 15%. Pergeseran
posisi 20(°)= 30,1 mengindikasikan adanya perubahan kisi dan perubahan
lokal struktur kristal akibat doping V°*. Dopan V°* menyebabkan puncak-
puncak difraksi semakin melebar yang mengindikasikan adanya cacat kristal dan
tingkat kristalinitas yang semakin rendah.

Tahap berikutnya dilakukan refinement yang bertujuan untuk memperoleh
data kristalografi. Proses refinement dua fasa dilakukan dengan menggunakan
aplikasi Rietica dengan metode Le Bail. Data Standar Bi,;Ti3O;, yang digunakan
dalam proses refinement adalah ICSD= 159929 dengan volume sel satuan 964,2
yang berstruktur ortorombik dengan space group B2cb dan parameter kisi a (A)
= 5,4370 ; b (A)= 5,4360 ; dan ¢ (A)= 32,6833 , sedangkan data standar VO,
adalah ICSD= 1503 yang berstruktur monoklinik dengan space group P12/m1 dan
parameter kisi a (A)=9,06 ;: b (A)=5,8 dan c(A)=4,5217 . Hasil refinement data

difraksi BigTizxVxO12 (x=0,05; 0,1; 0,15; 0,2) ditampilkan pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Hasil refinement terhadap data difraksi BisTiz«VxO1, (x= 0,05; 0,1;

0,15; 0,2)
Parameter Sampel
BisTizxVxO12  BisTizxVxO12  BisTizxViO12  BisTiz«VxO12
x=0,05 x=0,1 x=0,15 x=0,2
Grup ruang B2ch B2ch B2cb B2ch
a (A) 5,433630 5,437000 5,433870 5,438519
b (A) 5,415743 5,414659 5,415703 5,417018
¢ (A) 32,730972 32,702003 32,683300 32,709488
VvV (A% 963,178955 962,730652 961,811462 963,639771
Rp 13,58 6,74 6,98 6,88
Rwp 8,79 6,88 7,53 7,80
GoF 0,7116E-01  0,3679E+00  0,4779E+00  0,3078E+00
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Hasil refinement memperlihatkan bahwa data difraksi sampel BisTis.
«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) memiliki kesesuaian yang baik dengan data standar
BisTi301, (ICSD= 159929) dan VO, (ICSD= 1503). Hal tersebut dapat dilihat dari
nilai goodness of fit (GoF), residu profil (R,= residue profil) dan residu profil
terboboti (Rw,= residue weight profil) yang merupakan parameter kecocokan
difraktogram sampel dengan standar menurut perhitungan refinement dimana
nilai R, dan Ry, dibawah 20% dan nilai GoF kurang dari 1,8 menunjukkan
kecocokan difraktogram dengan standar dapat diterima (Hill dan Madsen, 1986).
Plot hasil refinement sampel BisTizVxO12 (x= 0,1) ditampilkan pada Gambar 4.3.
Hasil refinement sampel BisTis«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) menunjukkan
bahwa persentase fasa BisTizO;, lebih dominan dibandingkan fasa VO, yang

ditampilkan pada Tabel 4.2.
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Gambar 4.3 Plot hasil refinement fasa BisTizO;, dan fasa VO, senyawa BisTis.
WV,O1, (X:01)

Keterangan: -Garis merah= difraktogram hasil kalkulasi dari proses refinemen
-Garis hitam= difraktogram dari sampel BisTi3«\VxO12 (x=0.1)
-Garis biru= difraktogram dari standar fasa Bi,sTi3O;, dan fasa VO,
-Garis hijau= menunjukkan kesesuaian antara standar dengan sampel
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Tabel 4.2 Persentase fasa Bi,Ti3O1, dan fasa VO, dari proses refinement dua fasa

Senyawa Jumlah BisTiz012 (%) Jumlah VO, (%)
Bi4Ti2195V0,05012 80,24 19,76
BisTizeVo1012 80,34 19,66
Bi4Ti2,35Vo,15012 80,43 19,57
BisTizsVo,012 80,47 19,53

4.2 Karakterisasi BisTi;xVxO12 dengan Scanning Electron Microscopy-
Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDS)

Senyawa BisTiz«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) kemudian dikarakterisasi
menggunakan SEM-EDS. Karakterisasi SEM digunakan untuk mengetahui morfologi
partikel BisTiz«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) dan EDS untuk indentifikasi unsur
penyusun. Morfologi partikel dari senyawa BisTiz«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2)
adalah plate-like atau lempengan seperti yang ditampilkan pada Gambar 4.4. Hasil
analisa EDS BisTizV<O12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) didapatkan persentase unsur-
unsur yang terkandung yang tercantum dalam Tabel 4.3. Berdasarkan data EDS

tersebut didapatkan hasil bahwa logam vanadium terdeteksi dalam senyawa Bi;TizO12.

Gambar 4.4 Karakterisasi SEM BisTizxVxO12 (@) x= 0,05, (b) x= 0,1, (c) x= 0,15,
(d) x= 0,2 pada perbesaran 6000x
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Tabel 4.3 Komposisi atom-atom penyusun BisTiz«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2)
berdasarkan kadar secara teoritis dan hasil EDS.

Senyawa Kadar Bi (%)  Kadar Ti (%) KadarV (%) Kadar O (%)
Teori EDS  Teori EDS Teori EDS Teori EDS
BIV-0,05 71,34 66,45 12,06 944 025 048 16,39 23,62
BIV-0,1 71,33 66,74 11,85 942 043 127 16,384 22,56
BIV-0,15 71,32 6342 1164 955 065 1,12 16,381 25091
BV-0,2 71,31 6562 1144 959 087 056 16,379 24,23

4.3  Kajian Senyawa BisTi3xVxO1, dengan Spektroskopi Raman

Kajian perubahan lokal struktur senyawa Bi,TizO1, terdoping V°*
dilakukan  dengan menggunakan spektroskopi Raman. Pengukuran spektroskopi
Raman terhadap senyawa BisTis<VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) dilakukan pada
suhu 298 K dengan pengulangan scanning sebanyak 3 kali dan waktu akusisi 15 sekon.
Spektra Raman senyawa BisTiz«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) ditampilkan pada

Gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Spektra Raman senyawa BisTi3 V012 (X= 0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2)
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Gambar 4.5 memperlihatkan bahwa spektra senyawa hasil sintesis BisTis-
«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) mempunyai pola spektra yang mirip dengan spektra
Bi,TisO. Hal ini membuktikan bahwa dopan V°* tidak merubah struktur
senyawa Bi,TisO1,. Keberadaan dopan V°* menyebabkan terbentuknya modus
vibrasi baru pada bilangan gelombang 714 cm™. Modus vibrasi baru tersebut

merupakan modus vibrasi khas dari VO, yang merupakan pengotor (Hurley,

dkk.,2011).

Intensitas (a.u)

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
Bilangan Gelombang (cm™)
Gambar 4.6 Model fitting spektra Raman senyawa BisTiz«VxO1, (x=0,1)
Keterangan: -Garis merah= spektra hasil kalkulasi dari proses fitting
-Garis hitam= spektra dari sampel BisTi3x\VxO12
- Garis hijau= spektra artificial

Kajian perubahan struktur lokal senyawa BisTizxVxO1, dilakukan dengan
membandingkan posisi-posisi puncak dari modus vibrasi Raman. Senyawa hasil
sintesi BisTi3<VxO12 merupakan senyawa polikristalin. Oleh sebab itu puncak-

puncak modus vibrasinya saling tumpang tindih sehingga sulit untuk mendeteksi
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adanya pergeseran puncak modus vibrasi. Untuk melihat posisi puncak modus
vibrasi maka semua puncak perlu difitting. Model fitting spektra Raman senyawa
BisTi3xVxO12 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) ditampilkan pada Gambar 4.6. Dari proses
fitting akan diperoleh posisi puncak vibrasi (bilangan gelombang), Full Width at
Half Maximum (FWHM) dan integrated intensity. Proses fitting senyawa Bi,Tis.
«VxO12 (x=0,05; 0,1; 0,15; 0,2) dilakukan menggunakan model Lorentzian dengan
aplikasi Origin 8.5.1.

Syarat- syarat fitting yang digunakan adalah (a) faktor toleran 10, (b)
nilai R? mendekati satu, dan (c) nilai integrated intensity (1) dan derajat
kesalahannya (dl) yang diperkenankan adalah dl/I < 1. Berdasarkan syarat-syarat
tersebut maka fitting senyawa BisTiz«VxO12 (x= 0;0,05; 0,1; 0,15; 0,2) dapat
diterima. Hasil fitting senyawa BisTi3.VxO12 (x= 0;0,05; 0,1; 0,15; 0,2) ditampilkan

dalam Tabel 4.4:

Tabel 4.4 Hasil fitting senyawa Bi,Tiz«V<O1, (x= 0;0,05; 0,1; 0,15; 0,2)

Senyawa Nilai (R%) Faktor Toleran

BisTiz01 0,995 10°
BisTiz05V0,05012 0,997 10°®
BisTizoVo,1012 0,998 10°®
BisTizg5V015012 0,998 105
BisTizgV02012 0,998 10°®

4.3.1 Pola Pergeseran Bilangan Gelombang Modus Vibrasi Eksternal BOg
Perubahan modus vibrasi eksternal BOs (< 200 cm™) pada senyawa

BisTis012 [BIT] dan BisTizVO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) [BIV] disebabkan oleh

perubahan modus vibrasi RL mode dan pergeseran kation A. Pengaruh doping \VV°*

terhadap modus vibrasi RL mode (63 cm™) ditampilkan pada Gambar 4.7, dan
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diperoleh hasil bahwa posisi puncak modus vibrasi RL mode (63 cm™) relatif
tetap. Hal ini mengindikasikan bahwa tidak ada dopan V>* yang menempati Bi,O,,
sehingga tidak mempengaruhi energi vibrasi pergeseran lapis bismuth (Bi,O,)

terhadap lapis perovskit (RL mode).

70
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e
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BIT BIV=0.05 BIV=0.1 BIV=0.15 BIV=0.2

Gambar 4.7 Posisi puncak modus vibrasi 63 cm™ senyawa BisTisVO12 (x= 0,05;
0,1; 0,15; 0,2)

Modus vibrasi 117 cm™ merupakan modus vibrasi pergeseran kation A dan
pengaruh doping V°* terhadap modus vibrasi ini ditampilkan pada Gambar 4.8,
diperoleh hasil bahwa posisi puncak modus vibrasi 117 cm™ relatif sama pada
setiap senyawa uji. Hal ini mengindikasikan bahwa tidak ada kation V°* yang

menggantikan kation A (Bi?").
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Gambar 4.8 Posisi puncak modus vibrasi 117 cm™ senyawa BisTisVxO12 (X=
0,05; 0,1; 0,15; 0,2)

4.3.2 Pergeseran Bilangan Gelombang Modus Vibrasi Internal BOg
Perubahan modus vibrasi internal BOg (> 200 cm™) pada senyawa Bi,Tis.
V01, disebabkan oleh pergantian kation Ti** oleh V°* pada kation B lapisan
BOs oktahedral, sehingga menyebabkan perubahan struktur lokal senyawa Bi,Tis.
V01, (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2). Pengaruh doping V>* terhadap modus vibrasi
Bending Ti-O (227cm™) ditampilkan pada Gambar 4.9, dan diketahui bahwa
posisi puncak modus vibrasi 227 cm™ relatif tidak mengalami perubahan puncak
modus vibrasi, sehingga dopan V°* tidak mempengaruhi modus vibrasi Bending

B/Ti-O pada lapisan TiOg oktahedral senyawa BisTi3O15.
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Gambar 4.9 Posisi puncak modus vibrasi 227 cm™ senyawa BisTizVxO12 (x=
0,05; 0,1; 0,15; 0,2)
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Gambar 4.10 Posisi puncak modus vibrasi 703 cm™ senyawa BisTisxV,O12 (X=
0,05; 0,1; 0,15; 0,2)
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Gambar 4.11 Posisi puncak modus vibrasi 850 cm™ senyawa BisTiz.VxO12 (x=
0,05; 0,1; 0,15; 0,2)

Pengaruh doping V°* terhadap modus vibrasi stretching Ti-O (703 dan 850
cm™) ditampilkan pada Gambar 4.10-4.11, dan diperoleh bahwa pendopingan
senyawa Bi,TizO1, dengan VV°* menyebabkan perubahan halus pada tingkat struktur
lokal kristal BOg oktahedral yang teridentifikasi dengan pergeseran posisi puncak
modus vibrasi stretching Ti-O (703 dan 850 cm™) yang bergeser ke arah bilangan
gelombang lebih tinggi (energi lebih besar) dengan meningkatnya konsentrasi dari
V°*. Pergeseran puncak vibrasi ini disebabkan jari-jari V°* (0,54 A) lebih kecil
dibandingkan Ti*" (0,605 A) sehingga ikatan B-O menjadi semakin pendek.

Mempelajari suatu ciptaan Alloh yang tersedia di alam misalnya senyawa
Bi, Ti dan O serta mensintesisnya menjadi senyawa Aurivillius BisTizO1, yang
memiliki manfaat bagi manusia, merupakan salah satu usaha untuk menuntut ilmu
yang hakekatnya bersumber dari Allah SWT. Keutamaan bagi orang-orang yang

berilmu terdapat dalam al-Quran surat al-Mujadalah ayat 11 yang berbunyi:
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AT i 15l 15 (08 1305 KA 0k TAL86 (aall o TALE 240 0813 Tale il 4
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Artinya: “Wahai orang-orang yang beriman, apabila dikatakan kepada kamu:
“Berlapang-lapanglah dalam majlis-majlis,” maka lapangkanlah niscaya Allah
akan melapangkan buat kamu, dan apabila dikatakan: “Berdirilah kamu, maka
berdirilah, niscaya Allah akan meninggikan orang-orang yang beriman diantara
kamu dan orang-orang yang diberi ilmu beberapa derajat. dan Allah maha
mengetahui terhadap apa yang kamu kerjakan.” (al-Mujadalah: 11)

Tafsir al-Quran surat al-Mujadalah ayat 11 menurut Abuddin Nata,
disebutkan bahwa orang-orang yang berilmu dan beriman akan ditinggikan
beberapa derajat oleh Allah SWT (Azami, 2014). Hal ini merupakan anugerah
yang diberikan oleh Allah SWT kepada orang yang berilmu dan
memanfaatkannya demi kemaslahatan manusia. Mempelajari senyawa BisTi3O1
dan menemukan manfaat yang dimilikinya merupakan suatu anugerah yang dapat

membuat kita selalu bersyukur, bersikap tawaduk, dan rendah hati karena selalu

mengingat keesaan Allah SWT akan ciptaan-Nya.



BAB V
PENUTUP
5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian, maka dapat disimpulkan
sebagai berikut:

1. Senyawa BisTiz«VxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) telah berhasil disintesis
dengan metode reaksi fasa padat dan kemudian dikarakterisasi menggunakan
XRD dan SEM-EDS. Data XRD menunjukkan bahwa fasa BisTizO1, telah
terbentuk dari proses sintesis dengan grup ruang B2cb disertai dengan adanya
pengotor VO,. Hasil SEM-EDS menunjukkan bahwa morfologi partikel dari
BisTi3xVxO12 (x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) adalah plate-like serta ditemukan adanya
logam vanadium dalam senyawa Bi;Ti3O15.

2. Kajian perubahan tingkat struktur lokal senyawa BisTiz<VxO12 (x= 0,05; 0,1;
0,15; 0,2) telah berhasil dilakukan dengan menggunakan teknik spektroskopi
Raman. Pendopingan senyawa Bi,TizO1, dengan V°>* menyebabkan perubahan
halus pada tingkat struktur kristal BOg oktahedral yang teridentifikasi pada
pergeseran bilangan gelombang stretching Ti-O (703 dan 850 cm™) ke arah
bilangan gelombang yang lebih tinggi atau kearah energi yang lebih besar yang

mengindikasikan terjadi pemendekan ikatan B-O.

5.2. Saran
Berdasarkan hasil penelitian maka penulis menyarankan bahwa diperlukan
karakterisasi XPS untuk mengidentifikasi muatan valensi dari masing-masing

atom dan dopan dalam senyawa BisTi3O15.
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. LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Kerja Sintesis Senyawa BisTi3«VxO1, (x=0; 0,05; 0,1;
0,15; 0,2)

BizOg, TiOz dan V505

- Dimasukkan dalam mortar agate sesuai dengan stoikiometri reaksi

- Digerus selama 1 jam dan ditambahkan pelarut aseton selama proses
penggerusan

- Dimasukkan dalam tanur dengan suhu 450 °C selama 8 jam

- Dikeluarkan dari tanur

- Digerus lagi selama 1 jam dan ditambahkan aseton selama proses
penggerusan

- Ditanur pada suhu 600 °C selama 8 jam

- Digerus lagi selam 1 jam dengan ditambahkan aseton selama proses
penggerusan

- Dimasukkan dalam tanur dengan suhu 700 °C selama 8 jam

- Dikeluarkan dari tanur

- Digerus dengan ditambahkan aseton selama proses penggerusan

- Dimasukkan dalam tanur dengan suhu 800 °C selama 8 jam

- Dikeluarkan dari tanur

- Digerus dengan ditambahkan aseton selama proses penggerusan

- Dimasukkan dalam tanur dengan suhu 850 °C selama 8 jam

- Digerus dengan mortar agate

- Dikarakterisasi menggunakan XRD, SEM-EDX, dan spektroskopi

Raman
Hasil
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Lampiran 2. Rancangan Percobaan
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Sintesis Senyawa BisTiz V012 (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; 00,2)

l

Karakterisasi menggunakan XRD, SEM-EDS, dan Raman

l

Analisis senyawa hasil sintesis menggunakan XRD, SEM-EDS, dan
Raman spektroskopi
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Lampiran 3. Perhitungan Preparasi Bahan
1. Konsentrasi Vanadium 0,05

2Bi,03; + 2,95 TiO, + 0,025V,05 — Bi4Ti2,g5Vo’o5012

A _ massa
N BisTi2,05V0,05012 = =

— 4g _
~ 1171,772 g/mol 0,0034 mol

Massa V,05= Mr x n V,0s
=181,88 g/mol x 0,0081 g
=0,0156 g

Massa TiO,= Mr x n TiO;
=79,9 g/mol x 0,01 mol
=0,8046 g

Massa Bi;O3= Mr x n Bi,O3
=465,96 g/mol x 0,006828 g/mol
=3,18123 g

2. Konsentrasi Vanadium 0,05
2Bi,03 + 2,9 TiO, + 0,05V,05 — Bi4Ti219V0'1012

N BigTizoV01012 = m;]s:a

— 49 _
T 11719 g/mol 0,003413 mol

Massa V,05= Mr x n V,05
=181,88 g/mol x 0,0017 mol
=0,031¢g

Massa TiO,= Mr x n TiO;
=79,9 g/molx 0,0099 mol
=0,7908 g

Massa Bi,O3= Mr x n Bi,O3
=465,96 g/mol x 0,006827 mol
=3,1808 g
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3. Konsentrasi Vanadium 0,15
ZBi203 + 2,85 T|02 + 0,075V,05 — Bi4Ti2’85V0,15012
R _ massa

N BisTi2g5V0,15012 = o

_ 4g
" 1172,076 g/mol

Massa V,05= Mr x n V205
=181,88 g/mol x 0,00026 mol
=0,0466 g

Massa TiO,= Mr x n TiO;
=79,9 g/mol x 0,0097mol
=0,7779

Massa Bi;O3= Mr x n Bi,O3
=465,96 g/mol x 0,006825mol
=3,1804 g

=0,003412 mol

4. Konsentrasi Vanadium 0,2
2Bi,0O3; + 2,8 TiO, + 0,1V,05 — Bi4Ti2]8Vo’1012

A _ massa
n BI4T|2,85VoYl5012 =~ M

— 3g i
= ramagme = 0/0026mol

Massa V,0s5= Mr x n V,05
=181,88 g/mol x 0,00026 mol
=0,0465 g

Massa TiO,= Mr x n TiO;
=79,9 g/mol x 0,0007 mol
=0,5726 g

Massa Bi,O3= Mr x n Bi,O3
=465,96 g/mol x 0,0051 mol
=2,385¢g
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Lampiran 4. Gambar Hasil Sintesis Senyawa BisTi3 V01, (X= 0; 0,05; 0,1;
0,15; 0,2)

@ | (b)

Gambar L.4.1 (a) Penimbangan sampel, (b) penggerusan sampel, dan (c) kalsinasi
sampel
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Lampiran 5. Hasil Karakterisasi menggunakan XRD
Karakterisasi XRD dilakukan di jurusan Teknik Material dan Metalurgi
Fakultas Teknik Industri Institut Teknologi Sepuluh November Surabaya (ITS)

dan Universitas Negeri Malang (UM). Spesifikasi alat ditampilkan dalam Tabel

berikut:
Spesifikasi ITS UM
Anode Material Cu Cu
K-Alphal [A] 1,54060 1,54060
K-Alpha2 [A] 1,54443 1,54443
K-Beta [A] 1,39225 1,39225
K-A2 / K-Al Ratio 0,50000 0,50000
Generator Settings 30 mA, 40 kV 35 mA, 40 kV
Diffractometer Type XPert MPD 0000000011063758
Diffractometer Number 1 0
Start Position [°2Th.] 5,0084 10,0100
End Position [°2Th.] 89,9744 89,9900
Sampel BTV=0,1; 0,15; 0,2 BTV= 0,05
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L.5.1. Karakterisasi Sampel BisTiz-xVxO12

s T (T I e T LI IT 0

1600 —{C55 - Bl TR0 2 -W0,06]

w0 —

40—

100 —

2 T T T T T T T
0 kil 40 50 60 10 -1l

Pesl lon [ 2The BC oppe 1 Ui

Gambar L.5.1 Difraktogram XRD BisTi301, - V = 0,05

a | LTI I POOTECAC AT 0T 1

[Bi4Ti3012-V=0,1

3000

2000

1000

TR R -

[ I [ [ I I | I
10 20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.5.2 Difraktogram XRD Bi4Ti301, — V=10,1
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NS I B R NN AR i

4000 {B14Ti3012-V 0,15

3000

2000

1000

Lt

I I I I | I I I
10 20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.5.3 Difraktogram XRD Bi4Ti301, - V 0,15

S A

[B14Ti3012-V=0,2

2000

1000

NI T Y

T T T T T !
10 2 30 4 50 60 70 80
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.5.4 Difraktogram XRD Bi4Ti3012 - V 0,2
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L.4.2 Hasil Rifinement Data XRD
1. Hasil Rifinement Sampel Bi;Ti3O1, - V 0,05
PHASE: VO,

S RSRER— -- +

CELL PARAMETER = 9.049255 0.000092 0.001767
5.802533 0.000038 0.000664
4.518940 0.000050 0.000550

0.111 0.172 0.221 90.000 88.153 90.000

RECIPROCAL CELL

CELL VOLUME 237.159973 0.060942
PHASE: BisTi301,

NI +

CELL PARAMETERS = 5.433630 0.000022 0.000369

5.415743 0.000014 0.000358
32.730972 0.000565 0.003018

RECIPROCAL CELL 0.184 0.185 0.031 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME 963.178955 0.127318

PHASE VO, 119.76

PHASE Bi,TizO1, : 80.24

S RSN DO 1 D N —— +
Rp |Rwp | GOF |

SSIEIEEIIOUI S, S o W ST G0N W ST R +

|13.58 | 8.790.7116E-01

2. Hasil Rifinement Sampel Bi;Tiz0:,-V 0,1
| PHASE VO,

CELL PARAMETERS = 8.986354 -0.000097 0.002210
5.801855 0.000011 0.000762
4521699 0.000000 0.000001

RECIPROCAL CELL 0.111 0.172 0.221 90.000 88.165

90.000
CELL VOLUME = 235.629288 0.065706
| PHASE BisTisOx)
o T +
CELL PARAMETERS = 5.437000 0.000000 0.000000

5.414659 -0.000007 0.000295
32.702003 0.000195 0.002382

RECIPROCAL CELL 0.184 0.185 0.031 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME 962.730652 0.087600

PHASE VO, : 19.66

o mmmmmmmmm e - - —t
| Rp |Rwp | GOF|

S — - —t

| 6.74| 6.88]0.3679E+00|
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3. Hasil Rifinement Sampel BisTi30, - V 0,15

| PHASE VO,

S -- +

CELL PARAMETERS 8.915265 0.005339 0.001563

5.803559 0.000363 0.000668

4526577 -0.001071 0.000599

0.112 0.172 0.221 90.000 88.177 90.000

RECIPROCAL CELL

CELL VOLUME = 234.087830 0.058054

| PHASE: Bi4Ti3012 |
FE— +

CELL PARAMETERS = 5.433870 -0.000352 0.000405

5.415703 -0.000185 0.000290
32.683300 0.000000 0.000000

RECIPROCAL CELL 0.184 0.185 0.031 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME 961.811462 0.088239
PHASE VO, . 1957

PHASE: Bi;TizO1 . 80.43

L T o N i B s -
| Rp | Rwp |GOF |

B R B . +
| 6.98] 7.53]0.4517E+00)
T .~ _ o i P +

4, Hasil Rifinement Sampel BisTizO1, - V 0,2
| PHASE VO,

CELL PARAMETERS = 8.903234 0.000136 0.001868
5.807445 0.000013 0.000730
4525891 -0.000021 0.000775

RECIPROCAL CELL 0.112 0.172 0.221 90.000 88.180 90.000

CELL VOLUME 233.893341 0.069849

| Phase: Bi4Ti3012 |

T e ¥

CELL PARAMETERS = 5.438519 0.000018 0.000560

5.417018 -0.000001 0.000468
32.709488 0.000156 0.003340

RECIPROCAL CELL 0.184 0.185 0.031 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME 963.639771 0.162631

PHASE VO, © 1953

PHASE: Bi,TiO1, . 80.47

S — - -+
| Rp | Rwp |GOF |
e +




L.5.3 Data Standar VO,

Bi Ti_O__-Vv=0,05
4 3 12

Standar VO2 No. 1503

Aoa

Intensitas norm. (au)

Standar Bi4Ti Ol No. 159929

SN2

10 2I0 3IO 4IO 5I0 6I0 7IO 8IO 90
2 Theta
Gambar 5.5 Perbandingan difraktogram sampel dengan standar
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Lampiran 6. Hasil Karakterisasi menggunakan SEM-EDS
L.6.1 Hasil Karakterisasi SEM-EDS Sampel BisTi301, - V 0,05

m 0 300 400

00 60

B2 Bk 0340 ket Det: Apollo XL-SDD

ambar L.6.2 EDS Sampel Bi;TizO1, - V 0,05

Komposisi unsure yang terkandung:

Weight  Atomic

Element % % Error% NetlInt. KRatio
O K 23.62 73.78 11.44 145.3 0.0795
Bi M 66.45 15.89 4.26 558.33  0.5979
Ti K 9.44 9.85 10.24 84.62 0.0918
V K 0.49 0.48 64.88 3.62 0.0049
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L.6.2 Hasil Karakterisasi SEM-EDS Sampel Bi;Ti301, - V 0,1

¥

lrom BEBL 15/MAY1E

Gambar L.6.3 SEM Sampel BisTi3012 -V 0,1

340 ke Det Aaollo ¥1-SDD

Gambar L.6.4 EDS Sampel BisTizO012-V 0,1
Komposisi unsur yang terkandung:

Weight  Atomic

Element % % Error% NetlInt. KRatio
O K 22.56 72.27 11.18 148.02 0.0748
Bi M 66.74 16.37 3.76 609.48 0.6028
Ti K 9.42 10.08 8.71 91.82 0.092

V K 1.27 1.28 37.02 10.19 0.0126
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L.6.3 Hasil Karakterisasi SEM-EDS Sampel Bi;Ti3O;, - V 0,15

Det: Agollo X1-SD0

Gambar L.6.6 EDS Sampel Bi4Ti3012 -V 0,15
Komposisi unsur yang terkandung:

Weight  Atomic

Element % % Error% NetlInt. KRatio
O K 25.91 75.52 11.03 164.15 0.0875
Bi M 63.42 14.15 4.14 541.72  0.5651
Ti K 9.55 9.3 8.69 87.17 0.0921

V K 1.12 1.02 49.7 8.36 0.0109
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L.6.4 Hasil Karakterisasi SEM-EDS Sampel Bi;Ti30;, - V 0,2

lsec300 & Cns 0940 ketf Det: Agollo X1-SD0

Gambar L.6.8 EDS Sampel Bi4Ti3012 -V 0,2
Komposisi unsure yang terkandung:

Weight  Atomic

Element % % Error% NetlInt. KRatio
O K 24.23 74.26 11.18 145.84  0.0816
Bi M 65.62 15.4 4.32 537.95 0.5889
Ti K 9.59 9.81 9.83 83.89 0.093
V K 0.56 0.54 63.31 4.01 0.0055
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Lampiran 7 Hasil Analisa Fitting spektroskopi Raman
L.7.1 Model Fitting Spektrum Raman Senyawa BisTi3VxO12

Intensitas (a.u)

‘\¥
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar L. 7.1 Model fitting spektrum Raman senyawa BisTi301,

Intensitas (a.u)

Z>% AN
D < P —e -

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar L. 7.2 Model fitting spektrum Raman senyawa BisTiz«VxO1, (x=0,05)
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Intensitas (a.u)

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
Bilangan Gelombang (cm'l)

Gambar L. 7.3 Model fitting spektrum Raman senyawa BiTiz«VxO12 (x= 0,15)

Intensitas (a.u)

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
Bilangan Gelombang (cm'l)

Gambar 7.4 Model fitting spektrum Raman senyawa BisTiz V01, (x=0,2)
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L.7.2 Contoh Analisa Hasil Fitting senyawa BisTiz«VxO1, (X=0,1)

| Parameters ~|

Peak1({Lorentz)

Peak2(Lorentz)

Peak3({Lorentz)

Peakd(Lorentz)

Peak5(Lorentz)

Peaké&(Lorentz)

Peak7(Lorentz)
Peak8(Lorentz)

Peak9(Lorentz)

Peak10(Lorentz
)

Peak11(Lorentz
Peak12(Lorentz
Peak13(Lorentz

)

Peak14({Lorentz
)

Peak15(Lorentz
)

Xc

SIx= 5

XQ
w
A
H
¥0
KO
W

A
H

Value
]
63.65718
10.88846
622.49442
36.39561

118.75539
1850557
1035.55403
35.62463

0
14262397
36.69931
92014313
17.00246
0
18024588
3237539
518.56119
10.19683
0
228.02034
31.89427
2013.19107
4018394
0
268.92059
37.49538
5012.58696
8510681
u

326.15883
65.00485
2604.99762
2551184

0
356.95456
54 26945
144535469
16.9554

0
469.00188
14417875
2566.27981
11.33138

0
536.17558
3852271
1523.82497
2518248

0
567.88828
3253148
781.81319
15.29957

0
619.91021
4506936
94524987
11.93944

0
669.43933
81.29663
125912627
9.86

0
728.84008
63.8824
158020927
15.83726

Shared | Standard Error

0

oo oo o oo

=I=1E=1k=]

oo oo oo oo oo oo o|lo|lo|ae =IE=1=0E] =1E=1E=11=] olola|le (ole|lo|e olelaela o|lo|le|la o|lale|la

oo oo

0
0.03905
017267
10.8212

S =)

0398
1.31386
57.28885

o

)

0
0.08807
0.48485
441313

]
0.36908
1.41069

4774171

0
0.33683
1.61542

31.12566

]
0.08654
0.41685

31.04622

0
0.04578
0.2691
52.5167

U

1.22905
3.18011
287.25208

0

117024
3.07179
240.59298

0

1.43857
6.69534
143.10920

0
0.21821
1.0116
62.43889

0
0.29921
1.22653

40.34705

0
0.48047
252325
943582

0

1.30598
9.60445
199.26964

0
0.56082
2.69369

118.0907

Xc=Posisi puncak/ bilangan gelombang
FWHM

integrated intensity

w
A
H= tinggi puncak



U 0 0 U
¥ 80508393 0 130124
Peakib(Lorentz

( ) w 6isa2 0 3.65879
A 127113236 0 141.7724

H 1322520
40 0 0 0
¥ 84101784 0 122722

Peaki7(Lorentz

i (me"] W 33.08533 0 312052
A 1268.01052 0 30079238

H 2420633
¥0 0 0 0
¥ 85551059 0 0.41825
Peaktg(Lorentz | o8 T0717 0 171108
' A 141494919 0 243.0854

H 3587750
¥ 0 0 0
¥ 87564541 0 0.26351
Peak19(Lorentz 15 72081 0 0.84550
A 44117674 0 363311

H 1499545

To

o in 5
Fit converged. Chi-!

0,54397300255
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v 5;
qr tolerance value of 1E-6 was reached.

L.7.3 Tata Cara Proses Fitting
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1) Setelah data Raman dikoreksi dengan background dan faktor Bose-Einsten
kemudian pilih ikon Analysis- Peaks and Baseline-Peak Analyzer-Open

2)
3)
4)
5)

6)
7)

Dialog. Setelah itu akan muncul panel, dibawah ini:

Diislag Theme ﬂ

(=]

Prev | Next ||Finish HCancsl‘ =

|pa_goal
Select spectrum data and Goal

Recalculate |Manual A

Define a baseline. find and integrate peaks
Goal @ Integrate Peaks

Create Baseline:

Subtract Baseline

Find Peaks

Fit Peaks (Fro]

Input [BET1S00EE T1501A.BBT150.Im)

Klik Recalculate dan pilih None dan peaks fit Pro.

Selanjudnya Next

Klik baseline mode dan pilih None.
Kemudian Klik Next. Dan muncul panel seperti dibawah ini:

Ancentang Anable Auto Find, kemudian pilih Direction- Positive
Pilih Add dan pilih peak-peak dari spektra seperti dibawah ini:

Newt | [Finh =
[pa_peaks
CUITENT NUMDET O Feak: T B
Enable Auto Find =)
=
Modify/Del | [ Clear Al
[ Save.. | [ Load.. | [ PesksIrfa
=l Peak Finding Settings
Show 2nd Derivative ]
Smoathing Window Size 0 [T Auta
la




Fila Edit View Graph Data Analysis Gadgets Tools Format Window Help

5= EFECEEEELLE _ixl e
=] S

[+ | 23 AnalisaD

& Get Points

é\ [ Dane ]I‘r‘nu halvlela:jdladlm-pnllr':ts,EhlckDDTE or press CitEnter to finish ! ! !
+ 770

E34

= P 860

23

- Name 550

ﬂ EeeT150.00

" | ElGrapm 440 2

T ElGraphE [i %

2, | BlGraph3 L 4 |

/. | Elpeskanal 330 | {;g é

= 2

@‘ 220 Uﬁ

=) 110 k

& 0 e

; |

0 200 400 600 800 1000

Peak Fit Parameters

1200 1400 1600

8) Setelah itu done- next- fit control, akan muncul seperti di bawah ini:

[ ™

i V| Auto Parameter Intialization

Parameters | Bounds | Fit Control ‘ﬁl
MO. | Pesk Type = Param | Meaning | Share | Fised Walug Eror | Dependency | Lower Conf Limits | Upper ConfL =
= P
1 Lorentz wo_1 cehter 0 =l B3
1 Lorentz w 1 FwHM 0[] 1312628 -
4 1 3
_ ar | z " =]
Larentz b A _{ I (S é\ A _,QJ _5_)‘ X | # ‘ 3 [ OK | |£|
Messages | Fomula | Sample Curve | Function Fils

9) Ganti jenis peak menjadi L'drenzian, centang y0

10) Klik ikon iteration
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11) Atur agar peak garis merah dan hitam saling tumpang tindih serta
memiliki peak yang ideal dengan mengganti nilai x= bilangan gelombang,

w= intensity integrated, dan A= luas are.

MNESE TEsEE @m0

Bt s |

- >
j J_
ZE & Default &4 ~ [0 =
g & = Peak Fit Paramet:
==l —— |
3 AnalisaD | ] fue Parametst Inbislzstion
880 = L —
Parameters | Bounds | Fit Cantral
i NO. | Peak Type | Param | Meaning | Share |Fired|  Walue
770 L
| 1 Lorentz w1 center O [= 63.7675
660 1 Loentz w1 FwHM 0 (= 75822
.
Name 550 [Corentz - A £ o] A
EeBT150.00 Messages | Formula | Sample Curve | Function File |
Bl craph1 440 - Chi-sar is reduced.
& 6raph2
[l Graph3
Elcrap 330 -
[Elpeak Anal —
220 Show Residuals B
Show 2nd Derivative B
110 = Result
Output Settings
0| Configure Report
Configure Graph
S - S Y S Y = =
T T T T T T < |l »
= 0 200 400 800 800 1000
= -
R évn-i@-¢.-|

12) Selanjudnya Kklik Fit Until Converged.

13) Fitting selesai dan akan diperoleh data-data seperti yang terlampir dalam

Lampiran 7.1 dan 7.2.



