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ABSTRAK

lllahi, A.N. 2019. Sintesis Material Heterojunction BisTizO1./SrTiOs; dengan Metode
Sonikasi. Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas
Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Dr. Anton
Prasetyo, M.Si.; Pembimbing Il: Dr. H. Ahmad Barizi, M.Ag ; Konsultan: Vina
Nurul Istighfarini, M.Si.

Kata kunci: BisTizO1, SrTiOs, Heterojunction, Sonikasi, Fotokatalis.

Perkembangan industri tekstil yang pesat dapat memberikan konsekuensi
terhadap peningkatan jumlah limbah zat warna. Salah satu metode untuk
penanganan limbah zat warna adalah fotokatalitik dengan memanfaatkan sinar
matahari untuk mendegradasi cemaran limbah warna menjadi zat-zat yang lebih
sederhana. SrTiOs mempunyai peluang digunakan sebagai material fotokatalis,
tetapi memiliki kekurangan yakni energi celah pita yang besar dan laju
rekombinan yang sangat cepat. Salah satu usaha untuk mengatasi masalah ini
adalah dengan membuat komposit material heterojunction. Penelitian ini
bertujuan untuk mengetahui sifat fotokatalis material heterojunction
BisTisO12/SrTiOs. Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD untuk
menganalisa fasa yang terbentuk, SEM untuk menganalisa morfologi dan ukuran
partikel, dan UV-DRS untuk menentukan energi celah pita hasil sintesis. Uji
fotokatalitik untuk mengetahui kemampuan material komposit heterojunction
sebagai fotokatalis. Hasil penelitian ini diperoleh data difraksi sinar-X
menunjukkan bahwa BisTisO12/SrTiOs telah terbentuk dan tidak ditemukan
pengotor. Gambar SEM menunjukkan bahwa morfologi yang terbentuk pada
BisTizO12 adalah plate-like (lempengan) dan SrTiO3z adalah irregular spherical
(bulatan tidak beraturan). Data dari UV-Vis DRS didapatkan nilai band gap
BisTi3012/SrTiOz (1/1), (1/2), (1/4), dan (1/6) berturut-turut sebesar 3,178,
3,170, 3,137, 3,160 eV. Material heterojunction BisTizO12/SrTiOz mampu
meningkatkan aktivitas fotokatalitik, dengan % degradasi terbesar pada material
heterojunction BisTi3O12/SrTiO3 (1/6) yaitu sebesar 20,85%.
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ABSTRAK

lllahi, A.N. 2019. Synthesis Material of Heterojunction BisTisO1,/SrTiOs using
Sonication Method. Skripsi. Chemistry Department, Faculty of Science
and Technology, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim,
Malang. Advisor I: Dr. Anton Prasetyo, M.Si; Advisor II: Dr. H. Ahmad
Barizi, M.Ag; Consultant: Vina Nurul Istighfarini, M.Si.

Kata kunci: BisTizO12, SrTiO3, Heterojunction, Sonication, Photocatalyst.

The rapid development of the textile industry can have consequences for
increasing the amount of dye waste. One method for handling dyestuffs is
photocatalytic by utilizing sunlight to degrade the contamination of color wastes
into simpler substances. SrTiOz has the opportunity to be used as a photocatalyst
material, but has the disadvantage of a large band gap energy and a very fast
recombinant rate. One effort to overcome this problem is to make heterojunction
composite materials. This study aims to determine the photocatalyst properties of
the heterojunction material BisTisO12/SrTiOs. The results of the synthesis were
characterized using XRD to analyze the phases formed, SEM to analyze the
morphology and particle size, and UV-DRS to determine the band gap energy of
the synthesis. Photocatalytic test to determine the ability of heterojunction
composite materials as photocatalysts. The results of this study obtained X-ray
diffraction data showed that BisTizO012/SrTiOs had formed and no impurities were
found. The SEM figure shows that the morphology formed in BisTizOz12 is plate-
like and SrTiOg is irregular spherical. Data from UV-Vis DRS obtained band gap
values of BisTi3012/SrTiOs (1/1), (1/2), (1/4), and (1/6) respectively of 3,178,
3,170, 3,137, 3,160 eV. The heterojunction BisTizO12/SrTiOs material is able to
increase photocatalytic activity, with the greatest % degradation in
BisTi3012/SrTiO3 heterojunction material (1/6) that is equal to 20.85%.
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BAB |
PENDAHULUAN
1.1  Latar Belakang

Seiring dengan bertambahnya jumlah populasi penduduk di dunia, industri
tekstil juga semakin berkembang pesat sehingga dampak pencemaran terhadap
lingkungan juga semakin meluas. Berbagai upaya telah dilakukan dalam bidang
teknik pengolahan limbah untuk meminimalisir dampak negatif yang dihasilkan.
Salah satu upaya adalah proses fotokatalitik. Proses fotokatalitik muncul menjadi
teknologi yang sangat menjanjikan untuk mendegradasi polutan organik. Dalam
proses ini semikonduktor yang diaktivasi oleh sinar ultraviolet digunakan sebagai
katalis untuk mendestruksi kontaminan organik (Djarwanti, dkk., 2009).

Limbah zat warna banyak dihasilkan oleh industri tekstil yang merupakan
faktor penting dalam industri busana, kertas, percetakan, dan kain. Menurut
Carneiro, dkk. (2004), konsumsi zat warna pada industri sekitar 700.000 ton dari
10.000 tipe zat warna yang berbeda diproduksi setiap tahunnya. Selama
penggunaannya 185 ton dari zat warna terbuang ke lingkungan setiap tahunnya.
Sehingga limbah zat warna ini menyebabkan kerusakan ekosistem aquatik dan
pencemaran lingkungan karena tingginya konsentrasi senyawa organik yang
terkandung di dalamnya, rendahnya kecepatan penguraian, dan memiliki
karakteristik warna keruh, pekat, dan bau menyengat (Chakrabarti, dkk., 2004).
Ada beberapa cara untuk mendegradasi limbah yaitu dengan adsorpsi, degradasi
dengan bakteri dan degradasi menggunakan fotokatalis. Pada penelitian ini
digunakan degradasi menggunakan fotokatalis.

Pengolahan limbah zat warna dilakukan untuk memperbaiki lingkungan



2
dengan menggunakan berbagai macam metode salah satunya yaitu fotokatalisis.
Kelebihan dari metode ini yaitu mampu mengubah limbah zat warna yang
berbahaya menjadi senyawa yang tidak berbahaya. Oleh karena itu, dalam
penelitian ini perlu dilakukan pengabunggan dua material fotokatalis agar manusia
dapat menjalankan tugas dari Allah SWT untuk tetap memperbaiki lingkungan

bukan merusaknya. Mengenai hal ini Allah berfirman dalam QS. al-A’raf 7:56 :

. 7 e w < &t . 2 ‘? E; 1 4.,/ 24 - la <z ,2" L0 8 %22 1
0% U a3 o8 A Eo Of Babog B3s 652315 Wello] Ais (201 (3 ot ¥

“Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah (Allah)
memperbaikinya dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut (tidak akan
diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah amat
dekat kepada orang-orang yang berbuat baik”. (QS. al-A raf/ 7:56)

Abdullah (1994) menjelaskan bahwa dalam ayat ini Allah SWT sangat
melarang kita untuk berbuat berbagai macam jenis pengrusakan dan hal-hal yang
membahayakan. Kemudian Allah berfirman “Guwdall G2 Cujd 41 &y &7
sesungguhnya rahmat allah amat dekat kepada orang-orang yang berbuat baik.
Pada ayat ini allah menggunakan kata <@ bukan 4% 3, karena rahmat allah itu
mengandung makna tsawah (pahala), atau karena rahmat itu disandarkan kepada
allah SWT. Oleh karena itu, Allah berfirman &34l 2 Cu % (amat dekat kepada
orang-orang yang berbuat baik)

Proses fotokatalis mempunyai beberapa keunggulan dibanding dengan
proses biologi atau oksidasi kimia lainnya. Pertama reaksi fotokatalitik tidak
spesifik, sehingga mampu digunakan untuk mendestruksi senyawa-senyawa
organik dalam lingkup yang luas seperti alkana, alkena, alkohol, fenol, dan lain-
lain. Kedua, daya oksidasi proses ini sangat kuat sehingga seringkali mampu

mendegradasi senyawa organik hingga tingkat mineralisasi. Ketiga proses ini
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mampu mendegradasi senyawa-senyawa toksik yang tidak dapat didegradasi
dengan proses biologi. Keempat, proses ini bisa digunakan untuk fase cair,
misalnya untuk pengolahan air limbah atau untuk pemurnian air maupun fase gas,
misalnya untuk emisi volatile organic compound (VOC) kelima proses ini dapat
memanfaatkan sinar matahari sebagai sumber sinar ultraviolet sehingga dapat
mengurangi biaya operasional (Chang, 2000, Hoffman, 1995).

Aktivitas fotokatalis bergantung pada kemampuan katalis untuk
menghasilkan sepasang electron-hole pada pita valensi dan konduksinya. Hole ini
kemudian yang akan berfungsi sebagai tempat terjadinya oksidasi, sedangkan
elektron sebagai tempat terjadinya reduksi (Fujishima, dkk., 1972). Jika material
semikonduktor dikenai cahaya dengan energi tertentu maka elektron (e) pada pita
valensi akan tereksitasi ke pita konduksi dan menimbulkan hole (h*) pada pita
valensi. Potensial oksidasi yang dimiliki h™ pada pita valensi cukup tinggi untuk
mengoksidasi air menjadi radikal hidroksil. Radikal hidroksil ini adalah
pengoksidasi kuat yang dapat mengoksidasi zat organik menjadi air, asam
mineral, dan karbon dioksida (Slamet, 2009).

Beberapa material fotokatalis yang dapat digunakan antara lain TiO2, CdS,
ZnO, GaP, SiC, WOs, Fex0s3, dan SrTiOs (Andayani, dkk., 2001). Strontium
titanat (SrTiO3), adalah material semikonduktor dengan struktur kristal perovskit,
dan mempunyai energi celah 3,2 eV. Beberapa keuntungan dari SrTiOs; adalah
memiliki sifat kimia dan kestabilan fisik yang baik, serta sifat optik yang unggul
(Goncalves dkk., 2016). Berdasarkan sifat tersebut SrTiOz diterapkan dalam
banyak aplikasi. Kekurangan dari SrTiOs sebagai material fotokatalis adalah (a)

nilai band gap yang tinggi sehingga bekerja pada daerah UV, dan (b) laju
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rekombinasi electron hole yang sangat cepat sehingga akan menghambat aktivitas
fotokatalitik.

BisTi3O12 adalah senyawa Aurivillius lapis tiga dan dilaporkan
mempunyai sifat feroelektrik yang baik sehingga berpeluang digunakan sebagai
memory device, kapasitor, optical devices, dan sensor. Beberapa tahun terakhir
banyak dilakukan kajian tentang peluang pemanfaatan BisTi3O12 sebagai bahan
fotokatalis, akan tetapi senyawa ini mempunyai kekurangan yaitu besarnya energi
celah yaitu 2,95 eV sehingga bekerja pada daerah UV dan laju rekombinasi
electron-hole yang tinggi. Beberapa usaha yang telah dilakukan untuk
memperbaiki kekurangan ini yaitu dengan doping logam lain seperti vanadium
dan samarium, dan membuat komposit dengan material lain (Liu, dkk., 2016,
Yao, dkk., 2003 ). Salah satu usaha untuk menghambat laju rekombinan pada
senyawa fotokatalis adalah dengan membuat komposit material heterojunction.
Beberapa material heterojunction berbasis BisTizO12 yang dilaporkan adalah
BisTi3012/SrTiO3, dan CdTe/CdS (Zhao, dkk. 2015).

Zhao, dkk. (2015) melaporkan bahwa struktur komposit BisTi3O12/SrTiOs
yang telah disintesis menggunakan metode reaksi hidrotermal yang menunjukkan
bahwa aktivitas fotokatalitiknya lebih tinggi dibandingkan dengan BisTizO12
murni. Selain itu, lapisan struktur perovskite dapat menghambat laju rekombinan
mereka sehingga mempengaruhi sifat fotokatalitiknya.

Sebagai bahan fotokatalis maka ukuran partikel akan mempengaruhi
kinerja fotokatalisnya. Semakin kecil ukuran partikel dan semakin memadainya
morfologi, maka luas permukaan yang aktif untuk bereaksi akan lebih besar,

sehingga kinerja fotokatalisnya semakin baik. Salah satu metode sintesis yang
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dapat digunakan untuk menghasilkan senyawa dengan ukuran partikel yang kecil
adalah sonikasi. Prinsip dari metode sonikasi adalah memanfaatkan energi
gelombang ultrasonik dengan frekuensi sangat tinggi yang diiradiasi dengan
gelombang ultrasonik, maka dalam larutan tersebut terjadi tumbukan antarpartikel
penyusun larutan vyang bertekanan tinggi. Sonikasi mengandalkan energi
gelombang yang menyebabkan proses kavitasi, yaitu proses pembentukan
gelembung-gelembung kecil akibat adanya transmisi gelombang ultrasonik untuk
membantu difusi pelarut ke dalam dinding sel tanaman (Ashley, dkk., 2001).
Selain metodenya lebih mudah dan laju reaksinya lebih cepat, metode sonokimia
juga memiliki kelebihan dapat memecah agregat kristal berukuran besar menjadi
agregat kristal berukuran kecil hingga berskala nano. Dari beberapa kelebihan
metode sonokimia tersebut, maka penelitian ini diharapkan dapat meningkatkan
hasil sintesis material heterojunction BisTizO12/SrTiO3 dengan menggunakan

metode sonikasi.

1.2  Rumusan Masalah

Bagaimana struktur kristal, morfologi partikel, nilai band-gap material
heterojunction BisTi3O12/SrTiO3z yang disintesis menggunakan metode sonikasi
dengan rasio molar (1/1, 1/2, 1/4, dan 1/6), dan bagaimana akivitas

fotokatalitiknya.

1.3  Tujuan
Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui struktur Kristal,
morfologi partikel, nilai band-gap material heterojunction BisTizO12/SrTiOs, dan

aktivitas fotokatalitiknya.



1.4  Batasan Masalah

Batasan masalah dari penelitian ini adalah :
1. Sintesis BisTizO12 dan SrTiOs menggunakan metode reaksi keadaan padatan.
2. Sintesis BisTi3012/SrTiOz dengan variasi molar (1:1, 1:2, 1:4, dan 1:6)

dengan menggunakan metode sonikasi.

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah untuk mengetahui kelebihan material
heterojunction BisTizO12/SrTiO3 yang disintesis dengan metode reaksi keadaan
padatan, dan memberikan informasi mengenai struktur, morfologi permukaan, dan

nilai band gap material heterojunction BisTi3O12/SrTiOs3.
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2.1 Fotokatalis

Fotokatalitik merupakan kombinasi proses fotokimia dan katalitik. Dalam
hal ini diperlukan cahaya dan katalis untuk mempercepat transformasi kimia
(Linsebigler dkk., 1995). Katalis pada proses ini lebih khas disebut sebagai
fotokatalis dan memiliki kemampuan menyerap foton. Dengan demikian
fotokatalitik dapat pula didefinisikan sebagai suatu proses yang terjadi
berdasarkan pada kemampuan ganda dari suatu fotokatalis untuk menyerap foton
secara bersamaan (Djarwanti, dkk., 2009).

Proses fotokatalitik diawali dengan absorpsi energi foton oleh
semikonduktor, yang menyebabkan terjadinya pemisahan muatan atau fotoeksitasi
dalam semikonduktor. Elektron (e’) akan tereksitasi ke pita konduksi dengan
meninggalkan lubang positif (h*) pada pita valensi. Proses redoks kemudian
terjadi ketika ada senyawa yang teradsorpsi pada permukaan semikonduktor.
Elektron pada pita konduksi akan bereaksi dengan akseptor electron dan lubang
positif pada pita valensi akan bereaksi dengan donor elektron. Senyawa-senyawa
polutan organik umumnya adalah donor elektron dan jika berada dalam air dapat
teroksidasi dengan dua cara yaitu bereaksi langsung dengan lubang positif atau
bereaksi dengan radikal ‘OH yang terbentuk dari oksidasi H2O. Beberapa
semikonduktor seperti ZnO, TiO2, GaP, CdS, SiC, dan lain-lain dapat digunakan
dalam reaksi fotokatalitik (Andayani, dkk., 2001).

Ada beberapa faktor yang dapat mempengaruhi reaksi fotokatalis pada

semikonduktor yang menyangkut struktur pita yang dimilikinya, yaitu: (a) celah



pita energi (band gap energy), (b) posisi terbawah dari pita konduksi, (c) posisi
teratas dari pita valensi (Licciulli, 2002). Struktur pita dapat dilihat pada

Gambar 2.1.
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Gambar 2.1 Daerah energi celah pita pada semikonduktor (Licciulli, 2002)

Semikonduktor merupakan material yang mempunyai daya hambat antara
isolator dengan konduktor dan memiliki energi celah antara pita velensi (valence
band) dengan pita konduksi (conduction band). Pada semikonduktor pita valensi
disebut pita bonding terluar sedangkan pita konduksi disebut pita antibonding
terluar. Dalam kondisi 0 K dapat dianggap bahwa pita valensi elektron terisi

penuh sedangkan pita konduksi tidak terisi elektron (Effendy, 2010).

Gambar 2.2 Proses mekanisme reaksi fotokatalis (Licciulli, 2002)
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Proses fotokatalitik heterogen pada material semikonduktor diawali
dengan fotoeksitasi sebagai akibat cahaya yang mengenai bahan semikonduktor.
Cahaya yang mengenai bahan semikonduktor ini memiliki energi yang lebih besar
daripada energi celah pita semikonduktor, sehingga dapat mentransfer elektron
dari pita valensi ke pita konduksi dan menghasilkan hole (h+) pada pita valensi.
Reaksi yang terjadi pada proses ini adalah :

Semikonduktor + hv — (ecg™ + hve") (2.1)
Beberapa kemungkinan yang dapat terjadi pada pasangan electron-hole, yaitu :

1. Sebagian pasangan berekombinasi dalam partikel

2. Pasangan electron-hole berekombinasi di permukaan atau pada bulk
partikel hanya dalam waktu beberapa nanosecond (energi hilang sebagai
panas), reaksi rekombinasi pasangan electron-hole dapat dituliskan sebagai
berikut :

Semikonduktor (ece” + hvs") — Semikonduktor + panas (2.2)

3. Pasangan electron masing-masing dapat bereaksi dengan spesies donor dan
akseptor yang terserap di permukaan partikel (Hermann, 1999).

Wen (2017) melaporkan bahwa baru-baru ini metilen jingga digunakan
sebagai target polutan dan terdegradasi untuk melihat aktivitas fotokatalitik dari
material heterojunction. Pada degradasi metilen jingga yang didegradasi dengan
SrTiOs tidak memiliki kapasitas katalitik untuk metilen jingga karena celah pita
lebar. Ketika dikompositkan dengan BiOIl, metilen jingga menjadi terdegradasi.
Kandungan SrTiOs memiliki pengaruh yang cukup besar terhadap Kkinerja
fotokatalitik komposit SrTiOs/BiOl. Diantara komposit yang disintesis, komposit

deengan kadar SrTiO3z/BiOl 22,12% menunjuk kan aktivitas yang optimal,
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efisiensi degradasi metilen jingga mencapai 94,96% dalam waktu 40 menit.
Sementara BiOl murni hanya sekitar 56,93%. Dibandingkan dengan BiOl murni,
komposit SrTiO3/BiOl menunjukkan fotodegradasi yang meningkat terhadap
metilen jingga. Selain itu dapat dibuktikan bahwa aktivitas fotokatalitik dari
campuran jauh lebih rendah dibandingkan dengan komposit, menunjukkan bahwa

heterojunction terbentuk anatara SrTiOz dan BiOl.

2.2 Senyawa SrTiOs3

SrTiOz merupakan salah satu bahan yang paling banyak digunakan karena
memiliki keunggulan diantaranya adalah struktur yang stabil , mempunyai sifat
hantaran listrik yang baik, dan mempunyai aktivitas fotokatalitik yang tinggi.
Oksida jenis perovskite adalah beberapa bahan yang paling menarik dalam
penelitian saat ini, strontium titanate (SrTiO3z) dapat disebut anggota prototype
dari keluarga struktur ini, tidak hanya karena dapat menunjukkan beragam sifat
diatas. Selain itu, SrTiOs adalah semikonduktor tipe-n dengan energi celah pita
sekitar 3,2 eV (Cardona, 1965), dan telah dipelajari secara luas tidak hanya karena
berbagai sifat fisiknya yang luar biasa tetapi juga untuk aplikasinya seperti
konstanta dielektrik statiknya yang tinggi dan insulasi yang baik, sensor gas
oksigen resistif, sel surya, dan kandidat yang menjanjikan untuk fotokatalis yang
efisien (Domen, 2002).

Struktur SrTiO3 ditampilkan pada Gambar 2.3 adalah senyawa oksida tipe
perovskite dengan rumus umum ABOs, ukuran kation A biasanya lebih besar
daripada kation B. Kisi Kristal dari perovskite adalah kubus primitive, dengan
grup ruang dari kisi perovskite adalah Pm3m. SrTiOsz memiliki panjang rs?* =

1,52 A dan rri** = 0,745 A (Ismunandar, 2006). Posisi atom Ti berada pada pojok
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kubus (0,0,0), Sr berada pada pusat badan (1/2, 1/2, 1/2) dan O pada pusat tepi
(1/2, 0,0; 0,1/2,0,; 0,0,1/2) (West, 1999). Panjang sisi sel satuan dari kisi SrTiOs
adalah a = 390,51 pm (Effendy, 2008). SrTiOs biasanya disintesis menggunakan
metode reakasi fasa padat, dengan mengkalsinasi campuran SrCO3 dan TiO-
dengan suhu diatas 1000 °C selama 10 jam (Liu, dkk., 2008). Dalam beberapa
referensi disebutkan energi celah pita SrTiO3z sebesar 3,2 eV (Chang dan Shen,

2006).

2 theta (degree)

850, (e) 900, (f) 950 °C (Zhang, 2015)
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Gambar 2.4 Hasil analisa XRD pada variasi suhu : (a) 600, (b) 700, (c) 800, (d)
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Pola XRD yang ditampilkan pada Gambar 2.4, Zhang (2015) melaporkan
hasil XRD sintesis SrTiOs menggunakan metode rekasi keadaan padatan yang
diperoleh dengan variasi suhu yang berbeda selama 2 jam. Pada suhu 600 °C
menunjukkan hanya sedikit SrTiOs yang diperoleh. Semakin meningkatnya suhu
reaksi, jumlah SrTiOs juga semakin banyak, dan pada suhu 900 °C terbentuk fase
tunggal SrTiOs.
Morfologi produk sintesis dilihat menggunakan FESEM. Pada Gambar
2.5(a) menunjukkan pembesaran yang lebih kecil dari produk yang diperoleh pada
suhu 900 °C di udara tanpa NaCl menunjukkan bahwa produk tersebut terdiri dari
mikropartikel SrTiOs dengan diameter 40-90 um. Gambar 2.5(b) menunjukkan
bahwa mikropartikel dibentuk oleh nanopartikel keci, dan gambar dari FESEM
perbesaran paling tinggi ada pada Gambar 2.5¢ yang menunjukkan bahwa
diameter rata-rata nanopartikel kecil adalah 300 nm. Untuk menghasilkan
mikropartikel SrTiOz yang baik maka variasi suhu memiliki perananan penting
untuk morfologi dan struktur produk. Morfologi FESEM ditunjukkan pada

Gambar 2.5

Gambar 2.5 Morfologi FESEM sintesis SrTiOs pada suhu 900 °C (Zhang, 2015)
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2.3 Senyawa BisTi3O12

Senyawa Bismuth Titanate (BisTisO12) pertama kali ditemukan oleh
Aurivillius pada tahun 1949. Senyawa ini tergolong Aurivillius lapis tiga, yang
terdiri dari tiga unit lapisan senyawa pseudo-perovskite dan dua unit senyawa
bismuth oksida yang terletak pada bagian atas dan bawah lapisan pseudo-
perovskite. Secara keseluruhan, senyawa ini memiliki formula molekul (Bi2Oz2)
(An-1BnOzn+1) (Ismunandar, 2006). Struktur senyawa BisTizO12 ditunjukkan pada

Gambar 2.6

Gambar 2.6 Struktur senyawa BisTi3O12 (Oliviera, 2009)

BisTisO12 adalah senyawa Aurivillius lapis tiga dan dan diketahui
mempunyai sifat feroelektrik yang baik sehingga berpeluangan untuk digunakan
sebagai memory device, kapasitor, optical devices dan sensor. Telah banyak
dilakukan penelitian tentang peluang pemanfaatan BisTisO1> sebagai bahan
fotokatalis, namun senyawa ini mempunyai kekurangan, yaitu besarnya energi
celah (Eq = 2,99 eV) dan laju rekombinasi electron-hole yang tinggi. Beberapa

usaha telah dilakukan untuk memperbaiki kekurangan ini, yaitu dengan doping
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dengan logam lain dan membuat komposit dengan material lain (Liu, dkk., 2016,
Ramana, dkk., 2016). Sebagai bahan fotokatalis maka ukuran partikel akan
mempengaruhi kinerja uji fotokatalisnya, dimana jika ukuran partikel semakin

kecil maka kemampuan mendegradsinya semakin baik.

2.4 Material Heterojunction

Heterojunction adalah interface yang diantara dua lapisan atau wilayah
dari semikonduktor kristal yang berbeda. Bahan semikonduktor ini memiliki
band-gap yang tidak sama. Seringkali digunakan untuk merekayasa band-gap
energi elektronik dalam banyak aplikasi seperti reaksi keadaan padatan, laser
semikonduktor, sel surya, dan transistor. Beberapa kombinasi heterojunction
disebut heterostuktur, walaupun kedua istilah ini biasa digunakan secara
bergantian. Persayaratan untuk bahan yang akan menjadi semikonduktor adalah
dengan celah pita yang tidak sama agak longgar, terutama pada skala kecil,
dimana sifat elektronik bergantung pada sifat spasial. Mekanisme heterojunction

ditunjukkan pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.7 Mekanisme material heterojunction BisTizO12/SrTiO3 (Zhao, 2015)
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Sambungan hetero atau yang disebut heterojunction merupakan interface
antara dua lapisan semikonduktor yang mempunyai kristal yang berbeda. Bahan-
bahan semikonduktor yang memiliki band-gap yang tidak sama sebagai gabungan
homojunction untuk membentuk heterojunction. Sifat dari heterojunction yaitu
membawa efek window yang menghubungkan band-gap semikonduktor yang jauh
dari permukaan dengan permukaan rekombinasi dari pembawa muatan minoritas.
Heterojunction mempunyai konduktivitas yang cukup untuk menghilangkan
resistansi (Bashar, 2010).

SrTiOz memiliki struktur yang mirip dengan BisTi3O12, dan pasangan
yang sesuai karena  pertumbuhan eksternal mudah diketahui. Komposit
BisTi3012/SrTiO3, memanfaatkan sifat fotokatalitik dari struktur lapisan matriks
itu sendiri dan substrat berukuran mikro. Selain itu, pengenalan celah pita
tambahan BisTi3O12/SrTiO3 dapat memperbaiki sifat fotokatalitik (Kuang Q,
2013).

SrTiOz memiliki struktur kristal perovskite karena struktur kubusnya yang
tidak terdistorsi dan bersifat paraelektrik dan paramagnetisme. SrTiOz adalah
salah satu substrat yang paling sering digunakan untuk pertumbuhan epitaxial film
perovskite lainnya sebagai feroelektrik, oksida magnetik (misalnya.manganites,
kobaltit, Ferrites), atau superkonduktor. Di sisi lain, SrTiOs memiliki kelebihan
yaitu sebagai kemungkinan oksida gerbang dalam efek medan Transistor, karena
menunjukkan daya tahan resistif lokal switching dan dalam aplikasi yang
berhubungan dengan fotokatalis, sensor oksigen, dan sebagai anoda dalam bahan
bakar oksida padat sel (Warusawithana, dkk., 2009, Szot, dkk.,2006, Marshall,

dkk., 2011).
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2.5 Metode Sintesis Reaksi Keadaan Padatan

Sintesis BisTisO12 telah dilakukan oleh berbagai pihak yaitu dengan
metode reaksi keadaan padatan dan lelehan garam. Reaksi keadaan padatan
merupakan salah satu teknik yang secara luas telah digunakan dalam penyediaan
padatan polikristalin, dimana padatan kristalin disintesis secara langsung dari
pereaksi-pereaksinya yang berwujud padat. Teknik ini biasanya menggunakan
suhu tinggi bahkan mencapai 1000-1500 °C. Suhu ini dipilih karena dalam
keadaan kenyataannya padatan-padatan tidak akan bereaksi pada suhu kamar,
sementara pada suhu tinggi, laju reaksi padatan-padatan itu akan cukup tinggi
(Ismunandar, 2006).

Faktor-faktor yang mempengaruhi laju reaksi yaitu, luas kontak padatan
pereaksi, laju difusi, dan laju nukleasi fasa produk. Teknik sintesis padatan erat
kaitannya dengan bentuk produk yang diinginkan. Beberapa bentuk yang dapat
diadsopsi oleh padatan dan kegunaan bentuk itu dijelaskan sebagai berikut : (a)
kristal tunggal, bentuk ini biasanya dipilih untuk keperluan karakterisasi struktur
dan sifat, (b) serbuk polikristalin, serbuk polikristalin sering digunakan untuk
karakterisasi struktur dan sifat bila kristal tunggal tidak mungkin didapatkan, (c)
amorf tidak memiliki keteraturan translasi berorde panjang dan umumnya
digunakan untuk aplikasi yang memerlukan keunggulan sifat optis dan konduktor
ionik, (d) film tipis, digunakan secara luas dalam mikroelektronik dan

telekomunikasi (Ismunandar, 2006).

2.6 Metode Sonikasi
Prinsip metode sonokimia adalah memanfaatkan gelombang ultrasonik

dengan frekuensi sangat tinggi yang diradiasikan kedalam larutan. Ketika suatu
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larutan diradiasi dengan gelombang ultrasonik, maka dengan larutan tersebut
terjadi tumbukan antarpartikel penyusun larutan yang bertekanan tinggi. Ketika
antar partikel penyusun kecil ini saling bertumbukan, maka suhu lokal bisa
mencapai 5000 K dengan laju pendingin 1011 K/s (Suslick,1999). Selain
metodenya lebih mudah dan laju reaksinya lebih cepat, metode sonokimia juga
memiliki kelebihan dapat memecah agrerat kristal berukuran besar menjadi
agrerat kristal berukuran kecil hingga dapat berskala nano.

Penggunaan gelombang ultrasonik (sonikasi) dalam pembentukan materi
berukuran nano sangatlah efektif. Gelombang ultrasonik banyak diterapkan pada
berbagai bidang antara lain dalam instrumentasi, kesehatan, dan sebagainya. Salah
satu yang terpenting dari aplikasi gelombang ultrasonik adalah pemanfaatannya

dalam menimbulkan efek kavitasi akustik (Nakahira, 2007).

2.7 Teknik Difraksi Sinar-X (XRD)

XRD merupakan alat yang digunakan untuk mengkarakterisasi struktur
kristal dari suatu bahan padat. Semua bahan yang mengandung kristal tertentu
ketika dianalisa menggunakan XRD akan memunculkan puncak-puncak yang
spesifik. Metode difraksi umumnya digunakan untuk mengidentifikasi senyawa
yang belum diketahui yang terkandung dalam suatu padatan dengan cara
membandingkan dengan data difraksi dengan database yang dikeluarkan oleh
International Centre for Diffraction Data berupa Powder Diffraction File (PDF)

Pengukuran difraksi sinar-X merupakan teknik yang digunakan untuk
menganalisis struktur kristal padatan. Sinar-X yang merupakan radiasi gelombang
elektromagnetik dengan panjang gelombang sekitar 1 A, berada di antara panjang

gelombang sinar gamma (y) dan sinar ultraviolet. Sinar-X dihasilkan jika electron
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berkecepatan tinggi menumbuk suatu logam target sehingga elektron pada logam
mengalami eksitasi yang menyebabkan terjadinya kekosongan elektron.
Kekosongan elektron selanjutnya diisi oleh elektron dari tingkat energi yang lebih

tinggi yang menyebabkan terjadinya pancaran energi dalam bentuk sinar-X.

2.8 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) dapat digunakan untuk mengetahui
morfologi permukaan bahan. Karakterisasi bahan menggunakan SEM
dimanfaatkan untuk melihat struktur morfologi permukaan, ukuran butiran, cacat
struktural dan komposisi pencemaran suatu bahan. SEM memiliki teknik dan
kemampuan yang unik untuk menganalisa permukaan suatu bahan dengan
perbesaran yang sangat tinggi. Dengan SEM maka tekstur, topografi, dan pola
permukaan dari serbuk atau padatan dengan ukuran ~2000 A dapat diamati. Alat
ini seperti sebuah analog dengan sinar yang dipantulkan mikroskop, dengan
sumber radiasi yang berbeda, namun sama-sama memberikan suatu pencitraan.
Jika sinar pantul dari mikroskop membentuk citra dari sinar yang dipantulkan
permukaan sampel, SEM menggunakan elektron untuk membentuk citra
(Kurniawan 2009).

Pada dasarnya, prinsip kerja dari SEM sebanding dengan mikroskop.
Keduanya sebagai alat pembesar benda yang ukurannya terlalu kecil utnuk dapat
dilihat dengan mata telanjang. SEM dapat memberikan hasil yang baik untuk
material konduktif dan semikonduktif. Material yang tidak dapat menghantarkan
listrik dapat dipotret oleh SEM dengan teknik penyiapan tertentu. Teknik

penyiapan sampel yang umum adalah dengan melapisi sampel dengan lapisan
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tipis material konduktif. Kadangkala, proses ini dapat mengganggu kondisi

sampel sehingga agak mengganggu pengukuran (Kurniawan, 2009).

2.9 Sintesis dan Manfaat BisTizsO12/SrTiOs dalam Perspektif Islam
Pengolahan limbah zat warna dapat dilakukan untuk memperbaiki
lingkungan dengan menggunakan berbagai macam metode salah satunya yaitu
fotokatalisis. Kelebihan dari metode ini yaitu mampu mengubah limbah zat warna
yang berbahaya menjadi senyawa yang tidak berbahaya. Oleh karena itu, dalam
penelitian ini perlu dilakukan pengabunggan dua material fotokatalis agar manusia
dapat menjalankan tugas dari Allah SWT untuk tetap memperbaiki lingkungan

bukan merusaknya. Mengenai hal ini Allah berfirman dalam QS. al-A’raf / 7:56 :

- o 20 P CEN LB N SIS SR e W oo | <
0% Al 52 03 AT u;\x.&bj B35 35235 L@Lp\gmu@‘ﬁu}\jw Y3

“Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah (Allah)
memperbaikinya dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut (tidak akan
diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah amat
dekat kepada orang-orang yang berbuat baik” (QS. al-A’raf / 7:56).

Abdullah (1994) menjelaskan bahwa dalam ayat ini Allah SWT sangat
melarang kita untuk berbuat berbagai macam jenis pengrusakan dan hal-hal yang
membahayakan. Kemudian Allah berfirman “Gswddll (a3 Gy @ &f caly &),
sesungguhnya rahmat allah amat dekat kepada orang-orang yang berbuat baik.
Pada ayat ini allah menggunakan kata < bukan 4% 3, karena rahmat allah itu
mengandung makna tsawah (pahala), atau karena rahmat itu disandarkan kepada
allah SWT. Oleh karena itu, Allah berfirman (i3l (2 G 53 (amat dekat kepada

orang-orang yang berbuat baik).
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Allah berfirman w\ ¥ fﬁ‘\’ ¢ i Y5 yang menjelaskan bahwa Allah

sangat melarang manusia untuk membuat kerusakan di muka bumi setelah Allah
memperbaikinya, sebagaimana yang terjadi di Indonesia saat ini sudah terlalu
banyak pabrik dan industri yang dengan mudahnya membuang limbah cair di
lingkungan sekitar sehingga dapat menyebabkan kerusakan lingkungan dan dapat

merugikan masyarakat sekitar. Pada kalimat ibs G+ 5237 menjelaskan bahwa

manusia seharusnya takut akan ibadahnya dan segala sesuatu yang dilakukan tidak
diterima oleh Allah, dan seharusnya berdoa dengan penuh harap dan ketagwaan
salah satu cara untuk tagwa kepada Allah adalah dengan menjaga bumi dan
melestarikannya dengan usaha seperti membuat katalis BisTizO12/SrTiO3 yang
dapat membantu manusia untuk mengurai limbah yang telah dibuatnya, sehingga

limbah yang dihasilkan oleh pabrik dan industry tidak lagi mencemari lingkungan

di sekitarnya. Pada kalimat c.%2J7 -3 menjelaskan bahwa Allah akan memberi

rahmat kepada manusia yang berbuat baik, penelitian ini adalah salah satu usaha
untuk peneliti melakukan hal baik kepada manusia dan alam, dimana dengan
mensintesis material BisTizO12/SrTiOs akan sangat membantu manusia dalam
mengurangi limbah yang ada di Indonesia bahkan di bumi ini.

Penelitian ini dilakukan sintesis material BisTizO12/SrTiO3z yang dapat
dijadikan sebagai salah satu proses dari pelestarian dan upaya untuk menjaga
lingkungan. Material BisTizO12 dapat berpotensi sebagai salah satu material
fotokatalis yang efektif dan efisien untuk mendegradasi polutan organik. Dalam
hal ini dapat dikatakan bahwa segala sesuatu yang Allah SWT ciptakan dibumi ini

tidak ada yang sia-sia, melainkan banyak manfaat yang didapatkan oleh manusia.
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Salah satunya yaitu material BisTizO1> dan SrTiOz. Kedua material ini dapat
digunakan sebagai material fotokatalis. Mengenai hal ini allah berfirman dalam

QS. Ali Imran ayat 190-191:

S8% el v & oY LY ¥ s i oviatg a8 cislezd gl g )
ou 16 cdls U oVl wnlkad gls 3 Oy dsid Jeg 13,485 G A

vay LB olde G Gk

190. “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya
malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang yang berakal

191. “(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah ambil berdiri atau duduk atau
dalam keadaan berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan
bumi (seraya berkata): “Ya Tuhan Kami, Tiadalah Engkau menciptakan ini
dengan sia-sia, Maha suci engkau, Maka peliharalah Kami dari siksa neraka”
(QS. Ali Imran / 3:190-191).

Shihab (2002) dalam tafsir al-Misbah menjelaskan bahwa orang-orang
yang berakal ialah orang-orang yang mendalami pemahamannya, berfikir serta
mampu mengambil manfaat dari segala sesuatu yang diciptakan oleh Allah SWT
dan selalu mengingat Allah dalam keadaan apapun. Oleh karena itu, tidak ada
ciptaan Allah yang sia-sia. Dalam tafsir ini dikatakan bahwa lafadz “ G&ls ®
wa ¥l &l lewdl ” yang berarti tentang penciptaan langit dan bumi. Pada lafadz «
b L las cals W W y” yang berarti Allah tidak pernah menciptakan sesuatu dengan
sia-sia. Oleh karena itu, logam merupakan salah satu ciptaan Allah SWT yang

memiliki banyak manfaat salah satu logam tersebut ialah BisTisO12 dan TiOs..

Logam tersebut dapat dijadikan sebuah katalis.
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METODOLOGI

3.1 Lokasi dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Mei—Nopember 2018 di Laboratorium
Kimia Anorganik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam
Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang, Institut Teknologi Sepuluh
Nopember, dan Institut Teknologi Bandung.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat gelas,
mortar agate, tanur, neraca analitik, krus alumina, pipet tetes, oven, ultrasonik
cleaning bath (Branson Ultrasonics model b3510-MT), reaktor fotokatalis dengan
lampu Blacklight Blue dan daya sebesar 40 watt, XRD (Phillips Xpert MPD),

SEM (JSM-6510), dan UV-Vis DRS.

3.2.2 Bahan

Bahan yang dibutuhkan dalam penelitian ini adalah Bi.Oz (Sigma
Aldrich), TiO2 (Sigma Aldrich), SrCOz (Sigma Aldrich), aseton p.a, etanol p.a,
metilen biru, dan aguademin.

3.3 Cara Kerja
3.3.1 Sintesis BisTi3O12

Sintesis BisTizO12 dilakukan dengan metode reaksi fasa padat dengan

target senyawa hasil sebanyak 4 g. Sintesis dilakukan dengan cara mencampurkan

secara stoikiometrik Bi»Os sebanyak 3,16856 g dan TiO2 sebanyak 0,81462 g.
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Campuran digerus selama 2 jam kemudian dikalsinasi pada suhu 500 °C selama 8
jam. Perlakuan ini diulang secara berkelanjutan pada suhu 600, 700, 800, 900, dan
950 °C.
3.3.2 Sintesis SrTiOs
Sintesis SrTiOz dilakukan dengan metode reaksi fasa padat dengan target
banyak senyawa hasil sebanyak 4 g. Sintesis dilakukan dengan cara
mencampurkan secara stoikiometrik SrCOsz sebanyak 3,2182 g dan TiO2
sebanyak 1,7410 g. Campuran digerus selama 2 jam kemudian dikalsinasi pada
suhu 500 °C selama 8 jam. Perlakuan ini diulang secara berkelanjutan pada suhu

600, 700, 800, 900, dan 950 °C.

3.3.3 Sintesis Komposit BisTi3O12/SrTiO3

Campuran komposit disintesis dengan perbandingan mol BisTizO12/SrTiOs
1/1, 1/2, 1/4, 1/6. Pembentukan komposit dilakukan dengan mencampurkan
SrTiOs dan BisTizO12 sesuai dengan perbandingan mol. Selanjutnya ditambah 20
mL aquades dan 40 mL etanol kemudian dilakukan sonikasi selama 2 jam.
Sampel kemudian disaring dan diuapkan dalam oven pada temperatur 105 °C

sampai pelarut menguap dan dikalsinasi pada suhu 800 °C.

3.3.4 Karakterisasi dengan Difraksi Sinar-X

Difraksi sinar-x digunakan untuk mengidentifikasi fasa dan menentukan
kristalinitas sampel. Pengukuran dilakukan dengan tensi generator 30 kV dan arus
30 mA menggunakan radiasi Cu Ka dengan step size 0,02. Dengan rentang
pengukuran rentang 20 (°) = 10-90. Mula-mula sampel dihaluskan hingga menjadi
serbuk yang sangat halus, kemudian ditempatkan pada sampel holder dan disinari

dengan sinar-X.
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3.3.5 Karakterisasi dengan SEM

Karakterisasi dengan SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi
permukaan material hasil sintesis serta untuk mengetahui ukuran partikel.
Karaktersisasi dengan SEM dilakukan dengan menempatkan 50 mg sampel dalam
bentuk serbuk halus pada sampel holder menggunakan perekat, kemudian dilapisi
dengan Au. Kemudian sampel diamati dengan berbagai perbesaran, mulai 7.000 —

20.000 kali.

3.3.6 Karakterisasi dengan Spektrofotometer DRS

Karakterisasi Spektroskopi Uv-Vis Diffuse Reflectance dilakukan untuk
mengetahui lebar celah pita material hasil sintesis. Sampel yang akan
dikarakterisasi dalam bentuk serbuk halus ditempatkan pada sampel holder
kemudian diukur persentase reflektansinya pada rentang panjang gelombang 200-
800 nm.
3.3.7 Uji Aktivitas Fotokatalitik
3.3.7.1 Pembuatan Larutan Induk Metilen Biru

Sebanyak 0,01 g metilen biru dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL,
ditambahkan akuades sampai tepat pada tanda batas. Kemudian dikocok dan
dihomogenkan. Selanjutnya diperoleh larutan induk metilen biru 100 ppm. Untuk
mengurangi biodegradasi larutan induk metilen biru, larutan disimpan di dalam
tempat gelap.
3.3.7.2 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Metilen Biru

Penentuan panjang gelombang maksimum pada larutan metilen biru 10

ppm dilakukan pada rentang panjang gelombang UV-Vis mulai 400 sampai
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dengan 800 nm. Panjang gelombang maksimum ditentukan dengan melihat
absorbansi terbesar atau panjang gelombang yang paling banyak diserap oleh
metilen biru. Data panjang gelombang maksimum kemudian digunakan untuk

membentuk kurva standar.

3.3.7.3 Pembuatan Kurva Standar Metilen Biru

Larutan metilen biru digunakan pada variasi 1-10 ppm dengan rentang 1
ppm (dari pengenceran larutan induk 100 ppm metilen biru dengan akuades)
sebanyak 10 mL. Kemudian larutan yang telah dibuat tersebut diukur
absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
maksimumnya. Hasil pembuatan kurva standar yang sudah dilakukan diperoleh
hubungan antara absorbansi (A) dengan konsentrasi (c). Hasil pengukuran kurva
standar akan diperoleh persamaan regresi liniernya sehingga bisa ditentukan Ao

yang merupakan konsentrasi terukur dari larutan induk.

3.3.7.4 Pengujian Aktivitas Fotokatalis

Larutan metilen biru 10 ppm sebanyak 100 mL dimasukkan ke dalam
beaker glass 250 mL. Selanjutnya ditambahkan Kkatalis BisTi3O1/SrTiOs
sebanyak 0,1 gram. Selanjutnya campuran tersebut dimasukkan ke dalam reaktor
fotokatalis dan dilakukan stirring selama 60 menit kemudian dilanjutkan
penyinaran dan stirring selama 30 menit. Setelah dilakukan penyinaran,
disentrifuge selama 3 menit dengan kecepatan 3000 rpm untuk memisahkan
larutan dengan katalis. Kemudian dilakukan pengukuran serapan larutan hasil
degradasi metilen biru menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimum untuk mengetahui banyaknya senyawa metilen biru yang

terdegradasi. Dilakukan pengulangan pembacaan sebanyak 3 kali. Aktivitas
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fotodegradasi metilen biru dilakukan dengan membandingkan absorbansi awal
dan abrosbansi setelah limbah didegradasi secara spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum. Pengujian dilakukan pada seluruh sampel
BisTi3012/SrTiOz dengan perbandingan rasio mol 1/1, 1/2, 1/4, dan 1/6. Hasil
data pengukuran degradasi akan diperoleh hubungan antara komposisi katalis

dengan % degradasi.

3.4 Analisa Data
3.4.1 Analisa Data XRD

Data yang diperoleh dari karakterisasi dengan XRD adalah difraktogram
yang selanjutnya akan dibandingkan dengan standar SrTiOz dan BisTizO12 dengan
menggunakan database yang tersedia di ICSD. Berdasarkan difraktogram yang
diperoleh dari hasil difraksi sinar X, maka ukuran kristal dapat ditentukan dengan

menggunakan persamaan 3.1.

Dengan D adalah ukuran partikel (nm), K adalah konstanta dengan nilai 0,9, A
adalah panjang gelombang radiasi, dan £ adalah data difraktogram lebar setengah

puncak (FWHM, dalam radian).

3.4.2 Analisa Data SEM

Hasil karakterisasi SEM berupa morfologi dan ukuran partikel. Akan
dibandingkan semua data yang diperoleh untuk mengetahui pengaruh komposisi
sampel terhadap morfologi dan sebaran partikel. Dalam analisa data ini akan

digunakan piranti lunak Image-J.
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3.4.3 Analisa Data DRS
Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi dengan UV-Vis DRS akan
dianalisa dengan menggunakan persamaan Kubelka-Munk yang ditunjukkan pada

persamaan 3.2.

1-R? _ K

FR) = =0) e e (3.2)

Dengan F(R)= faktor Kubelka-Munk, K adalah koefisien absobsi molar, S adalah
koefisien scattering, R adalah nilai reflektan yang diukur terhadap standar.
Hubungan faktor kubelka-Munk dengan energi celah pita ditunjukkan melalui

persamaan 3.3.
ARNENEZE-RIRTER . £ e B (3.3)

Dengan Eg adalah energi celah pita, m adalah 1 (untuk transisi langsung yang
diperbolehkan) energi celah pita ditentukan dengan cara menarik garis linear yang
melewati daerah tersebut, kemudian menentukan persamaan linearnya. Persamaan
linear selanjutnya nilai x (hv= energi celah pita) ketika y=0. Nilai x tersebut

menyatakan besar dari energi celah pita.

3.4.4 Analisa Aktivitas Fotokatalis

Persen degradasi metilen biru ditentukan dengan memasukkan nilai
absorbansi ke dalam persamaan regresi linear dari larutan metilen biru.
Selanjutnya presentase degradasi diperoleh dengan memasukkan konsentrasi dari

metilen biru yang ditunjukkan melalui persamaan 3.4.

Co—-Ct

% Degradasi = o

X100 %6, .o, (3.4)
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Dengan C, adalah konsentrasi awal metilen biru dan C: adalah konsetrasi akhir

degradasi metilen biru.
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PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini dilakukan: (a) sintesis bismuth titanat (BisTi3012)
dengan menggunakan metode reaksi keadaan padatan, (b) sintesis stronsium
titanat (SrTiO3) dengan menggunakan metode reaksi keadaan padatan, (c) sampel
hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD untuk mengidentifikasi struktur
fasa, (d) sintesis material heterojunction BisTi3O12/SrTiO3 menggunakan metode
sonikasi dengan variasi molar 1/1, 1/2, 1/4, dan 1/6, (e) sampel hasil sintesis
dikarakterisasi menggunakan XRD untuk mengidentifikasi fasa, SEM untuk
mengetahui morfologi permukaan partikel dari senyawa tersebut, UV-Vis DRS
untuk mengetahui energi celah pita dan serapan sinar, dan (e) uji aktivitas
fotokatalitik dilakukan menggunakan reaktor buatan mandiri untuk mengetahui
seberapa besar fotokatalis tersebut dapat mengurai limbah zat warna.

4.1  Sintesis Bismuth Titanat (BisTi3zO12) dan Stronsium Titanat (SrTiOs3)
dengan Metode Reaksi Keadaan Padatan

Material BisTizO12 dan SrTiO3 disintesis dengan metode reaksi keadaan
padatan. Prekursor yang digunakan dalam sintesis BisTi3O12 adalah Bi>Ogz, TiO2
dan pelarut aseton, sedangkan prekursor yang digunakan dalam sintesis SrTiO3
adalah SrCOgs, TiO> dan pelarut aseton. Sintesis BisTizO12 dan SrTiOz dilakukan
untuk menghasilkan material dengan Kristalinitas yang tinggi, dan murni. Sintesis
kedua material ini dikalsinasi pada suhu 500, kemudian diulang secara
berkelanjutan pada suhu 600, 700, 800, 900 dan 950 °C. Tahap pertama sintesis
dilakukan dengan cara menggerus material prekursor selama 2 jam dengan

penambahan aseton secara berkala dan dikalsinasi selama 8 jam pada suhu

29
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500 °C. Persamaan reaksi sintesis BisTi3O12 ditunjukkan pada persamaan 4.1 dan

persamaan reaksi sintesis SrTiOs ditunjukkan pada persamaan 4.2.

2Bi203(s) + 3T102(s) —=BigTI3012(5) «-ververververiiriiniiiieieieiene e (4.1)

Gambar 4.1 Sintesis senyawa BisTizO12 saat: (a) penggerusan, (b) hasil sesudah
kalsinasi

Kegiatan sintesis BisTizO12 dan SrTiOz yang ditampilkan pada Gambar
4.1. Hasil yang diperoleh kemudian digerus kembali selama 2 jam dengan
penambahan aseton secara berkala kemudian dikalsinasi selama 8 jam pada suhu
600 °C. Cara yang sama digunakan hingga pemanasan selanjutnya pada suhu 700,
800, 900, dan 950 °C. Serbuk BisTi3zO12 dan SrTiOs yang dihasilkan berwarna
putih. Pengamatan secara fisik dari hasil sintesis telah terjadi perubahan warna
sampel dari warna kuning menjadi warna putih. Hal ini menunjukkan terjadinya

reaksi kimia yang ditandai dengan adanya perubahan fasa.

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



31
4.2 Karakterisasi Hasil Sintesis Bismuth Titanat (BisTisO12) dan

Stronsium Titanat (SrTiOs) menggunakan Teknik Difraksi Sinar-X

(XRD)

Material  BisTisO12 dan SrTiOs hasil dari sintesis dikarakterisasi
menggunakan XRD untuk mengetahui fasa dan struktur kristal yang terbentuk
dalam sampel. Pola difraksi sinar-X BisTi:01» ditunjukkan pada Gambar 4.2. Data
yang diperoleh kemudian dicocokkan dengan standar BisTizO12 yang terdapat
dalam International Crystallography Standar Data (ICSD) No0.24735.
Berdasarkan hasil karakterisasi yang ditunjukkan pada Gambar 4.2 dapat
diketahui bahwa senyawa BisTi3O12 telah terbentuk dan memiliki kesesuaian
dengan standar BisTisO12 pada ICSD No. 24735 serta kemurnian yang tinggi
karena tidak ditemukan adanya pengotor yang ditandai dengan tidak adanya

puncak-puncak baru. Sisa-sisa prekursor juga tidak ditemukan yang ditandai

dengan tidak adanya puncak-puncak difraksi dari Bi.O3z dan TiO».

Bi, Ti, O, SSR 950°C

e b AU VOV S, WO WO S

RN TR

ICSD TiO,, No. 1972
I | | 2

1 l l h ICSD Bi203 No. 24735
| \ L1

20 40 60 80
20(°)

Intensitas a.u

Gambar 4.2 Pola difraksi sinar-X dari BisTizO12 menggunakan metode reaksi
keadaan padatan



32

Data difraksi sinar-X BisTizO12 dianalisis dengan melakukan refinement
dengan menggunakan program Rietica dan metode Le Bail. Refinement dilakukan
dengan menggunakan data standar ICSD BisTizO1, No. 24735 dengan nilai a (A)
=541 A b (A)=5448 A, c (A) =32,84 A, Z = 4, volume sel = 967,92 A3 dan

grup ruang Fmmm. Plot hasil refinement ditampilkan pada Gambar 4.3.

A New refinement
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Gambar 4.3 Plot hasil refinement material BisTizO12 menggunakan metode reaksi
keadaan padatan

Pada Gambar 4.3 menunjukkan bahwa terdapat garis hitam, merah, hijau,
dan biru pada hasil refinement tersebut. Garis titik hitam merupakan koordinat
yang dapat membentuk puncak dalam difraktogram, garis merah tersebut
merupakan puncak hasil dari perhitungan Rietica. Garis hitam dan merah saling
tumpang tindih yang menunjukkan kesesuaian difraktogram hasil karakterisasi
dengan perhitungan perangkat lunak. Kesesuaian yang dibentuk oleh kedua garis
tersebut akan menghasilkan garis hijau yang cenderung rata. Sementara untuk
garis hijau yang tidak teratur menandakan bahwa di sekitar 26 tersebut terdapat

kesesuaian yang rendah antara hasil karakterisasi dengan perhitungan perangkat
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lunak, dan garis biru menunjukkan adanya puncak yang seharusnya ada di sekitar

20 (Ladd dan Palmer, 2003).

Data kristalografi hasil refinement dirangkum pada Tabel 4.1. BisTi3O12
memiliki kecocokan yang sesuai dengan data standar BisTisO12 ICSD No. 24735,
hal ini dapat dilihat dari nilai profil (Rp : 8,39%) dan nilai residu profil terbobot
(Rwp : 10,80%). Raharjo (2011) melaporkan bahwa nilai kesesuaian parameter

didapat jika R, di bawah 10 dan nilai Rwp memiliki nilai kurang dari 20%.

Tabel 4.1 Data kristalografi BisTizO12 dari proses refinement dengan metode Le

Bail
Parameter BisTi3O12
Sistem Kiristal Ortorombik
Grup Ruang Fmmm
Satuan Asimetrik (Z) 4
Panjang a (A) 5,4100
Panjang b (A) 5,4479
Panjang ¢ (A) 32,8400
Volume Sel (A3) 967,9155
Rp (%) 8,39
Rwp (%) 10,80
GoF (x2) 0,2153

Tabel 4.1 menjelaskan bahwa BisTizO12 yang disintesis menggunakan
metode reaksi keadaan padatan yang dikalsinasi dengan suhu bertingkat pada
penelitian ini memiliki grup ruang Fmmm dengan Kisi kristal ortorombik dan
satuan asimetrik (Z) 4. Hal ini menunjukkan bahwa sintesis menggunakan metode
reaksi keadaan padatan yang dikalsinasi dengan suhu bertingkat tidak berpengaruh
terhadap struktur kristasl dan grup ruang BisTi3O12. Nilai parameter Kisi a, b, dan
C juga tidak mengalami perubahan yang berarti. Hal ini mengindikasikan

kecocokan BisTisO12 hasil sintesis dengan standar ICSD BisTizO12 No. 24735.
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Data pola difraksi sinar-X juga dapat ditentukan crystallite size hasil
sintesis. Crystallite size dapat ditentukan dari hasil lebar puncak pola difraksi
sinar-X menggunakan persamaan Debye-Scherrer. Hasil crystallite size BisTizO12
adalah 76 nm. Perhitungan crystallite size menggunakan Debye-Scherrer

ditampilkan pada lampiran 1.5.
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Gambar 4.4 Pola difraksi sinar-X dari SrTiOs menggunakan metode reaksi
keadaan padatan

Pola difraksi sinar-X SrTiOs ditunjukkan pada Gambar 4.4. Data yang
diperoleh kemudian dicocokkan dengan standar SrTiOs yang terdapat dalam
International Crystallography Standar Data (ICSD) No0.56718. Berdasarkan hasil
karakterisasi yang ditunjukkan pada Gambar 4.4 dapat diketahui bahwa senyawa
SrTiOz telah terbentuk dan memiliki kesesuaian dengan standar SrTiOs pada
ICSD No. 56718 dan memiliki kemurnian yang tinggi karena tidak ditemukan
adanya pengotor yang ditandai dengan tidak munculnya puncak-puncak baru.
Zhao, dkk., (2015) melaporkan bahwa pada pemanasan dengan suhu 500-750 °C

SrCOs dan TiO» telah terdekomposisi dan membentuk fasa tunggal SrTiOs. Pada
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penelitian ini dilakukan pemanasan hingga 950 °C agar fasa tunggal SrTiOs yang
terbentuk semakin baik. Sisa-sisa prekursor juga tidak ditemukan yang ditandai
dengan tidak adanya puncak-puncak difraksi dari SrCO3 dan TiOx.

Data difraksi sinar-X SrTiOs dianalisis dengan melakukan refinement
menggunakan program Rietica dan metode Le Bail. Refinement dilakukan dengan
menggunakan data standar ICSD SrTiOs No. 56718 dengan nilai a (&) = 5,507 A,
b (A) = 5,507 A, ¢ (A) =7,7949 A, Z = 4, volume sel = 201,0210 A% dan grup
ruang 14/mcm. Plot hasil refinement ditampilkan pada Gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Plot hasil refinement material SrTiOs menggunakan metode reaksi
keadaan padatan
Data kristalografi hasil refinement dirangkum pada Tabel 4.2. SrTiOs
memiliki kecocokan yang sesuai dengan data standar ICSD SrTiOz No. 56718, hal
ini dapat dilihat dari nilai profil (Rp: 7,71%) dan nilai residu profil terbobot (Rup :

6,849%).
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Tabel 4.2 Data kristalografi SrTiOs dari proses refinement dengan metode Le Bail
Parameter SITiOs
Sistem Kristal Tetragonal
Grup Ruang I 4/mcm
Satuan Asimetrik (Z) 4
Panjang a (A) 5,22123
Panjang b (A) 5,22123
Panjang ¢ (A) 7,38670
Volume Sel (A%) 201,3712
Rp (%) 7,71
Rwp (%) 6,84
GoF (2) 0,2427

Tabel 4.2 menjelaskan bahwa SrTiOs yang disintesis menggunakan metode
reaksi keadaan padatan yang dikalsinasi dengan suhu bertingkat, pada penelitian
ini SrTiOs memiliki grup ruang 14/mcm dengan kisi Kristal tetragonal dan satuan
asimetrik (Z) 4. Hal ini menunjukkan bahwa sintesis menggunakan metode reaksi
keadaan padatan yang dikalsinasi dengan suhu bertingkat tidak berpengaruh
terhadap struktur kristal dan grup ruang SrTiOs. Nilai parameter Kisi a, b, dan c
juga tidak mengalami perubahan yang berarti. Hal ini mengindikasikan kecocokan
SrTiOz hasil sintesis dengan standar ICSD SrTiOz No. 56718.

Data pola difraksi sinar-X juga dapat ditentukan crystallite size hasil sintesis.
Crystallite size dapat ditentukan dari hasil lebar puncak pola difraksi sinar-X
menggunakan persamaan Debye-Scherrer. Hasil crystallite size SrTiOz adalah
68,32 nm. Perhitungan crystallite size menggunakan Debye-Scherrer ditampilkan
pada lampiran 1.5.

4.3 Sintesis Material Heterojunction BisTizO12/SrTiOs dengan Metode
Sonokimia

Material BisTizO12/SrTiO3 disintesis dengan metode sonokimia. Prekursor

yang digunakan dalam sintesis ini adalah BisTi3O12, SrTiOs, aquademin dan
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etanol. Semua prekursor dicampur yang kemudian dilakukan sonikasi selama 4
jam. Sintesis komposit dilakukan untuk menghasilkan material dengan ukuran
yang seragam dan murni. lradiasi gelombang ultrasonik umumnya dapat
memberikan ukuran partikel yang lebih kecil akibat adanya proses kavitasi. Hasil
yang diperoleh kemudian disaring, pada saat penyeringan material heterojunction
BisTi3012/SrTiOz (1/1) hingga (1/4) filtrat yang didapatkan berupa larutan bening
sedangkan pada BisTi3012/SrTiOz (1/6) filtrat yang dihasilkan berupa larutan agak
keruh dan berwarna putih, hal ini dapat diindikasikan bahwa material
BisTi3012/SrTiO3 ada yang tidak ikut tersaring atau lolos penyaringan, hal ini
dapat disebabkan karena banyaknya komposisi dari SrTiOs, kemudian diuapkan di
dalam oven dengan suhu 105 °C untuk menghilangkan sisa-sisa pelarut. Material
heterojunction dikalsinasi pada suhu 800 °C selama 8 jam. Hasil kalsinasi ini
berupa serbuk komposit BisTiz012/SrTiOz berwarna putih. Adapun proses sintesis

BisTizO1/SrTiOz ditampilkan pada Gambar 4.6.

Gambar 4.6 Sintesis senyawa BisTi3012/SrTiOs saat (a) sonikasi, (b) hasil sesudah
kalsinasi
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4.4 Karakterisasi Hasil Sintesis BisTisO12/SrTiOs Menggunakan Teknik
Difraksi Sinar-X (XRD)

Hasil difraktogram material BisTizO12/SrTiOs ditampilkan pada Gambar

4.7. Identifikasi fasa dilakukan dengan membandingkan standar dari BisTizO12

(ICSD no. 24735) dan SrTiOs (ICSD no. 56718).
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Gambar 4.7 Pola XRD dari: (a) Bi4TisO12/SrTiOsz (1/1), (b) BisTizO12/SrTiOs (1/2),
(c) BisTiz012/SrTiO3 (1/4), dan (d) BisTi3O12/SrTiO3 (1/6).
Berdasarkan dari perbandingan standar difraktogram BisTizO12 dan SrTiOs,

didapatkan hasil bahwa hasil sintesis terdiri atas BisTizO12 dan SrTiOs yang tidak

ditemukan adanya pengotor. Hal ini disebabkan karena adanya penggabungan

antara sintesis material BisTisO12 dan SrTiOz dengan menggunakan suhu yang

relatif tinggi sebesar 800 °C. Dalam hal ini puncak tertinggi terletak pada 26

(33°). Intensitas senyawa SrTiOs tampak semakin tinggi hal ini disebabkan karena

dengan semakin bertambahnya komposisi SrTiOs dalam komposit.
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Tabel 4.3 Hasil perhitungan ukuran Kkristal material heterojunction hasil sintesis

Material Crystallite Size (hm)
BisTizO12 76
SrTiO3 68,3
BisTi3012/SrTiO3 | BisTisO12 84,677
n SrTiOs 51,075
BisTi3012/SrTiOz | BisTis012 113,09
1/2 SITiOs 88,116
BisTi3012/SrTiO3 | BisTisO12 84,386
1/4 SrTiOs 64,63
BisTi3012/SrTiO3 | BisTizO12 72,02
£ SITiOs 93,12

Tabel 4.3 menunjukkan bahwa crystallite size yang diperoleh dari hasil
perhitungan Debye-Scherrer menunjukkan bahwa material Heterojunction
memiliki ukuran kristal di bawah 100 nm. Iradiasi gelombang ultrasonik
umumnya menyebabkan ukuran partikel BisTisO12/SrTiOs yang lebih kecil karena
adanya proses kavitasi yang terjadi.

4.5. Karakterisasi Hasil Sintesis BisTisO12/SrTiOs dengan menggunakan
Scanning Electron Microscopy (SEM)

Gambar SEM material heterojunction BisTizO12/SrTiO3 yang berhasil
disintesis pada penelitian ini ditampilkan pada Gambar 4.8 mempunyai dua
bentuk partikel yang khas yaitu partikel irregular spherichal menunjukkan
bentuk dari SrTiOs, sedangkan partikel plate-like menunjukkan bentuk dari
BisTi3O12. Zhao, dkk., (2015) melaporkan bahwa material heterojunction
BisTi3012/SrTiOz yang disintesis menggunakan metode hidrotermal dengan
variasi waktu telah berhasil disintesis dan mempunyai morfologi plate-like shape

untuk BisTizO12 dan spherical untuk SrTiOs. Gao, dkk., (2018) melaporkan
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bahwa material SrTiOz berhasil disintesis dengan menggunakan metode

hidrotermal dengan morfologi berupa polygonal-shape.
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Gambar 4.8 Karakierisasi SEM (2) BisTisO-5/SITIOs (1/1), (b) BisTis0w/S 105
(1/2), (c) BisaTiz012/SrTiOz (1/4), (d) BisTiz012/SrTiOz (1/6) pada
perbesaran 7.000x

Gambar morfologi partikel dari masing-masing variasi di analisis lebih
lanjut dengan menggunakan software Image-J untuk mendapatkan informasi
ukuran partikel. Distribusi ukuran partikel dianalisis dengan software Image-J
yang di tampilkan pada Lampiran 6. Hasil analisis tersebut dirangkum pada Tabel

4.4. Dari hasil pengukuran tersebut dapat diketahui bahwa partikel memiliki

ukuran pada rentang antara 500-1000 nm. Pada sampel BisTi3O12/SrTiOz (1/1)

memiliki ukuran yang lebih besar daripada yang lain hal ini disebabkan karena

partikel BisTizO12 lebih banyak daripada SrTiOz pada variasi molar yang lain,

karena BisTizO12 memiliki bentuk plate-like. Dan pada material BisTizO12/SrTiO3

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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(1/6) tampak ukuran partikel yang paling kecil hal ini disebabkan karena adanya
pengaruh penambahan jumlah molar SrTiOs Hasil analisis dengan software

Image-J dirangkum pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Hasil perhitungan ukuran Kkristal material heterojunction hasil sintesis

Material Bentuk Partikel Ukuran Partikel Rata-rata (nm)
BisTiz012/SrTiO3 plate-like/spherical 1070

1/1

Bi4Ti3012/SITiO3 plate-like/spherical 1457

12

BiaTi3012/SrTiO3 plate-like/spherical 715

1/4

BiaTi3012/SrTiO3 Spherical 548

1/6

4.6 Karakterisasi Hasil Sintesis BisTisO12/SrTiO3 Menggunakan Diffuse
Reflectance Spectroscopy (DRS)
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Gambar 4.9 Spektra DRS hubungan %R dengan panjang gelombang
BisTi3012/SrTiO3
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Gambar 4.9 menunjukkan material BisTi3012/SrTiOs dengan empat variasi
perbandingan mol tersebut tidak terdapat perubahan yang berarti terhadap nilai
reflektansinya. Nilai reflektansi terdapat perubahan pada daerah serapan sinar
tampak di daerah pengukuran 360-800 nm. Pada material BisTizO12/SrTiO3
dengan perbandingan mol 1/6 memiliki nilai reflektansi yang sangat tinggi pada
daerah UV dengan rentang 200-400 nm, sedangkan pada material
BisTi3012/SrTiOz dengan perbandingan mol 1/1 memiliki nilai reflektansi yang
sangat rendah. Hal ini menunjukkan bahwa sinar yang dipantulkan oleh material
tersebut sangat sedikit, dapat juga dikatakan jika nilai reflektansi yang diperoleh
rendah pada daerah UV menunjukkan bahwa penyerapan sinar yang didapatkan
sangat tinggi pada daerah tersebut. Spektra DRS sampel material heterojunction
ditampilkan pada gambar 4.9 hasil dari spektra DRS dari masing-masing sampel
dengan variasi perbandingan mol antara material BisTi3012/SrTiO3z diukur
terhadap nilai reflektansinya.

Dari data hasil reflektansi dilakukan analisa lebih lanjut dengan
menggunakan teori pendekatan Kubelka-Munk. Didapatkan nilai energi celah pita
dari perhitungan data persen reflektansi DRS dengan persamaan Kubelka-Munk
dalam persamaan 3.2. dari hasil perhitungan didapatkan hubungan antara

(FR*hv)Y2 dengan energi celah pita (hv) yang ditampilkan pada Gambar 4.10.
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hv (eV)
Gambar 4.10 Spektra DRS hubungan antara (FR*hv)*? dengan energi celah pita
(hv) BisTi3012/SrTiO3
Tabel 4.5 Nilai energi celah pita dan nilai serapan panjang gelombang material
BisTi3012/SrTiOs setelah proses sonikasi

Material Energi celah pita (eV) Panjang gelombang (nm)
BisTizO1 ~ 2,95 420,61
SrTios ™ 3,25 381,79
BisTi3012/SrTiO3 (1/1) 3,178 390,44
BisTi3012/SrTiO3 (1/2) 3,170 391,43
BisTi3012/SrTiO3 (1/4) SHEEY 395,54
BisTi3012/SrTiO3 (1/6) 3,160 392,67

* Yao, dkk (2003)
** Benthem, dkk (2001)

Dari hasil band gap yang dirangkum pada Tabel 4.3 dapat diketahui
bahwa nilai band gap senyawa heterojunction berada di rentang nilai band gap
antara BisTizO12 dan SrTiOs. Hal ini menandakan bahwa sifat serapan cahaya
pada senyawa heterojunction merupakan campuran dari sifat serapan cahaya milik
BisTizO12 dan SrTiOs. Rafael, dkk. (2017) melaporkan bahwa senyawa
heterojunction SrTiOs dan TiO2 memiliki nilai band gap yang lebih rendah dari
nilai band gap SrTiOs, hal ini disebabkan karena kedua sampel heterojunction
menunjukkan energi celah pita lebih rendah dari masing-masing material yang

dipisahkan, yang dikaitkan dengan adanya keteraturan susunan struktural pada

material yang disebabkan oleh cacat pada antarmuka.
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Energi band gap yang semakin kecil berpotensi untuk meningkatkan
aktivitas fotokatalitik, karena dibutuhkan energi yang lebih kecil agar elektron
dapat mengalami eksitasi dan menghasilkan hole. Berdasarkan karakter serapan
sinar dan energi celah pita, menunjukkan bahwa BisTi3012/SrTiOs yang bekerja di
daerah UV memiliki potensi untuk dimanfaatkan sebagai material fotokatalis.

Hasil uji aktivitas fotokatalis akan dijelaskan lebih lanjut pada sub bab 4.7.

4.7 Uji Aktivitas Fotokatalitik BisTizO12/SrTiOs Menggunakan Metilen Biru
4.7.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Metilen Biru

Sebelum dilakukan proses degradasi metilen biru, perlu dilakukan
pengukuran panjang gelombang maksimum pada metilen biru. Tujuan dari
perlakuan ini adalah untuk menentukan panjang gelombang maksimum dan
mengetahui absorbansi maksimum metilen biru pada panjang gelombang yang
dihasilkan. Hasil pengukuran dari spektrofotometer UV-Vis dapat dilihat pada
Gambar 4.11 dengan hasil sebesar 663,9 nm. Dalam hal ini hasil pengukuran

panjang gelombang maksimum akan digunakan pada perlakuan selanjutnya.
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Gambar 4.11 Panjang ge%?n %gng mngimum matilen biru

4.7.2 Pembuatan Kurva Standar Metilen Biru

Pembuatan kurva standar perlu dilakukan untuk mengetahui konsentrasi

terukur metilen biru. Pembuatan kurva standar metilen biru dilakukan pada
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konsentrasi 1-10 ppm pada panjang gelombang 663,9 nm, kemudian dibuat kurva
hubungan antara konsentrasi (sumbu X) dan absorbansi (sumbu Y). Hasil

pembuatan kurva standar ditampilkan pada Gambar 4.12.

0 2 4 6 8 10
_Concentration (mg/L)
Gambar 4.12 Hasil Pembuatan kurva standar

Dari Gambar 4.12 tersebut hasil konsentrasi yang diperoleh sesuai dengan
hukum Lambert-Beer. Hukum ini menyatakan bahwa semakin tinggi nilai
absorbansi yang dihasilkan maka berbanding lurus dengan konsentrasi dalam
larutan. Dalam analisa ini didapatkan hasil koefisien koreksi (R) sebesar 0,9974
hal tersebut menunjukkan kelinieran antara konsentrasi dan absorbansi. Sehingga
dalam menentukan nilai konsentrasi pada metilen biru dapat dihitung dengan
menggunakan persamaan yang diperoleh, yakni y = 0,1933x - 0,0284, dimana
nilai y adalah nilai absorbansi yang diketahui dari spektroskopi UV-Vis dan nilai x
adalah konsentrasi metilen biru.

4.7.3 Pengujian Aktivitas Fotokatalis BisTi3O12/SrTiO3 terhadap Metilen
Biru

Uji degradasi metilen biru terhadap material fotokatalis BisTizO12/SrTiO3
dilakukan dengan menggunakan bantuan sinar UV blacklight 365 nm selama 30

menit. Hasil uji selanjutnya dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis
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dengan panjang gelombang 663,9 nm. Konsentrasi metilen biru yang digunakan
adalah 10 ppm dengan berat katalis yang ditambahkan sebesar 0,1 gram. Hasil
fotodegradasi metilen biru dengan material fotokatalis BisTizO12/SrTiOz dapat

dilihat pada Gambar 4.13.

Sebelum

Gambar 4.13 Metilen Biru sebelum dan sesudah degradasi dengan fotokatalis
Heterojunction: (a) BisTi3O12/SrTiOz (1/1), (b) BisTizO12/SrTiO3
(1/2), (c) BisTi3012/SrTiO3 (1/4), (d) BisTi3012/SrTiO3 (1/6)

Gambar 4.12 menunjukkan adanya perubahan warna sebelum dan sesudah

disinari lampu UV yang berarti adanya aktivitas degradasi zat warna oleh material
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Heterojunction. Kemudian konsentrasi metilen biru yang terdegradasi diukur

menggunakan spektrometer UV-Vis pada Amaks 663,9 nm.
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15 10.4648

%Degradasi

e
|
10 |
5 ‘ |
o J

Tanpa lampu  BIT/STO 1/1 BIT/STO 1/2 BIT/STO 1/4 BIT/STO 1/6
tanpa katalis

Gambar 4.13 Hasil uji aktivitas material fotokatalis BisTizO12/SrTiO3 terhadap
metilen biru. (BIT = BisTi3012, STO = SrTiO3)

Berdasarkan Gambar 4.13. dapat diketahui bahwa persen degradasi
metilen biru tanpa katalis dan tanpa lampu UV masih di bawah % degradasi yang
dimiliki oleh BisTisO1/SrTiOs 1/4. Pencampuran material heterojunction
BisTi3012/SrTiO3 dengan komposisi (1/6) mampu menurunkan konsentrasi
metilen biru hingga 20,8578%, berdasarkan data SEM dimungkinkan karena
semakin banyaknya luas permukaan yang ada pada material heterojunction
BisTiz0 12/SrTiOs 1/6 yang dapat menyebabkan aktivitas fotokatalisnya dalam
mendegradasi metilen biru semakin baik. Berdasarkan data hasil difraksi sinar-X
dimungkinkan karena semakin tinggi intesitas puncak SrTiOz pada 26 (33°) yang
dimiliki oleh material heterojunction BisTi3O12/SrTiO3 1/6 sehingga dapat
meningkatkan aktivitas fotokatalisnya. Berdasarkan data UV-Vis DRS

dimungkinkan karena adanya penurunan energi band gap dari material
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heterojunction BisTi30'12/SrTiO3. Hal ini berhubungan dengan fungsi struktur
heterojunction yang mampu mempengaruhi laju rekombinan e”dan hole. Material
heterojunction BisTi3O12/SrTiO3 dengan komposisi (1/4) memiliki % degradasi
paling kecil yaitu sebesar 13,3315%, hal ini dimungkinkan karena energi band
gap yang dimiliki material BisTi3012/SrTiOz 1/4 yang paling kecil, sehingga
diduga bahwa rekombinan yang terjadi lebih cepat daripada laju rekombinan
material heterojunction yang lain.

Hole merupakan oksidator yang kuat, sedangkan elektron merupakan
reduktor yang baik. Sebagian besar dari reaksi fotodegradasi senyawa organik
menggunakan kekuatan hole untuk mengoksidasi baik secara langsung maupun
tidak langsung, oleh karena itu untuk mempertahankan efektifitas reaksi
degradasi, maka laju rekombinasi elektron dan hole harus diminimalisir
(Hoffman, dkk., 1995). Mekanisme reaksi fotokatalis ditampilkan pada persamaan
4.3

SrTiOs + hv — SrTiOs (e” + h™)

BisTizO12 + hv — BisTisO12 (€7+ h™)

BisTi3O12 (h™) + SrTiO3 — BisTi3012 + SrTiO3 (h*)
SrTiOs (€7) + BisTizO12 — SrTiOs + BisTisO12 (€7)
SrTiOs (h*) + H20 — OHe + H*

BisTi3012 (€7) + O2 = BisTisO12 + O~

02+ H20 — H20e + OH™

HO2+ + H20 — H202 + OHe

H202 —» 20H-

OHe + Metilen biru — CO2 + H.0



BAB V
KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian vyang telah dilakukan, maka dapat
disimpulkan bahwa material fotokatalis BisTizO12/SrTiOs dengan perbandingan
mol (1/1, 1/2, 1/4, dan 1/6) berhasil disintesis menggunakan metode sonikasi.
Morfologi yang terbentuk adalah irregular spherical untuk senyawa SrTiOs, dan
plate-like untuk senyawa BisTi3012. Berdasarkan data UV-Vis DRS menunjukkan
bahwa BisTiz012/SrTiO3z (1/4) merupakan nilai serapan yang besar pada daerah
visible dengan nilai energi celah pita paling kecil yaitu sebesar 3,137 eV dengan
panjang gelombang 395,54 nm. Berdasarkan data uji aktivitas menunjukkan

BisTi3012/SrTiOz (1/6) memiliki % degradasi paling besar yaitu 21,2165%.

5.2 Saran

Perlu dilakukan uji fotokatalitik dengan menurunkan konsentrasi metilen
biru dan menaikkan jumlah kadar katalis agar aktivitas fotokatalitiknya
mendapatkan hasil yang maksimal. Dan juga perlu dilakukan pengukuran
spektroskopi  fotoluminesensi untuk mengetahui intensitas kenaikan atau

penurunan intensitas laju rekombinan.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir

L.1.1 Sintesis BisTi3012

Bi»O3 + TiO>

Ditambahkan Bi>O3 sebanyak 3, 16 g

Ditambahkan TiO2 sebanyak 0,81 g

Campuran digerus selama 2 jam

Dikalsinasi pada suhu 500 °C selama 8 jam

Diambil sampel dan digerus selama 2 jam

Dipanaskan lagi pada suhu 600, 700, 800, 900, 1000 °C selama 8 jam
secara bertahap

BisTi3O012

L.1.2 Sintesis SrTiO3

SrCOs + TiO2

Ditambahkan SrCOs sebanyak 3,21 g

Ditambahkan TiO2 sebanyak 1,74 g

Digerus campuran selama 2 jam

Dikalsinasi pada suhu 500 °C selama 8 jam

Diambil sampel dan digerus selama 2 jam

Dipanaskan lagi pada suhu 600, 700, 800, 900 dan 950 °C selama 8
jam secara bertahap

SrTiO3 + CO»

L.1.3 Pembentukan Komposit Heterojunction BisTizO12/SrTiO3
dengan perbandingan 1/1, 1/2, 1/4, 1/6.

BisTi3O12 + SrTiO3

- Disintesis campuran komposit dengan perbandingan mol
BisTiz012/SrTiO3 1/1, 1/2, 1/4, dan 1/6

- Ditambah 20 mL akuades

- Ditambah 40 mL etanol

- Disonikasi selama 2 jam

- Disaring dan diuapkan komposit dengan suhu 105 °C

- Dikalsinasi pada suhu 800 °C

BisTi3012/SrTiO3
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L.1.4 Uji Aktivitas Fotokatalitik
a. Pembuatan Larutan Induk Metilen Biru 100 ppm

0,01 g Metilen biru

- Dilarutkan dengan aquades dalam labu ukur 100 ml
- Disimpan dalam keadaan gelap

Larutan Induk Metilen biru 100 ppm

b. Penetuan Panjang Gelombang Maksimum Metiilen Biru

10 mL Metilen biru 10 ppm

- Diukur serapannya pada panjang gelombang 400-700 nm
dengan spektrofotometer UV-Vis

Absorbansi

c. Pembentukan Kurva Standar Spektroskopi UV-Vis

10 mL Metilen biru konsentrasi 1,2,3,4,5,6,7,8,9,dan 10

- Diukur absorbansinya dengan spektroskopi UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum

Absorbansi

d. Pengujian Aktivitas Fotokatalis pada Metilen Biru dengan Reaktor
Fotokatalitik

10 mL Metilen biru 10 ppm + 0,1 g serbuk Katalis

- Dimasukkan ke dalam beaker glass 250 mL

- Dimasukkan dalam reaktor fotokatalis selama 90 menit

- Distirring selama 60 menit

- Dilakukan penyinaran selama 30 menit

- Disentrifuge selama 3 menit

- Dilakukan pnegukuran menggunakan UV-Vis

- Dilakukan pengulangan pembacaan sebanyak 3 Kali

Hasil




Lampiran 2. Perhitungan

L.2.1 Sintesis BisTi3O12
Reaksi yang terjadi pada sintesis BisTizO12 adalah :
2Bi;03 + 3TiO2 — BisTizO12
Target massa produk adalah 4 g

e Mol BisTi3O12

Diketahui
Mr BisTi3012 =1171,54 g/mol
Massa target =49
mol BisTisOry = Tooeis
- %8
1171,54 g/mol
= 3,41 x 107 mol
e mol Bi2O3
Diketahui
mol BisTiz012 = 3,41 x 10 mol
mol Bi,O3 = 2x mol BisTisOr2
=2x 3,41 x 10° mol
= 6,82 x 10 mol
e mol TiO:
Diketahui
mol BisTi3O12 = 3,41 x 107 mol
mol TiO, = 2x mol BigTizO12

= %x 3,41 x 102 mol

=10,23 x 10" mol
e Massa Bi2Os
Diketahui :
mol Bi203 =6,82 x 10 mol
Mr Bi203 =466 g/mol

Massa Bi»O3

= mol Bi»Oz x Mr Bi»O3



57

= 6,82 x 10" mol x 466 g/mol

=3,189¢g
e Massa TiO;

Diketahui :

Mol TiO2 =10,23 x 10" mol

Mr TiO2 = 79,88 g/mol

Massa TiO> =mol TiO2x Mr TiO2
= 10,23 x 10 mol x 79,88 g/mol
=0,82¢

L.2.2 Sintesis SrTiO3
Reaksi yang terjadi pada sintesis SrTiOz adalah :
SrCOs3 + TiO2 — SrTiOz + CO2
Target massa produk adalah 4 g

e mol SrTiO3
Diketahui
Mr SrTiOs = 183,48 g/mol
Massa target =49
mol SrTiO3 = —m;S::rsTriE?
= —4 g
183,48 g/mol
=2,18 x 102 mol
e Mol SrCOs
Diketahui
mol SrTiO3 =2,18 x 102 mol
mol SrCO; = ~x mol SITiOs
=~x 2,18 x 10 mol
= 2,18 x 10 mol
e mol TiO2
Diketahui
mol SrTiO3 =2,18 x 102 mol

mol SrCO3 = %x mol BisTizO12



e Massa SrCOs
Diketahui :
mol SrCOs
Mr SrCOs
Massa SrCOs

e Massa TiO;
Diketahui :
mol TiO;
Mr TiO2
Massa TiO>

:§x248x102mm

= 2,18 x 10 mol

=2.18 x 102 mol

= 147,62 g/mol

= mol SrCO3 x Mr SrCOs
= 2,18 x 102 mol x 147,62 g/mol

=321g

= 2,18 x 102 mol

= 79,88 g/mol

=mol TiOxx Mr TiO>
= 2,18 x 10 mol x 79,88 g/mol

=1,74¢

L.2.3 Menghitung variasi konsentrasi
1 mol BisTizO12 : 1 mol SrTiO3

1 mol BisTi3O12 : 2 mol SrTiO3

1 mol BisTi3O12 : 4 mol SrTiO3

1 mol BisTizO12 : 6 mol SrTiO3

=1171,54 : 183,48

=1171,54 : 366,96

=1171,54 : 733,92

=1171,54:1100,88

L.2.4 Menghitung Massa Perbandingan BisTi3O12 : SrTiOs

Pada perbandingan 1 : 1 BisTizO12

SrTiOs

Pada perbandingan 1 : 2 BisTi3O12

SrTiO3

_ 11715,
1355,1

_ 183,48,
1355,1

_ 1171,54
1538,58

_ 366,96
1538,58

x159=1,2968 g
x159g=0,2030¢
x159=11421¢

x159=0,3577 g
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Pada perbandingan 1 : 4 BisTizO1
SrTiO3
Pada perbandingan 1 : 6 BisTizO12

SrTiOs
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1171,54
1905,54

x159=0,9221¢

733,92
1905,54

1171,54
2272,5

x159=05777g

x1,29=0,61863 g

1100,88
2272,5

x1,29=05813 g



Lampiran 3. Hasil Karakterisasi XRD

Dataset Name
File name

XRD
E:\\DATA PENGUJIAN\Pengujian

2018\September\Tassya\Bi4Ti3012\Bi4Ti3012.rd

Comment

Measurement Date / Time
Raw Data Origin

Scan Axis

Start Position [°2Th.]
End Position [°2Th.]
Step Size [°2Th.]

Scan Step Time [s]

Scan Type

Offset [°2Th.]
Divergence Slit Type
Divergence Slit Size [°]
Specimen Length [mm]
Receiving Slit Size [mm]

Configuration=Reflection-Transmission Sp
Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Mini
9/26/2018 8:06:00 AM

PHILIPS-binary (scan) (.RD)

Gonio

5.0084

89.9744

0.0170

10.1500

Continuous

0.0000

Fixed

0.2500

10.00

12.7500

Measurement Temperature [°C]-273.15

Anode Material
K-Alphal [A]

K-Alpha2 [A]

K-Beta [A]

K-A2 / K-Al Ratio
Generator Settings
Diffractometer Type
Diffractometer Number
Goniometer Radius [mm]

Cu

1.54060
1.54443
1.39225
0.50000

30 mA, 40 kV
XPert MPD

1

200.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 91.00
Incident Beam MonochromatorNo

Spinning

Yes
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L.3.1 Difraktgram BisTi3O12

Counts

[T
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1000

500 —

Bi4Ti3012

Wl

10 20 3

| |
0 40 50

|
60 70

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

80

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

5.2004 41.58 0.2007 16.99370 3.05
16.2298 123.18 0.1004 5.46150 9.03
21.7478 66.13 0.2007 4.08664 4.85
23.4223 244.36 0.1506 3.79813 17.91
24.6621 26.53 0.2007 3.60993 1.94
26.9568 60.13 0.1004 3.30762 4.41
30.1436 1364.19 0.1673 2.96480 100.00
329114 262.99 0.1338 2.72152 19.28
33.1746 242.72 0.1673 2.70053 17.79
37.0020 44.14 0.4015 2.42952 3.24
38.4090 138.72 0.1673 2.34369 10.17
39.7331 135.85 0.1673 2.26859 9.96
39.9565 134.82 0.1338 2.25642 9.88
42.8980 43.35 0.2676 2.10827 3.18
44.0706 14.49 0.4015 2.05486 1.06
47.3847 297.31 0.0836 1.91859 21.79
47.8182 94.74 0.1673 1.90220 6.95
50.4460 33.67 0.2007 1.80911 2.47
51.5560 209.52 0.3346 1.77274 15.36
52.6846 44.97 0.2676 1.73739 3.30
53.3084 60.96 0.2676 1.71852 4.47
56.9703 165.54 0.2040 1.61512 12.13
57.2774 216.88 0.1338 1.60852 15.90
58.6658 31.52 0.3346 1.57372 2.31
62.5388 113.76 0.1673 1.48525 8.34
64.3139 78.69 0.1338 1.44848 5.77
69.4825 61.63 0.4015 1.35283 4.52
72.2511 22.87 0.4015 1.30766 1.68
73.8988 11.05 0.8029 1.28252 0.81
77.2941 54.17 0.3346 1.23444 3.97
78.9182 51.48 0.6022 1.21307 3.77
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81.7344 38.54 0.6691 1.17825 2.83
83.4912 43.16 0.2676 1.15787 3.16
L.3.2 Difraktgram SrTiOs3
T 1 | ! [ [ 1
SrTio3
2000 -
1000
M o] J
0 I | | | | | | |
10 20 30 40 50 60 70 80
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

5.2429 43.90 0.4015 16.85581 1.67
22.7033 96.84 0.2007 3.91677 3.68
32.3289 2603.48 0.1428 2.76692 99.02
32.4426 2629.32 0.1171 2.75977 100.00
39.8928 546.15 0.1428 2.25801 20.77
40.0064 613.23 0.0816 2.25746 23.32
46.3801 965.17 0.1020 1.95616 36.71
46.4851 1179.42 0.1428 1.95198 44.86
52.3566 71.94 0.1632 1.74605 2.74
57.7015 878.39 0.1020 1.59638 33.41
57.8757 736.74 0.1836 1.59199 28.02
67.7875 506.84 0.1632 1.38132 19.28
67.9514 350.49 0.1224 1.38181 13.33
72.6124 26.20 0.2448 1.30096 1.00
77.1366 326.51 0.2040 1.23555 12.42
81.6606 113.47 0.1224 1.17815 4.32
86.1475 126.85 0.2040 1.12792 4.82
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L.3.3 Difraktgram BisTi3O12/SrTiOs (1/1)

Counts

1500

1000

500 —

L] ]

I
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Bi4Ti3012 SrTiO3 1;1

AT W U T e W

I
20

I |
30 40
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

|
50

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
10.6596 37.34 0.2676 8.29959 2.27
16.0501 165.84 0.1673 5.52225 10.09
21.4855 120.95 0.1171 4.13594 7.36
23.1821 374.33 0.0836 3.83694 22.77
24.4235 30.58 0.1338 3.64466 1.86
26.7507 68.26 0.1004 3.33263 4.15
29.8998 1643.61 0.1224 2.98596 100.00
29.9951 1302.71 0.0612 2.98408 79.26
32.2075 259.43 0.1632 2.77708 15.78
32.7457 360.07 0.1224 2.73266 21.91
32.9437 389.03 0.0816 2.71668 23.67
36.8588 65.73 0.3264 2.43661 4.00
38.2080 187.52 0.2040 2.35361 11.41
39.7548 254.37 0.1428 2.26553 15.48
42.6711 55.35 0.1632 2.11720 3.37
43.9424 24.56 0.2448 2.05885 1.49
46.2983 95.33 0.2856 1.95942 5.80
47.1878 319.14 0.1020 1.92454 19.42
47.6760 111.32 0.1224 1.90596 6.77
50.2726 42.15 0.2448 1.81344 2.56
51.4042 263.96 0.1224 1.77614 16.06
52.5702 56.50 0.2448 1.73946 3.44
53.2068 52.10 0.4080 1.72014 3.17
56.8355 204.54 0.1224 1.61863 12.44
57.0997 282.88 0.2040 1.61176 17.21
57.6070 85.78 0.1224 1.59877 5.22
58.4956 38.47 0.3264 1.57658 2.34




L.3.4 Difraktgram BisTi3O12/SrTiOs (1/2)

Counts

I N O B

Il
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1500

1000

500

Bi4Ti3012 SrTiO3 1;2

CienB 1S

| |
20 30

|
40

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

50

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
10.6631 57.60 0.1004 8.29687 3.83
16.0721 151.32 0.1004 5.51473 10.06
21.5140 112.51 0.0669 4.13052 7.48
23.2005 295.81 0.1171 3.83395 19.67
24.4701 24.23 0.2007 3.63782 1.61
26.7834 55.59 0.1338 3.32864 3.70
28.9275 17.72 0.1004 3.08662 1.18
29.9333 1504.24 0.0836 2.98516 100.00
32.2509 477.32 0.1338 2.77573 31.73
32.7399 288.60 0.0502 2.73539 19.19
32.9649 292.33 0.0836 2.71723 19.43
36.9113 40.88 0.3346 2.43528 2.72
38.2459 177.34 0.0502 2.35331 11.79
39.7755 263.85 0.0836 2.26627 17.54
42.6976 48.63 0.2007 2.11770 3.23
44.0097 17.41 0.2342 2.05756 1.16
46.3426 185.82 0.0836 1.95927 12.35
47.2163 276.46 0.0836 1.92504 18.38
47.7097 108.58 0.1338 1.90627 7.22
50.3213 31.24 0.2007 1.81330 2.08
51.2474 123.34 0.1224 1.78121 8.20
51.3946 208.08 0.0836 1.77792 13.83
52.4812 48.04 0.1673 1.74364 3.19
53.1816 45.58 0.4015 1.72232 3.03
55.0962 17.79 0.1004 1.66692 1.18
56.8157 171.46 0.0816 1.61914 11.40
57.1170 212.13 0.1338 1.61265 14.10
57.6590 143.95 0.0836 1.59878 9.57
58.5103 33.87 0.2007 1.57753 2.25




L.3.5 Difraktgram BisTi3O12/SrTiOs (1/4)

Counts

1500

1000

500

LT
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Bi4Ti3012 SrTiO3 1;4

/AN WL

20

|
30

|
40

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

50

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
10.6381 65.76 0.1004 8.31635 4.41
16.0737 221.23 0.0836 5.51419 14.82
21.4977 129.46 0.1506 4.13362 8.67
22.6071 37.35 0.2007 3.93322 2.50
23.1532 300.26 0.1171 3.84166 20.11
24.4085 39.47 0.2007 3.64687 2.64
26.7664 69.88 0.1004 3.33071 4.68
29.9084 1492.84 0.1004 2.98758 100.00
32.2451 917.19 0.1840 2.77622 61.44
32.9406 411.80 0.0836 2.71918 27.59
34.7246 20.10 0.4015 2.58346 1.35
36.7515 47.89 0.2007 2.44550 3.21
38.2253 181.32 0.1004 2.35453 12.15
39.9003 307.71 0.1338 2.25947 20.61
42.7543 49.62 0.2007 2.11502 3.32
44.0709 28.98 0.2007 2.05484 1.94
46.3280 351.15 0.1020 1.95823 23.52
46.5062 254.08 0.1004 1.95276 17.02
47.2220 288.38 0.0612 1.92322 19.32
47.7536 97.72 0.1338 1.90462 6.55
50.2535 40.56 0.2676 1.81558 2.72
51.4535 220.42 0.1004 1.77603 14.77
52.5713 45.85 0.2007 1.74087 3.07
53.2434 57.97 0.2676 1.72047 3.88
56.8480 190.32 0.1224 1.61830 12.75
57.1211 263.23 0.1338 1.61254 17.63
57.6110 266.27 0.0816 1.59867 17.84
58.5155 46.52 0.2676 1.57740 3.12




L.3.6 Difraktgram BisTi3O12/SrTiOs (1/6)

P I R 0

66

1500 TBi3T13012 5rTi03 1,6

1000 -

500

LS

J

|
20 30

|
40

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

50

Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left [°2Th.] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
10.6308 34.33 0.2007 8.32206 2.58
16.0842 121.59 0.1004 5.51062 9.14
21.5418 88.63 0.1338 4.12526 6.66
22.6007 54.92 0.1004 3.93432 4.13
23.2319 288.74 0.1171 3.82883 21.70
24.4550 28.68 0.2007 3.64004 2.16
26.8015 64.84 0.1338 3.32644 4.87
29.9322 1287.22 0.1020 2.98280 96.74
30.0179 1038.12 0.0612 2.98186 78.02
32.2524 1330.54 0.2040 2.77331 100.00
32.7364 268.45 0.1020 2.73341 20.18
33.0264 236.84 0.1224 2.71006 17.80
34.6573 14.30 0.4896 2.58618 1.07
36.8219 33.36 0.4080 2.43897 2.51
38.2407 115.98 0.2040 2.35168 8.72
39.8242 398.75 0.1224 2.26174 29.97
42.7538 33.88 0.2448 2.11330 2.55
46.3153 483.91 0.1224 1.95874 36.37
47.1960 200.28 0.0612 1.92422 15.05
47.6908 72.58 0.2040 1.90541 5.45
50.3146 32.58 0.2448 1.81202 2.45
51.4042 165.82 0.2856 1.77614 12.46
52.4052 32.89 0.4896 1.74455 2.47
53.1925 38.26 0.2448 1.72057 2.88
56.8602 140.14 0.1632 1.61798 10.53
57.1324 173.92 0.1020 1.61092 13.07
57.6655 408.58 0.1224 1.59729 30.71
58.5089 24.39 0.4080 1.57625 1.83
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Lampiran 4. Penentuan Parameter Kisi dengan Metode Le Bail Program
Rietica
L.4.1 BisTi3012 dengan Metode Reaksi Keadaan Padatan

A New refinement

1.500
1.400
1.300
1.200
1.100
1.000
900
800
700
600 |
500 r

Counts

o #
_mg T CTRER IO UL, T
200 WM\LN i Tt gl
-300
10 20 30 40 50 60 70 80
2 theta (deqg)
CELL PARAMETERS = 5.410000 0.000000 0.000000
5.447999 0.000000 0.000000
32.840000 0.000000 0.000000
RECIPROCAL CELL = 0.185 0.184 0.030 90.000 90.000 90.000
CELL VOLUME = 967.915527 0.000000
o N AN, SRR AR N IR _ ASSESSRIAERNEAtt_ N ___ +
Rp | Rwp | GOF
+-B_ NS, - .. . - +

8,39| 10,80 |0.2153E+00 |

L.4.2 SrTiOsdengan Metode Reaksi Keadaan Padatan
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A New refinement

3.2004
3.000
2.800-

2.600
2400
2.200
2.000
1.800

1.600
1.400

Counts

1.200
1.000
800
600
400
200

0
-200

MWM

_AD0 -—WMW-‘“%‘ , sttt A e =t i g
20 23 30 = 40 45 a0 29 60 63 70 72 80
2 theta (deg)
CELL PARAMETERS = 5.221238 0.000001 0.000399

5.221238 0.000001 0.000399
7.386700 0.000000 0.000000

RECIPROCAL CELL = 0.192 0.192 0.135 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME = 201.371246 0.021782

R _ Y - —t
Rp | Rwp | GOF

. ——ocmooemmomeee +

7.71| 6,84]0.2427E+00 |
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Lampiran 5. Contoh Perhitungan Ukuran Kristal Hasil Sintesis

L.5.1 BisTi3O12

Diketahui :

Diketahui :

Diketahui :

L.5.2 SrTiOs

Diketahui :

Diketahui :

FWHM

20

Cos 0

FWHM

20

Cos ¢

FWHM

20

Cos 0

FWHM

20

Cos 0

FWHM

20

Cos 0

=0,1673

= 0,154 nm
= 30,1436
=15,0718
=0,9656

0,1673
= x 3,14
180
_ 09x0,154nm

"~ 0,0029% 0,9656

=0,0836

= 0,154 nm
= 47,3847
= 23,6923
=0,91571

0,0836
= x 3,14
180
_ 0,9x0,154 nm

"~ 0,0014x0,9157

=0,1338

= 0,154 nm
=32,9114
=16,4572
=0,9590

0,1338
= x 3,14
180
_ 0,9x0,154 nm

"~ 0,0023 x 0,9590

=0,1171

= 0,154 nm
= 32,4426
=16,2213
=0,9601

0,1171
x 3,14
180

_ 09x0,154 nm

"~ 0,00204 % 0,9601

=0,1428

= 0,154 nm
= 46,4815
= 23,2425
=0,9188

=0,0029

= 49,5 nm

=0,0014

= 115,5 nm

=0,0023

= 63 nm

= 0,00204
= 71,07 nm
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P
D

Diketahui : FWHM
A
20
0
Cos A

p
D

L.5.3 BisTi3012/SrTiO31:1

Diketahui : FWHM
A
20
0
Cos 4

B
D

Diketahui : FWHM
A
20
0
Cos 8

B
D

Diketahui : FWHM
A
20
0
Cos 0

P
D

L.5.4 BisTi3012/SrTiO31:2

Diketahui : FWHM
A
20

0,1428

—x 3,14
180

_ 09x0,154 nm

~ 0,00249x 0,9188

=0,1020

= 0,154 nm
=57,7015
= 28,8507
=0,8758

0,1020

= —x3,14
180

_ 09x0,154 nm

~ 0,00177 X 0,8758

=01224

= 0,154 nm
= 29,8998
= 14,9499
=0,9661

0,1224
= x 3,14
180
_ 09x0,154 nm

"~ 0,00213 X 0,9661

=0,0816

= 0,154 nm
= 32,9437
=16,4718
=0,9589

0,0816
= x 3,14
180
_ 09x0,154 nm

"~ 0,00142 x 0,9589

=0,1020

= 0,154 nm
=47,1878
= 23,5939
=0,9164

0,1020
= x 3,14
180
_ 0,9x0,154 nm

"~ 0,00179 X 0,9164

=0,0836
= 0,154 nm
= 29,9333

=0,00249
= 49,5 nm

=0,00177
= 84,4 nm

=0,00213
= 67,609 nm

0,00142
= 101,91 nm

=0,00179
= 84,512 nm
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Diketahui :

Diketahui :

Cos 0

FWHM
A

260

0

Cos 4

p
D

FWHM
A

20

0

Cos 6

p
D

L.5.5 BisTi3O12/SrTiO31:4

Diketahui :

Diketahui :

Diketahui :

FWHM
A

20

%

Cos 4

B
D

FWHM
A

20

%

Cos 8

P
D

FWHM
7

26

0

= 14,9666
=0,9660

_ 0,0836

x 3,14
180
_ 09x0,154 nm
0,0014 x 0,9660

=0,1338

= 0,154 nm
= 32,2509
= 16,1254
=0,606

0,1338
= x 3,14
180
_ 09x0,154 nm

~ 0,00233 % 0,9606

=0,1171

= 0,154 nm
=23, 2005
=11,6002
=0,9795

0% 171
= x 3,14
180
_ 0,9x0,154 nm

"~ 0,00204 x 0,9795

=0,1004

= 0,154 nm
= 29,9084
= 14,9542
=0,9661

0,1004
= x 3,14
180
_ 09x0,154 nm

~ 0,00175 x 0,9661

=0,0840

= 0,154 nm
= 32,2461
=16,12305
=0,9606

0,1840
= ——x314
180
_ 09x0,154 nm

"~ 0,00320 X 0,9606

=0,0836
=0,154 nm
= 32,9406
=16,4703

=0,0014

= 102,66 nm

=0,00233
= 58,23 nm

=0,00204
= 69,64 nm

=0,00175
= 82,01 nm

=0,00320
= 45,146 nm
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Cos ¢

L.5.6 BisTi3012/SrTiO31:6

Diketahui :

Diketahui :

Diketahui :

FWHM
A

20

0

Cos 0

p
D

FWHM
A

20

0

Cos 0

p
D

FWHM
A

20

0
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p
D

=0,9589
0,0836

= x 3,14 =0,00145

180
_ 09x0,154 nm

"~ 0,00145 x 0,9589

=0,0612

= 0,154 nm
= 32,2524
=16,1262
=0,9606

0,0612

= 99,71 nm

= x 3,14 =0,00106

180
_ 09x0,154 nm

~ 0,00106 x 0,9606

=0,1020

= 0,154 nm
= 29,9322
= 14,9661
=0,9960

0,1020

= 137,22 nm

= x 3,14 =0,00177

180
_ 0,9x0,154 nm

"~ 0,00177 X 0,9960

=0,1224

= 0,154 nm
= 46,3153
=03 15HES
=0,9194

0,1224

= 78,75 nm

= x 3,14 =0,00213
180

_ 09x0,154 nm
0,00213 x 0,194

= 71,07nm
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Lampiran 6 Gambar SEM Material Heterojunction BisTi3O12/SrTiO3

L.6.1 Gambar SEM B|4T|3012/Sr|03 (1/2)

%20, ouo ipm

~ Gambar L 6.1 Morfologi SEM B|4T|3012/SrT|03 (1/2) perbesaran(a)
7000x dan (b) 20.000x

L.6. 2 Gambar SEM B|4T|3012/SrT|03 (1/2) |

Gambar L.6.2 Mrfolog|SEM B|4T|3012/SrT|03 (1/2) perbesaran (@)
7000x dan (b) 20.000x

L.6.3 Gambar SEM Bi4TizO12/SrTiOs (1/4)

v
SEl  15kV 7,000+ 21m '\ Srm— SEI' 15kv e . 20,000 :
FMIPAATE 0000 12.Jdh 2019 PA @ 0000°% 12 Jun 2019

Gambar L.6.3 Morfologi SEM BisTizO12/SrTiOs (1/4) perbesaran (a)
7000x dan (b) 20.000x
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L.6.4 Gambar SEM B|4T|3012/SrT|03 (1/6) ‘

74

Gamr L. 6 3 Morfolog| SEM B|4T|3012/SrT|03 (1/6) perbesran (a)
7000x dan (b) 20.000x
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Lampiran 7 Analisa Distribusi dengan software Image-J Material
Heterojunction BisTi3012/SrTiO3

L.7.1 BiaTi3O12/SrTiO3(1/1)
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L.7.2 BisTi3012/SrTiO3 (1/2)
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L.7.3 BiaTis01/SITiOs (1/4)
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L.7.4 BisTi3012/SrTiO3 (1/6)
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