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ABSTRAK

Rouf, U. A. 2021. Sintesis Senyawa ABi;Ta;O9 (A= Ca, Sr, Ba) Dengan Metode
Lelehan Garam Tunggal NaCl. Pembimbing I: Dr. Anton Prasetyo, M.
Si. Pembimbing 11: Oky Bagas Prasetyo, M.Si.
Kata kunci: ABi,Ta,0,, aktivitas fotokatalitik, Energi Celah Pita, lon A-site, Metode
Lelehan Garam.

Senyawa Aurivillius mempunyai peluang digunakan sebagai material
fotokatalis sehingga dapat digunakan untuk mendegradasi limbah zat warna. Pada
penelitian ini telah disintesis senyawa ABi>Ta20O9 (A= Ca, Sr, Ba) menggunakan
metode lelehan garam tunggal NaCl, dan dilakukan uji aktivitas fotokatalitiknya
dalam mendegradasi metilen biru. Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan, (a)
instrumen (XRD) untuk menganalisa fasa yang terbentuk, (b) instrumen SEM-EDS
untuk menganalisa morfologi, kandungan unsur senyawa, dan ukuran partikel, dan
(c) UV-Vis DRS untuk menentukan energi celah pita. Difraktogram senyawa
ABi;Ta,0g (A= Ca, Sr, Ba) menunjukkan bahwa senyawa berhasil disintesis, namun
masih ditemukan pengotor pada sampel (a) CaBi>Ta>Og berupa fasa CaBi2Os (b)
SrBi>TaxOg berupa fasa Tag7030165, TaO16; Sro19BiogO14, dan (c) BaBiTa,Og
berupa fasa Ta>Os; BisO7; TaO16. Mikrograph senyawa ABi>Ta>Og (A= Ca, Sr, Ba)
menunjukkan bahwa morfologi partikel berbentuk plate-like dengan rentang ukuran
partikel adalah 1-5 pum dan masih terbentuk aglomerasi. Perhitungan spectra diffuse
reflectance spectroscopy menggunakan persamaan Kubelka-Munk menunjukkan
bahwa senyawa ABi»Ta;O9 (A= Ca, Sr, Ba) memiliki energi celah pita secara
berurutan adalah 3,51; 3,21; 2,44 eV. Hasil uji degradasi larutan metilen biru
menunjukkan bahwa material CaBi,Ta0g, SrBi;Ta,Og, BaBi,Ta,O9 memiliki
kemampuan mendegradasi secara berurutan sebesar 14,44; 24,23; 15,99 % selama
80 menit. Material SrBi>Ta>0O9 memiliki aktivitas fotokatalitik yang paling tinggi
karena energi celah pita yang lebih kecil dibandingkan CaBi,Ta;O9 dan ukuran
partikel relatif lebih kecil dibandingkan ABi>Ta>0O9 (A= Ca, Ba).
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ABSTRACT

Rouf, U., A. 2021. ABi,Ta;Oy (A= Sr, Ca, & Ba) Synthesize and Characterization
Using NaCl Molten Salts Methods. Supervisor I: Dr. Anton Prasetyo,
M. Si. Supervisor 11: Oky Bagas Prasetyo, M.Si.
Keywords: ABi;Ta;Oy, Band-Gap Energy, lon A-site, Molten Salts, Photocatalytic
Activity.

Aurivillius compound has the potential to be used as a photocatalyst
material to degrade dye waste. In this study, the compound ABi;Ta;O9 (A= Ca, Sr,
Ba) was synthesized using the molten NaCl salt method, and tested photocatalytic
activity to degrading methylene blue. The results of synthesis, are characterized by
(@) XRD instruments for analyzing the phases formed, (b) SEM-EDS instruments
for analyzing morphology, compound element material, and particle size, and (c)
UV-Vis-DRS instruments for determining bandgap energy. The diffractogram
showed that ABi>Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) indicates that the compound has form, but
impurities were still found in the sample (a) CaBi>Ta>Og in the form of phase
CaBi20s, (b) SrBi2Ta20g in the form of phase Tao.70301.65; TaO16; Sro.19Bio.gO1.4,
and (c) BaBi2Ta2Og in the form of Ta.Os phase; BisO7; TaO16. The micrograph
showed that shape of particle ABi>Ta>O9 (A= Ca, Sr, Ba) is plate-like with a particle
size range is 1-5 um and agglomeration is still formed. The calculation of diffuse
reflectance spectroscopy using the Kubelka-Munk equation shows that the
compound ABi>Ta;0O9 (A= Ca, Sr, Ba) has a sequential band gap energy of 3.51,
3.21, 2.44 eV. The degradation test results of methylene blue solution showed that
CaBi Ta0g9, SrBi;Ta;09, BaBi Ta,Og materials has the ability to degrade
sequentially by 14.44; 24,23; 15.99 % for 80 minutes. SrBi>Ta>Og material has the
highest photocatalytic activity due to the smaller band gap energy compared to
CaBi2Ta20g and relatively smaller particle size than ABi>Ta20g (A= Ca, Ba).
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Perkembangan industri tekstil di Indonesia mengalami peningkatan setiap
tahunnya. Dihimpun dari data Badan Statistik Indonesia (BPS), Jumlah Industri
tekstil di Indonesia pada tahun 2014 sejumlah 2.555 perusahaan dan pada tahun
2015 meningkat sebesar 2.612 perusahaan (bps.go.id). Namun, perkembangan
industri ini berdampak pada semakin banyak limbah pabrik yang diproduksi, salah
satu contohnya adalah limbah zat warna. Pewarna tekstil yang sering digunakan
adalah metilen biru yang terdiri dari gugus amina aromatik, yang mengandung
karsinogenik dan mutagenik yang tinggi. Beberapa metode yang sering digunakan
untuk mendegradasi limbah zat warna diantaranya flokulasi, koagulasi, adsorpsi,
bioremediasi, filtrasi membran, elektrolisis, dan fotokatalis.

Manusia sebagai khalifah di muka bumi harus bisa mempresentasikan
dirinya sesuai dengan sifat-sifat Allah. Salah satu sifat Allah yang berkaitan tentang
alam adalah sebagai penjaga dan pemelihara alam. Pencemaran air yang
diakibatkan limbah zat warna dapat menyebabkan rusaknya ekosistem air dan
merugikan bagi semua makhluk hidup. Manusia dilarang berbuat kerusakan di
muka bumi seperti yang telah dijelaskan dalam al-Qur’an surah al-A’raf ayat 56

berikut:
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ool 3 o AN 05 3] Uil Uk 25 Ll 2 2 Y1 3,02,
Artinya: ”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.”

Menurut shihab (2002) Ayat ini melarang berbuat kerusakan di bumi, yang
mana berbuat kerusakan merupakan salah bentuk pelampauan batas. Alam raya
diciptakan Allah Swt. dalam keadaan yang harmonis, serasi, dan memenuhi
kebutuhan makhluk. Allah Swt. telah menjadikannya dalam keadaan baik, serta
memerintahkan hamba-hambaya untuk memperbaikinya. Larangan membuat
kerusakan ini mencakup semua bidang, seperti merusak pergaulan, jasmani dan
rohani orang lain, kehidupan dan sumber-sumber penghidupan (pertanian,
perdagangan, dan lain-lain), merusak lingkungan hidup, dan sebagainya. Salah satu
bentuk perbaikan yang dilakukan oleh Allah Swt. adalah dengan mengutus para
Nabi untuk meluruskan dan memperbaiki kehidupan di masyarakat. Maka merusak
setelah diperbaiki jauh lebih buruk daripada sebelum diperbaiki. Karena ayat
tersebut secara tegas menggaris bawahi larangan tersebut, walaupun memperparah
kerusakan atau merusak sesuatu yang baik juga dilarang. Salah satu cara untuk
memperbaiki lingkungan adalah dengan menggunakan material fotokatalis yang
dapat diaplikasikan untuk mendegradasi limbah zat warna.

Fotokatalis adalah teknologi yang mampu mempercepat proses reaksi
reduksi oksidasi (redoks) pada permukaan material dengan bantuan sinar matahari
(Abrams & Vesborg, 2013). Fotokatalis memiliki kelebihan dibandingkan dengan

metode lainnya seperti, ramah lingkungan, dapat mendegradasi limbah organik

secara kompleks, dapat digunakan secara terus menerus, dan memerlukan biaya
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yang murah (Kumar, dkk., 2014). Karakteristik yang dimiliki oleh bahan
fotokatalitik adalah nilai bandgap yang bisa digunakan, morfologi yang unik, luas
permukaan tinggi, dan stabil (Khan, dkk, 2015). Salah satu contoh bahan fotokatalik
yang sering digunakan adalah oksida logam seperti ZnO,, WO, TiO; (Senthil &
Panigrahi, 2019).

Senyawa Aurivillius memiliki formula umum (An.1BnOsn+1)? (Bi202)** Di
mana (An-1BnOsn+1)> merupakan lapisan perovskit dan dipisahkan oleh lapisan
(Bi,0O2), kation A ditempati oleh kation dengan jari-jari yang besar seperti Sr?*,
Ca?*, Ba** dan kation B biasanya ditempati kation dengan jari-jari yang lebih kecil
seperti Ti**, Nb®", W% Ta?', sedangkan n menyatakan jumlah lapis oktahedral.
Hampir semua material Aurivillius memiliki sifat feroelektrik sehingga berpeluang
digunakan dalam industri elektronik. Selain itu, beberapa sifat menarik lainnya
adalah fotoluminescene, dan termoelektrik. Beberapa pihak juga telah melaporkan
sifat menarik dari senyawa Aurivillius sebagai fotokatalis. Lu, dkk. (2015)
melaporkan bahwa material Aurivillius BisVi.O11 mempunyai kemampuan yang
efektif untuk mendegradasi senyawa metilen biru dengan nilai konstanta kinetik
dari reaksi degradasi adalah k = 0,00143 menit? dibawah sinar tampak (A = 420
nm).

ABi;Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) digolongkan sebagai senyawa Aurivillius lapis
dua yang telah menarik banyak perhatian baik dari sudut pandang fundamental
maupun terapan. Contoh aplikasi untuk senyawa ini adalah sebagai dynamic
random access memories (DRAM), field effect tansistors (FET), sensor, dan
fotokatalis (Moure, 2018). Jenis ion A-site dilaporkan mempengaruhi aktivitas

fotokatalitik pada material berstruktur perovskit dan Aurivillius karena perbedaan
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jari-jari (Chen, dkk., 2014). Di mana semakin kecil ukuran jari-jari partikel maka
mengakibatkan perluasan celah pita pada bagian conduction bands dan bagian
valence bands (Zhang & Sillanpad, 2020). Li, dkk. (2008) mensintesis senyawa
ABi,Ta;09 (A= Ca, Sr, Ba) dengan menggunakan metode reaksi keadaan padatan
dan dilaporkan bahwa senyawa ABi>Ta>Og (A= Ca, Sr, Ba) mempunyai energi celah
pita yang berbeda yaitu: (a) SrBi.Ta209 mempunyai energi celah pita 3,64 eV (b)
CaBi>Ta209 mempunyai energi celah pita 3,67 eV (c) BaBi2Ta209 mempunyai
energi celah pita 3,52 eV. Dari kajian struktur kristalnya dapat diketahui bahwa
senyawa ABi>Ta,Og (A= Ca, Sr, Ba) berbeda dalam panjang jari-jari ionik pada A-
site di mana ukuran jari-jari dari Ca®*, Sr**, Ba** secara berturut-turut adalah 1,06;
1,21; 1,38 A dan di laporkan bahwa material dengan struktur ortorombik
mempunyai aktivitas fotokatalitik lebih baik.

Morfologi partikel dilaporkan mempengaruhi aktivitas fotokatalitik karena
reaksi fotokatalitik terjadi di permukaan partikel (Dong, 2016). Zhang, dkk. (2007)
melaporkan bahwa morfologi Bi,WOg berpengaruh terhadap aktivitas fotokatalitik
yang mendegradasi RhB di daerah sinar tampak. Bi;WOQOs dengan bentuk partikel
flower-like menunjukkan efisiensi fotokatalitik lebih tinggi (84%) dibandingkan
dengan bentuk plate-like (73%). Salah satu cara untuk mengontrol pertumbuhan
morfologi, kristal, dan ukuran partikel adalah dengan menggunakan metode lelehan
garam. Metode ini bekerja dengan cara melarutkan prekursor dalam garam yang
berfungsi sebagai media difusi dengan cepat sehingga hanya dibutuhkan waktu
yang singkat dan suhu yang lebih rendah untuk terbentuknya produk. Wang, dkk.
(2017) melaporkan telah berhasil mensintesis senyawa SrixCaxBi>Ta,Og yang

terdoping Eu®" dengan meggunakan metode lelehan garam tunggal dan diperoleh
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partikel berbentuk plate-like dengan ukuran sekitar 100 nm. Wendari, dkk. (2019)
melaporkan telah berhasil mensintesis senyawa Pbi.oxBi1s+2xLaosNb2.xMnyOg
dengan menggunakan metode lelehan garam campuran Na;SO4/K2SOs, dan
diperoleh partikel berbentuk plate-like, sedangkan Li, dkk. (2010) melaporkan telah
berhasil mensintesis senyawa BisNbTiOg dengan menggunakan metode lelehan
garam tunggal dan garam campuran dan diperoleh senyawa BizsNbTiOg dengan
bentuk quadrate-like sedangkan dengan menggunakan metode lelehan garam
tunggal diperoleh partikel dengan bentuk coarse particles.

Berdasarkan uraian tersebut, maka dalam penelitian ini akan dilakukan
sintesis material ABi>Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) dengan menggunakan metode lelehan
garam tunggal NaCl. Karakterisasi Fasa dilakukan menggunakan teknik difraksi
sinar-X (XRD). Karakterisasi ukuran partikel dan morfologi menggunakan
intrumen scanning electron microscopy energy dispersive spectroscopy (SEM-
EDS), dan penentuan energi celah pita menggunakan instrumen UV-Vis diffuse
reflectane spectroscopy (DRS). Aktivitas fotokatalitik senyawa ABi>Ta>Og (A= Ca,
Sr, Ba) yang diperoleh akan diuji dengan mengukur kemampuan dalam

mendegradasi metilen biru.

1.2 Rumusan Masalah
Bagaimana struktur kristal, morfologi, ukuran partikel, energi celah pita dan
aktivitas fotokatalitik senyawa ABi;Ta;Os (A= Ca, Sr, Ba) yang disintesis

menggunakan metode lelehan garam tunggal NaCl?



1.3  Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui struktur Kristal,
morfologi, ukuran partikel, energi celah pita dan aktivitas fotokatalitik senyawa
ABi,Ta;09 (A= Ca, Sr, Ba) yang disintesis menggunakan metode lelehan garam

tunggal NaCl.

1.4 Batasan Masalah
Berdasarkan tujuan masalah tersebut, batasan masalah dari penelitian ini
adalah:
a. Sintesis ABixTa,O9 (A= Ca, Sr, Ba) rasio molar ABi»Ta.O9 (A= Ca, Sr,
Ba)/NaCl = 1:7.

b. Suhu sintering yang digunakan adalah 850°C selama 6 jam.

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi ilmiah
baru mengenai struktur kristal, morfologi, ukuran partikel, energi celah pita dan
aktivitas fotokatalitik dari senyawa ABi>Ta;Og (A= Ca, Sr, Ba) yang disintesis

menggunakan metode lelehan garam tunggal NacCl.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Senyawa Aurivillius ABi2Ta209 (A= Ca, Sr, Ba)

Senyawa ABIi»Ta;O9 (A= Ca, Sr, Ba) termasuk ke dalam senyawa
Aurivillius dengan rumus umum [An.1BnOs+1] berlapis (Bi.O2)**. Kation Ta®*
memiliki 6 bilangan kordinasi yang mengikat ion-ion OZ, ion A dikelilingi oleh
empat oktahedral TaOs. Oleh karena itu, setiap ion A dikoordinasikan oleh 12 ion
O?%. Sedangkan lapisan (Bi,02)?* berada diantara struktur perovskit (Macquart,
dkk., 2001). Struktur senyawa ABi>Ta,O9 (A= Ca, Sr, Ba) di tampilkan pada

Gambar 2.1.

Gambar 2.1 Struktur kristal dari ABT: (a) BBT, dan (b) ABT (A= Ca, Sr)
(Li, dkk., 2008)

lon A-site berperan penting dalam menentukan transisi fasa pada senyawa

Aurivillius. Parameter kisi dan jenis struktur kristal dilaporkan berubah seiring
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meningkatnya jari-jari pada ion A-site (Ca < Sr < Ba). Struktur kristal senyawa ABT
(A= Ca, Sr) berbentuk ortorombik (kelompok ruang A2:am) dengan parameter Kisi
masing—masing senyawa adalah (a) CaBi>Ta>09 (CBT) adalah a = 0,5467 nm, b =
0,5427 nm, ¢ = 2,4931 nm, (b) SrBi>Ta,Oq (SBT) parameter kisinya adalah a =
0,5473 nm, b = 0,5527 nm, ¢ = 2,5031 nm. Sedangkan struktur kristal BaBi>Ta>Og
(BBT) berbentuk tetragonal (grup ruang I4/mmm) dengan parameter kisi BBT
adalah adalah a = 0,3954 nm, ¢ = 2,5487 nm. Parameter kisi semakin meningkat
seiring dengan meningkatnya jari-jari ion A-site. Difraktogram senyawa Aurivillius

ABT ditampilkan pada Gambar 2.2 (Li, dkk., 2008).

BaBi,Ta,0,

SrBi_,Ta:Oq

Intensitas (a.u)

20(°)
Gambar 2.2 Difraktogram senyawa Aurivillius ABT (Li, dkk., 2008)

ABT telah banyak dipelajari karena memiliki struktur yang beragam, tidak
beracun, stabil, metode yang digunakan sederhana dan memiliki sifat optik yang
tinggi (Li, dkk., 2008; Macquart, dkk., 2001). ABT memiliki sifat sebagai
ferroelektrik, dielektrik, piezoelektrik, fotoluminescene, dan fotokatalis. Sehingga

ABT sangat luas sekali aplikasinya sebagai dynamic random access memories
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(DRAM), field effect tansistors (FET), light-emitting diode (LED), sensor, water
splitting, dan pendegradasi polutan organik (Senthil & Panigrahi, 2019; Macquart,

dkk., 2001; Zhong, dkk., 2019).

2.2  Fotokatalis

Fotokatalis merupakan metode yang sederhana untuk mendegradasi polutan
organik dan membentuk produk akhir yang tidak berbahaya hanya dengan
menggunakan oksigen yang ada di atmosfer sebagai reaktannya. Fotokatalis banyak
digunakan karena memiliki beberapa keunggulan di antaranya, ekonomis, tidak
beracun, tidak menggunakan energi yang intensif, dan ramah lingkungan.
Fotokatalis didasarkan pada reaksi antara polutan dengan zat pereduksi dan
pengoksidasi (e- dan h™) dengan bantuan sinar UV atau sinar tampak pada
permukaan material fotokatalis (Zhu & Zhou, 2019).

Cahaya matahari merupakan sumber sinar UV atau sinar tampak yang dapat
dimanfaatkan untuk teknologi fotokatalis. Material fotokatalis menyerap sinar dan
memproduksi pasangan elektron-hole (e- dan h*) sehingga terjadi reaksi kimia
melalui proses reduksi dan oksidasi. Matahari sebagai sumber energi cahaya telah

dijelaskan melalui firman Allah Swt. dalam QS. Yunus (10) ayat 5:

W 3la s ek Ty el 55 1Al J5ea 85355 15 520l L o801 Jas 3050
REIEFPIE NN AR s

Artinya: “Dialah yang menjadikan matahari bersinar dan bulan bercahaya dan
ditetapkan-Nya manzilah-manzilah (tempat-tempat) bagi perjalanan

bulan itu, supaya kamu mengetahui bilangan tahun dan perhitungan
(waktu). Allah tidak menciptakan yang demikian itu melainkan dengan
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hak. Dia menjelaskan tanda-tanda (kebesaran-Nya) kepada orang-orang
yang mengetahui.”

Shihab (2002) menjelaskan bahwa Allah menjadikan matahari sebagai
dhiya’ yang artinya sinar yang tepancar dari matahari yang sangat menyilaukan
mata. Matahari dengan sinarnya merupakan sumber kehidupan, sumber panas dan
sumber tenaga yang dapat menggerakkan makhluk-makhluk Allah Swt. yang
diciptakan-Nya. Di sisi lain, dhiya’ dapat dipahami dalam arti jamak dapat pula
dalam arti tunggal. Ini mengisyaratkan bahwa sinar matahari bermacam-macam
walaupun sumbernya hanya satu. Bila dipahaminya sebagai tunggal, maka ia
menunjuk kepada sumber sinar dari dirinya sendiri, dan jika dipahami sebagai
jamak, maka ia menunjukkan aneka spektrum sinar matahari. Di mana spektrum
tersebut terdiri sinar gamma, sinar ultraviolet, sinar-X, sinar nampak (ungu, biru,
kuning, hijau, jingga, dan merah), sinar inframerah, microwave, dan gelombang
radio.

Mekanisme dalam reaksi fotokatalis dapat dijelaskan dengan empat langkah
(yang ditunjukan pada Gambar 2.3) (Zhu & Zhou, 2019):

(1) Penyerapan cahaya untuk menghasilkan pasangan elektron-hole
(1) Pemisahan muatan tereksitasi

(1) Transfer elektron-hole ke permukaan fotokatalis

(IV) Pemanfaatan muatan di permukaan untuk reaksi redoks

Energi celah pita merupakan energi yang dibutuhkan elektron untuk
melakukan eksitasi dari pita valensi menuju pita konduksi. Reaksi fotokatalis pada
material semikonduktor terjadi ketika radiasi foton dengan energi sama atau
melebihi dari celah pita maka akan mengakibatkan elektron tereksitasi dari pita

valensi menuju pita konduksi, meninggalkan hole dipita valensi. Elektron tersebut
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akan mengalami rekombinasi atau kembalinya elektron dari pita konduksi ke pita

valensi (Zhang, dkk., 2018).

v, O*

R N 11§

€ o h*
Gambar 2.3 Langkah—langkah dalam proses reaksi fotokatalis (Zhu & Wang, 2017)

Teknologi fotokatalis dapat diterapkan dalam berbagai aspek seperti
fotodegradasi polutan organik, water splitting, fotoreduksi CO., Lithium-ion
batteries (LIBs), dye-sensitized solar cells (DSSCs). Berdasarkan penyerapan
foton, energi celah pita dan waktu rekombinasi, senyawa Aurivillius menunjukkan
peningkatan kinerja fotokatalitik. Dilaporkan bahwa senyawa Aurivillius cocok
untuk fotodegradasi polutan organik, seperti rhodamine B, Phenol, methyl orange,

dan methylene blue (Lu, dkk., 2015; Moure, 2018).

2.3  Senyawa Auriviliius ABT Sebagai Material Fotokatalis

Senyawa Aurivillius ABT dilaporkan memiliki aktivitas fotokatalitik yang
baik dengan energi celah pita sebesar: (a) CBT adalah 3,67 eV (b) SBT adalah 3,64
eV (c) BBT adalah 3,52 eV. Uji fotokatalitik senyawa tersebut dalam proses water

splitting menunjukkan bahwa senyawa SBT dan CBT dengan struktur Kristal
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ortorombik memiliki aktivitas fotokatalitik lebih tinggi daripada BBT dengan
struktur kristal tetragonal (Li, dkk., 2008). Aktivitas fotokatalitik ditunjukkan pada

Gambar 2.4.

0.6
A CaBizTazo()
= o BaBi,Ta,0, .
E 0.4 | © SrBi,Ta,0, )
oﬁl
2 02} }
g s ©
= &
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Gambar 2.4. Aktivitas fotokatalitik water splitting ABi>,Ta;Oq (A= Ca, Sr, Ba)
(Li, dkk., 2008).

Tabel 2.1 Jumlah dan laju pembentukan Ho/O, untuk 0,2 gr SBT terdoping Y3*
Rata-rata pembentukan Jumlah total pembentukan

Komposisi (mmol/h™t) (mmol)
H> 02 H> 02
Sr1xY 2x3Bi2Ta20g 2,64 0,12 21,11 0,95
x =0,025 2,82 0,16 22,56 1,26
x =0,05 3,05 0,16 24,42 1,28
x=0,075 3,53 0,17 28,27 1,36
x=0,1 3,95 0,21 31,64 1,65

Senthil & Panigrahi (2019) mensintesis senyawa SBT terdoping Y®'
(SrxY2x3Bi2Ta209) menggunakan metode reaksi keadaan padatan. Jumlah
terbentuknya H./O2 menggunakan penangkap CH3OH/AgNOs untuk 0,2 g katalis
diperiksa secara terpisah dan hasilnya ditunjukkan pada Gambar 2.5 dan hasil

pengujian dirangkum dalam Tabel 2.1. Dilaporkan bahwa pembentukan H./O>
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meningkat secara linier selama durasi emperimental 8 jam untuk semua sampel
SrxY2x3Bi2Ta,0Og. Secara komparatif, sampel dengan komposisi x= 0,1 menunjukan
laju pembentukan H2/O> yang lebih tinggi. Hal ini disebabkan oleh distorsi kisi
mampu membuat semikonduktor feroelektik menangkap elektron-hole fotokatalis
di daerah permukaan yang telah dipisah, sehingga dapat dengan mudah berperan

dalam reaksi water splitting.

40
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Gambar 2.5 Aktivitas fotokatalitik water splitting SBT terdoping Y3*
(Senthil & Panigrahi, 2019)

Dalam penelitian yang lain, Senthil, dkk. (2016) mensintesis senyawa SBT
terdoping Ce** (SrBixxCesxaTa,0g) menggunakan metode reaksi keadaan padatan.
Dilaporkan bahwa SrBi>xCezwaTa,09 menghasilkan energi celah pita yang tinggi.
Celah pita meningkat secara bertahap dengan meningkatkan subtitusi Ce** dan
dalam pengamatan tersebut menunjukan bahwa subtitusi Ce** secara signifikan
mempengaruhi sifat fotokatalis. Material SrBi>«CeswaTa20g diuji aktivitas

fotokatalitik water splitting dengan menggunakan reagen metanol untuk
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memperkirakan aktivitas fotokatalitiknya. Laju pembentukan H» dirangkum dalam

Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Jumlah dan laju pembentukan H,/O, untuk 0,2 g SBT terdoping Ce**

Rata-rata pembentukan Jumlah total pembentukan
Komposisi (mmol/h™) (mmol)

H- 02 H» 02
SrBixxCesxaTaz09 2,64 0,12 21,11 0,95
x = 0,025 2,47 0,14 19,73 1,09
x =0,05 3,00 0,15 23,98 1,22
x = 0,075 3,46 0,17 27,65 1,36
x=0,1 4,64 0,20 37,11 1,58

Gambar 2.6 menunjukan ketergantungan waktu dari jumlah hidrogen yang
terbentuk pada SBT terdoping Ce** dalam larutan CHsOH/H0. Dilaporkan bahwa
pembentukan H2/O, meningkat secara linier untuk semua sampel SrBio-
xCesusTa209. Material SBT dengan jumlah doping dengan komposisi x= 0,1 g

menunjukan aktivitas yang jauh lebih tinggi dalam pembentukan Ho.

40

SrBi, Ce, Ta O, p
354

—a—x=

—ea— x = (.025
» —a—x=(.05 A

—v—x=0.075 / A
259 |—e—x=0.1 o /-

Pembentukan H, (mmol)
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Gambar 2.6 Aktivitas fotokatalitik water splitting SBT terdoping Ce**
(Senthil, dkk., 2016)
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2.4  Pengaruh Kation A Pada Sifat Fotokatalis
Jenis kation A-site berpengaruh terhadap energi celah pita disebabkan oleh
efek sterik dari kation A-site. Semakin besar ukuran kation A-site, volume sel unit
berubah dan menyebabkan ikatan B-O semakin panjang dan melemah.
Melemahnya ikatan kovalensi menyebabkan energi celah pita semakin berkurang.
Selain efek strerik, efek induktif berpengaruh terhadap energi celah pita. A-site yang
lebih elektronegatif akan menurunkan kepadatan elektron dari ikatan B-O yang
berdekatan, yang menyebabkan melemahnya ikatan B-O dan menyebabkan
penurunan pada energi celah pita (Hur, dkk., 2006).
Hojamberdiev, dkk., (2017) mensintesis senyawa LnTaON2 (Ln= La, Pr)
yang hasil karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS ditampilkan pada Gambar 2.7.
Dilaporkan bahwa energi celah pita dari material LnTaON> (Ln= La, Pr) masing-
masing adalah 1,95 dan 1,97 eV dan terjadi penyerapan di daerah sinar tampak

dengan panjang gelombang 650 nm.

Intensitas (a.u)

(athv)V

10 15 20 25
Photon energy / eV

200 300 400 500 600 700 800
Panjang gelombang (nm)

Gambar 2.7 Spektra UV-Vis DRS dari material LnTaON2 (Ln= La, Pr)
(Hojamberdiev, dkk., 2017)
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Aktivitas fotokatalitik water splitting material LnTaON2 (Lnh= La, Pr) dengan
menggunakan ko-katalis masing-masing dengan Pt (0,5% berat) dan CoOx (2%

berat) ditampilkan pada Gambar 2.8.

~
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= NDWh OO
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S
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Gambar 2.8 Aktivitas fotokatalitik material LnTaON> (Ln= La, Pr)
(Hojamberdiev, dkk., 2017)

Dilaporkan bahwa aktivitas fotokatalitik LaTaON: lebih tinggi daripada
PrTaON2 dengan masing-masing nilai pembentukan O adalah 66,9 dan 40,9 pumol.
PrTaON. menunjukan aktivitas fotokatalitik yang lebih rendah dibandingkan
dengan LaTaON karena tingginya cacat instrinsik yang terkait dengan kekosongan
anionik dan berkurangnya komposisi tantalum. Selain itu, adsorpsi dari N2
memberikan kontribusi tambahan terhadap aktivitas fotokatalitik. Suboksida dan

suboksinitrida dengan kekosongan anionik sering menunjukkan konduktivitas

logam yang berfungsi sebagai situs aktif.
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Gambar 2.9 Spektra UV-Vis DRS dari (a) SBN, dan (b) BBN (Wu, dkk., 2011)
Wu, dkk., (2011) mensintesis material ABizNb,Og (ABN) (A= Sr, Ba)

menggunakan metode citrate complex dengan variasi suhu. Dilaporkan bahwa
seiring dengan bertambahnya suhu kalsinasi, sampel ABN menunjukkan sedikit
pergeseran merah. Pergesaran ini disebabkan oleh meningkatnya ukuran partikel.
lon Sr dan Ba berpengaruh terhadap pembentukan struktur kristal sebagai kation di
situs A-site, namun ion tersebut tidak berkontribusi pada pembentukan energi celah
pita. Pita valensi terbentuk dari orbital O 2p sedangkan pita konduksi terbentuk dari

orbital Bi 6p dan orbital Nb 4d. Energi celah pita dari masing-masing suhu
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dirangkum dalam Tabel 2.3 dan karakterisasinya menggunakan UV-Vis DRS

ditampilkan pada Gambar 2.9 (a-b).
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Gambar 2.10 Aktivitas fotokatalitik dari (a) SBN, dan (b) BBN (Wu, dkk., 2011)

Aktivitas fotokatalitik material ABN diuji untuk mendegradasi methyl

orange dibawah sinar UV. Aktivitas fotokatalitik material ABN ditampilkan pada

Gambar 2.10 (a-b). Dilaporkan bahwa laju degradasi methyl orange meningkat

seiring dengan bertambahnya suhu kalsinasi dan semakin tinggi suhu kalsinasi

maka senyawa yang diperoleh memiliki derajat kristalinitas yang tinggi.

Kristalinitas yang baik dapat mengurangi laju rekombinasi dan dapat meningkatkan

aktivitas fotokatalitik. Selain itu, dilaporkan bahwa luas permukaan berpengaruh
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ternadap aktivitas fotokatalitik material ABN (A= Sr, Ba). Sampel SBN-750
memiliki laju degradasi lebih cepat daripada SBN-850 karena luas permukaan
SBN-750 yang besar. Secara keseluruhan, aktivitas fotokatalitik ABN ditentukan
oleh keseimbangan kristalinitas dan luas permukaan (Wu, dkk., 2011). Luas

permukaan ABN dirangkum pada Tabel 2.3.

Tabel 2.3 Luas permukaan BET dan energi celah pita sampel ABi2Nb2Og (A = Sr,
Ba) disintesis dengan metode kompleks sitrat dan reaksi keadaan padat

Sampel Kondisi sintesis (jam)  BET (m?/g) Eq (V)
SBN-650 650°C, 4 6,9 3,54
SBN-750 750°C, 4 35 3,51
SBN-850 850°C, 4 2,2 3,48
SBN-SSR Reaksi keadaan padat 1,7 3,44
BBN-650 650°C, 4 6,5 3,51
BBN-750 750°C, 4 33 3,46
BBN-850 850°C, 4 1,9 3,39
BBN-SSR Reaksi keadaan padat 1,2 3,34

Cai, dkk., (2005) melakukan perhitungan secara teori material ABT dengan
metode full potential linearized augmented plane wave (FLAPW) dengan fungsi
basis orbital lokal. Total density of state (DOS) dari ABT ditunjukan pada Gambar
2.11. Dilaporkan bahwa pita valensi dan pita konduksi dibentuk oleh orbital O 2p
dan Ta 5d dengan energi celah pita ABT (A= Ca, Sr, Ba) masing-masing adalah 2,9;
2,7; dan 2,0 eV. Energi celah pita menurun seiring dengan meningkatnya kation A-
site. Penurunan energi celah pita ini berasal dari hibridisasi kuat antara orbital Ta

5d dan O 2p.
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Gambar 2.11. Perhitungan total density of state (DOS) dari ABT
(Cai, dkk., 2005)

Li, dkk., (2008) mensintesis material ABT (A= Ca, Sr, Ba) menggunakan
metode reaksi keadaan padatan. Dilaporkan bahwa sudut ikatan mempengaruhi
aktivitas fotokatalitik. Untuk ABT (A= Ca, Sr), sudut ikatan Ta-O-Ta meningkat
seiring meningkatnya ukuran kation A. Sudut ikatan ABT (A= Ca, Sr) masing-
masing adalah 152,3131 dan 145,3821°. Hal ini menunjukan bahwa meskipun ABT
(A= Ca, Sr) memiliki struktur kristal yang serupa, pasangan elektron dan hole
bergerak lebih mudah ketika sudut ikatan Ta-O-Ta lebih besar. Pergerakan
pasangan elektron dan hole mempengaruhi aktivitas fotokatalitik karena lebih

mudah mencapai ke permukaan tempat terjadinya reaksi fotokatalitik.

2.5  Pengaruh Morfologi Partikel Terhadap Aktivitas Fotokatalitik
Aktivitas fotokatalitik material semikonduktor dipengaruhi oleh morfologi
dan ukurannya. Luas permukaan yang tinggi, tipis, struktur berongga, dan tersusun

rapi dapat meningkatkan penyerapan cahaya dalam aktivitas fotokatalitik. Sifat-
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sifat tersebut memungkitkan percepatan migrasi pasangan elektron dan hole ke
permukaan sehingga mengurangi penggunaan dosis fotokatalis (He, dkk., 2008).
Zhang & Zhu (2005) mensintesis senyawa Bi>WOe dengan menggunakan metode
Hidrothermal dan metode reaksi keadaan padatan. Gambar SEM dengan variasi
suhu ditampilkan pada Gambar 2.12. Partikel Bi;WOe yang diperoleh melalui
metode Hidrothermal adalah square nanoplate sedangkan partikel Bi,WOe yang
diperoleh melalui metode reaksi keadaan padatan adalah irreguler shape. Tabel 2.4
menunjukan area permukaan BET dan tingkat laju adsorpsi masing-masing sampel.
Dijelaskan bahwa partikel Bi,WOe yang diperolen melalui metode Hidrothermal
memiliki area permukaan BET jauh lebih besar dan dapat lebih efisien menyerap
molekul RhB daripada partikel Bi2\WOs yang menggunakan metode reaksi keadaan

padatan.

(@

x &
19 S0nm i 50nm| 188 50nm|
Gambar 2.12 Morfologi partikel Bi;WOe dengan variasi suhu: (a) prekursor, (b)
120, (c) 140, (d) 160, (e) 180, (f) 200, (g) 220, dan (h) 240°C (Zhang
& Zhu, 2005)
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Tabel 2.4 Ukuran, luas Permukaan BET, dan persentase adsorpsi dari Sampel
dengan variasi suhu

Bi,WOs Bi,WOs dengan metode hidrothermal
Sampel dengan
metode  120°C  140°C  160°C  180°C  200°C  220°C  240°C
SSR
Panjang
tepi (nm) ~50 ~50 ~100 ~200 ~200 -
Luas

permukaan 124 3258 2464 2285 2097 21,34 19,63 17,08
BET (m?/g)

Aktivitas fotokatalitiknya material BioWOs diuji untuk mendegradasi
rhodamin B (RhB) dan ditampilkan pada Gambar 2.13. Dilaporkan bahwa RhB
dapat terdegradasi secara alami, tetapi laju degradasinya sangat lambat. Diantara
sampel variasi suhu, hanya sampel dengan suhu 120°C yang menunjukan aktivitas
yang lebih rendah daripada sampel yang disiapkan dengan metode reaksi keadaan
padatan. Banyak cacat dapat bertindak sebagai pusat rekombinasi lubang elektron,
sehingga aktivitas fotokatalitik rendah. Sebelum suhu 200°C, semakin tinggi suhu,
semakin tinggi aktivitas fotokatalitik.tetapi diatas 160°C, efek suhu tidak terlalu
berpengaruh. Aktivitas fotokatalitik hanya meningkat sedikit, dan aktivitas
fotokatalitik tertinggi diperoleh pada suhu 200°C. Namun, ketika suhu semakin
meningkat, aktivitas fotokatalitik menurun. Hal ini disebabkan oleh fase kristal
yang lebih buruk dan konsisten. Tetapan laju reaksi dengan suhu bervariasi 120;
140; 160; 180; 200; 220; 240°C masing-masing adalah 0,0058; 0,0144; 0,0231;
0,0244; 0,0298; 0,0254; 0,0209 menit™. Sebaliknya, laju reaksi dari sampel Bi,WOg

dengan menggunakan metode reaksi keadaan padatan hanya 0,0101 menit™.
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Gambar 2.13 Aktivitas fotokatalitik senyawa Bi;WOs (Zhang & Zhu, 2005)

He, dkk., (2014) mensintesis senyawa BisTizO12 (disimbolkan BTO)
dengan menggunakan metode lelehan garam campur NaCl dan KCI dan
dibandingkan dengan metode reaksi keadaan padatan. Gambar SEM sampel yang
diperoleh dari sintesis dengan metode lelehan garam campuran NaCl dan KCI
ditampilkan pada Gambar 2.14 (b-h). Dapat diketahui bahwa bentuk partikel yang
diperoleh cukup seragam. Dengan penambahan jumlah garam, bentuk sampel BTO
berubah dari bentuk fragmentary rectangular nanosheets dengan pinggiran yang
tidak teratur menjadi inerratic rectangular nanosheets. Sedangkan gambar SEM
partikel yang diperoleh dari metode reaksi keadaan padatan ditampilkan pada
Gambar 2.14 (a) Dapat diketahui bahwa bentuk partikel yang diperoleh adalah

irregular shape.
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Gambar 2.14 Morfologi partikel BTO (a) menggunakan metode reaksi keadaan
padatan dan menggunakan metode lelehan garam: (b) BTO-4, (c)
BTO-8, (d) BTO-16, (e) BTO-32, (f) BTO-40 (g), BTO-50, dan (h)
BTO-60 (He, dkk., 2014)

Aktivitas fotokatalitik material BTO diuji untuk mendegradasi RhB yang
ditampilkan pada Gambar 2.15. Dilaporkan bahwa sampel BTO yang menggunakan
metode lelehan garam (disimbolkan dengan BTO-M) memiliki aktivitas
fotokatalitik yang lebih tinggi dibandingkan dengan sampel BTO yang diperoleh
dari mettode reaksi keadaan padatan. Luas permukaan sangat mempengaruhi sifat
fotokatalitik BTO. Sampel yang menggunakan metode lelehan garam memiliki luas
permukaan yang lebih besar daripada sampel BTO yang diperoleh dari reaksi
keadaan padatan. Luas permukaan yang lebih besar dapat menyediakan lebih

banyak situs permukaan aktif yang digunakan untuk reaksi fotokatalitik dan
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peningkatan luas permukaan meningkatkan efisiensi kuantum transfer muatan antar

muka (He, dkk., 2014). Luas permukaan material BTO dirangkum dalam Tabel 2.5

Tabel 2.5 Luas Permukaan BET sampel BTO

Sampel BTO-0 BTO-4 BTO-8 BTO- BTO- BTO- BTO- BTO-
16 32 40 50 60

Luas permukaan 1,425 2,303 3,129 3,582 5,12 6,023 6,467 6,277

BET (m?/g)
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Gambar 2.15 Aktivitas fotokatalitik senyawa BTO (He, dkk., 2014)

2.6 Metode Lelehan Garam

Metode lelehan garam dapat digunakan untuk berbagai jenis oksida logam.
Metode lelehan garam memiliki kelebihan di antaranya adalah stabil pada suhu
tinggi, tekanan uap yang rendah, rentang suhu pengoperasian yang luas,
menghasilkan limbah yang minimal, mudah dilakukan, dan membutuhkan biaya
bahan yang murah. Jenis garam yang digunakan untuk metode lelelah garam berupa
garam tunggal contohnya adalah NaCl, KCI, MgCl,, dan lain-lain. Selain garam
tunggal adapula garam campuran yang dapat digunakan antara lain: K>COs—

Na,COs, NaCIl-KCI, NaNO3:—KNO3-NaNO: (Kuchibhotla, dkk., 2020). Garam
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yang garam cair memungkinkan untuk transportasi transfer massa yang lebih cepat
dalam fase cair dengan cara konveksi dan difusi. Metode lelehan garam
menghasilkan produk dengan kristalinitas yang lebih baik dan dapat mengontrol
morfologi produk, di mana morfologi partikel dapat mempengaruhi aktivitas
fotokatalitik karena reaksi fotokatalitik terjadi dipermukaan partikel (Dong, dkk.,
2016).

Peran garam cair adalah (1) untuk meningkatkan laju reaksi dan
menurunkan suhu reaksi; (2) meningkatkan derajat homogenitas (distribusi unsur-
unsur pokok dalam larutan padat); (3) untuk mengontrol ukuran partikel; (4) untuk
mengontrol bentuk partikel; dan (5) untuk mengontrol keadaan aglomerasi. Tujuan
utama penggunaan sintesis garam cair adalah (1) menyiapkan bubuk untuk sintering
dan (2) untuk menyiapkan partikel anisometrik (Kimura, 2011).

Proses pertumbuhan kristal menggunakan metode lelehan garam
ditampilkan pada Gambar 2.16. Pada tahap I, oksida reaktan dan prekursor yang
sesuai dengan senyawa yang diinginkan dicampur dengan garam yang diinginkan
(misalnya, NaCl, KCI). Pada tahap Il, campuran dipanaskan pada suhu di atas titik
leleh medium garam untuk membentuk fluks cair. Pada suhu ini, molekul prekursor
menyebar, berdisosiasi, menyusun ulang, dan kemudian berdifusi dengan cepat ke
seluruh garam. Pada tahap I11, partikel produk mulai terbentuk nukleasi dan tumbuh
melalui proses presipitasi larutan. Karakteristik serbuk produk dikontrol dengan
memilih suhu dan durasi pemanasan. Massa yang bereaksi didinginkan sampai suhu
kamar dan dicuci dengan pelarut yang sesuai (air biasanya digunakan) untuk
menghilangkan garam. Serbuk oksida kompleks dapat diperoleh setelah

pengeringan, dan mereka memiliki beberapa karakteristik unik dibandingkan
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dengan yang diperoleh dengan metode lain seperti reaksi keadaan padat (Xue, dkk.,

2018).

Oksida Garam Garam mencair

Tahap 1 Tahap 11 Tahap 111

Gambar 2.16 Ilustrasi skematis dari tahapan proses utama metode lelehan garam
(Xue, dkk., 2018)

Marella (2017) berhasil mensisntesis senyawa BisTizO12 menggunakan
metode lelehan garam dengan variasi suhu. Gambar SEM senyawa BisTizO12 yang
disintesis dengan lelehan garam ditampilkan pada Gambar 2.17. Dilaporkan bahwa
morfologi yang diperoleh pada suhu 800 dan 850 °C (Gambar 2.17 (a) dan (b))
adalah plate-like dengan ukuran partikel yang masih relatif kecil dan masih
terbentuk agregat. Sedangkan pada suhu 900 dan 950 °C (Gambar 2.17 (c) dan (d))
morfologi yang terbentuk adalah plate-like dengan ukuran partikel semakin
membesar dan agregat mulai berkurang. Hal ini dipengaruhi oleh semakin

meningkatnya suhu energi permukaan dan luas permukaan akan meningkat.
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© ~7 ()
Gambar 2.17 Gambar SEM yang disintesis dengan metode lelehan garam pada
suhu (a) 800, (b) 850, (c) 900, (d) 950 °C (Marella, 2017)

2.7  Sintesis Senyawa Aurivillius dengan Metode Lelehan Garam

Sintesis senyawa Aurivillius dengan metode lelehan garam telah banyak
dilakukan berbagai pihak. Zhang, dkk., (2018) berhasil mensintesis senyawa
ABIi2Nb209 (ABN) (A= Ca, Sr, Ba). Difraktogram senyawa produk yang diperoleh
ditampilkan pada Gambar 2.18 dan menunjukkan bahwa tidak ditemukan pengotor.
CBN dan SBT (Gambar 2.18 (a-b)) berbentuk ortorombik dengan kelompok ruang
A2;am. Sedangkan BBT berbentuk tetragonal dengan grup ruang l4/mmm.
Kemudian pola XRD ABN yang menggunakan metode lelehan garam (ABN-MSM)
dibandingkan dengan ABN yang menggunakan metode reaksi keadaan padatan

(ABN-SSR).



29

—
(@) E (b)
. . P = 8 8 ~ 2o B o
-3 -~ -0 e - = s aa
§ § gz gg:egd § § g5/88 g§E:ie
= e AN XV ) =M I
z CBN(MSM)-1 = SBN(MSM)-1000
S S
w W L.,L._.__A_A_.._LA__ @ | A ey I3 0 (e e
= CBN(MSM)-950 = SBN(MSM)-950
b1 =
4 2 | L Al ARk A
S CBN(MSM)-200 2 J SBN(MSM)-900
= A A PR T =
i . CBN(MSM)-850 ol A LA LA A
J l SBN(MSM)-850
i~ s s o
CBN{SSR)-850
T T T T T SBN(SSR)-850
10 20 30 40 50 60 T T v v T
10 20 30 40 50 60
20 (°) 20(°)
@
(c) £ 5
& - = = _~§ -
§ § g8 E3%3¢8 g §
- B TP B, & SR~
= ' BBN(MSM)-1000
— )
S— e — N U S SR S— —
g l BBN(MSM)-950
'E i 3 A‘_‘ A —
= BBN(MSM)900
= -
—_ J BBN(MSM)-850
A il
BBN(SSR)-850

10 20 30 40 50 60
20 (%)
Gambar 2.18 Difraktogram ABN disiapkan dengan metode lelehan garam dan
reaksi keadaan padat (SSR): (a) CBN, (b) SBN, dan (c) BBN (Zhang,
dkk., 2018)

Dilaporkan bahwa hasil yang diperoleh dengan metode lelehan garam pada
suhu yang sama memiliki puncak difraksi yang lebih tajam, yang berarti metode
lelehan garam berkontribusi untuk memperoleh butiran kristal ABN dengan kristal
yang lebih baik daripada reaksi keadaan padatan. Seperti yang ditunjukkan pada
Gambar 2.18 (a), intensitas (002), (004), (008) dan (0010) puncak difraksi CBN
(MSM)-X menjadi lebih tajam dengan peningkatan suhu, sedangkan intensitas
puncak difraksi dominan (115) untuk sampel CBN (MSM)-X pada 20 = 29° tidak
memiliki perubahan yang jelas. Ini menunjukkan suhu garam cair tidak memiliki

efek yang jelas pada kristalinitas CBN (MSM)-X, tetapi berdampak pada
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pertumbuhan (00l) secara signifikan. Perubahan puncak difraksi (00l) dengan
peningkatan suhu garam cair menunjukkan bahwa CBN (MSM)-X yang disintesis
memiliki orientasi yang lebih disukai di sepanjang bidang (00Il). Seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 2.18 (b) dan (c), intensitas (00l) puncak difraksi SBN
(MSM)-X dan BBN (MSM)-X sampel juga meningkat secara signifikan
dibandingkan dengan sampel yang disiapkan oleh reaksi keadaan padatan. Namun,
puncak difraksi (00l) dari SBN (MSM)-X dan BBN (MSM)-X memiliki sedikit
penurunan pada suhu tinggi, menunjukkan bahwa pertumbuhan sepanjang bidang
(00l) SBN (MSM)-X dan BBN (MSM)-X butiran kristal terhalang pada suhu tinggi.

Mikrograf senyawa ditunjukan pada Gambar 2.19. Dilaporkan bahwa
senyawa CBN yang menggunakan metode reaksi keadaan padatan menunjukan
morfologi yang tidak teratur dengan ukuran partikel 3 um. Sedangkan hasil berbeda
ditunjukan pada senyawa CBN dan ABN (A= Sr, Ba) yang menggunakan metode
lelehan garam menunjukan bahwa butiran memiliki struktur seperti plane-like

dengan garis rectangular (Zhang, dkk., 2018)
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Gambar 2.19 Morfologi partikel (a) CBN (dengan metode reaksi keadaan padatan),
(b) CBN (dengan metode lelehan garam) (c) SBN (dengan metode
lelehan garam), dan (d) BBN (dengan metode lelehan garam) (Zhang,
dkk., 2018)

Guaderrama, dkk., (2006) berhasil mensintesis senyawa BisTisFe2O1s.
Difraktogram senyawa produk yang diperoleh ditampilkan pada Gambar 2.20 (a).
Dilaporkan bahwa material BisTisFe2O1g berhasil diperoleh dan tidak ditemukan
pengotor. Struktur BisTisFe>O1s berbentuk ortorombik dengan grup ruang F2mm.
Mikrograf senyawa ditunjukan pada Gambar 2.20 (b). Dilaporkan bahwa morfologi

senyawa BigTisFe2O1g adalah plate-like.



32

Bi Ti,Fe,0,, a.

Yobs
— Ycal
1000 Yobs-Ycal

w:ul /MLLMLM.M__________

J-L%A,H_LH%M O

T T T 1
20 4D 60 80 100 12D 140

260 ()

Intensitas (a.u)

Gambar 2.20 (a) leraktogram BIeTI3FEzO18, (b) Morfologi patikel BigTisFe2O1s
(Guaderrama, dkk., 2006)
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METODE PENELITIAN

3.1  Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan pada bulan November 2020 — Maret 2021 yang
bertempat di Laboratorium Kimia Anorganik Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan

Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.21 Alat

Alat yang digunakan antara lain, seperangkat alat gelas, mortar agate,
neraca analitik, tanur, hotplate, oven, seperangkat instrumen XRD, seperangkat
instrumen SEM-EDS, seperangkat instrumen UV-Vis, seperangkat instrumen UV-
Vis DRS, dan reaktor fotokatalis dengan lampu blacklight blue, dan daya sebesar

40 watt.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakn antara lain SrCOs (Aldrich, 99% serbuk), CaCOs
(Aldrich, 99% serbuk), BaCOs (Aldrich, 99% serbuk), Ta.Os (Aldrich, 99%
serbuk), BiO3 (Aldrich, 99% serbuk), NaCl (Aldrich, 99% serbuk), AgNOs;

(Aldrich, larutan 2,5%), aseton, dan akuades.

33
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3.3 Rancangan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan metode deskriptif kualitatif. Tahapan
dimulai dengan proses pengadaan bahan dan alat, perhitungan dan penimbangan
jumlah bahan, penggerusan material awal, proses homogenasi, serta proses
pemanasan awal dengan suhu di bawah titik lelen garam yang bertujuan untuk
menaikkan titik didih dari komponen yang bereaksi. Kemudian, sintesis senyawa
aurivillius lapis dua ABi>Ta,O9 dimana dilakukan variasi pergantian di kation A
dengan unsur kalsium, stronsium, dan barium dengan mengunakan metode lelehan
garam tunggal NaCl pada suhu 810, dan 850 °C, kemudian dilanjutkan dengan
pendinginan sampai suhu ruang, dan penghilangan kadar garam dengan air panas.
Karakterisasi sampel yang telah disintesis mencakup, (a) karakterisasi dan
analisa produk sintesis menggunakan instrumen XRD untuk mengetahui struktur
yang terbentuk, (b) karakterisasi dan analisa morfologi, dan ukuran partikel produk
menggunakan instrumen SEM-EDS, dan (c) penentuan energi celah pita produk
menggunakan instrumen UV-Vis DRS. Selanjutnya uji aktivitas fotokatalitik
mencakup (a) pengujian kestabilan larutan metilen biru, (b) pengujian adsorpsi-
desorpsi produk sintesis, dan (c) pengujian aktivitas fotokatalitik produk sintesis
terhadap pendegradasian senyawa organik metilen biru menggunakan reaktor

fotokatalis.

3.4  Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan tahapan-tahapan sebagai berikut:

a. Tahap preparasi bahan dan pemanasan awal.
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b. Tahapan sintesis ABT (A= Ca, Sr, Ba) dengan metode lelehan garam tunggal
NaCl.

C. Tahapan proses karakterisasi menggunakan XRD, SEM-EDS, dan UV-Vis
DRS.

d. Tahapan uji aktivitas fotokatalitik dengan menggunakan larutan metilen

biru.

3.4  Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Bahan dan Pemanasan Awal

Dalam penelitian ini senyawa ABT (A= Ca, Sr, Ba) disintesis sebanyak 4
gram. Prekursor SrCOs;, CaCOs, BaCOs, Bi20Os, dan TaOs yang digunakan
dirangkum dalam Tabel 3.1. Prekursor kemudian dihomogenkan dengan digerus
menggunakan mortar agate selama satu jam. Sampel kemudian dipanaskan pada

suhu 700 °C selama enam jam.

Tabel 3.1 Massa tiap reaktan hasil perhitungan
Target Massa Massa pereaksi (gram)

Senyawa target
SrCO; CaCO; BaCOs BizOs Ta,05 NaCl

(gram)
SrBi;Ta;0y 4 0,5838 - - 1,8427 1,7475 1,6178
CaBi;Ta;09 4 - 0,4153 - 1,9336 11,8337 1,6976
BaBi;Ta;0q 4 - - 0,7438 11,7564 11,6657 1,5420

3.4.2 Sintesis ABT (A= Ca, Sr, Ba) Dengan Metode Lelehan Garam
Sampel dan garam dengan perbandingan mol produk dan garam 1:7

dihomogenkan dengan cara digerus dalam mortar agate selama satu jam. Campuran
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kemudian dipanaskan menggunakan tanur pada suhu 810, dan 850°C selama 6 jam.
Sampel kemudian dikeluarkan dari dalam tanur dan disaring dengan menggunakan
kertas saring dalam corong gelas. Produk kemudian dicuci dengan air panas secara
berulang kali untuk menghilangkan garam NaCl dan dikeringkan menggunakan

oven pada suhu 90°C selama 3 jam.

3.4.3 Karakterisasi Sampel Produk ABT (A= Ca, Sr, Ba)
3.4.3.1 Karakterisasi ABT (A= Ca, Sr, Ba) Menggunakan Instrumen XRD

Karakterisasi XRD bertujuan untuk menganalisa produk sintesis dan
struktur kristalnya. Pengukuran dilakukan pada suhu kamar menggunakan XRD

dengan radiasi Cu Ka (40 kV, 20 mA) pada rentang 26 = 10-80°.

3.4.3.2 Karakterisasi ABT (A= Ca, Sr, Ba) Menggunakan Instrumen SEM-
EDS

Karakterisasi SEM-EDS bertujuan untuk menganalisa morfologi dan
topografi partikel, struktur partikel, dan ukuran. Produk hasil sintesis kemudian
ditempatkan 50 mg sampel pada sampel holder. Kemudian ditempatkan pada
instrumen SEM-EDS dan dilakukan analisa menggunakan instrumen SEM-EDS

dengan pembesaran 3.000-10.000 kali (Chen, dkk., 2014).

3.4.3.3 Karakterisasi ABT (A= Ca, Sr, Ba) Menggunakan UV-Vis DRS
Karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS dilakukan untuk mengetahui

energi celah pita dan serapan sinar dari material hasil sintesis. Sampel yang akan

dikarakterisasi dalam bentuk serbuk halus ditempatkan pada sample holder

kemudian diukur persentase reflektansinya pada 200—800 nm.
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3.4.4 Analisis Data
3.4.4.1 Analisis Data XRD

Data yang diperoleh dari karakterisasi menggunakan XRD adalah pola
difraksi sinar-X yang selanjutnya akan dibandingkan dengan standar ABT (A= Ca,
Sr, Ba) yang terdapat pada database Joint Committee on Powder Diffraction
Standards (JCPDS). Selain itu dari data difraksi sinar-X juga dapat menunjukkan

kristalinitas dan kemurnian ABT hasil sintesis.

3.4.4.2 Analisis Data SEM-EDS

Hasil karakterisasi SEM-EDS berupa morfologi, ukuran partikel, dan
komposisi unsur-unsur penyusun senyawa ABT. Gambar hasil karakterisasi diolah
menggunakan software image-J (http://wsr.imagej.net/distros/win/ij153-win-
java8.zip). Dari semua data akan dibandingkan morfologi partikel yang terbentuk
untuk mengetahui pengaruh A-site terhadap morfologi, ukuran partikel, dan

komposisi senyawa.

3.4.4.3 Analisis Data UV-Vis DRS
Hasil karakterisasi dengan UV-Vis DRS berupa data reflektansi. Data
reflektansi dianalisa menggunakan persamaan Kubelka-Munk yang ditunjukkan

pada Persamaan 3.1.

Rl G (3.1)

N

dengan F(R) adalah faktor Kubelka-Munk, K adalah koefisien absorbs molar, S
adalah koefisien scattering, dan R adalah nilai reflektan yang diukur. Nilai energi
celah pita ditentukan dari membuat plot antara antara energi foton (hv) (sebagai

sumbu x) dan (F(R).hv)" (sebagai sumbu y). Energi foton (hv) bisa dihitung dari
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data panjang gelombang yang terukur, di mana 4v = hc/A dengan c adalah tetapan
cahaya dan h adalah tetapan plank. Energi celah pita dihitung secara regresi linier

pada nilai x (hv = energi celah pita) ketikay = 0.

3.4.5 Uji Aktivitas Fotokatalitik

Uji aktivitas fotokatalitik dilakukan untuk mengetahui pengaruh material
fotokatalis ABT (A= Ca, Sr, Ba) terhadap kemampuan mendegradasi metilen biru
dengan penyinaran UV. Pengujian degradasi metilen biru menggunakan reaktor
fotokatalis buatan sendiri dengan volume 64 cm® dan lampu UV komersial

sebanyak 9 buah.

3.4.5.1 Pembuatan Larutan Induk Metilen Biru

Dilarutkan 500 mg metilen biru murni dengan menambahkan akuades
dalam labu ukur 500 mL hingga tepat tanda batas dan dihomogenkan. Sehingga,
diperoleh larutan induk 1000 ppm. Kemudian, disimpan larutan induk metilen biru

di dalam lemari reaktor fotokatalis buatan mandiri.

3.4.5.2 Pembuatan Kurva Standar Untuk Spektroskopi UV-Vis

Larutan metilen biru digunakan dengan variasi 1-8 ppm dengan rentang 1
ppm (dari pengenceran larutan induk 1000 ppm metilen biru dengan akuades)
sebanyak 100 ml. kemudian larutan tersebut diukur absorbansinya pada panjang
gelombang maksimum menggunakan spekroskopi UV-Vis. Dari hasil pengukuran
kurva standar akan diperoleh persamaan regresi linier antara absorbansi (A) dengan

konsentrasi (c).
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3.4.5.3 Pengujian Kestabilan Larutan Metilen Biru
Pengujian dilakukan pada larutan metilen biru 6 ppm sebanyak 100 mL. (a)
Pada daerah tanpa lampu UV, dimasukkan 100 mL larutan metilen biru ke dalam
fotoreaktor selama 0; 20; 40; 60; dan 80 menit penyimpanan. Kemudian dilakukan
pengukuran serapan larutan hasil absorbansi metilen biru menggunakan
spektrofotometer UV-Vis, (b) Pada daerah terpapar lampu UV, dimasukkan 100
mL larutan metilen biru ke dalam fotoreaktor selama 0; 20; 40; 60; dan 80 menit
penyimpanan dengan menggunakan lampu blacklight blue. Kemudian dilakukan
pengukuran serapan larutan hasil absorbansi metilen biru menggunakan

spektrofotometer UV-Vis.

3.4.5.4 Pengujian Kesetimbangan Adsorpsi-Desorpsi Senyawa ABT (A= Ca,
Sr, Ba)

Pengujian dilakukan pada sampel katalis ABT (A= Ca, Sr, Ba) larutan
metilen biru 6 ppm sebanyak 100 mL dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL.
Kemudian ditambahkan katalis CBT sebanyak 0,1 gram. Selanjutnya campuran
tersebut dimasukkan ke dalam reaktor fotokatalis dan diaduk selama 30 menit
penyimpanan tanpa cahaya untuk memastikan terjadi kesetimbangan adsorpsi-
desorpsi. Kemudian, larutan diamkan untuk mengendapkan katalis. Kemudian
dilakukan pengukuran serapan larutan hasil absorbansi metilen biru menggunakan
spektrofotometer UV-Vis. Kemudian dilakukan langkah yang sama untuk katalis

SBT dan BBT.
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3.4.5.5 Pengujian Aktivitas Fotokatalitik
Pengujian dilakukan pada sampel katalis ABT (A= Ca, Sr, Ba). Larutan
metilen biru 6 ppm sebanyak 100 mL dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL.
Kemudian ditambahkan katalis CBT sebanyak 0,1 gram dengan kondisi pH netral.
Selanjutnya campuran tersebut dimasukkan ke dalam reaktor fotokatalis dan diaduk
selama 30 menit penyimpanan tanpa cahaya untuk memastikan terjadi
kesetimbangan adsorpsi-desorpsi, kemudian dilakukan menggunakan lampu
blacklight blue dengan panjang gelombang 365 nm, dan P = 40 Watt selama 0, 20,
40, 60, 80 menit dengan menggunakan lampu blacklight blue dengan panjang
gelombang 365 nm, dan P = 40 Watt. Setelah dilakukan penyinaran, larutan
diamkan untuk mengendapkan 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. Aktivitas fotodegradasi metilen biru dilakukan dengan
membandingkan absorbansi awal dan absorbansi setelah limbah didegradasi secara
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum. Kemudian
dilakukan langkah yang sama untuk katalis SBT dan BBT. Hasil data pengukuran

degradasi akan diperoleh hubungan antara komposisi katalis, dengan % degradasi.



BAB IV
PEMBAHASAN
Senyawa ABixTaxO9 (A= Ca, Sr, Ba) disintesis menggunakan metode
lelehan garam tunggal NaCl pada suhu 810 dan 850 °C selama 6 jam. Hasil sintesis
dikarakterisasi menggunakan (a) XRD untuk mengidentifikasi fasa yang terbentuk,
(b) SEM-EDS untuk mengetahui morfologi, ukuran partikel, dan kandungan unsur
senyawa, (c) UV-Vis DRS untuk mengetahui energi celah pita. Sampel yang

diperoleh diuji aktivitas fotokatalitiknya dalam mendegradasi larutan metilen biru.

4.1  Sintesis Senyawa ABi2Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) dengan Metode Lelehan
Garam

Sintesis senyawa ABi>Ta>Og (A= Ca, Sr, Ba) dilakukan dengan mereaksikan
ACOz3 (A= Ca, Sr, Ba), Bi203, dan Ta.0s dengan menggunakan metode lelehan
garam tunggal NaCl. Pemanasan awal dilakukan pada suhu 700 °C selama 6 jam
tanpa garam yang bertujuan untuk mencegah penguapan prekursor Bi2Os.
Selanjutnya, ditambahkan garam NaCl sebagai media reaksi dan dipanaskan pada
suhu 810 dan 850 °C selama 6 jam. Suhu tersebut berada diatas titik leleh NaCl
(801 °C) yang diharapkan akan menjadi media reaksi antar prekursor. Sampel
sebelum dan sesudah sintesis ditampilkan pada Gambar 4.1

Dapat diketahui bahwa terjadi perubahan warna sampel dari sebelum
dikalsinasi berwarna kuning pudar berubah menjadi, (a) CaBi>Ta2O9 berwarna
putih, (b) SrBi>Ta,Og berwana kuning pucat, dan (c) BaBi>Ta,Og berwarna kuning.
Perubahan warna selama proses kalsinasi mengindikasikan bahwa telah terjadi
reaksi kimia. Persamaan reaksi yang terjadi ditampilkan pada persamaan 4.1-4.3.

CaCOz+ Bi20O3+ Ta20s5 — CaBi2Ta209 + CO2..vvvviiviiiiieeeeceaa 4.1)
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SrCOz+ Bi203+ Ta205 — SrBizTaz0g9 + CO2..cvvvivviciiiiececee 4.2)

BaCOs3+ Bi203+ Ta20s5 — BaBi2Taz0O9+ COo2. v (4.3)

4.2 Karakterisasi Senyawa ABi2Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) Menggunakan XRD

Difraktogram senyawa ABi;Ta;09 (A= Ca, Sr, Ba) ditampilkan pada
Gambar 4.2 dan dicocokkan dengan menggunakan standar Joint Committee on
Powder Diffraction Standards (JCPDS) No. 490608 yang mengacu pada penelitian
yang dilakukan oleh Li, dkk. (2008), hasil perbandingan menunjukkan bahwa
terjadi kesesuaian pola pada daerah 26 yang identik dengan senyawa ABi>Ta>Og
(A= Ca, Sr, Ba).

Pada sampel ABi>Ta>09 (A= Ca, Sr, Ba) masih ditemukan beberapa puncak
yang tidak sesuai dengan standarnya yang kemudian dianggap fasa pengotor. Fasa
pengotor yang terbentuk pada masing-masing sampel berupa (a) CaBi>TaOg
ditemukan fasa CaBi.Os yang dapat diidentifikasi dengan keberadaan puncak
difraksi pada 26 (°): 33,58; 47,82; 48,79, (b) SrBi>Ta,Og ditemukan fasa Tao,70301,65
yang dapat diidentifikasi dengan keberadaan puncak difraksi pada 26 (°): 24,81,
fasa TaO1,6 yang dapat diidentifikasi dengan keberadaan puncak difraksi pada 26
(°): 51,71 dan fasa Sro19BiogO1,4 yang dapat diidentifikasi dengan keberadaan
puncak difraksi pada 20 (°): 52,55, (¢) BaBi>Ta2Og ditemukan fasa Ta>Os yang
dapat diidentifikasi dengan keberadaan puncak difraksi pada 26 (°): 24,69, BisO7
yang dapat diidentifikasi dengan keberadaan puncak difraksi pada 26 (°): 24,03,
dan TaOq6 yang dapat diidentifikasi dengan keberadaan puncak difraksi pada 26

(°): 27,74; 52,18.
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Keberadaan senyawa pengotor mengindikasikan bahwa reaksi yang terjadi

belum selesai. Kesulitan dalam pembentukan fasa Aurivillius dengan metode
lelehan garam disebabkan jari-jari di kation A (Ca, Sr, Ba) lebih besar dibandingkan
Bi®** sehingga dibutuhkan suhu yang lebih tinggi (Zulhajri, dkk., 2013), beberapa
peneliti dilaporkan berhasil mensintesis senyawa ini dengan metode reaksi keadaan
padatan dengan menggunakan suhu tinggi seperti Li, dkk. (2008) yang
menggunakan suhu kalsinasi 1200 °C selama 24 jam untuk sampel ABi>Ta>0g (A=

Ca, Sr) dan BaBi>Ta>Og suhu 1000 °C selama 72 jam.

4.3  Karakterisasi Senyawa ABi2Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) Menggunakan SEM

Mikrograp senyawa ABi>Ta>Og (A= Ca, Sr, Ba) ditampilkan pada Gambar
4.3 dan menunjukkan bahwa partikel ABi>Ta.Og (A= Ca, Sr, Ba) berbentuk plate-
like dan masih ditemukan partikel yang teraglomerasi. Material berbentuk plate-
like merupakan ciri khas dari fasa Aurivillius (Zhao, dkk., 2014). Terbentuknya
aglomerasi berasal dari pertumbuhan kristal yang relatif cepat daripada
pembentukan nukleasi, hal ini akibat dari penggunaan garam tunggal NaCl yang
memiliki kelarutan lebih rendah dibandingkan dengan garam campuran (He, 2013).

Morfologi dari masing-masing sampel dianalisis lebih lanjut menggunakan
piranti Image-J untuk mengetahui ukuran partikel. Ukuran partikel dianalisis
dengan piranti Image-J yang ditampilkan pada Gambar 4.3. Hasil analisis tersebut
dirangkum pada Tabel 4.1 dan rata-rata pertumbuhan partikel ABi>Ta209 (A= Ca,
Sr, Ba) dirangkum pada Tabel 4.2. Hasil pengukuran menunjukan bahwa partikel
ABi;Ta;09 (A= Ca, Sr, Ba) memiliki rentang ukuran partikel relatif besar yaitu 1-5

pum. Pada perhitungan partikel tidak diperoleh tren pertumbuhan ukuran partikel
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karena senyawa SrBi>Ta>0O9 memiliki ukuran paling kecil dibandingkan dengan

senyawa CaBi,Ta,Og dan BaBi>Taz0s.

4.4 Karakterisasi Senyawa ABi>Ta2O¢ (A= Ca, Sr, Ba) Menggunakan EDS

Karakterisasi senyawa ABi;Ta2O9 (A= Ca, Sr, Ba) menggunakan EDS
bertujuan untuk menganalisis kandungan unsur dalam sampel. Hasil analisis EDS
ditampilkan pada Gambar 4.4 dan persen berat masing-masing unsur dirangkum
pada Tabel 4.3.

Data menunjukkan bahwa unsur-unsur penyusun pada sampel (a)
CaBi2Ta>Ogadalah kalsium, bismut, tantalum, dan oksigen, (b) SrBi>Ta>Oo, adalah
stronsium, bismut, tantalum, dan oksigen, dan (c) BaBi>Ta,Og adalah barium,
bismut, tantalum, dan oksigen. Dapat diamati bahwa sampel ABi>Ta>Oq (A= Ca, Sr,

Ba) tidak terkontaminasi dengan unsur yang lain.

4.5  Karakterisasi Senyawa ABi2Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) Menggunakan UV-
Vis DRS

Spektra reflektansi senyawa ABi,Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) ditampilkan pada
gambar 4.5 dan dapat dilihat bahwa pergantian kation A mempengaruhi daerah
serapan sinar menuju daerah sinar tampak. Panjang gelombang maksimum senyawa
ABi>Ta>Og (A= Ca, Sr, Ba) dirangkum pada Tabel 4.4. Kemudian, energi celah pita
dapat ditentukan dengan menggunakan persamaan Kubelka-Munk yang
ditunjukkan pada persamaan 3.1 dimana (a) CaBi.Ta;O9 dan SrBi;TazOg
menggunakan metode direct-gap sedangkan BaBi>Ta.Og menggunakan metode

indirect-gap, yang mengacu pada penelitian yang dilakukan oleh Li, dkk. (2008).
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Plot Tauc hasil perhitungan metode Kubelka-Munk ditampilkan pada
Gambar 4.6, dan nilai energi celah pita dan Panjang gelombang senyawa ABi>Taz0g
(A= Ca, Sr, Ba) dirangkum pada Tabel 4.4. Data menunjukkan bahwa pergantian
kation A dapat menurunkan energi celah pita dan diperoleh tren penurunan seiring
dengan penambahan ukuran jari-jari atom (Ca, Sr, Ba). Penurunan energi celah pita
ABi,Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) juga dilaporkan dalam penelitian Cai, dkk. (2005) yang
melaporkan bahwa energi celah pita senyawa ABi>Ta>Og (A= Ca, Sr, Ba) masing-
masing adalah 2,9; 2,7; dan 2,0 eV yang menunjukkan bahwa senyawa tersebut bisa
bekerja pada daerah sinar tampak. Pengaruh kation A terhadap energi celah pita
telah dilaporkan juga oleh Li, dkk. (2008) yang melaporkan bahwa energi celah pita
senyawa ABi>Ta>O9 (A= Ca, Sr, Ba) secara berturut-turut adalah 3,67; 3,64; 3,52
eV. Besaran energi celah pita senyawa ABi>Ta,Og (A= Ca, Sr, Ba) dipengaruhi oleh
transisi elektronik dari pita konduksi (CB) orbital 2p O dan 6p Bi menuju ke pita

valensi (VB) orbital 5d Ta.

4.6 Uji Aktivitas Fotokatalitik ABT (A= Ca, Sr, Ba) Menggunakan Metilen
4.6.1 Eémbuatan Kurva Standar Metilen Biru

Pembuatan kurva standar larutan metilen biru dilakukan untuk mengetahui
konsentrasi metilen biru yang terukur. Pembuatan kurva standar dilakukan pada
konsentrasi 1-8 ppm dan spektrum UV-vis larutan metilen biru ditampilkan pada
Gambar 4.7, yang menunjukkan bahwa panjang gelombang maksimum diperoleh
sebesar 663,9 nm.

Kemudian dibuat kurva hubungan antara sumbu X (konsentrasi) dengan

sumbu Y (absorbansi) yang ditampilkan pada Gambar 4.8 dan diperoleh hasil bahwa
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konsentrasi berbanding lurus dengan absorbansi dimana nilai koefisien koreksi (R)
diperoleh sebesar 0,9901 yang mengindikasikan kelinieran antara konsentrasi dan
absorbansi. Hal ini menunjukkan bahwa pembuatan kurva baku memenuhi hukum

Lambert-Beer.

4.6.2 Uji Kestabilan Larutan Metilen Biru

Larutan metilen biru dengan konsentrasi 6 ppm diuji kestabilan untuk
memastikan larutan metilen biru tidak terpengaruh oleh faktor lingkungan. Uji
kestabilan dilakukan pada daerah tanpa lampu UV dan terpapar sinar UV dengan
variasi waktu adalah 0; 20; 40; 60; dan 80 menit untuk memastikan kestabilan
larutan metilen biru. Spektrum Uv-Vis uji kestabilan larutan metilen biru
ditampilkan pada Gambar 4.9 dan Hasil uji kestabilan metilen biru dirangkum pada
Tabel 4.5.
Diperoleh hasil bahwa uji kestabilan larutan metilen biru disetiap variasi waktu
mulai dari 0; 20; 40; 60; dan 80 menit memiliki nilai konsentrasi yang relatif
konstan. Hal ini menunjukkan bahwa larutan metilen biru tidak terpengaruh oleh

suhu ruang dan paparan sinar UV.

4.6.3 Uji Adsorpsi-Desorpsi Senyawa ABi2Ta209 (A= Ca, Sr, Ba) Terhadap
Metilen Biru

Uji kesetimbangan adsorpsi-desorpsi senyawa ABi>Ta>Og9 (A= Ca, Sr, Ba)
menggunakan katalis sebesar 0,1 gr dengan konsentrasi larutan metilen biru 6 ppm
dan diuji selama 30 menit tanpa paparan sinar UV untuk memastikan
kesetimbangan adsorpsi-desorpsi (Andronic, dkk., 2020). Spektrum Uv-Vis uji

adsorpsi-desorpsi ditampilkan pada Gambar 4.10 dan Hasil uji adsorpsi-desorpsi
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dirangkum pada Tabel 4.6. Hasil menunjukkan bahwa nilai penurunan masing-
masing senyawa ABi>Ta>Og (A= Ca, Sr, Ba) secara berurutan adalah 6,7; 17,9; dan
6,8 % dan sampel SBT memiliki penurunan konsentrasi yang paling besar.
Penurunan konsentrasi ini mengindikasikan bahwa senyawa ABi>Ta;O9 (A= Ca, Sr,
Ba) memiliki kemampuan menyerap (adsorpsi) larutan metilen biru.

4.6.4 Uji Degradasi Senyawa ABi2Ta:O9 (A= Ca, Sr, Ba) Terhadap Metilen

Biru

Uji degradasi metilen biru terhadap senyawa ABi>Ta,O9 (A= Ca, Sr, Ba)
dilakukan untuk mengetahui aktivitas fotokatalitik. Uji dilakukan dengan cara
mencampurkan larutan metilen biru konsentrasi 6 ppm dan katalis sebesar 0,1 gr.
Pada setiap sampel dilakukan uji adsorpsi-desorpsi selama 30 menit, kemudian diuji
pada variasi waktu 20; 40; 60; dan 80 menit dengan bantuan sinar UV. Hasil uji
degradasi metilen biru dan spektrum Uv-Vis senyawa ABi>Ta>Og (A= Ca, Sr, Ba)
ditampilkan pada Gambar 4.11 dan Gambar 4.12.

Berdasarkan Gambar 4.11 dan 4.12 menyatakan bahwa penurunan
degradasi mengalami peningkatan seiring dengan bertambahnya waktu uji. Sampel
SrBi>Ta;0O9 memiliki degradasi tertinggi sebesar 24,2 % yang disebabkan oleh
bentuk morfologi seragam dan ukuran partikel kecil dibandingkan dengan
CaBi Ta,0O9 dan BaBi>Ta,Og. Sedangkan BaBi>Ta>Og dengan energi celah pita
terkecil memiliki aktivitas fotokatalitik rendah sebesar 15,99 % yang disebabkan
oleh laju rekombinan yang besar akibat dari energi celah pita kecil. Diketahui
bahwa aktivitas fotokatalitik dipengaruhi oleh beberapa faktor seperti: (a) Energi
celah pita yang cenderung kecil diduga memiliki kemungkinan proses rekombinasi

berjalan lebih cepat yang berakibat pada aktivitas fotokatalitiknya rendah. Liu, dkk.
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(2016) memodifikasi senyawa Bi;WOe dengan celah pita 2,85 eV menjadi material
heterojuction sehingga mampu mendegradasi larutan Rhodamin B hingga 94,1%
selama 80 menit. Sedangkan didalam penelitian ini hanya diuji material ABi2Ta2Og
(A= Ca, Sr, Ba) tanpa dimodifikasi. (b) ukuran partikel yang lebih rendah
meningkatkan luas permukaan dan situs aktif permukaan dimana reaksi
fotokatalitik terjadi pada permukaan (Dodd, dkk., 2006, Xu, dkk., 1999, dan Li,
dkk., 2020) (c.) material yang terbentuk aglomerasi mempengaruhi sifat optik
sehingga secara langsung mempengaruhi aktivitas fotokatalitik (Degabriel, dkk.,
2018), sedangkan menurut Pellegrino, dkk. (2017) menyatakan bahwa aglomerasi
membatasi efek penetrasi radiasi kedalam material sehingga menyebabkan
menurunkan aktivitas fotokatalitik.
Al-Quran telah menjelaskan bahwa kerusakan alam yang telah terjadi akibat
dari ulah manusia sebagaimana firman Allah Swt. melalui surat Ar Rum ayat 41

berikut:

Sy mab 52 sl ek i) L gl 35T ey A G S sk

Artinya: “Telah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena
perbuatan tangan manusia; Allah menghendaki agar mereka
merasakan sebagian dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka
kembali (ke jalan yang benar)” (Q.S. Ar-Rum (30):41).

Ayat tersebut menjelaskan bahwa telah terjadi kerusakan baik di darat
maupun dilaut yang disebabkan oleh tangan-tangan manusia. Beberapa ulama
mengaitkan kata fasad dengan kata barri dan bahri yang berarti sebagai kerusakan
lingkungan yang tampak secara langsung. Kerusakan yang dimaksud juga merujuk

pada hilangnya keseimbangan yang mengakibatkan bencana (Shihab, 2002). Salah

satu bentuk rusaknya alam yaitu tercemarnya sumber air yang diakibatkan oleh
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limbah zat warna. Salah satu usaha untuk mengatasi permasalahan ini adalah
dengan mensintesis material fotokatalis berbasis Aurivillius lapis dua ABi>Ta>Og
(A= Ca, Sr, Ba) yang memiliki fungsi salah satunya untuk mendegradasi limbah zat
warna dengan bantuan sinar matahari sehingga dihasilkan produk akhir yaitu H2O
dan CO,. Metode fotokatalis merupakan salah satu upaya manusia untuk
memperbaiki kerusakan alam yang disebabkan oleh manusia yang disebutkan
dalam QS Ar Rum:41. Allah Swt. Berfirman dalam al-Quran surat ali Imran ayat

190 sampai 191 berikut:
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Artinya:

190. “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan pergantian malam
dan siang terdapat tanda-tanda (kebesaran Allah) bagi orang yang
berakal,”

191. “(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri, duduk atau dalam
keadaan berbaring, dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan
bumi (seraya berkata), “Ya Tuhan kami, tidaklah Engkau menciptakan semua
ini sia-sia; Mahasuci Engkau, lindungilah kami dari azab neraka. ”

Shihab (2002) dalam Tafsir Al-Mishbah menjelaskan ulul albab adalah
orang-orang yang memiliki akal yang murni, yang tidak diselubungi oleh kabut ide
yang dapat melahirkan kerancuan dalam berpikir. Yang merenungkan tentang
fenomena alam raya akan dapat sampai kepada bukti yang sangat nyata tentang
keesaan dan kekuasaan allah. Akal memiliki kebebasan seluas-luasnya untuk
memikirkan fenomena alam. Orang-orang yang berfikir menggunakan akalnya juga

bisa mencegah kerusakan alam yang disebabkan oleh tangan manusia. Salah satu

contoh representasi ayat tersebut adalah sintesis senyawa ABi>Ta>Og (A= Ca, Sr,
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Ba) menggunakan metode lelehan garam. Yang salah satu fungsinya sebagai
material fotokatalis yang dapat digunakan sebagai pendegradasi limbah zat warna.
Sintesis material fotokatalis berbasis Aurivillius lapis dua merupakan salah

satu bentuk pengamalan dari pengetahuan yang telah didapat sehingga kerusakan
alam yang telah terjadi bisa diperbaiki. Perbuatan memperbaiki sesuatu menjadi
lebih baik, merupakan amal shaleh yang dianjurkan dalam islam, sesuai dengan Q.S

Al-Ashr (103) ayat 3 berikut:

J"‘J\‘\)‘”)‘JOJL\”\}”W“’J“"J s 15 G0

“kecuali orang-orang yang beriman dan mengerjakan kebajikan serta saling
menasihati untuk kebenaran dan saling menasihati untuk kesabaran.”

Menurut Shihab (2002) kata ‘amal/pekerjaan, digunakan oleh al-Qur’an untuk
menggambarkan penggunaan daya manusia (daya pikir, fisik, kalbu, dan daya
hidup) yang dilakukan dengan sadar oleh manusia. Kata shalih diartikan sebagai
bermanfaat. Amal shaleh adalah pekerjaan yang apabila dikerjakan diperoleh
manfaat dan kesesuaian. Amal saleh adalah segala perbuatan yang berguna bagi
pribadi, keluarga, kelompok dan manusia secara keseluruhan. Apabila ada suatu
nilai yang tidak terpenuhi, maka manusia dituntut agar membawa nilai yang hilang
itu dan ‘memasang’-nya kembali agar dapat berfungsi. Ketika itu, manusia tersebut

dinamakan telah melakukan ishlah.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian dapat diambil kesimpulan
sebagai berikut:

a. Senyawa ABi;Ta;09 (A= Ca, Sr, Ba) telah berhasil disintesis menggunakan
metode lelehan garam tunggal NaCl, namun ditemukan adanya pengotor pada
sampel (a) CaBi>Ta209 berupa fasa CaBi2Os4, (b) SrBiTa,Oy berupa fasa
Tao,70301,65; TaO16; Sro,19BiogO14, dan (c) BaBiTa,Og berupa fasa TazOs;
Bi4O7; TaO16.

b. Morfologi partikel yang terbentuk adalah plate-like dengan rentang ukuran
partikel 1-5 um dan masih ditemukan aglomerasi dengan unsur yang terkandung
yaitu Ca, Sr, Ba, Bi, Ta, dan O.

c. Nilai energi celah pita senyawa ABi>Ta;O9 (A= Ca, Sr, Ba) secara berututan
adalah 3,51; 3,21; 2,44 eV.

d. Kemampuan aktivitas fotokatalis ABi>Ta;O9 (A= Ca, Sr, Ba) dalam
mendegradasi metilen biru secara berurutan adalah 14,44; 24,23; 15,99 %
selama 80 menit. Rendahnya aktivitas fotokatalis disebabkan oleh energi celah
pita yang cenderung kecil, ukuran partikel yang relative besar, dan masih

ditemukan aglomerasi.
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5.2  Saran

a. Perlu dilakukan sintesis menggunakan metode lelehan garam campuran untuk
mengetahui terbentuknya aglomerasi pada partikel.

b. Perlu dilakukan perlakukan sentrifugasi pada perlakuan uji aktivitas fotokatalitik
sebelum dilakukan perhitungan absorbansi dengan spektrofotometri UV-Vis

c. Perlu dilakukan ulangan pada perlakukan uji aktivitas fotokatalitik agar
didapatkan data yang lebih akurat.

d. Perlu dilakukan modifikasi senyawa ABi,Ta;O9 (A= Ca, Sr, Ba) untuk
mendapatkan aktivitas fotokatalitik optimum.

e. Perlu dilakukan karakterisasi menggunakan photoluminescence untuk
mengetahui laju rekombinan elektron-hole pada senyawa ABi>Ta,Og (A= Ca, Sr,

Ba).
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir

L.1.1 Preparasi Bahan dan Pemanasan Awal

ACO3 (A=Sr, Ca, Ba) Bi»03, dan Ta20s
- Dihomogenkan dengan mortar agate selama satu jam

- Dipanaskan pada suhu 700 °C selama 6 jam

Hasil

L.1.2 Sintesis ABT (A= Ca, Sr, Ba) dengan metode lelehan garam

Sampel dan garam dengan perbandingan mol 1:7
- Dihomogenkan dengan mortar agate selama satu jam

- Dipanaskan pada suhu 810 dan 850 °C selama 6 jam

- Dikeluarkan sampel dari tanur

- Diletakkan diatas kertas saring dalam corong gelas

- Dicuci dengan air panas berulang kali

- Dilakukan pengecekan garam NaCl dengan diteteskan larutan
AgNOs kedalam filtrat

- Dikeringkan menggunakan oven pada suhu 90°C selama 3 jam

Hasil
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L.1.3 Karakterisasi dan Analisis ABT (A= Ca, Sr, Ba) menggunakan
Instrumen XRD

Sampel
- Diletakkan dalm sample holder

- Dianalisa pada rentang 26(°) = 5-90

- Dilakukan pencocokan standar dan pencarian pengotor
menggunkan perangkat lunak Xper’t Highscore Plus

Hasil

L.1.4 Karakterisasi dan Analisis ABT (A= Ca, Sr, Ba) menggunakan
Instrumen SEM

Sampel
- Diletakkan dalm sample holder

- Dianalisa dengan rentang perbesaran 7.000-15.000x

- Dianalisa ukuran partikel menggunakan perangkat lunak Image-
J

Hasil

L.1.5 Karakterisasi dan Analisis ABT (A= Ca, Sr, Ba) menggunakan UV-Vis
DRS

Sampel

- Diletakkan dalm sample holder
- Diukur presentase reflektansinya pada 200-800 nm

- Dianalisa menggunakan persamaan Kubelka-Munk

Hasil
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L.1.6 Uji Aktivitas Fotokatalitik

a. Pembuatan Larutan Induk Metilen Biru 1000 ppm

0,59 MB

- Dilarutkan dengan aquades dalam labu ukur 500 ml
- Dimasukan kedalam botol kaca gelap

- Disimpan dalam reaktor fotokatalis.

Larutan induk MB 1000 ppm

b. Pembuatan Kurva Standar untuk Spektroskopi UV-Vis

C.

100 mL MB dengan konsentrasi 1; 2; 3; 4; 5; 6; 7; dan 8 ppm

- Diukur absorbansinya dengan spektroskopi UV-Vis

Hasil

Pembuatan Uji Kestabilan di Daerah Gelap Larutan Metilen Biru

10 mL MB 6 ppm

- Diletakkan di dalam fotoreaktor

- Diuji selama 0; 20; 40; 60; dan 80 menit tanpa sinar UV

- Diukur absorbansinya dengan spektroskopi UV-Vis

Hasil
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d. Pembuatan Uji Kestabilan Terpapar Sinar UV Larutan Metilen

e.

f.

Biru
10 mL MB 6 ppm

- Diletakkan di dalam fotoreaktor

- Diuji selama 0; 20; 40; 60; dan 80 menit dengan sinar UV

- Diukur absorbansinya dengan spektroskopi UV-Vis

Hasil

Uji Kesetimbangan Adsorpsi-Desorpsi ABT (A= Ca, Sr, Ba)

100 mL MB 6 ppm

- Diletakkan di dalam fotoreaktor

- Distirer selama 30 menit tanpa sinar UV

- Diukur absorbansinya dengan spektroskopi UV-Vis

Hasil

Pengujian Aktivitas Fotokatalitik pada Metilen Biru dengan
Reaktor Fotokatalis

100 mL MB 6 ppm + 0,1gram serbuk ABT

- Diletakkan di dalam fotoreaktor

- Distirer

- Diuji adsorpsi-desorpsi selama 30 menit

- Disinari dibawah radiasi sinar UV selama 0; 20; 40; 60; dan
80 menit

- Didiamkan selama 10 menit

- Diukur absorbansinya dengan spektroskopi UV-Vis

Hasil
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L.1.7. Tahapan analisis menentukan Ukuran Partikel menggunakan aplikasi
Image J

Aplikasi Image J

Diklik File, kemudian klik Open

Diklik file yang akan di ukur partikelnya dan akan muncul dua
tampilan yaitu gambar SEM dan toolbar

Dikalibrasi skala pada gambar dengan manambahkan garis lurus
sepanjang Scale bar dengan diklik icon straight pada tool bar
Diklik Analyze, kemudian diklik Set Scale

Diatur dan sesuaikan dengan informasi yang tertera pada Scale
Bar

Dipilih dan perbesar partikel yang akan diatur

Dibuat garis lurus (straight)

Diklik Analyze kemudian Measure

Diperoleh panjang partikel yang ditunjukan oleh jendela Result

Hasil




L.1.8. Tahapan analisis menentukan nilai energy band gap

Data DRS

- Diinput data (panjang gelombang dan %Reflektan) ke Worksheet

- Dibuat kolom R(Reflektan) dan dihitung menggunakan rumus
%R/100

- Dibuat kolom 2R dan dihitung menggunakan rumus 2*R

- Dibuat kolom 1-R dan dihitung menggunakan rumus 1-R

- Dibuat kolom (1-R)”*n dan dihitung menggunakan rumus
(1-R)"2

- Dibuat kolom F(R) dan dihitung menggunakan rumus
(1-R)N2/2R

- Dibuat kolom (1-R)™n dan dihitung menggunakan rumus
(1-R)N2

- Dibuat kolom h(tetapan planck)

- Dibuat kolom c (kecepatan cahaya)

- Dibuat kolom A (panjang gelombang) dan diubah menjadi m

- Dibuat kolom E (J) dengan rumus h*c

- Dibuat kolom E (eV) dengan rumus E (J)*1.6E-19

- Dihitung seluruh data dengan cara blok semua kolom hingga ke
data yang paling akhir

- Diplot data F(R) sebagai sumbu Y dan E (eV) sebagai sumbu X

- Diklik Insert dan pilih Chart

- Diklik kanan dan Select Data

- Diisi sesuai data Sumbu X dan Sumbu Y

- Diatur skala X dan' Y

- Diklik kanan kemudian Select Data untuk menentukan nilai
energi bandgap

- Didapat persamaan y=ax-b

- Ditentukan nilai Eg dengan rumus b/a

Hasil




Lampiran 2. Perhitungan
Diketahui:
e Target massa produk adalah 4 gram
e Perbandingan mol prekusor ABi>Ta,Og (A= Ca, Sr, Ba) : NaCl adalah 1:7

Mr SrCO3 = 147,6289 g/mol
Mr BaCOs = 197,3359 g/mol
Mr CaCOs = 100,0880 g/mol
Mr Ta20s = 441,8960 g/mol
Mr Bi203 = 465,96 g/mol
Mr NaCl = 58,34 g/mol
Mr SrBi>Ta,0O9 = 1001,476 g/mol
Mr CaBi.Ta209 = 963,934 g/mol
Mr BaBi,Ta209 = 1061,183 g/mol
Ar Sr = 87,62 g/mol
Ar Bi = 208,9804 g/mol
Ar TA=108,947 g/mol
Ar BA= 137,327 g/mol
Ar CA= 40,078 g/mol

L.2.1 SrBi2Ta209

SrCO3+ Bi2O3+ TaOs — SrBi2Ta209 + CO2

Massa SrBi>TaOg

Mol -
SrBi,Ta,0s Mr SrBi>TaxOg
4 gram
1001,476 g/mol

0,0039941 mol
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Massa
SrCOs3

Massa
Bi20s3

Massa
Tax0s5

Mol
NaCl

Massa
NaCl

Ar Sr Mr SrCOs
Mr SrBi>Ta 09 Ar Sr
87,62 g/mol 147,6289 g/mol
1001,476 g/mol 87,62 g/mol
0,5838 gram
Ar Bi Mr Bi203
Mr SrBi>Ta209 Ar Bi
208,9804 g/mol 465,96 g/mol
1001,476 g/mol 208,9804 g/mol
1,8427 gram
ArTa Mr Ta20s
Mr SrBi>Ta209 Ar Ta
108,947 g/mol 441,8960 g/mol
1001,476 g/mol 108,947 g/mol
1,7475 gram

7 x mol SrBi»TaxOg

7 x 0,0039941 mol

0,0279587 mol

Mr x mol NaCl

58,34 g/mol x 0,279587 mol

1,6178 gram

x Massa Target

X 4 gram

x Massa Target

x 4 gram

x Massa Target

X 4 gram



L.2.2 CaBi2Ta209
CaCO3z+ Bio0O3+ TaxOs —» CaBixTax0Og+ CO»

Massa CaBi»TaxOg

Mol -
CaBi>Ta;0s Mr CaBi,Ta209
4 gram
963,934 g/mol
= 0,004149 mol
Ar Ca Mr CaCOs
Massa = - X x Massa Target
CaCOs Mr CaBi2Ta209 Ar Ca
_ _ 40,078 g/mol « 100,0880 g/mol x 4 qram
963,934 g/mol 40,078 g/mol g
= 0,4153 gram
_ Ar Bi Mr Bi2O3
Massa = “0I CaBi,Ta00 Ar Bi X Massa Target
Bi.O3
_208,9804 g/mol 465,96 g/mol X 4 aram
~ 963,934 g/mol  x 208,9804 g/mol g
= 1,9336 gram
_ ArTa Mr Ta,Os
Massa = N CaBi;Ta:0s x  ArTa X Massa Target
Tax0s
_ 108,947 g/mol 441,8960 g/mol X 4 gram
T 963,934 g/mol  x 108,947 g/mol g
= 1,8337 gram
Mol = 7 x mol CaBi>Ta209
NaCl

= 7 x0,004149 mol



Massa
NaCl

0,029043 mol

Mr x mol NaCl
58,34 g/mol x 0,029043 mol

1,6976 gram

L.2.3 BaBi2Ta209

BaCOs + Bi2Os + Ta0s5

Mol
BaBi»TaxOq

Massa =
BaCOs3

Massa =
Bi2O3

— BaBi;Ta;Og + CO2

Massa BaBi»Ta>Og
Mr BaBi>Ta>Og

4 gram
1061,183 g/mol

= 0,003769 mol
Ar Ba Mr BaCOs
Mr BaBizTaz0s X Ar Ba X Massa Target
137,327 g/mol 197,3359 g/mol 4 qram
1061,183 g/mol  x 137,327 g/mol g
0,7438 gram
Ar Bi Mr Bi203
Mr BaBi;Ta;00 Ar Bi X Massa Target
208,9804 g/mol 465,96 g/mol X 4 aram
1061,183 g/mol x 208,9804 g/mol g

1,7564 gram

79



Massa
Tax0s

Mol
NacCl

Massa
NaCl

ArTa Mr Ta;0s
Mr BaBi;Ta;09 X Ar Ta x Massa Target
108,947 g/mol 441,8960 g/mol

1061183 g/mol  x 108,047 g/mol < 49ram

1,6657 gram

7 x mol BaBi>Ta209
7 x 0,003769 mol

0,026383 mol

Mr x mol NaCl
58,34 g/mol x 0,026383 mol

1,6976 gram
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Lampiran 3. Data XRD ABi:Ta209 (A= Ca, Sr, Ba)

L. 3.1 Standar JCPDS No. 490608

Name and formula
Reference code:
Compound name:

Empirical formula:
Chemical formula:

00-049-0608
Calcium Bismuth Niobium Oxide

Bi,CaNb,04
CaBiszzog

Crystallographic parameters

Crystal system: Orthorhombic
Space group: A2lam
Space group number: 36
a (A): 5.4827
b (A): 5.4415
c (R): 24.8974
Alpha (°): 90.0000
Beta (°): 90.0000
Gamma (°): 90.0000
Volume of cell (10°6 pm~3): 742.79
Z: 4.00
RIR: -
Subfiles and Quality
Subfiles: Corrosion
Inorganic
Quality: Star (S)
Comments
Creation Date: 1/1/1970
Modification Date: 1/1/1970

Sample Preparation: Prepared by fusion of binary oxides and carbonates.

Data collected in transmission mode.

References
Primary reference: Lightfoot, P., Milne, C., Univ. of St. Andrews, Fife,
Scotland, UK., ICDD Grant-in-Aid, (1998)

Unit cell: Blake, S. et al., J. Mater. Chem., 7, 1609, (1997)
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Peak list

No. h k 1 d [A] 2Thetal[deg] I [%]
1 0 0 2 2.46630 0.460 20.0
2 0 0 4 6.22542 0.920 4.0
3 0 1 3 4.55795 1.257 1.0
4 0 0 6 4.14662 1.382 2.0
5 1 1 1 3.81632 1.501 2.0
6 1 1 3 3.50372 1.635 20.0
7 0 0 8 3.11312 1.841 8.0
8 1 1 5 3.05276 1.877 100.0
9 2 0 0 2.74299 2.089 20.0
10 0 2 0 2.72060 2.106 19.0
11 2 0 2 2.67835 2.139 3.0
12 0 2 2 2.65705 2.156 2.0
13 1 1 7 2.61682 2.190 3.0
14 0 0 10 2.48934 2.302 10.0
15 1 1 9 2.24768 2.549 4.0
16 2 0 8 2.05655 2.786 4.0
17 0 2 8 2.04704 2.799 5.0
18 2 2 0 1.93046 2.968 21.0
19 1 2 8 1.91892 2.986 1.0
20 2 2 2 1.90746 3.004 2.0
21 2 0 10 1.84280 3.110 10.0
22 0 2 10 1.83556 3.122 11.0
23 0 0 14 1.77752 3.224 1.0
24 0 3 3 1.77081 3.236 1.0
25 3 1 1 1.72856 3.315 1.0
26 1 1 13 1.71522 3.341 9.0
27 3 1 3 1.69582 3.379 2.0
28 1 3 3 1.68532 3.400 2.0
29 3 1 5 1.63604 3.503 14.0
30 1 3 5 1.62682 3.523 15.0
31 2 2 10 1.52523 3.757 12.0
32 2 0 14 1.49216 3.841 1.0
33 2 3 3 1.48774 3.852 2.0
34 4 0 0 1.37102 4.180 2.0
35 0 4 0 1.35987 4.214 2.0
36 2 2 14 1.30809 4.381 1.0
37 3 1 13 1.28451 4.462 2.0
38 1 3 13 1.28018 4.477 3.0
39 0 4 8 1.24633 4.598 5.0
40 1 1 19 1.24077 4.619 1.0
41 0 2 18 1.23335 4.647 1.0
42 0 3 15 1.22429 4.681 2.0
43 2 4 0 1.21851 4.703 2.0
44 4 2 4 1.20106 4.772 1.0
45 3 1 15 1.19846 4.782 2.0
46 1 3 15 1.19462 4.798 3.0
47 2 4 8 1.13444 5.052 1.0
48 0 2 20 1.13232 5.062 1.0
49 2 2 18 1.12450 5.097 2.0
50 4 2 10 1.09874 5.216 2.0
51 2 4 10 1.09439 5.237 2.0
52 3 3 13 1.06820 5.366 1.0
53 2 4 12 1.05111 5.453 2.0
54 1 3 19 1.04281 5.496 3.0
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55 3 3 15 1.01731 5.634 1.0
56 0 2 24 0.96938 5.913 1.0
57 3 4 12 0.96575 5.935 1.0
00-049-0608

||||||||||||||||'||'||||||||||||||||||||||||'||||||i'||||||||'||||||'i||||'|||
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Paosition [*2ZTheta] (Copper (Cu))



L.3.2 Hasil Karakterisasi Menggunakan XRD
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Analysis date
Sample name

File name
Comment

Peak List

2021/02/09 17:24:48

Measurement date

XRD_Anton_CaBi2Ta209.ras Operator

2021/02/09
11:41:27

administrator

Measurement profile

Meas. data:XRD_Anton_CaBi2Ta209 —
BG data:XRD_Anton_CaBi2Ta209 —
Calc. data:XRD_Anton_CaBi2Ta209 —
15000 1 Error —
£ Residual —
o
@
> 10000
[%2]
§
£
5000+
=
0 b
3000
5 2000+
g 1000-|
=y 0
(%)
g -1000-
= 2000
-3000+ I I I I
20 40 60 80
2-theta (deg)
Peak list
No 2- d(ang.) Height(cps FWHM(deg Int. I(cps Int. Asym.
. theta(deg) ) ) deq) W(deg) factor
1 7.140(15) 12.37(3) 265(47) 0.24(4) 132(10) 0.50(13) 3.7(12)
2 21.414(15 4.146(3) 914(87) 0.226(12) 247(12) 0.27(4) 1.2(3)
3 23.371(10  3.8032(16) 1486(111) 0.177(9) 300(13) 0.20(2) 4.1(15)
4 25.450(3) 3.4970(5) 2104(132) 0.146(11) 428(23) 0.20(2) 0.8(3)
5 25.73(6) 3.460(8) 222(43) 0.58(9) 179(31) 0.8(3) 0.8(3)
6 28.572(3) 3.1216(3) 3779(177) 0.196(10) 1032(36) 0.27(2) 0.51(9)
7 29.097(4) 3.0665(4) 6272(229) 0.099(18) 861(171) 0.14(3) 0.51(9)
8 29.261(8) 3.0497(9) 10519(296  0.308(10) 4518(199 0.43(3) 0.51(9)
9 32.756(4) 2.7318(4) 3501(171) 0.137(8) 600(26) 0.171(16  1.4(2)
10 32.963(4) 2.7151(3) 3508(171) 0.118(9) 520(25) 0.148(14 1.4(2)
11 33.597(10 2.6653(7) 3292(166) 0.174(8) 786(14) 0.239(16  1.2(3)
12 35.987(7) 2.4936(4) 1019(92) 0.25(4) 467(16) 0.46(6) 0.5(3)
13 40.12(3) 2.2456(18) 255(46) 0.23(7) 112(10) 0.44(12) 4(4)




14 43.654(13 2.0718(6)  247(45) 0.13(4) 43(10) 0.17(7)  1.1(3)
15 44.12(2)  2.0509(9)  976(90) 0.317(18)  410(18)  0.42(6)  1.1(3)
16 46.508(13 1.9511(5)  152(36) 0.10(4) 21(6) 0.14(7)  3(7)

17 47.146(4) 1.92613(15 3843(179) 0.118(4) 605(11)  0.157(10 1.4(2)
18 47.847(15 1.8995(6)  1216(101) 0.241(13)  384(11)  0.32(3)  0.8(2)
19 48582(6) 1.8725(2)  1980(128)  0.148(7) 405(8) 0.204(18 1.01(18
20 49.577(16 1.8372(5)  1187(99)  0.29(2) 461(15)  0.39(4)  1.8(6)
21 52.341(11 1.7465(3)  400(58) 0.114(19)  65(8) 0.16(4)  2.0(8)
22 53.334(15 1.7163(4)  1603(116) 0.353(11)  603(18)  0.38(4)  1.5(2)
23 54.35(3)  1.6865(9)  177(38) 0.47(7) 88(10) 0.50(16) 1.5(2)
24 55.76(4)  1.6473(11) 170(38) 0.42(12) 77(17) 0.5(2) 0.69(10
25 56.088(7) 1.63841(18 839(84) 0.138(15)  123(17)  0.15(3)  0.69(10
26 56.330(7) 1.6320(2)  1634(117) 0.202(19)  351(27)  0.22(3)  0.69(10
27 56.624(8) 1.6242(2)  2309(139) 0.241(11)  592(26)  0.26(3)  0.69(10
28 57.345(19 1.6055(5)  902(87) 0.510(19)  490(11)  0.54(6)  0.69(10
29 59.41(4)  1.5544(9)  190(40) 0.45(8) 117(11)  0.62(19) 1.4(4)
30 60.343(14 1.5327(3)  545(67) 0.19(3) 143(16)  0.26(6)  1.4(4)
31 60.692(13 1.5247(3)  956(89) 0.22(2) 282(23) 0.29(5)  1.4(4)
32 62.30(4)  1.4892(9)  175(38) 0.33(6) 110(11)  0.6(2) 2.6(11)
33  66.113(9) 1.41218(17 238(45) 0.11(3) 38(6) 0.16(5)  0.5(4)
34 67.696(17 1.3830(3)  150(35) 0.16(5) 43(9) 0.29(13)  2.7(15)
35 69.10(2) 1.3582(3)  268(47) 0.43(9) 210(15)  0.78(19) 2.7(15)
36 70.56(7)  1.3337(11) 172(38) 0.27(7) 49(10) 0.29(12) 0.9(8)
37 72.06(3)  1.3096(4)  118(31) 0.20(6) 25(8) 0.21(13) 0.5(8)
38 73.798(11 1.28296(17 538(67) 0.42(3) 270(14)  050(9)  0.5(2)
39 76.561(15 1.2434(2)  617(72) 0.27(3) 174(21)  0.28(7)  0.89(18
40 77.18(4)  1.2349(6)  241(45) 0.73(11) 187(20)  0.8(2) 0.89(18
41 78.207(12 1.22130(16 316(51) 0.16(2) 53(6) 0.17(5)  0.89(18
42 78.621(12 1.21590(16 677(75) 0.221(16)  159(8) 0.23(4)  0.89(18
43  80.011(17 1.1982(2)  294(49) 0.48(5) 150(14)  0.51(13) 0.5(2)
44 80.931(17 1.1869(2)  229(44) 0.26(5) 64(7) 0.28(9)  0.5(2)
45 82.67(4)  1.1663(4)  109(30) 0.47(12) 54(13) 0.5(3) 2(2)

46 86.70(5)  1.1221(5)  123(32) 0.85(17) 219(19)  1.8(6) 2.5(11)




Measurement date

2021/02/09
11:54:53

administrator

General information
Analysis date 2021/02/09 17:25:32
Sample name
File name XRD_Anton_SrBi2Ta209.ras Operator
Comment

Measurement profile

15000+ i Meas. data:XRD_Anton_SrBi2Ta209 —
& BG data:XRD_Anton_SrBi2Ta209 —
Calc. data:XRD_Anton_SrBi2Ta209 —
Error —
| Residual —
— 10000+ =
2
o
P
)
c
[J]
=
5000
0
2000
7
g 1000
2 0
[%]
c
) -1000-
£
-2000-

2-theta (deg)

Peak list

No. 2- d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) Int.I(cps Int. Asym.
theta(deg) deg) W(deg) factor
1 19.30(3) 4.596(8) 422(59) 0.13(6) 98(10) 0.23(6) 1.4(18)
2 22.841(6) 3.8903(10) 2310(139)  0.193(8) 679(16)  0.29(2) 1.65(15)
3 24.820(8)  3.5844(11) 1604(116)  0.156(10) 335(14) 0.21(2) 3.3(11)
4 27.043(14) 3.2946(16) 283(49) 0.16(6) 67(10) 0.24(8) 0.5(8)
5  29.067(5) 3.0696(6) 1257(102)  0.143(14) 202(18) 0.16(3) 1.14(8)
6 29.524(17) 3.0231(17) 1964(128) 0.88(3) 1952(47) 0.99(9) 1.14(8)
7 29.988(4) 2.9773(4) 7399(248)  0.190(4) 1584(53) 0.214(14) 1.14(8)
8  32.443(3) 2.7575(2) 11214(306) 0.122(4) 2039(19) 0.182(7)  1.38(16)
9 34.144(7)  2.6239(6) 209(42) 0.045(16) 18(3) 0.09(3) 4(4)
10  37.24(2) 2.4123(15)  278(48) 0.12(4) 66(7) 0.24(7) 1.4(19)
11 39.07(3) 2.3034(17)  485(64) 0.21(6) 183(10)  0.38(7) 0.8(6)
12 44.111(10) 2.0514(5) 1100(96) 0.166(18) 277(9) 0.25(3) 2.1(7)
13 46.520(4) 1.95059(14) 5377(212)  0.130(4) 1049(12) 0.195(10) 1.21(16)




14 47.75(5)  1.9033(17) 291(49) 0.19(4) 64(10)  0.22(7)  1.0(9)
15 50.780(14) 1.7965(4)  215(42) 0.14(4) 54(8) 0.25(9)  2(4)

16 51.648(14) 1.7683(5)  860(85) 0.187(19)  200(11) 0.23(4)  0.8(3)
17 52.49(3)  1.7420(8)  533(67) 0.35(3) 230(11) 0.43(7)  0.8(3)
18 53.377(14) 1.7151(4)  339(53) 0.14(3) 59(7) 0.17(5)  0.8(3)
19 55.043(13) 1.6670(4)  344(54) 0.29(4) 107(10) 0.31(8)  0.93(10)
20 56.00(2)  1.6408(6)  1060(94)  0.62(3) 705(24) 0.66(8)  0.93(10)
21  56.302(5) 1.63269(12) 2908(156) 0.137(6) 424(31)  0.146(18) 0.93(10)
22 5801(3)  1.5887(7)  220(43) 0.36(8) 115(12) 0.53(16) 1.3(12)
23 60.158(16) 1.5369(4)  329(52) 0.58(6) 333(14) 1.0(2) 0.50(18)
24  62.333(12) 1.4884(3)  535(67) 0.14(3) 151(8)  0.28(5)  1.7(8)
25 65.39(6)  1.4261(11) 106(30) 0.44(8) 64(10)  0.6(3) 2.6(12)
26 67.861(8) 1.38000(14) 1232(101) 0.149(13)  340(8)  0.28(3)  1.1(3)
27 70.20(5)  1.3396(9)  113(31) 0.20(6) 27(7) 0.24(12) 1.0(12)
28 72.86(6)  1.2971(9)  194(40) 0.32(7) 77(10)  0.40(13) 1.7(15)
29 74.895(8) 1.26686(11) 328(52) 0.19(2) 70(6) 0.21(5)  5(2)

30 75.91(3)  1.2524(4)  332(53) 0.51(4) 191(27) 0.58(17) 5(2)

31 76.32(2)  1.2467(3)  207(42) 0.36(14) 83(26)  0.4(2) 5(2)

32 77.239(6) 1.23416(8) 841(84) 0.131(8) 137(7)  0.16(2)  4.5(16)
33 77.521(17) 1.2304(2)  240(45) 0.52(5) 140(10) 0.58(15) 5(2)

34 79.22(5)  1.2082(6)  178(39) 0.25(6) 50(9) 0.28(11) 0.8(7)
35 84.50(3)  1.1456(3)  141(34) 0.39(8) 59(14)  0.4(2) 5(6)




Peak List

Analysis date 2021/02/09 17:23:56

Sample name Measurement date  2021/02/09
12:06:19

File name XRD_Anton_BaBi2Ta209.ras Operator administrator

Comment

Measurement profile

15000 Meas. data:XRD_Anton_BaBi2Ta209 —
BG data:XRD_Anton_BaBi2Ta209 —
Calc. data:XRD_Anton_BaBi2Ta209 —
Error —
Residual —

Q1
[

10000+

Intensity (cps)
a1l
Y]

5000 =

22]
[25]
[27) g

2000+

1000
0 draransfigtiedh .lHﬂ.F!.ﬁ~h*F‘hhhﬁnnniunhﬂb-&nﬂh!hﬁi’iﬁ:: e S
-1000+

-2000-

Intensity (cps)

2-theta (deg)

Peak list

No. 2- d(ang.) Height(cps) FWHM(deg) Int.I(cps Int. Asym.
theta(deg) deg) W(deg) factor
1 19.103(8)  4.6421(19) 286(49) 0.08(2) 36(6) 0.13(4) 1.3(2)
2 19.648(8)  4.5145(19) 913(87) 0.250(15) 354(12) 0.39(5) 1.3(2)
3 22.669(12) 3.919(2) 1768(121)  0.230(11) 496(15) 0.28(3) 2.1(6)
4 23.987(15) 3.707(2) 675(75) 0.24(2) 263(13) 0.39(6) 1.4(3)
5 24.68(2) 3.604(3) 337(53) 0.26(3) 121(8) 0.36(8) 1.2(6)
6 25.574(19) 3.480(3) 817(82) 0.271(18) 307(11) 0.38(5) 1.2(6)
7 27.683(19) 3.220(2) 531(67) 0.27(3) 180(14) 0.34(7) 0.8(2)
8 30.102(4)  2.9663(4) 10344(294) 0.245(6) 4080(48) 0.394(16) 0.73(4)
9 32.199(7) 2.7778(6) 5611(216)  0.248(5) 1833(20) 0.327(16) 0.92(10)
10 36.076(13) 2.4876(9) 290(49) 0.29(3) 103(11) 0.35(10)  5(4)
11 38.75(4) 2.322(2) 180(39) 0.21(8) 68(9) 0.38(13) 2.1(16)
12 39.891(19) 2.2581(10) 522(66) 0.38(2) 271(12) 0.52(9) 1.7(3)
13 43.047(10) 2.0996(5) 406(58) 0.38(3) 200(10) 0.49(9) 5(2)




14  43.933(14) 2.0593(6) 217(43) 0.32(4) 92(8) 0.42(12) 5(2)

15  46.219(12) 1.9626(5) 2368(140)  0.360(9) 1162(14) 0.49(4)  1.6(2)
16  48.34(11) 1.881(4)  117(31) 0.38(8) 49(11) 0.4(2) 2(2)

17 52.15(3)  1.7524(9) 850(84) 0.41(4) 542(19) 0.64(9)  2.0(8)
18 54.02(7)  1.696(2)  265(47) 0.54(6) 154(20)  0.58(18)  2.6(18)
19 54.66(4)  1.6777(11) 200(41) 0.28(9) 60(13) 0.30(12) 2.6(18)
20 56.160(12) 1.6365(3) 2545(146)  0.384(8) 1058(19) 0.42(3)  1.9(2)
21 58.047(19) 1.5877(5) 212(42) 0.18(5) 44(9) 0.21(8)  1.4(13)
22 59.26(2)  1.5581(6) 179(39) 0.67(7) 128(16)  0.7(2) 0.6(3)
23 62.735(16) 1.4798(3) 262(47) 0.65(5) 183(15)  0.70(18)  3.5(19)
24  67.30(5)  1.3901(9)  400(58) 0.53(4) 256(15)  0.64(13) 0.7(3)
25 68.92(6)  1.3614(10) 117(31) 0.48(10) 68(8) 0.6(2) 0.7(3)
26 73.83(10) 1.2825(15) 146(35) 0.55(13) 99(15) 0.7(3) 3(4)

27 7551(3)  1.2581(4) 553(68) 0.48(3) 297(15)  0.54(9)  1.6(4)
28  76.71(5)  1.2413(7)  283(49) 0.83(7) 264(14)  0.9(2) 1.6(4)
29 80.02(3)  1.1981(3)  190(40) 0.21(4) 43(6) 0.23(8)  1.8(9)
30 81.14(9)  1.1844(11) 87(27) 0.71(14) 65(8) 0.8(3) 1.8(9)
31  84.8(2) 1.142(3)  47(20) 1.9(3) 95(13) 2.0(11)  1.8(9)




Lampiran 4. Analisis pengotor menggunakan senyawa ABi2Ta209 (A= Ca,
Sr, Ba)

L.4.1. CaBi2Taz209

H CaBi,0, JCPDS No. 821983

] CaBi,Ta,0q
JU el

Intensitas (a.u)

STD JCPDS No. 490608

_A__,_,_,L)JLJL_L_A_A_,L,LAJ._LLA_M__&
10 | 2I0 | 3I0 | 4I0 | 5I0 | GIO | 7I0
20 (°)

Gambar L.4.1 difragtogram CaBi2Ta20q
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L.4.2. SrBi2Ta209

Intensitas (a.u)

Sry10Big50; 4 JCPDS No. 460417

SIS B W NS

Tay 70501 65 JCPDS No. 730005

Ta0, ,; JCPDS No. 722220
A \ Jl ) a A A N

SrBi,Ta,0,
H ‘ [ 1] h

STD JCPDS No. 490608
A o A A R

10 20 30 40 50 60 70
26 (°)
Gambar L.4.2 Difragtogram SrBi;Ta;0q
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L.4.3. BaBi2Ta209

Intensitas (a.u)

Bi,O, JCPDS No. 742352

,\_J\ Ta,0; JCPDS No. 351193
o

A n_n

TaO, ; JCPDS No. 722220

BaBi,Ta,0q

10 20 30 40 50 60 70

20 (°)
Gambar L.4.3 Difragtogram BaBi2Ta20g
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Lampiran 5. Hasil Karakterisasi Menggunakan SEM

L.5.1 CaBi2Ta209

— % gy = =

4 ‘\‘y..‘j,’: @_‘»J,{:\‘ by c
TV ok N

SEI  15kV WD10mm SS25

SEl  15kV. WD10mm  S825

Gambar L.5.1 Morflrogi CaBi2Ta209 pada pembesaréh, @) .3000x, (b) 7000x, dan
(c) 15000x
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L.5.2 SrBi2Ta20g9

SEl  15kV WD10mm  $825

i,

Gambar L.5.2 Morfologi Sr
(c) 15000x

Bi2

WD12mip | SS25
§

TaxOg

89

pada pebesaran, (a) 3000x, (b) 7000x, dan



90

L.5.3 BaBi2Ta209

" imw.m., |

SEl  15kV WD10mm SSZ x15,000 1pm

Gambar L.5.2 Morfologi BaBizTazOs;- péda pembesaran, (a) 3000x, (b) 7000x, dan
(c) 15000x



Lampiran 6. Perhitungan Distribusi Partikel
L.6.1. CaBi2Ta209

a. Panjang partikel

-~

SEl  15kV WD10mm  S825

Gambar L.6.1 Perhitungan panjang partikel CaBi>Ta20q

Tabel L.6.1 Hasil perhitungan Panjang partikel CaBi>Ta>09
No. Area Mean StdDev  Angle Length
0.077 137.595 10.375 10.044  5.337
0.05 131.789 30.85 -29.008 3.455
0.029 131.88 14.689 -145.305 2.038
0.034 132.388 19.995 138.453 2.353
0.027 148.183 15.891 -107.199 1.889

g~ N
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b. Lebar Partikel

-~

SEl  15kV WD10mm

Gambar L.6.2 Perhitungan lebar partikel CaBi>Ta20g

Tabel L.6.2 Hasil perhitungan Tebal partikel CaBi>Ta209
No. Area Mean StdDev  Angle Length
0.041 130.601 15.587 -80.443 2.86
0.045 138.779 22.726 -122.593 3.125
0.028 123.694 11.745 132.302 1.945
0.02 118.212 15.567 44.157 1.384
0.024 160.33 11429 -16.504 1.621

g b~ w N -
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c. Tebal Partikel

-~

SEl  15kV WD10mm  S825

Gambar L.6.3 Perhitungan tebal partikel CaBi>Ta>Og

Tabel L.6.3 Hasil perhitungan tebal partikel CaBi>Ta,Og
No. Area Mean StdDev Angle  Length
0.006 105.178 11.756 6.582 0.375
0.004 174.021 10.246 58.903 0.263
0.002 166.014 8.353 -81.469 0.145
0.002 157.233  7.597 -160.71 0.152
0.004 152.274 14.006 -92.862 0.287

gl B~ W N -
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L.6.2. SrBi>Ta209

a. Panjang partikel

Tabel L.6.4 Hasil perhitungan panjang partikel SrBi>Ta,Og

No. Area Mean StdDev  Angle Length
0.016 181.832 31.702 -34 2213
0.015 144505 48.789 -126.752 2.092
0.014 151.988 24.695 -26.277 1.918
0.021 148.362 25,518  10.445 2.897
0.028 153.498 65.787 -44.091 3.846

g~ w N
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b. Lebar partikel

-4

Gambar L.6.5 Perhitungan lebar partikel SrBi;Ta;09

Tabel L.6.5 Hasil perhitungan lebar partikel SrBi>,Ta>Og
No. Area Mean StdDev Angle Length
0.009 191.105 19.524 146.674 1.257
0.013 172.036 45.273 -82.64 1.741
0.015 121.498 27.538 -117.834 2.034
0.019 133.774 31548 -82.179 2.643
0.007 220.989 26.546 -125.03 0.896

g b~ wN -




c. Tebal partikel

Gambar L.6.6 Perhitungan tebal partikel SrBi;Ta>Og

Tabel L.6.6 Hasil perhitungan tebal partikel SrBi;Ta,Og

No. Area Mean StdDev Angle Length
1 0.002 178.896 17.719 -131.634 0.262
2 8.40E-04 166.462 25.219 172.405 0.11
3 7.35E-04 188.485 18.742 38.66  0.093
4 9.98E-04 225.404 20.769 -135  0.133
5 7.88E-04 163.878 21.468 158.962 0.101
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L.6.3. BaBi2Ta209

a. Panjang partikel

SEI

-

Gambar L.6.7 Perhitungan panjang partikel BaBi>Ta>Oq

Tabel L.6.7 Hasil perhitungan panjang partikel BaBi>Ta20s
No. Area Mean StdDev Angle Length
0.056 133.808 15.909 -20.826  3.907
0.063 172.761 16.98 -34.992 4.37
0.055 130.961 19.544  30.964 3.841
0.037 13762 11.09 62571 2549
0.032 136.631 9.065 -107.021 2.201

g~ w N
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b. Lebar partikel

0©

SEl 15KV, éWD10ng§§;?’1 $S25 x3,000  5um

Gambar L.6.8 Perhtngan lebar partikel BaBi>Ta,Og

Tabel L.6.8 Hasil perhitungan lebar partikel BaBi>Ta2Og
No. Area Mean StdDev  Angle Length
0.055 155.747  17.79 -115.884 3.79
0.017 165.234 15.6 -48.483 1172
0.025 116.625 8.23 -51.415 1.73
0.032 142.777 11.229 -10.072 2.221
0.028 141.12 7.359 -5.156 1.921

g b~ w N -
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c. Tebal partikel

SEI

Gambar L.6.9 Perhitungan tebal partikel BaBi>Ta,Og

Tabel L.6.9 Hasil perhitungan tebal partikel BaBioTa,Og
No. Area Mean StdDev Angle  Length
0.003 149.552 10.132 -25.641 0.2
0.004 137.315 14.748 156.371 0.251
0.003 161.585 10.551 53.13 0.216
0.003 147.462 13.525 -90 0.173
0.003 143.904 21.815 0 0.165

a b~ wNPE-




Lampiran 7. Hasil Karakterisasi Menggunakan EDS

Acquisition Parameter
Instrument : 6510 (LA)
Acc. Voltage : 15.0 kV
Probe Current: 1.00000 nA

PHA mode : T3

Real Time : 50.70 sec
Live Time : 50.00 sec
Dead Time 1%
Counting Rate: 1672 cps
Energy Range : 0 - 20 keV

L.7.1 CaBi2Ta209

ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.3675

Element (keV) Mass$%$ Error$ Atom% Compound Mass% Cation
K

0O K 0.525 9.87 0.10 53.82 14.1302
Ca K* 3.690 3.37 0.16 7.35 4.6506
Ta M 1.709 40.27 0.26 19.42 39.7923
Bi M 2.419 46.48 0.40 19.41 41.4268
Total 100.00 100.00

L.7.2 SrBi2Ta209

ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.4800

Element (keV) Mass% Error% Atom% Compound Mass% Cation
K

O K 0.525 9.12 0.12 51.53 12.9284
Sr L* 1.806 11.05 0.39 11.39 11.4842
Ta M* 1.709 38.14 0.37 19.05 39.1365
Bi M* 2.419 41.69 0.47 18.03 36.4508
Total 100.00 100.00

L.7.3 BaBi2Ta209

ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.4900

Element (keV) Mass$ Error$ Atom$ Compound Mass%$ Cation
K

O K 0.525 9.76 0.12 55.49 15.1573
Ba L* 4.464 11.75 0.63 7.78 13.5987
Ta M 1.709 38.26 0.35 19.23 35.9033
Bi M 2.419 40.23 0.52 17.50 35.3407
Total 100.00 100.00
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Lampiran 8. Perhitungan Nilai Energi Celah Pita

L.8.1 CaBi2Ta209

—— CaBi, Ta,0,

Reflektansi (%)

200 300 400 500 600 700 800
Panjang Gelombang (nm)

Gambar L.8.1 Spektra DRS hubungan % reflektansi dengan panjang gelombang
senyawa CaBi>Taz0g

Hasil pengukuran dengan UV-Vis DRS diperoleh grafik hubungan antara
% reflektansi dengan panjang gelombang yang ditampilkan pada Gambar L.8.1.
Kemudian dianalisis dengan menggunakan persamaan Kubelka-Munk yang
dirangkum pada Persamaan 3.1 dan diolah menjadi grafik hubungan F(R).hvo®
dengan energi celah pita (hv) yang ditampilkan pada Gambar L.7.2. Energi celah
pita dihitung dengan menarik garis lurus pada bagian kurva yag menurun sampai

pada nilai y= 0 dan nilai x merupakan energi celah pita, sehingga nilai x dari

senyawa CaBi>Ta>Og adalah 3,51 eV.
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(F(R)hv)®

2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0
hv (eV)
Gambar L.8.2 Spektra DRS energi celah pita CaBi;Ta209
Data energi celah pita dapat dikonversi menjadi nilai Panjang gelombang dengan

menggunakan hukum Planck (E= hc/A) seperti dibawah ini

6,626 x 1073

=222 i 1eV
1.602x 10-19° ~©

=4,13608 x 10 eV.s

Panjang gelombang pada Eg = 3,51 eV
1= h.c
E

_ 4,13608 x 10715 eV.s x 3x10"nm/s
B 3,51eV

= 353,23 nm
Langkah yang sama digunakan untuk menghitung energi celah pita sampel lain

yang ditampilkan pada L.8.2-L..8.5



L.8.2 SrBi2Ta209

SrBi,Ta,0, K

(F(R)hv)*

2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0
hv (eV)
Gambar L.8.3 Spektra DRS energi celah pita SrBi>Ta>Og

Panjang Gelombang pada Energi celah pitA= 3,21 eV
1= h.c
E

_ 4,13608 x 107> eV.5 x 3x10"nm/s
B 3,21eV

= 386,24 nm
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L.8.3 BaBi2Ta209

(F(R)hv)*®

— BaBi, Ta,0,

2.0

2.5 3.0 3.5
hv (eV)

Gambar L.8.4 Spektra DRS energi celah pita SrBi>Ta>Og

Panjang Gelombang pada Energi celah pitA= 2,44 eV

A—h'C
E

_ 4,13608 x 107> eV.5 x 3x10"nm/s

=508,13 nm

2,44 eV
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Lampiran 9. Perhitungan konsentrasi, % adsorpsi, dan % degradasi
material ABi2Ta209 (A= Ca, Sr, Ba)

L.9.1. Uji Kestabilan Larutan Metilen Biru
a. Tanpa lampu UV

Y=0,1643x — 0,1285

20 menit — Y= 0,1643x — 0,1285

0,785 + 0,1285 = 0,1643x
X =5,559951
40 menit — Y=0,1643x —0,1285

0,761 + 0,1285 = 0,1643x
X =5,413877
60 menit — Y=0,1643x — 0,1285

0,764 + 0,1285 = 0,1643x
X =5,432136
80 menit — Y= 0,1643x —0,1285

0,767 + 0,1285 = 0,1643x
X = 5,450396

b. Paparan lampu UV
Y=0,1643x — 0,1285
20 menit — Y=0,1643x — 0,1285

0,821 + 0,1285 = 0,1643x
X =5,779063
40 menit — Y=0,1643x —0,1285

0,822 + 0,1285 = 0,1643x
X =5,785149

60 menit — Y= 0,1643x — 0,1285

0,839 + 0,1285 = 0,1643x
x =5,888618
80 menit — Y=0,1643x — 0,1285

0,833 + 0,1285 = 0,1643x
X =5,8521
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L.9.2. Uji Adsorpsi-Desorpsi ABT (A= Ca, Sr, Ba) Terhadap Metilen Biru

a. CaBi2Ta209
Y=0,1643x — 0,1285
30 menit — Y=0,1643x — 0,1285

1,062 + 0,1285 = 0,1643x
X =7,245892

% adsorp = CO;?O x 100%

_7,769324 — 7,245892
- 7,769324
=6,7372 %

b. SrBi2Ta209

Y=0,1643x —0,1285
30 menit — Y=10,1643x — 0,1285

0,917 + 0,1285 = 0,1643x
X =6,36336

% adsorp = % x 100%

_ 7,757152 — 6,36336
7,757152
=17,9678 %

X 100%

X 100%

c. BaBi2Ta209
Y=0,1643x — 0,1285
30 menit — Y= 0,1643x — 0,1285

1,039 + 0,1285 = 0,1643x

X =7,105904

% adsorp = % x 100%

_ 7,629337 —7,105904
7,629337

= 6,8608 %

X 100%

L.9.3. Uji Degradasi ABT (A= Ca, Sr, Ba) Terhadap Metilen Biru

a. CaBi2Ta209
Y=0,1643x — 0,1285
20 menit — Y= 0,1643x — 00,1285

1,0122 + 0,1285 = 0,1643x

X = 6,942788
% degradasi = % X 100%

7,250152 — 6,942788

= X 100%

7,250152
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=4,2394 %
40 menit — Y=0,1643x —0,1285

0,9436 + 0,1285 = 0,1643x
X =6,525259

% degradasi = % x 100%

7,250152 — 6,525259
= X 100%
7,250152

=9,9983 %
60 menit — Y= 0,1643x — 0,1285

0,9005 + 0,1285 = 0,1643x

X =6,262934

% degradasi = % x 100%

_ 7,250152 — 6,262934
B 7,250152
= 13,6165 %

80 menit — Y=0,1643x — 0,1285

0,8906 + 0,1285 = 0,1643x

X = 6,202678
% degradasi = % %X 100%

7,250152 — 6,202678
= X 100%
7,250152

= 14,4476 %

X 100%

b. SrBi2Ta209
Y=0,1643x —0,1285
20 menit — Y= 0,1643x —0,1285

0,8823 + 0,1285 = 0,1643x
X =6,152161

% degradasi = COEOCZO X 100%

6,368837 — 6,152161
= X 100%
6,368837

=3,4021 %
40 menit — Y=0,1643x —0,1285

0,8133 + 0,1285 = 0,1643x
X =5,732197

% degradasi = % X 100%

_ 6,368837 — 5,732197
B 6,368837
=9,9962 %

60 menit — Y=0,1643x — 0,1285

0,7808 + 0,1285 = 0,1643x
X =5,534388

X 100%
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% degradasi = % x 100%

6,368837 — 5,534388

= (o)
6,368837 X 100%

= 13,1021 %
80 menit — Y=0,1643x — 0,1285

0,6643 + 0,1285 = 0,1643x
X =4,82532

% degradasi = COEOCSO X 100%

_ 6,368837 —4,82532
6,368837

= 24,2355 %

X 100%

c. BaBi2Ta209
Y=0,1643x — 0,1285
20 menit — Y= 0,1643x — 0,1285

0,9724 + 0,1285 = 0,1643x
X =6,700548

% degradasi = CO;SZO x 100%

7,099817 — 6,700548
= X 100%
7,099817

=5,6237 %
40 menit — Y=0,1643x — 0,1285

0,9061 + 0,1285 = 0,1643x
X =16,297018

% degradasi = % x 100%

_7,099817 — 6,297018
B 7,099817
= 11,3073 %

60 menit — Y= 0,1643x — 0,1285
0,8854 + 0,1285 = 0,1643x

X =6,171029

% degradasi = % x 100%

7,099817 — 6,171029
= X 100%
7,099817

= 13,0819 %
80 menit — Y= 0,1643x —0,1285
0,8514 + 0,1285 = 0,1643x

X =5,96409

% degradasi = % %X 100%

_ 7,099817 — 6,700548
7,099817

= 15,9966 %

X 100%

X 100%
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Lampiran 10. Dokumentasi

4 -VIA’:
Gambar L.10.1 Proses Penggerusan sampel

Gambar L.10.3 Proses penyaringan sampel
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Gambar L.10.5 Hasil senyawa ABi>Ta>O9 (A= Ca, Sr, Ba)
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Gambar L.10.6 Uji aktivitas fotokatalitik di dalam fotoreaktor

Gambar L.10.7 Uji aktivitas fotokatalitik di dalam fotoreaktor dengan lampu UV
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Gambar L.10.8 Pengecekan pH setelah uji aktivitas fotokatalitik



