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ABSTRAK

Munadhiroh, Nur Azah. 2021. Sintesis Senyawa BisTi3O:, Terdoping Fed3*
dengan Metode Lelehan Garam. Jurusan Kimia Fakultas Sains dan
Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Pembimbing I: Dr. Anton Prasetyo M.Si. Pembimbing II:
Dr. H. Ahmad Barizi M. A.

Keyword: BisTiz-xFexO12(x= 0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2), doping Fe, energi celah pita,
metode garam cair.

Senyawa BisTisO12 adalah senyawa Awurivillius tiga lapis yang terdiri dari
[Bi,O2]2* dan lapis [BiTikO10]?* yang memiliki sifat feroelektrik, sehingga
berpeluang untuk digunakan sebagai bahan fotokatalis. Salah satu upaya untuk
memperbaiki energi celah pita BisTisO12 adalah dengan doping Fe®* sehingga
dapat bekerja pada daerah UV (450-600) nm. Dalam penelitan ini sintesis BisTiz-
xFexO12 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2) menggunakan metode garam cair NaCl.
Sampel hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan teknik difraksi Sinar-X (XRD)
untuk menganalisa fasa yang terbentuk, scanning electron microscopy-energy
dispersive  spectroscopy (SEM-EDS) untuk menganalisa morfologi serta
komposisi unsur, dan UV-Visible diffuse reflectance spectroscopy (UV-Vis DRS)
untuk mengetahui pola serapan sinar sampel. Difraktogram senyawa BisTis-
xFexO12 (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2) menunjukkan bahwa sampel berhasil
disintesis akan tetapi pada x=0,2 masih ditemukan pengotor berupa Bi2TisO11 dan
Na:TiO3. Gambar SEM menunjukkan bahwa morfologi partikel berbentuk plate
like. Spektra EDS menunjukkan bahwa unsur penyusun senyawa Bi, Ti, Fe, dan O
teridentifikasi pada sampel produk. Spektra UV-Vis DRS menunjukkan bahwa
dopan Fe dapat menurunkan energi celah pita yang lebih rendah sehingga dapat
bekerja pada daerah sinar tampak.



ABSTRACT

Munadhiroh, Nur Azah. 2021. Synthesis of Material BisTi3O;2, Doped Fe3*
using the Molten Salt Method. Department of Chemistry Science
and Technology Faculty, Universitas Islam Negeri Maulana Malik
Ibrahim Malang. Supervisor I: Dr. Anton Prasetyo M. Si, Supervisor
Il: Dr. H. Ahmad Barizi M. A.

Keyword: BisTiz-xFexO12(x= 0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2), Fe doping, band gap energy,
molten salt method.

BuTisO12 compound is a three-layer Aurivillius compound composed of
[BiO2]>*  layers and three [Bi2TisO10]°* layers which have ferroelectric
properties, so they have the opportunity to be used as photocatalyst material. One
effort to improve its energy band gap is by doping BisTisO12 with Fe3* dopants so
that it can work in the UV (450-600) nm region. Synthesis of BisTiz-xFexO12(x= 0;
0,05; 0,1; 0,15; and 0,2) using the NaCl molten salt method. Synthesized samples
were characterized using X-ray diffraction (XRD) techniques to analyze the
phases formed, scanning electron microscopy-energy dispersive spectroscopy
(SEM-EDS) to analyze morphology and elemental composition, and UV-Visible
diffuse reflectance spectroscopy (UV-Vis DRS). ) to determine the light
absorption pattern of the sample. The diffractogram of the BuTis-xFexO12
compound ( x= 0; 0.05; 0.1; 0.15; and 0.2) showed that the sample was
successfully synthesized but at x= 0.2 impurities were still found BizTkO11 and
Na:TiO3. SEM images show that the particle morphology is plate-like. The EDS
show that the constituent elements of Bi, Ti, Fe, and O compound were identified
in the sample. The UV-Vis DRS spectra show that the dopant Fe can lower
thenband gap energy so that it can work in the visible area.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Perkembangan industri yang semakin pesat seiring dengan kemajuan ilmu
pengetahuan dan teknologi, memberikan manfaat yang besar dan kesejahteraan
masyarakat. Akan tetapi memberikan dampak negatif, seperti halnya hasil dari
limbah industri tekstil (Prado, dkk., 2008). Salah satu jenis limbah yang
dihasilkan adalah limbah zat warna.

Manusia merupakan subjek penentu terhadap lingkungannya, karena tidak
lain, untuk bekal manusia agar tercapailah tujuan manusia. Maka manusia perlu
memperhatikan, keseimbangan ekologi, sumber alam, kelestarian hidup manusia,
estetika, kenikmatan, dan efisiensi kehidupan manusia. Persoalan lingkungan
hidup bukan sekedar masalah pencemaran lingkungan. Allah memerintahkan
manusia untuk menjaga Kkelestarian lingkungan bukan untuk merusaknya, dan
Allah mengancam manusia yang merusak alam seperti dalam surat QS. Al-A’raf

(7) ayat 56:

[ s
Lwe o » 2 3F 2 & Zoter (Taz s 32 L Ta o USRI . s 22 -
ufufg.‘)ftb\g.ﬁ?' Qg@kjbﬁofjbwgmu?Y\@\)MY)

Ch MT
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 ” (al- A’raf (7): 56).

Dari ayat diatas menjelaskan tentang bahwa Allah SWT telah melarang
berbuat kerusakan di bumi, alam semesta ini diciptakan Allah SWT, dalam

keadaan yang harmonis, serasi dan memenuhi kebutuhan makhluk. Pada



hakikatnya manusia diciptakan dengan alam semesta semata-mata untuk
menyembah Allah SWT. Agar manusia mendapatkan kedudukan yang lebih
tinggi, maka manusia dituntut untuk bertanggung jawab atas perbuatannya.

Untuk mengatasi pencemaran lingkungan berbagai usaha telah dilakukan
diantaranya biofilter anaerob-aerob, adsorpsi menggunakan karbon aktif atau
zeolit, hal ini telah banyak dilakukan, namun hasilnya sering kurang efektif.
Karena pada metode biofilter anaerob-aerob memiliki kelemahan yaitu kerja
mikroba yang tidak efektif untuk limbah berkonsentrasi tinggi, serta proses
penghilangan warna merupakan proses fermentasi yang akan menimbulkan gas
yang berbau sebagai hasil pembusukan (Mohammed, dkk., 2014). Sedangkan
pada metode adsorpsi memiliki kelemahan hanya memindahkan polutan dari
cairan ke permukaan adsorben. Salah satu teknologi yang berpeluang digunakan
untuk mengatasi permasalahan limbah zat warna adalah teknologi fotokatalis.

Fotokatalis dapat didefinisikan suatu proses kimia yang melibatkan cahaya
sebagai pemicunya atau sebagai proses kombinasi antara fotokimia dan katalis
(Castellote, dkk., 2011). Pemanfaatan teknologi fotokatalis pada pengolahan
limbah di antaranya digunakan sebagai degradasi alizarin (Roopaei, dkk., 2014),
degradasi limbah fenol (Hakim dan Haris., 2016), serta produksi biodiesel
(Kartika dan Widyaningsih, 2012). Liao, dkk. (2012) menyatakan bahwa
teknologi fotokatalis dapat digunakan untuk proses water spliting yaitu proses
pemecahan air menjadi hidrogen dan oksigen sebagai sumber energi terbaru.
Adapun material yang digunakan sebagai material fotokatalis adalah material
semikonduktor. Beberapa material semikonduktor yang dilaporkan berpeluang
sebagai material fotokatalis adalah TiO2, WOs, dan SnO2, atau yang mengandung

material tersebut (Scaife, dkk., 2005).



BuTisO12 merupakan salah satu keluarga senyawa Aurivillius dengan lapis
tiga yang disusun atas struktur perovskite [Ax-1BxOsx+1]> berlapis dan lapis
[Bi2O2]?*, dimana x merupakan jumlah lapis perovskite. Kation A adalah kation
dengan muatan besar seperti Na*, Pb2*, dan Bi#*, dan kation B adalah kation
dengan muatan kecil seperti Fe3*, Ti**, Ta®*, dan W6*. Material ini dilaporkan
mempunyai beberapa sifat menarik yaitu sifat feroelektrik sehingga berpeluang
digunakan pada dunia elektronika misal sebagai kapasitor atau Ferroelectric
Random Accces Memorys (FRAMSs) (Hushur, dkk., 2002). Selain itu BisTikO12 ini
dilaporkan juga berpeluang digunakan sebagai material fotokatalis, akan tetapi
BiuTisO12 tidak terlalu efisien untuk fotokatalis karena celah pita yang besar yaitu
2,92 eV (Yao, dkk., 2003).

Banyak upaya yang dilakukan untuk modifikasi BisTisO12 dengan tujuan
untuk meningkatkan aktivitas fotokatalitik. Doping logam adalah metode yang
efektif untuk menurunkan energi celah pita sehingga bekerja pada daerah 450-600
nm (cahaya tampak) (Liu, dkk., 2016). Dutta dan Tyagi, (2016) dalam
penelitiannya melaporkan bahwa BisTisO12 yang di doping dengan Ag mengalami
penurunan nilai energi celah pita menjadi sekitar 2,8 eV. Hou, dkk., (2011) juga
melaporkan bahwa energi celah pita BisTisO12 yang di doping Cr, mengalami
penurunan energi celah pita dimana untuk BisTiz,9Cro,1012, BiuTiz,8Cro,2012, dan
BisTi2,6Cro,4012 adalah 3,33; 3,11; 2,56, dan 2,42 eV, hasil tersebut menunjukkan
bahwa BisTizxCrkO12 memiliki potensi kemampuan kinerja fotokatalitik di bawah
iradiasi cahaya tampak.

Logam Fe dapat dijadikan doping dalam senyawa Aurivillius dengan
menggantikan Ti**, karena Fe3* memiliki ukuran jari-jari yang hampir sama

(Yang, dkk. 2014). Liu, dkk. (2016), melaporkan telah mendoping BisTizO12



dengan Fe dan energi celahnya lebih kecil dibandingkan dengan BisTisO12 dengan
perubahan nilai energi celah pita: (a) 2% Fe/BisTisO12 adalah 2,43 eV, (b) 4%
Fe/BisTisO12 adalah 2,36 eV, (c) 6% Fe/BisTisO12 adalah 2,28 eV. Hal tersebut
menyatakan bahwa semakin besar persen doping Fe maka energi celah pitanya
semakin rendah. Selain doping, yang mempengaruhi aktivitas fotokatalis yaitu
ukuran partikel kecil, morfologi, dan luas permukaan.

Metode reaksi yang banyak digunakan untuk sintesis Aurivillius, Yaitu
menggunakan reaksi keadaan padatan yang biasanya memerlukan suhu tinggi dan
pemanasan ulang. Akan tetapi metode keadaan padatan mempunyai kekurangan
yaitu membutuhkan suhu yang tinggi, waktu reaksi sangat panjang, homogenitas
campuran yang rendah, reaktan, dan difusi ionik lambat (Zulhadjri, dkk., 2011).
Pengembangan metode keadaan padatan adalah metode lelehan garam. Metode
lelehan garam mempunyai kelebihan vyaitu waktu reaksi lebih pendek, suhu
sintesis lebih rendah, produk yang dihasilkkan memiliki kemurnian lebih tinggi
(Kimura, 2011), jarak difusinya kecil karena campuran oksida dalam garam,
reaktivitas garam dan mobilitas garam tinggi (Villegas, dkk., 1999).

Metode lelehan garam didasarkan pada penggunaan garam dengan titik
leleh rendah, seperti alkali klorida, sulfat, karbonat, atau hidroksida, sebagai
media reaksi. Suhu yang digunakan relatif rendah karena adanya laju difusi yang
jauh lebih tinggi antara komponen reaksi dalam media cair menghasilkkan bubuk
yang memiliki fase tunggal dengan kemurnian tinggi (Kim, dkk., 2004). Zhao,
dkk. (2014) melaporkan telah mensintesis BisTisO12 menggunakan metode
lelehan garam, dengan jenis garam Ka2SO4-Na2SO4 dengan perbedaan suhu 2 jam.
Hasil difraktogram  menunjukkan bahwa suhu sintering berbeda akan

meningkatkan kemurnian BisTisO12. Namun pada suhu yang berbeda muncul



puncak fasa Bii2TiO20, hal ini disebabkan adanya prekursor BirO3 dapat diketahui
bahwa peningkatan suhu mempunyai ukuran dan partikel yang ditunjukkan
dengan peningkatan ketebalan partikel.

Dari uraian di atas maka pada penelitian ini akan dilakukan sintesis
BisTizO12 terdoping Fe3* (BisTis-xFexO12 dengan x= 0; 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)
menggunakan metode lelehan garam NaCl. Hasil sintesis akan dikarakterisasi
dengan X-Ray Diffraction (XRD) untuk fasa senyawa tertentu, Scanning electron
microscopy (SEM)-EDS untuk mengetahui morfologi dan komposisi unsur dari

sampel, dan UV-Vis DRS untuk mengetahui energi celah pita.

1.2 Rumusan Masalah
Bagaimana struktur, morfologi, dan nilai energi celah pita dari senyawa
BisTis-xFexO12 dengan x= 0; 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2 yang disintesis dengan

menggunakan metode lelehan garam sebagai fotokatalis?

1.3 Tujuan
Mengetahui struktur, morfologi, dan nilai energi celah pita dari senyawa

BisTizO12 terdoping Fe3* menggunakan metode lelehan garam sebagai fotokatalis.

1.4 Batasan Masalah
a. Jenis garam yang digunakan adalah NaCldengan perbandingan molar 1:7.

b. Pemanasan yang digunakan dengan suhu 850°C.



1.5 Manfaat

Manfaat dari penelitian ini yaitu dapat memberikan informasi ilmiah
kepada masyarakat dan peneliti tentang karakteristik struktur, ukuran partikel, dan
aktivitas material fotokatalis BisTisO12 dengan terdoping Fe3* menggunakan
metode lelehan garam. Selain itu juga dapat membantu pengembangan ilmu dan
teknologi material mengenai Kkarakteristik dan desain material fotokatalis

BiuTizO12.



BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Senyawa Bismut Titanat

Senyawa Aurivillius pertama kalinya ditemukan oleh Bengt Aurivillius
pada tahun 1949. Fase baru yang ditemukan oleh Bengt Aurivillius dengan
struktur  berlapis dalam sistem BiO3-TiO2. Rumus umum Aurivillius adalah
(BiO2)2* (Am — 1BmOsm + 1)?~. Secara umum Aurivillius tersusun oleh kation A
berukuran besar yang memiliki koordinasi dodekahedral. Biasanya kation A
berupa logam alkali, alkali tanah, dan unsur tanah jarang. Kation B adalah kation
tri, tetra, penta, atau heksavalen kecil, dan m adalah bilangan bulat yang
menunjukkan jumlah lapisan senyawa perovskite (Jardiel, dkk., 2008). BisTizO12
disusun oleh lapisan [Bi2O2]>* fluoritetype dan [BixTisO10]*". Lapisan
[Bi2TisO10]* terdiri dari tiga lapisan oktahedral TiOs dengan Bi** di situs-A, yang

diapit antara lapisan [Bi2O2]** sepanjang sumbu C (Renieri, dkk., 2013).

Gambar 2.1. Struktur senyawa BuTizO12 (Roy, dkk., 2013).

Pseudo-perovskite unit BisTisO12 memiliki parameter kisi a = 0,5450, b =

0,54059, dan ¢ = 3,2832 nm, dan polarisasi spontan Ps = 50 dan 4 uC/cn?



masing-masing sepanjang sumbu a dan c¢ (Ranieri, dkk., 2013). Senyawa
Aurivillius dengan jumlah unit perovskite yang berbeda adalah sebagai berikut
B2WOs (n = 1), Bi2SrTa209 (n = 2), BuTisO12 (n = 3), SrBuTiO15 (n = 4), dan
Sr2BuTisO18 (n = 5) (Petrovic dan Bobic, 2018). Adapun struktur BiTisO12

seperti Gambar 2.1 (Roy, dkk., 2013).

2.2 Senyawa Bismut Titanat Sebagai Material Fotokatalis

Fotokatalis merupakan suatu bahan atau unsur yang digunakan dalam
meningkatkan laju reaksi oksidasi dan reduksi yang dibantu oleh cahaya. Salah
satu bahan yang menjanjikan untuk dijadikan sebagai bahan fotokatalis adalah
titania. Dari tiga bentuk struktur kristal yang dimiliki titania anatase adalah
polimorf dan merupakan fase yang paling aktif dalam hal aktivitas fotokatalis
(Stucchi, dkk., 2014). Senyawa semikonduktor untuk mendegradasi polutan
organik dalam air limbah telah menarik banyak perhatian. Hal ini diketahui
bahwa, ketika semikonduktor menyerap foton dengan energi yang sama atau lebih
tinggi dari energi celah pita, sebuah elektron bebas akan tereksitasi ke pita
konduksi, meninggalkan Ilubang positif di pita valensi. Pasangan Ilubang
photoexcited electron dapat digunakan untuk degradasi polutan organik. Lubang-
lubang itu bisa bereaksi dengan air (H20) atau gugus hidroksil (OH™) yang diserap
permukaan untuk menghasilkan radikal hidroksil (OH*), dan elektron dapat
terperangkap oleh oksigen terlarut spesies untuk membentuk radikal anion
superoksida (O2").

BisTisO12 adalah salah satu senyawa semikonduktor yang berpotensi
digunakan sebagai material fotokatalis dengan energi celah pita sebesar (Eg = 2,92

eV) dan tingkat rekombinasi yang tinggi dari pasangan lubang elektron yang



dihasilkan foton. Spektra DRS (diffusi reflectance spectroscopy) BuTizsO12

ditunjukkan dalam Gambar 2.2.

\1/2
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Gambar 2.2 Spektrum UV-DRS senyawa BisTisO12 (Wang, dkk., 2013)

Chen, dkk. (2016) mensintesis BTizO12 menggunakan metode sol-gel dan
hidrotermal. Hasil yang diperoleh yaitu BisTiz,6Cro4O12 dengan energi celah pita
2,42 eV menunjukkan kinerja fotokatalitik yang paling baik dibawah radiasi sinar
UV, sehingga dapat mendegradasi metil oranye (MO) dalam larutan air dan
evolusi Hz. Selain itu Nogueira, dkk. (2013) mensintesis BiTisO12 menggunakan
metode OPM (Oxidant Peroxide Method). Hasil yang diperoleh dari sintesis ini
yaitu BuTiBO12 dengan suhu kalsinasi 900°C mampu menunjukkan aktivitas
fotokatalis yang baik dengan energi celah pita 2,63 eV, dan 98% mampu
mendegradasi zat warna.

Salah satu usaha untuk memperbaiki sifat fotokatalis adalah dengan
mendoping BisTizsO12 dengan logam lain contohnya La, Nd, V, Cr dan Fe (Liu,
dkk., 2016, Gu, dkk., 2106, Hou, dkk., 2011). Diantara ion logam transisi, ion

Fe3* berpeluang digunakan untuk mendoping senyawa BiTizsO12, hal ini karena
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memiliki jari-jari yang hampir mirip dengan ion Ti** yang akan digantikan
(Petrovic dan Bobic, 2018). Jari-jari Fe3* (0,79A) serupa dengan jari-jari Ti**
(0,75A). Sehingga ion Fe3* dapat dengan mudah ditampung ke dalam Kisi kristal
BuTizO12. Beberapa pihak telah melaporkan penggunaan logam Fe sebagai dopan
pada beberapa material fotokatalis.

Chala, dkk. (2014) mensintesis BiVO4 dengan mendoping Fe (x: 0; 0,5; 1,
2; dan 5) menggunakan metode hidrotermal dan dilaporkan menurunkan energi
celah pita dari 2,51 ke 2,38 eV, dan membentuk subband states dalam celah pita
BiVOs yang kemudian dengan mudah dapat menghasilkan lebih banyak lagi
pasangan lubang elektron dibawah radiasi sinar UV, sehingga menghasilkan

kinerja fotokatalis yang tinggi dibandingkan dengan BiVO4 murni.

2.3 Metode Lelehan Garam

Sintesis garam cair, merupakan salah satu metode preparasi keramik, yang
melibatkan penggunaan garam cair sebagai media untuk menyiapkan oksida
kompleks dari bahan penyusunnya (oksida dan karbonat). Bubuk keramik dibuat
dari fase padat, cair, dan gas dengan berbagai metode (Rahaman, 2003). Untuk
produksi komersial berskala besar, keramik bubuk dibuat terutama dari fase padat.
Sintesis garam cair adalah modifikasi metalurgi. Garam dengan titik leleh rendah
ditambahkan ke reaktan dan dipanaskan sampai melebihi titik leleh dari garam.
Garam cair bertindak sebagai pelarut (Sikalidis, 2011).

Metode lelehan garam ini secara garis besar melalui beberapa tahapan.
Tahapan pertama adalah percampuran prekursor dengan garam, dengan
perbandingan jumlah garam yang lebih banyak daripada prekursor. Tahapan

selanjutnya yaitu homogenasi yang dilakukan dalam krus alumunia dan kemudian
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dipanaskan sampai suhu diatas suhu eutentik dan kemudian didinginkan, setelah
didinginkan kemudian produk dicuci menggunakan air hangat tujuannya untuk
memisahkan ~garam dari  prekursor, yang kemudian dikeringkan untuk
mendapatkan produk yang kering (Kimura, 2011).

Tahapan keempat yaitu proses yang terjadi Kketika reaksi pembentukan
BuTsO12 vyaitu (1) proses awal reaksi padatan dan nukleasi, (2) proses
pembentukan struktur lempeng (Plate-Like) (3) difusi dan nukleasi pinggiran dan
(3) difusi dan pertumbuhan kristal (Zhao, dkk., 2014).

Adapun beberapa faktor yang, mempengaruhi hasil analisis dengan
metode lelehan garam seperti berikut:

1. Jenis garam
Jenis garam yang digunakan mempengaruhi hasil kristal yang dihasilkan dari
proses sintesis. Jenis garam ini juga mempengaruhi morfologi dan ukuran
partikel produk. Hal ini dimungkinkan karena perbedaan ukuran anion dari
konstituen oksida pada garam. Selain itu yang mempengaruhinya adalah
transportasi masa dan kelarutan produk terhadap lelehan garam (Kan, dkk.,
2003).

2. Jenis prekursor
Jenis prekursor yang digunakan berperan penting dalam morfologi kristal.
Penambahan 5% nanopartikel BuTisO12 sebagai material awal cenderung
lebih besar dibandingkan dengan penambahan 5% BuTisgO12 amorf
menghasilkan kristal yang berukuran lebih kecil pada suhu sedikit diatas titik
eutentik garamnya (Kan, dkk., 2003).

3. Suhu sintering
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Suhu sintering sangat berpengaruh pada struktur morfologis kristal, semakin
tinggi suhu pemanasan, ukuran kristal yang dihasilkan semakin besar juga.
Hal ini disebabkan dengan adanya suhu tinggi, partikel akan menurunkan
energi permukaan sehingga partikel yang terbentuk akan semakin baik (Zhao,
dkk., 2014).
4. Laju penurunan suhu sintering

Laju penurunan suhu sintering sangat mempengaruhi ukuran partikel dan
morfologi partikel kristal yang dihasilkan sebagai produk akhir.  Ukuran
kristal akan semakin besar ketika laju pendinginan semakin kecil. Rasio
diameter dan ketebalan kristal juga dipengaruhi oleh laju penurunan suhu
sintering. Laju pendinginan yang lambat akan menyebabkan pendinginan
mendadak, sehingga proses nukleasi spontan dapat dicegah (Zhao, dkk.,

2014).

2.4 Sintesis Bismut Titanat Menggunakan Metode Lelehan Garam

He, dkk., (2014) mensintesis BisTisO12 dengan menggunakan metode
lelehan garam campuran NaCl-KCI dengan pemanasan pada suhu 800°C selama 2
jam. Gambar 2.3 menunjukkan pola difraksi sinar-X dari partikel BisTisO12 yang
dipanaskan pada suhu 800°C selama 2 jam. Pada gambar tersebut diketahui bahwa
senyawa BisTisO12 telah berhasil terbentuk dengan fasa ortorombik dan tidak ada

pengotor.
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Gambar 2.3. Pola XRD partikel BisTizO12 kalsinasi pada suhu 800° C selama 2
jam (He, dkk., 2014)

He, dkk. (2014) melaporkan telah mensintesis BisTisO12 pada suhu 800°C
selama 2 jam menggunakan metode lelehan garam. Hasil karakterisasi
menggunakan SEM ditampilkan pada Gambar 2.4 menunjukkan morfologi dari
senyawa BisTisO12 yang diperoleh yaitu bentuk plate-like, dengan memvariasikan
jumlah garam, bentuk sampel BiuTisO12 berubah dari nanosheets persegi panjang
yang terpisah-pisah dengan pinggiran tidak teratur menjadi nanosheets persegi
panjang yang teratur.

Zhang, dkk. (2018) mensintesis BisTikO12 terdoping Pr3* dengan
menggunakan metode lelehan garam NaCI-KCl yang divariasi suhu dari 800-
950°C selama 4 jam. Pola XRD dari BisTisO12 doping Pr3* disintesis pada suhu
yang berbeda (800, 850, 900, dan 950°C) selama 4 jam ditunjukkan pada Gambar
2.5 diketahui bahwa senyawa BisTisO12 telah berhasil terbentuk dengan fasa

ortorombik dan tidak ada fasa pengotor.
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Gambar 2.4 Morfologi senyawa BisTisO12 pada suhu 800°C selama 2 jam (He,
dkk., 2014).

Zhang, dkk. (2018) melaporkan telah mensintesis BisTisO12 dengan
doping Pr3* dengan variasi suhu (a) 800, (b) 850, (c) 900, dan (d) 950°C selama 4
jam menggunakan metode lelehan garam. Hasil karakterisasi menggunakan SEM
ditampilkan pada Gambar 2.6 menunjukkan hasil morfologi sampel BisTisO12
doping Pr3* yang disintesis pada suhu 800°C dan 850°C mempunyai morfologi
plate-like yang seragam (0,5 — 2 pm) dan halus dengan ketebalan lembaran 106
nm. Namun dengan meningkatnya suhu sintesis 900°C menjadi 950°C
morfologinya berubah dari plate-like menjadi tidak beraturan dan sheet menjadi

lebih tebal.
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Gambar 2.5 Pola XRD pada BuTisO12 dengan doping Pr dengan variasi (800,
850, 900, dan 950°C) (Zhang, dkk., 2018).

106 nm

Gambar 2.6 Morfologi sampel BisTisO12 doping Pr3* yang disintesis dengan
variasi suhu (a) 800, (b) 850, (c) 900, dan (d) 950°C selama 4 jam

(Zhang, dkk., 2018).
2.5 Sintesis senyawa Aurivilius terdoping Fe Dengan Metode Lelehan Garam
Liu, dkk. (2016). Melaporkan sintesis BisTisO12 terdoping Fe3*
menggunakan metode lelehan garam NaCl-KCI, dengan variasi Fe yaitu (x= 2, 4,
6, dan Au-2%). Gambar 2.7 menunjukkan pola XRD dari partikel BuTikO12

bahwa senyawa BisTisO12 telah berhasil terbentuk dengan fase ortorombik dan

tidak ada pengotor.
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Gambar 2.7 Pola XRD sampel BiuTisO12 dengan doping Fe (x= 2, 4, 6, dan Au-
2%) (Liu, dkk., 2016)

Liu, dkk. (2016) melaporkan telah mensintesis BisTisO12 dengan doping
Fed* dengan Fe vyaitu (x= 2, 4, 6, dan Au-2%), menggunakan metode lelehan
garam campuran NaCl-KCL. Hasil karakterisasi menggunakan SEM ditampilkan
pada Gambar 2.8 menunjukkan hasil morfologi partikel BisTizO12 yang berupa
lembaran dan mempunyai ukuran yang seragam, dengan ketebalan ~45 nm dan
panjang sisi rata-rata lembaran adalah ~500-1000 nm. Sedangkan dari Gambar 2.8
b-d bahwa tidak ada perubahan secara signifikan pada morfologi sampel

BisTisO12 seiring dengan penambahan Fe.
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Gambar 2.8 Morfologi senyawa BisTisO12 dengan d.oping Fe (x= 2, 4, 6, dan Au-
2%) (Liu dkk., 2016)

Hasil analisis EDS ditampilkan pada Gambar 2.8 f menunjukkan pola EDS
bahwa terdapat unsur Bi, Ti, Fe, Au, dan Cl dalam sampel Au-2% Fe/BiuTizO12.
Rasio Fe/Bi adalah 0,97:200 yang mendekati nilai teoritis 1/200. Pemetaan EDS
dipilih untuk analisis elemen Bi, Fe, Ti, dan O yang terdistribusi dengan baik.

Gambar 2.9 menunjukkan spektra DRS sampel BuTisO12 yang didoping
dengan Fe. Perubahan nilai energi celah pita dari sampel BisTisO12 murni, 2%
Fe/BiuTizO12, 4% Fe/BuTisO12, dan 6% Fe/BiuTizO12 dapat diketahui masing-
masing sebagai berikut 2,92; 2,43; 2,36; dan 2,28 eV. Dari uraian diatas yang
paling aktif berada dibawah sinar UV adalah 4% Fe/BiuTisO12 dengan energi
celah pita 2,36 dan mengalami pergeseran gelombang 450-600 nm. Hal ini dapat
dilihat dengan jelas bahwa BuTisO12 doping Fe menunjukkan hasil yang baik
dengan panjang gelombang lebih pendek 450 nm, sehingga sampel BisTisO12 aktif

di bawah sinar UV.
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Gambar 2.9 Spektra DRS pada BisTisO12 dengan doping Fe (x= 2, 4, 6, dan Au-
2%) (Liu dkk., 2016)

Allah menciptakan segala sesuatu dengan maksud dan tujuan yang jelas.
Seperti  halnya Allah  menciptakan garam dilaut, untuk  dimanfaatkan.
Sebagaimana firman Allah dalam Al-Qur’an surat al-Furgan (25) ayat 53.

Tise \ 282, (oo 3 /éﬁ’ e % 3 s T (% - N (A St P
555 e Jaas el e 1085 Ol a1 el 755 el 55

or 397 ey
Artinya:

“Dan Dialah yang membiarkan dua laut yang mengalir (berdampingan),; yang ini
tawar lagi segar dan yang lain asin lagi pahit; dan Dia jadikan antara keduanya
dinding dan batas yang menghalangi” (Q.S al-Furgan (25): 53)

Munawwir (1984) menyebutkan makna zk milkhun artinya garam, jika
digunakan untuk menyifati air, maka berarti asin, atau air laut itu terasa asin. Surat
al-Furgan ayat 53 ini menjelaskan tentang air laut yang asin dan air tawar terdapat
pembatas dan pemisah yang tidak bisa ditembus. Dengan demikian air laut tidak
akan mencampuri air laut yang lain, karena masing-masing akan mejaga

kepadatan air, partikel-partikel penyusum dan kadar garam yang terdapat dalam

kandungan airnya. Allah menciptakan garam tersebut untuk dimanfaat sebaik-
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baiknya, dengan begitu garam tersebut digunakan untuk mensintesis material

BiuTizO12.
2.6 Sintesis Bis TizO12 dalam Perspektif Islam

Allah  SWT menciptakan bumi dan seisinya untuk memenuhi kebutuhan
manusia. Apa yang ada di dunia ini bisa dikelola untuk dimiliki oleh manusia
sebagai makhluk Allah. Semua yang ada di bumi ini diciptakan oleh Allah dengan
berbagai macam bentuk tidak dengan sia-sia. Seperti dalam firman Allah dalam

AlQur’an surat An-Nahl (16) ayat 13.
_ ] g/ P ,:/,: < . & ,.«G /’E z, 23 7;’,4 . /E/f ’
v S5 835 58 T QU5 6 O3 AR T 2T TS

Artinya: “Dan Dia (menundukkan pula) apa yang Dia ciptakan untuk kamu di
bumi ini dengan berlain-lainan macamnya. Sesungguhnya pada yang demikian itu

benar-benar terdapat tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang mengambil
pelajaran”’ (An-Nahl (16):13).

Ayat diatas menjelaskan bahwa Allah menciptakan selain yang di langit,
disediakan untuk manfaat umat manusia. Alllh SWT juga menciptakan berbagai
macam benda di muka bumi yang beraneka bentuk dan cirinya, semua itu untuk
dimanfaatkan oleh manusia. Sesungguhnya yang demikian itu terdapat tanda-
tanda yang jelas dan banyak bagi kaum yang selalu merenungkan kekuasaan
Allah SWT (Shihab, 2002). Keagungan ciptaan Allah menjadikan pelajaran bagi
manusia, yaitu orang yang mampu memahami hikmah dari setiap ciptaan Allah.

Pemahaman tentang hikmah dari ciptaan Allah menjadikan manusia untuk berfikir

bahwa tidak ada satupun ciptaan Allah yang ada di bumi yang sia-sia.

BiTisO12 diciptakan oleh Allah tidak dengan sia-sia melainkan dengan

banyak manfaatnya. Seperti halnya Allah menciptakan semua yang berada di
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bumi ini untuk untuk dijaga kelestariannya. Kedudukan manusia sebagai khalifah
di bumi ini diperintahkan untuk memelihara dan melestarikan alam, mengelola,
menggali dan mengolah kekayaan alam untuk dimanfaatkan demi kesejahteraan
manusia dalam rangka beribadah kepada Allah. Sebagaimana firman Allah dalam

surah Al-Bagoroh (2) ayat 30:

x\‘P‘;

b dodd 2 e JRZ1 TG uaﬂ\d&udxwuﬂdmr

- T}:l;fszuru;\@wwau SR Bl A5 325 Sl et
Artinya:  “Ingatlah  ketika Tuhanmu berfirman kepada para Malaikat:
"Sesungguhnya Aku hendak menjadikan seorang khalifah di muka bumi”. Mereka
berkata: "Mengapa Engkau hendak menjadikan (khalifah) di bumi itu orang yang
akan membuat kerusakan padanya dan menumpahkan darah, padahal kami
senantiasa bertasbih dengan memuji Engkau dan mensucikan Engkau?" Tuhan

berfirman: "Sesungguhnya Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui™ (Al
Bagoroh (2): 30)

Ayat diatas menjelaskan bahwa manusia dikatakan pengganti oleh Allah adalah
dimana manusia diberi tanggungjawab mengelola alam semesta  untuk
kesejahteraan umat manusia. Pada dasarnya akhlak yang diajarkan didalam al-
Qur’an terhadap lingkungan bersumber dari fungsi manusia sebagai khalifah,
yang sebagaimana Allah SWT telah memberikan mandat kepada manusia untuk
memelihara bumi dan segala isinya. Untuk mewujudkan tugasnya sebagai
khalifah di bumi, manusia selama hidup di dunia diwajibkan untuk meningkatkan
kemampuannya baik fisik maupun rohaninya ke arah yang lebih maju dalam
bidang ilmu pengetahuan, seperti pengembangan untuk mendegradasi zat warna,

dengan cara mensintesis BisTizO12.



BAB Il1
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Pelaksanaan Penelitian

Penelitian ini  dilaksanakan pada bulan Februari-Agustus 2020 yang
bertempat di Laboratorium Kimia Anorganik Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan

Teknologi Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik 1brahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan antara lain seperangkat alat gelas, alumunium
foil, spatula, mortar agate, neraca analitik, tanur, hotplate, XRD, SEM, dan UV-

Vis DRS.

3.2.2 Bahan
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Bi2Os3, TiO2, Fe20s3,
NaCl, AgNOs, dan Akuades.
3.3 Tahap Penelitian
a. Tahap preparasi bahan dan pemanasan awal
Proses ini mencangkup pengadaan bahan dan alat, perhitungan jumlah bahan
penggilingan  (grinding) material awal, proses homogenasi, dan proses
pemanasan. Proses ini dilakukan dibawah titik leleh garam yang bertujuan

untuk menaikan titik didin dari komponen yang bereaksi.

b. Tahapan sintesis BisTisO12 terdoping Fe dengan metode lelehan garam
Dalam proses ini mencangkup dengan metode lelehan garam dengan Fe3*

dengan cara mencampurkan Fe2O3 kedalam sampel tersebut dan ditambahkan
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dengan garam NaCl. Selanjutnya didinginkan pada suhu ruang, dan
penghilangan garam menggunakan air panas.

c. Tahapan proses karakterisasi
Proses ini meliputi (a) analisis produk sintesis dengan XRD, (b) analisis
morfologi produk dengan SEM, dan (c) analisis perubahan nilai energi celah
pita menggunakan UV-DRS.
3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Sintesis Senyawa Aurivillius BisTiz-xO12
Senyawa Aurivillius BisTis-xFexO12 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) disintesis
dengan metode lelehan garam. Prekursor ditimbang sesuai dengan stoikiometri
reaksi dengan massa senyawa target (BisTisO12) adalah 4 gram. Komposisi

prekursor yang digunakan dirangkum dalam Tabel 3.1.

Tabel 3.1 Massa tiap-tiap bahan prekursor untuk mendapatkan senyawa BisTis-
xFexO12 (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2)

Target Senyawa Massa Massa pereaksi (gram)
Target BiOs3 TiO2 Fe203 NaCl
(gram)
BisTizO12 4 3,1819 0,8180 - 1,3943
BisTiz,95F€0,05012 4 3,1808 0,8041 0,0136 1,3938
BisTiz,0Fe0,1012 4 3,1797 0,7902 0,0272 1,3933
BisTi2,85F€0,15012 4 3,1786 0,7763 0,0409 1,3929
BisTiz,sFe0,2012 4 3,1775 0,7624 0,0545 1,3924

Pada tahap pertama prekursor BiO3, TiO2, dan Fe;O3 ditempatkan dalam mortar
agate dan digerus selama 1 jam dengan ditambahkan pelarut aseton untuk
menghomogenkan campuran. Selanjutnya prekursor tersebut dipanaskan pada

suhu 600°C selama 4 jam untuk meningkatkan titik leleh.
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3.4.2 Sintesis Bis Ti3O12 dengan Metode Lelehan Garam
Pada tahap kedua prekursor yang sudah dipanaskan kemudian masing-
masing sampel dicampur dengan garam NaCl dengan perbandingan 1:7 untuk
prekursor dan garam. Campuran digerus dalam mortar agate selama 1 jam dan
ditambahkan aseton. Selanjutnya ditempatkan pada krus alumina dan dipanaskan
masing-masing 850°C selama 4 jam. Setelah pemanasan sampel digerus dan
dicuci beberapa kali dengan akuades panas untuk menghilangkan garamnya.
Untuk  mengidentifikasi ada tidaknya garam NaCl maka diuji dengan
menggunakan larutan AgNOs. Kemudian dikeringkan menggunakan oven pada

suhu 75°C sampai kering.

3.4.3 Karakterisasi Hasil dengan Teknik Difraksi Sinar-X

Karakterisasi ~ Aurivillius  menggunakan XRD dengan  menempatkan
sampel serbuk yang dibuat pelet dan diletakkan dalam sampel holder, kemudian
dilakukan pada rentang 26(°) = 10-90. Hasil XRD yang diperoleh akan
dilakukan refinement dengan metode Le-Bail yang bertujuan untuk menentukan

sistem Kristalnya.

3.4.4 Karakterisasi hasil SEM-EDS

Karakterisasi senyawa Aurivillius menggunakan SEM, sampel berupa
serbuk dibuat pelet dan dilapisi logam untuk memperbesar kontras antara
preparat. Sampel diletakkan pada holder dan di karakterisasi dengan perbesaran
3000-20.000 kali (Kan, dkk., 2003). Hasil yang diperoleh nantinya diolah

menggunakan peranti lunak Image-J.
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3.4.5 Karakterisasi hasil sintesis dengan Diffuse Reflectance Spectroscopy
(DRS)

Karakterisasi dengan DRS dilakukan untuk mengetahui serapan sinar dari
material hasil sintesis di daerah sinar tampak dan di daerah ultraviolet. Selain itu
data DRS juga dapat menentukan energi celah pita material hasil sintesis. Sampel
yang akan di karakterisasi dalam bentuk serbuk halus dan ditempatkan pada
sampel holder kemudian diukur persentase reflektansinya pada rentang panjang

gelombang 200-600 nm.

3.5 Analisis Data

a. Data yang didapatkan dari karakterisasi XRD (difaktogram) dibandingkan
dengan data standar Joint Commite on Powder Diffraction Standards
(JCPDS). Kemudian data XRD direfinement menggunakan program Rietica
dan metode Le-Bail untuk mendapatkan data kristal dari sintesis yang
dilakukan.

b. Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi menggunakan SEM-EDS
mikrograf dan spektrum atom. Selanjutnya dari gambar yang diperoleh
tersebut dianalisis menggunakan software image-J untuk mengetahui ukuran
partikelnya.

c. Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi dengan UV DRS dianalisa
menggunakan persamaan Kubelka-Munk yang ditunjukkan pada persamaan

3.1.

G G 3.1)

Dengan F(R) = faktor Kubelka-Munk, K adalah koefisien absorbsi molar, s

adalah koefisien scattering, R adalah nilai reflektan yang diukur terhadap
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standar. Hubungan faktor Kubelka-Munk dengan energi celah pita

ditunjukkan dalam persamaan 3.2.

F(R) = (NV-EQ)™2 oot (3.2)
Dengan Eg adalah energi celah pita, m adalah 1. Energi celah pita dapat
ditentukan dengan cara menarik garis linier yang melewati daerah tersebut,
kemudian menentukan persamaan linier. Persamaan linier selanjutnya dicari
nilai x (hv= energi celah pita) ketika y=0. Nilai x menyatakan besar dari celah

pita energi.



BAB IV
Hasil dan Pembahasan

Dalam penelitian ini dilakukan sintesis senyawa BisTiz-xFexO12 (x=0; 0,05;
0,1; 0,15; dan 0,2) dengan menggunakan metode lelehan garam tunggal NaCl
dengan perbandingan mol 1:7. Sintesis dilakukan pada suhu 850°C selama 4 jam.
Hasil sintesis dikarakterisasi dengan a) teknik difraksi sinar—X untuk menentukan
fasa sampel BisTiz-xFexO12, b) scanning electron microscopy (SEM-EDS) untuk
mengetahui bentuk partikel dan komposisi senyawa hasil sintesis, dan c) UV- Vis

DRS untuk mengetahui serapan cahaya dan energi celah pita.

4.1 Sintesis BisTi3O1, Terdoping Fe3* dengan Metode Lelehan Garam

Sintesis  BisTisxFexO12 dilakukan dengan mereaksikan Bi2O3, TiO2, dan
Fe2O3s dengan pemanasan awal (tanpa penggunaan garam) pada suhu 600°C
selama 4 jam, pemanasan ini dilakukan untuk meminimalisir hilangnya Bi2Os3,
karena BizO3 meleleh pada suhu 814°C. Kemudian perkursor ditambahkan garam
NaCl dan digerus, untuk memaksimalkan kontak antara perkursor dengan bantuan
penambahan aseton untuk menghomogenkan perkursor. Produk dicuci dengan air
panas untuk melarutkan NaCl. Filtrat sampel diuji dengan penambahan AgNOs3
untuk mengetahui produk tersebut masih mengandung ion CI atau tidak, dengan

ditandai terbentuknya warna keruh.
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Gambar 4.1 Perubahan warna sampel (a) sebelum kalsinasi, (b) setelah kalsinasi
suhu 850°C, dan (c) senyawa BisTiz-xFexO12 (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; dan
0,2)

Perubahan warna sampel sebelum dan sesudah kalsinasi dapat dilihat pada
Gambar 4.1 sebelum dan setelah proses kalsinasi, warna sampel berubah dari
merah muda menjadi kuning terang. Perubahan warna semakin terang seiring
dengan penambahan dopan Fe yang ditambahkan. Perubahan warna yang terjadi
menunjukkan adanya reaksi Kimia yaitu reaksi antara perkursor pada saat proses
kalsinasi, dan terbentuknya senyawa baru karena ada reaksi substitusi atom Ti**

(0,68 A) dengan atom Fe3* (0,64 A).

4.2 Karakterisasi Hasil Sintesis BisTiz.xFexO12 dengan XRD

Senyawa hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD  untuk
mengetahui fasa dan sistem kristal dari BisTis-xFexO12 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15; dan
0,2). Difaktogram kemudian dicocokkan dengan standar BisTisO12 pada Joint
Committe on powder Diffraction standards (JCPDS) No. 72-1019. Pola difraksi
sinar—X senyawa produk berkesesuaian dengan pola puncak difraksi sinar—X
standar BiuTizsO12. Namun pada BisTis-xFexO12 (x= 0,2) ditemukan puncak baru
pada 26= 18° dan 13° yang diidentifikasi sebagai puncak difraksi dari senyawa
B, TkO11 dan Na2TiOs. Adanya pengotor mengindikasikan bahwa produk masih
mengandung pengotor. Senyawa BiTikO11 dan NaxTiOs terbentuk dimungkinkan

adanya penggunaan suhu dan konsentrasi dopan yang tinggi. Seperti dalam
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penilitian Hayashi, dkk., (1986) yang telah mensintesis BisTisO12 dengan garam
LiCl. Hasil yang diperoleh menunjukkan bahwa penggunaan suhu yang tinggi
(900 °C) akan menyebabkan adanya pengotor, karena komponen oksida BisTizO12
bereaksi dengan garam LiClI membentuk senyawa intermediet dan akan kembali
terurai menjadi BisTisO12 dan LICI. Selain penggunaan suhu yang tinggi, terdapat
batas maksimum konsentrasi dopan Fe, seperti dalam penelitian Shuang, dkk.,
(2020) bahwa dengan penggunaan dopan dengan konsentrasi yang tinggi,
memungkinkan dapat memunculakn pengotor karena dopan tidak dapat

menggantikan atom Ti.

Sintesis B4TisO12 dengan dopan Fe menyebabkan pergeseran dan
pelebaran puncak difraksi yang ditampilkan pada Gambar 4.3, dengan semakin
besar konsentrasi dopan Fe yang ditambahkan maka puncak difraksi bergeser. Hal
ini mengindikasikan bahwa terjadi perubahan Kisi, volume sel serta perubahan
crystallite size dari sampel. Tidak ada perubahan tren pergeseran puncak difraksi,
hal ini dimungkinkan adanya valensi ion Fe yang berbeda-beda ditiap sampelnya.
Pada Sampel BisTiz,gsFeo,15012 puncak difraksi bergeser kearah 26 yang kecil,
yang mengindikasikan bahwa Fe yang didoping mempunyai valensi 2 dengan
ukuran jari-jari Fe?* (0,076 nm) lebih besar dibandingkan dengan jari-jari Ti**
(0,068 nm). Sedangkan pada sampel BisTiz,95F€0,05012 dan BisTiz,9Feo,1012 puncak
difraksi bergeser kearah 26 yang besar, hal ini mengindikasikan bahwa Fe pada
senyawa ini mempunyai valensi 3 dengan ukuran jari-jari yang lebih kecil Fe3*

(0,064 nm) daripada ukuran jari-jari Ti** (0,068 nm) (Guo, dkk., 2017)
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Gambar 4.3 Pergeseran puncak difraksi sinar—X senyawa BisTiz-xFexO12 (x=0;
0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)

Crystallite Size dihitung menggunakan persamaan Debye Scherrer yaitu dengan
menggunakan data puncak difraksi 260 = 30,2° (perhitungan ditampilkan pada
Lampiran 4). Hasil perhitungan dirangkum pada Tabel 4.1 dan dari tabel tersebut
dapat dilihat bahwa tidak ada perubahan tren Crystallite Size, namun nilai
Crystallite Size BiuTisO12 yang terdoping lebih kecil dibandingakan dengan
BisTisO12 tanpa doping. Hal ini ditandai dengan meningkatnya nilai Full Widht at
Half Maxium (FWHM) pada sampel yang terdoping Fe dibandingkan dengan

sampel tanpa doping, akibat adanya substitusi doping Fe ke dalam Kisi BisTizO12.

Tabel 4.1 Crystallite size Bis TizxFexO12 (x= 0,00; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2)

Nama Senyawa FWHM Ukuran kristal
BisTizO12 0,2029 40,5
BisTiz-xFexO12 (x= 0,05) 0,2430 338
BisTiz-xFexO12 (x= 0,1) 0,2311 35,3
BisTiz-xFexO12 (x= 0,15) 0,2505 32,8

BisTisxFexO12 (x= 0,2) 0,2340 35,1
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Selanjutnya data XRD dianalisis lebih lanjut (refinement) menggunakan
program Rietica dengan metode Le Bail untuk memperoleh data kristolografi.
Untuk senyawa dengan doping x= 0,2 tidak dilakukan refinement karena

ditemukan pengotor. Refinement dilakukan dengan menggunakan data standar.

A New refinement
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Gambar 4.4 Plot hasil refinement data senyawa BisTis-xFexO12 (x=0,1) dengan
metode Le-bail.

Tabel 4.2 Data kristalografi BisTis-xFexO12(x= 0; 0,05; 0,1, dan 0,15)
Parameter Bi,Ti;Fe,015 Bi, Ti.Fe,01- Bi, Ti;Fe,01- Bi, Ti;Fe,Oq,

(x=0) (x=0,05) (x=0,10) (x=0,15)
Sistem Ortorombik Ortorombik Ortorombik Ortorombik
Kristal
Grup Ruang  B2ab B2ab B2ab B2ab
Unit 4 4 4 4
Azimetrik
(4]
a(A) 5,447999 5,444027 5,414394 5,420846
b(A) 5,411000 5,410691 5,374839 5,375864
c(A) 32,83002 32,76516 32,21947 32,61057
a, B,y (°) 90, 90, 90 90, 90, 90 90, 90, 90 90, 90, 90
Volume Sel  967,7996 965,1289 937,6349 950,3285

Ry (%) 9,40 9,28 9,22 9,95
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Rup (%) 10,46 12,06 10,79 10,89

BisTsO12 JCPDS N0.72-1019 dengan nilai a= 5,4480 A; b=5,4110 A; c=
32,8300 A; dan a=B=y=90° Z= 4; volume sel satuan 967,80 dan grup ruang
B2ab. Hasil plot refinement untuk B4TisO12 ditampilkkan pada gambar 4.4,
sedangkan plot refinement untuk BisTis-xFexO12(x=0; 0,05; dan 0,15) ditampilkan
pada lampiran 3 dan hasil refinement dirangkum dalam Tabel 4.1

Pada Tabel 4.2 menunjukkan bahwa BisTiz-xFexO12(x= 0; 0,05; 0,1; dan
0,15), mengalami perubahan panjang kisi kristal a, b, dan ¢ dengan adanya doping
Fe. Adanya doping Fe tidak mengubah sistem kristal maupun space group.
Senyawa B4TizO12 memiliki nilai Rp (%) dibawah 10 yang menandakan bahwa
profil pola difraksi XRD sampel mempunyai kesesuaian yang tinggi dengan profil
pola difraksi XRD senyawa standar. Semakin kecil nilai Rp (%) dan Rwp (%) maka

tingkat kecocokan dengan standar semakin besar.

4.3 Karakterisasi Hasil Sintesis BisTiz.xFexO12 dengan SEM-EDS

Karakterisasi menggunakan SEM-EDS  bertujuan untuk  mengetahui
morfologi partikel dan mengetahui unsur penyusunya senyawa BisTiz-xFexO12 (X=
0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,2). Mikrograp hasil sintesis BisTiz-xFexO12 menggunakan
SEM vyaitu morfologi partikel sintesis produk berbentuk lempengan tipis.

Morfologi berbentuk seperti lempengan ini sama dengan yang dilaporkan
oleh Zhao, dkk. (2013) yang mensintesis material BisTizO12 dengan metode
lelehan garam. Dari perbandingan scale-bar maka diketahui bahwa partikel semua
produk mempunyai ukuran yang berbeda. Hal ini menunjukkan bahwa dopan

mempengaruhi ukuran partikel, karena perbedaan jari-jari ionik antara dopan dan
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kation Ti. Jari-jari dopan Fe (0,645 A) lebih besar daripada jari-jari Ti (0,605 A ).
sehingga peningkatan ukuran dengan kemungkinan masuknya Fe (0,645 A) yang
lebin besar dalam kisi BisTisO12 dapat menyebabkan adanya distorsi struktur
lokal, yang akan mempengaruhi laju pertumbuhan dari kristal (Kudo, dkk., 2007).
Chen dkk. (2016) juga melaporkan bahwa sintesis BisTisO12 dengan doping
kromium menghasilkan ukuran partikel kristal yang semakin kecil, seiring dengan
bertambahnya doping kromium. Ukuran partikel berbeda-beda karena adanya

substitusi Fe3* kedalam kisi BisTizO12.

Tabel 4.3 Persentase unsur-unsur penyusun BisTiz-xFexO12 hasil EDS

Senyawa Kadar Bi Kadar Ti Kadar O Kadar Fe
(%) (%) (%) (%)

BisTizO12 78,40 12,30 9,30 -

Bis Tiz-xFexO12 (x=0,05) 79,96 12,19 7,86 -

BisTiz-xFexO12 (x=0,1) 79,28 12,49 7,68 0,54

BisTiz-xFexO12 (x=0,15) 79,48 11,94 7,02 1,56

Bis Tiz-xFexO12 (x=0,2) 78,58 11,08 8,41 1,94

Spektra EDS senyawa produk ditampilkan pada Lampiran 4. Hasil analisis
EDS senyawa produk dirangkum pada Tabel 4.3, yang menunjukkan persen berat
sampel dari masing-masing unsur sampel. Berdasarkan Tabel 4.3 diketahui bahwa
dopan Fe terdeteksi pada senyawa BisTizO12 terdoping Fe, namun pada
konsentrasi (x= 0,05) persentase Fe tidak terdeteksi, hal ini dimungkinkan bahwa
kandungan Fe pada senyawa tersebut kurang merata dan konsentrasinya yang
terlalu kecil, serta dimungkinkan ketika akan dianalisis EDS pengambilan sampel
secara random,dan bertepatan dengan sampel yang tidak mengandung Fe, karena

kurang meratanya dopan Fe, sehingga hasil analisis EDS tidak terdeteksi.
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4.4 Karakterisasi Hasil Sintesis BisTiz.xFexO12 dengan UV-DRS

o
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Gambar 4.6 Spektra DRS hubungan % reflektansi dengan panjang gelombang
senyawa BisTiz-xFexO12 (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)

Karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS bertuyjuan untuk mengetahui
besarnya celah pita dan karakter serapan sinar pada daerah panjang gelombang
UV maupun sinar tampak. Gambar 4.6 menunjukkan hasil karakterisasi sintesis
BiuTisO12 menggunakan UV-DRS dan, menunjukkan bahwa persen reflektansi
berkurang seiring dengan bertambahnya doping Fe, hal ini mengindikasikan
bahwa material B4+TisO12 terdoping Fe mampu menyerap sinar tampak yang lebih
besar sehingga efektif bekerja pada daerah tampak. Selanjutnya dianalisis
menggunakan metode Kubelka-Munk (perhitungan ditampilkan pada Lampiran 5)
untuk meperoleh nilai energi celah pita, hasil perhitungan energi celah yang

diperoleh dirangkum pada Tabel 4.3.
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Tabel 4.4 Nilai energi celah pita dan panjang gelombang senyawa BisTiz-xFexO12
(x=0; 0,05;0,1; 0,15; dan 0,2).

Senyawa Energi celah pita (V)  Panjang gelombang (nm)

BiaTisO12 3,00 413
BisTis-xFexO12 (x=0,05) 2,50 496
BisTis-xFexO12 (x=0,05) 2,45 506
BisTis-xFexO12 (x=0,05) 2,40 517
BisTis-xFexO12 (x=0,05) 2,38 521

Berdasarkan dari Tabel 4. menunjukkan bahwa senyawa BisTisO12 yang terdoping
Fe menghasilkan energi celah pita yang lebih kecil dari senyawa BsTizO12 tanpa
doping di mana semakin tinggi konsentrasi Fe maka energi celah semakin Kkecil.
Hal ini disebabkan karena adanya pembentukan sub pita baru dari dopan Fe di
antara pita konduksi dan pita valensi dari senyawa BisTizO12. Doping Fe dapat
membentuk pita baru dibawah pita konduksi. Pembentukan pita baru
menghasilkkan laju rekombinasi yang lemah sehingga dapat meningkatkan
efisisensi degradasi fotokatalis. Energi celah pita turun dikarenakan adanya
oksigen vakansi yang terbentuk dibawah pita konduksi sehingga mudah mengikat
elektron yang mengalami eksitasi (Zhang, dkk., 2011). Adanya sub pita baru
tersebut memungkinkan elektron untuk tereksitasi dengan energi yang lebih

rendah atau lebih tinggi, seperti diilustrasikan pada Gambar 4.8.
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Ti3d PITA KONDUKSI
i
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Fe 3d DOPAN

Eg

02p PITA VALENSI

Gambar 4.8 Dugaan diagram pita energi BisTizsO12 terdoping Fe
4.5 Sintesis dan Karakterisasi BisTi3O12 Terdoping Fe dalam Perspektif
Islam

Allah Swt menciptakan segala sesuatu yang ada di bumi dan langit tidak
ada yang sia-sia, melainkan banyak manfaat yang didapatkan oleh manusia. Allah
memberikan akal pikiran kepada manusia untuk senantiasa merenung dan berfikir
dengan menggunakan akal atas semua yang telah terjadi dan Allah SWT
menciptakan semua hal itu berada disekeliling kita. Selain itu dengan akal pikiran
kita dituntut untuk lebih peka dengan lingkungan dan kejadian yang ada di

sekeliling kita. Seperti firman Allah dalam QS. Ali Imran Ayat 190-191:

- 5
2% %o e w
AN

Gl =T J5Y @l el it o3V opll gls g &)
55 23V opn )l gls %i.a:)f ot 065 5,855 s A 5,83
o ET O1AE G s )kL, ik G314

Artinya:

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

Dalam tafsir Al-Misbah dijelaskan bahwa orang yang berakal adalah orang
yang melakukan dua hal, yaitu tadzkhur yaitu mengingat Allah SWT dengan
ucapan atau hati dalam segala situasi dan kondisi (bekerja, atau beristirahat,
berdiri atau duduk atau dalam keadaan berbaring) sedangkan tafakur memikirkan
ciptaan Allah SWT, yaitu kejadian di alam semesta. Dengan melakukan dua hal
tersebut sampailah pada hikmah yang berada di balik proses mengingat dan
berfikir, yakni mengetahui, memahami, serta menghayati bahwa dibalik fenomena
alam dan segala sesuatu yang ada di dalamnya menunjukkan adanya sang
pencipta, Allah SWT (Sihab, 2002).

Berdasarkan ayat diatas Kkita sebagai seorang muslim yang berakal
hendaknya Kkita untuk bertafakur, salah satunya mengatasi permasalahan-
permasalahan lingkungan yang ada disekitar kita, seperti halnya penanggulangan
pencemaran limbah cair yang saat ini banyak dikembangkan vyaitu metode
fotokatalis. Allah menciptakan segala seuatu tanpa ada sia-sia. Penelitian
BuuTisO12 teroping Fe merupakan salah satu bentuk bertafakur dengan

mengembangkan material BisTisO12 teroping Fe yang dapat bekerja dibawah sinar

matahari dan efektif sebagai pendegradasi limbah cair.



BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh dapat diambil kesimpulan sebagai

berikut:

a)

Senyawa BisTiz-xFexO12 (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2) telah berhasil
disintesis dengan menggunakan metode lelehan garam NaCl. Akan tetapi

pada x= 0,2 masih ditemukan pengotor dari prekursor yang berupa Bi2TisO11

dan NazTiOs.

b) Morfologi yang terbentuk dari senyawa BisTis-xFexO12 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15;
dan 0,2) adalah plate like dengan unsur yang terkandung yakni Bi, Ti, Fe, dan
0.

c) Hasil analisis Uv-Vis DRS menghasikan bahwa dopan Fe dapat
menyebabkan perubahan pola sinar tampak dan dapat menurunkan energi
celah pita.

5.2 Saran

a) Perlu dilakukan uji aktivitas fotokatalis, untuk mengetahui pengaruh dopan
terhadap aktivitas fotokatalitiknya.

b) Perlu dilakukan uji Photoluminescence untuk mengetahui pengaruh dopan Fe
terhadap laju rekombinasi.

c) Perlu dilakukan karakterisasi menggunakan XPS untuk  mengetahui

perubahan valensi setelah didoping dengan Fe
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Kkerja sintesis senyawa BisTiz.xFe x O12 (X = 0; 0,05;
0,1; 0,15; dan 0,2)

BirO3, TiO2 dan Fe203

- Dtimbang masing-masing prekursor BiO3s, TiO2 dan Fe2O3 dengan
variasi konsentrasi x=0; 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2

- Dicampur, ditambahkan pelarut aseton dan digerus dalam mortar
agate selama 1 jam

- Dimasukkan dalam tanur dengan suhu 700°C selama 24 jam

- Digerus lagi dengan penambahan garam Nacl selama 1 jam dan
ditambahkan aseton selama penggerusan

- Diletakkan dalam krus alumina dan ditanur pada suhu 900°C selama
8 jam

- Dicuci dengan akuades panas untuk menghilangkan garam NaCl

- Diidentifikasi keberadaan garam NaCl dengan menggunakan AgNO3

- Dioven pada suhu 75°C sampai kering

- Dikarakterisasi menggunakan XRD, SEM-EDS, dan UV-Vis DRS

Hasil
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Lampiran 2. Perhitungan

Perhitungan BisTis-xFexO12 dengan variasi doping besi (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; dan

0,2)

Diketahui :

- Target massa produk 4 gram
- Perbandingan mol prekursor BisTiz-xFexO12: NaCl adalah 1 : 7

- Variasi doping besi : 0; 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2

Mr Bi2O3 = 465,96 g/mol
Mr TiO2 = 79,867 g/mol
Mr Fe203 =160 g/mol
Mr NacCl = 58,34 g/mol
Ar Bi = 208,98 g/mol
Ar Ti = 47,867 g/mol
Ar Fe =56 g/mol

1. Konsentrasi besi(Fe) x=0
2BicO3 + 3TiO2 — BuTizsO12

Diketahui
Mr BisTizO12 =1171,52 g/mol
Masaa target =4 gram
- M Bi,Ti301;
Mol BuTizO12 = assa' l. 2
Mr Bi Tiz04,
4 gram

"~ 1171,521 g/mol
=0,00341436 mol

44



_ (ArBix4)

45

Mr Bi203

M Bi, 0 =
assa bl Us Mr BisTiz 042

Ar Blz

X Massa Target

835,92 g/mol 465,96 g/mol
= X 4 gram
1171,521 g/mol 417,96 g/mol
=3,1819 gram
M Tio _ (ArTi x3) Mr TiO, M T .
assa TiO, = MrBLTLOL, AT T assa Targe
143,601 g/mol 79,867 g/mol
= X 4 gram
1171,521 g/mol 47,867 g/mol
=0,8180 gram
Mol NacCl = 7 X mol Bi,Tiz04,
=7 % 0,00341436 mol = 0,0239 mol
Massa NaCl = Mr X mol NaCl

= 58,34 g/mol X 0,0239 mol = 1,3949 gram

2. Konsentrasi Besi (Fe) x = 0,05

2BiO3 + 2,95TiO2 + 0,025Fe203 — BisTiz,95F€0,05012

Massa

Mol BizO3

_ 4 gram
~ 1171,92765 g/mol

= 0,00341318 mol

) (Ar Bi x 4)
Massa Bi,03

Mr Bi,Tiz,0s5F€0,05012

Mr Bi, 05

Mr Bi,Tiz,05Fe€0,05012

835,92 g/mol

: X Massa Target
Ar B12

465,96 g/mol

~ 1171,92765 g/mol
= 3,18081 gram
(Ar Ti x 2,95)

X 4
417,96 g/mol .~ 81N

Mr TiO,

Massa TiO, =

141,20765 g/mol

. . X
Mr Bi,Tiz,0s5F€0,05012

— X Massa Target
Ar Ti

79,867 g/mol

~ 1171,92765 g/mol

X
47,867 g/mol

4 gram



=3,18081 gram
(Ar Fe x 0,05)
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Mr Fe203

Massa Fe,O0 =
273 Mr Bi,Tiz,0s5Feq,05012

2,8 g/mol

X Massa Target
Ar Fe, &

160 g/mol

X 4 gram

~ 1171,92765 g/mol
=0,01365 gram

112 g/mol

Mol NaCl =7 X mol Bi4Ti2,95Feo,05012
=7 %x0,00341318 mol = 0,023892 mol
Massa NaCl = Mr X mol NaCl

= 58,34 g/mol X 0,02892 mol = 1,39387 gram

3. Konsentrasi Besi(Fe) x=0,1

2BirO3 + 2,9TiO2 + 0,05Fe203 — BisTi2,0Fe0.1012

_ Massa
- Mr Bi,Tiz,0Feq,1042

Mol Bi203

_ 4 gram
"~ 1172,3343 g/mol

=0,003411996 mol
(ArBi X 4)

Mr Bi, 03

Massa Bi,0 =
2e Mr Bi,Tiz,oFe,1042

835,92 g/mol

— X Massa Target
Ar Blz

465,96 g/mol
4 gram

~ 1172,3343 g/mol
=3,17970 gram
(ArTi x 2,9)

X
417,96 g/mol

Mr TiO,

Massa TiO, =

138,8143 g/mol

X
Mr Bi,Tiz,0Feq,1012

X Massa Target
Ar Ti &

79,867 g/mol
g/ X 4 gram

~ 1172,3343 g/mol

47,867 g/mol

=0,790267 gram
(Ar Fe x0,1) Mr Fe,0;
Massa Fe, 05 = Mr Bi,Ti, sFeq..01 Ar Fe, X Massa Target
5,6 g/mol 160 g/mol
= X 4 gram
1172,3343 g/mol 112 g/mol

= 0,027295 gram
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Mol Nacl =7 X mol Bi,Ti,,gFeq,1012

=7 % 0,003411996 mol = 0,023889 mol
Massa NaCl = Mr X mol NaCl

= 58,34 g/mol x 0,023889 mol = 1,39339 gram

4. Konsentrasi Besi(Fe) x=0,1
2BiO3 + 2,85TiO2 + 0,75Fe203 — BusTh,85F€0,15012

Massa

Mol Bi, 0 =
2¥s Mr Bi,Tiz,gsFeo,15012

_ 4 gram
~1172,74095 g/mol

=0,00341814 mol

B (Ar Bi x 4) o Mr Bi, 03
~ Mr Bi,Tip,gsFeq15012 Ar Bi,

_ 835,92 g/mol o 465,96 g/mol
© 1172,74095 g/mol ~ 417,96 g/mol

Massa Bi; 03

X Massa Target

X 4 gram

=3,178604 gram

) (Ar Ti x 2,85) Mr TiO,
Massa TiO, = — X — X Massa Target
Mr B14T12,85F60,15012 Ar Ti

138,8143 g/mol o 79,867 g/mol><
1172,74095 g/mol 47,867 g/mol

4 gram

0,776372 gram

(Ar Fe x 0,15) Mr Fe,04
Massa Fe,0; = — X X Massa Target
Mr BI4T12,85F80,15012 Ar FeZ

_ 5,6 g/mol o 160 g/mol
© 1172,74095 g/mol ~ 112 g/mol

X 4 gram

= 0,04092 gram
Mol NacCl = 7 X mol BiyTi,,g5Feq,15012

=7 %x0,00341813 mol = 0,023857 mol
Massa NaCl = Mr X mol NaCl

= 58'34mi01 %X 0,023857 mol = 1,392907 gram



5. Konsentrasi Besi(Fe) x=0,2
2BiO3 + 2,8TiO2 + 0,1Fe203— BusTip,sFe0,2012

_ Massa
~ Mr Bi,Tiz,gFeq,2012

Mol Bi, 03

_ 4 gram
"~ 1173,1476 g/mol

= 0,00340963 mol

(Ar Bi X 4)  Mr B0,
Mr Bi,Tiz,sFeo2012 ~  Ar Biy

_ 835,92 g/mol o 465,96 g/mol
~ 117,1476 g/mol = 417,96 g/mol

=3,177502 gram

Massa Bi, 03 = X Massa Target

X 4 gram

_ (ArTi x 2,8) o Mr TiO,
Mr Bi,Tiz,gFeq,2012 Ar Ti

_ 134,0276 g/mol o 79,867 g/mol
1173,1476 g/mol 47,867 g/mol

Massa TiO,

X Massa Target

X 4 gram

=0,76248 gram

B (Ar Fe x0,2) o Mr Fe,04
h Mr Bi4Tiz,8Feo,2012 Ar Fez

_ 11,2 g/mol y 160 g/mol
~ 1173,1476 g/mol = 112 g/mol

= 0,054554 gram

Massa Fe,0;

X Massa Target

X 4 gram

Mol Nacl =7 X mol Bi4Ti2,3Fe0,2012

=7 % 0,00340963 mol = 0,023867 mol
Massa NaCl = Mr X mol NaCl

=58,34-% x 0,023867 mol
mol

=1,39242 gram
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Lampiran 3. Hasil Karakterisas menggunakan XRD

Karakterisasi XRD dilakukan di PT. Glabs Indonesia Utama Bandung.

L.3.1 Data Difraksi Sinar-X Senyawa Bi,Tiz.xFexO12 (x=0; 0,05; 0,1; 0,15; dan

0,2)
L.3.1.1 Pola Difraksi Sinar-X dan Daftar Puncak Senyawa BisTis.xFexO12
untuk x=0
Meas. data:Bi4Tiz012 —
BG data:Bi4Ti3012 —
150004 + Calc. data:Bi4Ti3012 —
T Error —
Residual —
w
2 10000+
=
B
g
c
5000+
0 L""
3000
—_ 2000
E 1000
= i =
g =1000-
E =200+
<1000 T T T T
20 40 &0 80

2-theta (deg)

Gambar L.3.1.1 Difraktogram XRD BisTis-xFexO12 untuk x=0

Tabel L.3.1.1 Daftar Puncak Senyawa BisTiz.xFexO12 untuk x=0

2- d(ang.) Height(cps) FWHM(deg)  Int.I(cps  Int.W(deg)  Asym.
No. theta(deg) deg) Factor
1 16.368(11) 5.411(4) 581(70) 0.30(2) 304(12) 0.52(8) 0.94(15)
2 21.857(5)  4.0630(10)  1040(93) 0.148(10) 220(8) 0.21(3) 3.909)
3 23.452(11) 3.7903(18)  2667(149) 0.168(13) 659(16) 0.25(2) 1.4(4)
4 27.098(18) 3.288(2) 280(48) 0.51(5) 156(19) 0.56(16) 0.7(3)
5 30.2509(17 2.95208(16) 11395(308)  0.237(6) 3682(41) 0.323(12) 0.95(13)
)
6 32.984(7)  2.7134(6) 3449(170) 0.23(3) 1115(73)  0.32(4) 0.51(11)
7 33.211(3)  2.6954(3) 3212(164) 0.090(9) 409(71) 0.13(3) 0.51(11)
8 37.13(3) 2.419(2) 417(59) 0.45(3) 225(13) 0.54(11) 0.8(3)
9 38.535(9)  2.3344(5) 890(86) 0.351(13) 664(15) 0.75(9) 0.58(4)
10  39.948(11) 2.2550(6) 2033(130) 0.296(8) 689(14) 0.34(3) 1.35(18)
11  43.004(12) 2.1016(6) 273(48) 0.27(3) 144(8) 0.53(12) 0.6(4)
12 44.284(9)  2.0438(4) 296(50) 0.20(3) 70(6) 0.24(6) 0.7(5)
13 47.439(4)  1.91491(17) 3658(175) 0.163(7) 852(20) 0.233(17) 0.76(10)
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14 48.008(14) 1.8935(5)  769(80) 0.38(2) 420(16)  0.55(8) 0.76(10)
15  48.73(4)  18673(13)  83(26) 0.29(10) 34(10) 0.4(2) 0.76(10)
16 50.525(19) 1.8049(6)  413(59) 0.20(4) 167(9) 0.41(8) 1.2(7)
17 51.693(9) 1.7669(3)  1515(112)  0.376(11) 912(14)  0.60(5) 1.15(8)
18 52.737(8)  1.7344(2)  459(62) 0.20(3) 99(7) 0.22(4) 0.8(3)
19 53.36(3)  1.7155(9)  403(58) 0.43(7) 187(27)  0.46(13) 0.8(3)
20 5368(2)  1.7061(6)  264(47) 0.18(6) 52(26) 0.20(13) 0.8(3)
21  57.113(7)  1.61142(17) 2166(134)  0.192(15) 570(43)  0.26(4) 0.94(18)
22 57.382(7)  1.60451(18) 2440(143)  0.207(15) 693(45)  0.28(3) 0.94(18)
23 5867(2)  15723(5)  309(51) 0.17(3) 95(8) 0.31(8) 0.5(4)
24 6266(3)  14814(6)  650(74) 0.54(2) 420(12)  0.65(9) 0.64(16)
25  64.411(12) 14453(2)  350(54) 0.46(5) 249(10)  0.71(14) 0.5(2)
26 66.828(8)  1.39880(15) 225(43) 0.11(2) 33(4) 0.15(5) 0.7(7)
27  68.979(13) 1.3603(2)  283(49) 0.33(5) 109(13)  0.39(11) 0.55(19)
28 69.573(10) 1.35016(18) 551(68) 0.47(3) 305(17)  0.55(10) 0.55(19)
29  77.335(9) 1.23287(13) 564(69) 0.250(19) 178(7) 0.32(5) 0.54(8)
30 78.76(2)  12141(3)  342(53) 0.59(4) 254(9) 0.74(14) 0.54(8)
31 8221(5)  1.1716(6)  229(44) 1.33(12) 358(37)  1.6(5) 0.8(6)
32 8389(7)  1.1525(7)  173(38) 1.55(14) 315(36)  1.8(6) 0.8(6)
33 88.60(3)  1.1029(3)  128(33) 0.36(10) 84(7) 0.7(2) 1.4(15)

L.3.1.2 Pola Difraksi Sinar-X dan Daftar Puncak Senyawa BisTis.xFexO12
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Gambar L.3.1.2 Difraktogram XRD BisTiz-xFexO12 untuk x=0,05



Tabel L.3.1.2 Daftar Puncak Senyawa BisTis-xFexOs2 untuk x= 0,05

No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg Int.I(cps Int. W(deg) Asym.

) deg) Factor
1 16.687(18)  5.308(6) 687(76) 0.425(16) 352(13) 0.51(8) 2.2(5)
2 21.830(10) 4.0681(19) 1500(112)  0.130(12) 292(8) 0.19(2) 1.1(4)
3 23.448(4) 3.7909(7) 2241(137)  0.164(8) 533(10) 0.238(19) 2.1(3)
4 27.24(5) 3.271(6) 252(46) 0.45(5) 128(15) 0.51(15) 1.5(7)
5 30.313(5) 2.9462(5) 11434(309) 0.200(4) 3005(27) 0.263(9) 1.62(19)
6 32.986(8) 2.7132(6) 2903(156)  0.188(17) 787(44) 0.27(3) 0.87(19)
7 33.195(4) 2.6967(3) 2774(152)  0.109(10) 437(41) 0.16(2) 0.87(19)
8 37.26(5) 2.412(3) 312(51) 0.38(4) 138(12) 0.44(11) 2.0(11)
9 38.88(2) 2.3143(12)  1001(91) 0.41(2) 614(14) 0.61(7) 1.5(4)
10  39.816(7) 2.2622(4) 1534(113)  0.142(17) 315(31) 0.21(4) 1.0(2)
11 40.004(6) 2.2520(3) 1769(121)  0.123(12) 315(31) 0.18(3) 1.0(2)
12 43.29(3) 2.0883(13)  145(35) 0.65(5) 113(7) 0.8(2) 0.91(14)
13 44.296(8) 2.0432(4) 414(59) 0.188(17) 93(5) 0.23(4) 0.91(14)
14 47.440(5) 1.91490(19) 3008(158)  0.156(7) 680(9) 0.226(15) 1.20(18)
15 48.083(9) 1.8908(3) 1124(97) 0.228(13) 372(12) 0.33(4) 0.68(13)
16  48.543(14) 1.8739(5) 109(30) 0.10(4) 16(5) 0.15(9) 0.68(13)
17 50.607(19) 1.8022(6) 349(54) 0.19(3) 89(6) 0.25(6) 1.9(9)
18  51.824(13) 1.7627(4) 1262(103)  0.453(11) 665(14) 0.53(5) 0.84(10)
19  52.706(8) 1.7353(2) 483(63) 0.20(2) 110(6) 0.23(4) 0.84(10)
20  53.379(18)  1.7150(5) 372(56) 0.54(3) 234(8) 0.63(12) 0.84(10)
21 57.111(7) 1.61148(18) 1826(123)  0.194(15) 474(28) 0.26(3) 0.97(17)
22 57.387(6) 1.60437(16) 2137(133)  0.180(12) 516(29) 0.24(3) 0.97(17)
23 62.78(3) 1.4788(6) 750(79) 0.37(3) 381(10) 0.51(7) 0.9(3)
24 64.96(6) 1.4344(11) 276(48) 0.65(4) 221(13) 0.80(18) 1.3(5)
25  66.81(3) 1.3992(5) 113(31) 0.17(7) 25(7) 0.22(12) 2(3)
26 68.96(2) 1.3607(4) 190(40) 0.25(8) 57(13) 0.30(13) 0.9(4)
27  69.63(6) 1.3492(10)  406(58) 0.54(5) 259(18) 0.64(13) 0.9(4)
28 72.528(6) 1.30226(9)  164(37) 0.028(16) 7(3) 0.04(3) 0.6(4)
29  72.75(11) 1.2989(17)  87(27) 0.98(16) 124(14) 1.4(6) 0.6(4)
30 74.12(3) 1.2782(5) 126(32) 0.26(6) 48(8) 0.38(16) 0.6(4)
31 77.34(2) 1.2328(3) 411(59) 0.30(3) 150(7) 0.37(7) 1.0(3)
32 78.82(5) 1.2133(6) 251(46) 0.67(5) 204(9) 0.81(19) 1.0(3)
33 81.99(5) 1.1743(6) 187(39) 0.22(8) 78(11) 0.42(14) 0.7(8)
34 82.75(14) 1.1654(17)  137(34) 2.42(12) 352(22) 2.6(8) 0.55(14)
35  88.50(3) 1.1039(3) 110(30) 0.48(10) 91(10) 0.8(3) 0.5(6)
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L.3.1.3 Pola Difraksi Sinar-X dan Daftar Puncak Senyawa BisTis.xFexO12

untuk x=0,1
20000+ Mzas. data:BidTi2 9Fe0, 1012 —
BG deta:BidTi2 Fe0, 1012  —
Ty Calc. data:Bi4Ti2, 9Fe0,1012 —
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Gambar L.3.1.3 Difraktogram XRD BisTiz-xFexO12 untuk x=0,
Tabel L.3.1.3 Daftar Puncak Senyawa BisTiz.xFexOj2 untuk x=0,1
No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg Int.I(cps Int. W(deg)  Asym.
) deg) Factor
1 16.742(17)  5.291(5) 855(84) 0.384(15)  408(14) 0.48(6) 1.6(3)
2 21.849(10) 4.0645(19) 1556(114) 0.165(8) 338(10) 0.22(2) 2.0(6)
3 23.444(9)  3.7915(14)  2489(144)  0.169(8) 555(12) 0.223(18)  2.2(6)
4 27.362(18)  3.257(2) 244(45) 0.49(5) 142(15) 0.58(17) 3(3)
5 30.337(4) 2.9439(3) 13908(340) 0.184(3) 3451(20) 0.248(8) 1.49(13)
6 33.001(7)  2.7120(5)  3021(159) 0.173(15)  709(75) 0.23(4) 1.3(3)
7 33.211(5)  2.6954(4)  2847(154) 0.132(17)  508(53) 0.18(3) 1.3(3)
8 33.72(9) 2.656(7) 109(30) 0.6(2) 93(42) 0.8(6) 1.3(3)
9 37.27(3) 2.4108(18)  307(51) 0.52(4) 250(15) 0.81(18) 1.1(2)
10  38.934(13) 2.3113(7)  1189(100)  0.405(14)  611(13) 0.51(5) 1.18(14)
11 39.936(10) 2.2557(5) 1846(124) 0.308(9) 720(13) 0.39(3) 1.18(14)
12 43.47(4) 2.0801(18)  167(37) 0.53(6) 122(8) 0.7(2) 1.3(4)
13 44.312(8) 2.0425(4) 676(75) 0.116(12) 109(5) 0.16(3) 1.3(4)
14  47.428(5)  1.91533(18) 3286(165)  0.141(6) 701(10) 0.213(14)  1.00(16)
15  48.147(9)  1.8884(3)  1451(110) 0.177(15)  434(9) 0.30(3) 1.2(3)
16 50.657(7) 1.8006(2) 327(52) 0.19(2) 79(6) 0.24(6) 4.9(14)
17 51.93(2) 1.7595(6)  1524(113)  0.360(15)  670(18) 0.44(4) 1.2(3)
18  53.532(16) 1.7105(5)  274(48) 1.30(7) 449(20) 1.6(4) 4.9(14)
19 56.303(13) 1.6326(4) 139(34) 0.11(6) 29(6) 0.21(9) 4(8)
20 57.124(7)  1.61113(19) 1718(120)  0.23(2) 504(38) 0.29(4) 1.1(2)
21  57.396(6)  1.60413(14) 2308(139) 0.176(12)  517(38) 0.22(3) 1.1(2)
22 62.258(17)  1.4900(4) 135(34) 0.18(4) 28(5) 0.21(9) 2.7(7)
23 62.939(17) 1.4755(4)  828(83) 0.364(16)  339(12) 0.41(6) 2.7(7)




24 65.20(3) 1.4297(6)  318(51) 0.55(5) 216(11) 0.68(14) 3.4(16)
25  66.840(19) 1.3986(3)  188(40) 0.15(2) 40(5) 0.21(7) 1.9(10)
26 68.963(14) 1.3606(2)  211(42) 0.19(3) 44(6) 0.21(7) 1.4(4)
27 69.71(4) 1.3479(7)  372(56) 0.66(4) 270(12) 0.72(14) 1.4(4)
28 70.74(2) 1.3307(3)  139(34) 0.21(4) 32(4) 0.23(9) 1.4(4)
29 72.72(3) 1.2992(4)  140(34) 0.61(9) 107(12) 0.8(3) 0.6(5)
30 73.94(4) 1.2809(6)  91(27) 056(11)  63(9) 0.7(3) 0.6(5)
31 77.318(15) 1.2331(2)  505(65) 0.231(19)  146(7) 0.29(5) 0.8(2)
32 78.78(5) 1.2139(6)  219(43) 0.74(5) 202(9) 0.9(2) 0.8(2)
33 82.07(3) 1.1733(4)  219(43) 0.27(5) 100(13) 0.46(15) 0.7(3)
34 82.86(6) 1.1641(7)  111(30) 2.74(15)  322(24) 2.9(10) 0.54(16)
35 88.55(5) 1.1034(5)  117(31) 0.28(6) 35(7) 0.30(14) 1.3(11)

L.3.1.4 Pola Difraksi Sinar-X dan Daftar Puncak Senyawa BisTiz.xFexO12
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Gambar L.3.1.4 Difraktogram XRD BisTiz-xFexO12 untuk x=0,15

Tabel L.3.1.4 Daftar Puncak Senyawa BisTiz-xFexO1, untuk x= 0,15

No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM (deg ént. I(cps Int. W(deg)  Asym.
e Factor
1 16.54(3) 5.354(9) 569(69) 2).60(3) 43%)(16) 0.76(12) 1.3(3)
2 21.608(6) 4.1093(12) 1215(101)  0.176(9) 320(11) 0.26(3) 0.56(6)
3 23.294(3) 3.8156(5) 3198(163)  0.211(5) 934(11) 0.292(18) 2.9(3)
4 27.13(7) 3.284(8) 234(44) 0.55(6) 145(18) 0.62(19) 1.1(6)
5 30.203(5) 2.9567(5) 13061(330) 0.250(5) 4222(32) 0.323(11) 2.5(3)
6 32.943(8) 2.7168(6) 4219(188)  0.333(6) 1698(23) 0.40(2) 1.34(12)




10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26

37.130(14)
38.79(2)
39.782(8)
43.14(4)
44.061(11)
47.274(7)
47.965(12)
50.392(14)
51.722(15)
52.546(10)
53.253(17)
57.005(9)
57.245(9)
62.743(9)
66.592(18)
69.49(5)
77.19(2)
78.65(4)
82.21(2)
84.01(3)

2.4194(9)  412(59)
2.3194(12)  570(69)
2.2641(5)  2248(137)
2.0953(19)  113(31)
2.0536(5)  233(44)
1.9212(3)  3212(164)
1.8951(5)  860(85)
1.8094(5)  281(48)
1.7660(5)  1228(101)
1.7402(3)  453(61)
1.7187(5)  515(65)
16142(2)  1546(114)
1.6080(2)  2296(138)
1.4797(2)  564(69)
1.4032(3)  154(36)
1.3516(9)  347(54)
1.2348(3)  429(60)
1.2155(5)  297(50)
11717(3)  179(39)
1.1510(4)  112(31)

0.42(3) 228(9)
0.67(3) 494(14)
0.290(8) 848(16)
1.15(15) 144(11)
0.22(3) 58(11)
0.205(8) 933(15)
0.32(2) 395(13)
0.32(3) 104(6)
0.526(13)  747(16)
0.32(2) 166(9)
0.54(2) 320(11)
0.22(3) 434(166)
0.26(6) 781(170)
0.47(3) 316(15)
0.18(4) 29(7)
0.90(4) 332(16)
0.34(3) 187(8)
0.65(5) 247(9)
1.04(7) 197(15)
0.72(10) 86(8)

0.55(10)
0.87(13)
0.38(3)
1.3(4)
0.25(9)
0.290(19)
0.46(6)
0.37(9)
0.61(6)
0.37(7)
0.62(10)
0.28(13)
0.34(9)
0.56(9)
0.19(9)
1.0(2)
0.44(8)
0.83(17)
1.1(3)
0.8(3)

1.57(19)
1.57(19)
1.57(19)
0.5(2)
0.5(2)
1.12(17)
1.12(17)
0.79(9)
0.79(9)
0.79(9)
0.79(9)
1.6(6)
1.6(6)
1.3(4)
0.6(6)
1.8(4)
0.7(2)
0.7(2)
0.7(2)
0.7(2)
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L.3.1.5 Pola Difraksi Sinar-X dan Daftar Puncak Senyawa BisTiz.xFexO12

Intensity (cps)

Intensity (cps)

untuk x=0,2
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Gambar L.3.1.5 Difraktogram XRD BisTiz-xFexO12 untuk x=0,2



Tabel L.3.1.5 Daftar Puncak Senyawa BisTis.xFexO12 untuk x= 0,2
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No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg Int.I(cps Int. W(deg) Asym.
) deg) Factor

1 11.61(2) 7.616(14) 213(42) 0.64(7) 172(17) 0.8(2) 0.5(3)
2 16.189(4) 5.4705(15) 1255(102)  0.101(8) 184(8) 0.147(18) 1.3(2)
3 16.827(14)  5.265(4) 1097(96) 0.366(14) 584(14) 0.53(6) 1.3(2)
4 21.765(14)  4.080(3) 1601(116)  0.200(10) 367(18) 0.23(3) 1.1(3)
5 23.371(6) 3.8033(10) 3897(180)  0.143(10) 883(18) 0.226(15) 0.89(18)
6 27.366(9) 3.2564(10)  365(55) 0.27(3) 116(11) 0.32(8) 0.8(4)
7 27.845(10) 3.2015(12) 248(45) 0.13(4) 40(6) 0.16(5) 0.8(4)
8 30.353(4) 2.9424(4) 16195(367) 0.177(5) 4014(30) 0.248(7) 1.7(2)
9 32.958(8) 2.7156(6) 3544(172)  0.161(18) 833(78) 0.23(3) 1.2(3)
10  33.158(6) 2.6996(5) 3561(172)  0.123(15) 640(77) 0.18(3) 1.2(3)
11 37.331(14) 2.4069(9) 424(59) 0.39(2) 213(9) 0.50(9) 2.4(5)
12 39.022(14) 2.3064(8) 1002(91) 0.379(18) 563(15) 0.56(7) 0.76(13)
13 39.771(6) 2.2646(3) 2487(144)  0.162(12) 595(27) 0.24(2) 0.76(13)
14 39.965(4) 2.2541(2) 1865(125)  0.105(9) 290(24) 0.16(2) 0.76(13)
15 43.54(3) 2.0770(13)  115(31) 0.62(9) 75(10) 0.7(3) 0.6(3)
16 44.215(9) 2.0468(4) 321(52) 0.22(3) 77(7) 0.24(6) 0.6(3)
17 47.377(5) 1.91730(19 3107(161)  0.166(7) 761(10) 0.245(16) 1.32(19)

)
18  48.136(12) 1.8888(4) 1181(99) 0.240(18) 448(9) 0.38(4) 0.82(19)
19  49.62(5) 1.8357(16)  129(33) 0.14(6) 31(5) 0.24(10) 1(3)
20  50.601(19) 1.8024(6) 289(49) 0.25(3) 94(7) 0.32(8) 2.0(6)
21  51.996(14) 1.7573(4) 1468(111)  0.380(12) 637(27) 0.43(5) 1.3(2)
22 52.644(18) 1.7372(5) 395(57) 0.49(5) 222(19) 0.56(13) 1.3(2)
23 53.251(11) 1.7188(3) 568(69) 0.098(15) 83(7) 0.15(3) 0.8(5)
24 53516(18) 1.7109(5) 327(52) 0.37(3) 140(8) 0.43(9) 1.3(2)
25  57.100(6) 1.61174(15 1844(124)  0.157(11) 435(32) 0.24(3) 2.0(4)

)
26 57.377(7) 1.60463(17 2495(144)  0.190(14) 713(34) 0.29(3) 2.0(4)

)
27 62.94(3) 1.4755(5) 638(73) 0.506(18) 344(13) 0.54(8) 1.5(3)
28  65.27(5) 1.4284(9) 284(49) 0.58(4) 176(13) 0.62(15) 1.2(4)
29  66.55(6) 1.4039(12)  108(30) 0.74(11) 85(9) 0.8(3) 1.2(4)
30  69.65(5) 1.3489(8) 304(50) 0.95(4) 306(15) 1.0(2) 1.9(4)
31  70.768(18)  1.3303(3) 159(36) 0.22(4) 38(5) 0.24(9) 1.9(4)
32 72.79(2) 1.2983(4) 198(41) 0.33(5) 131(11) 0.66(19) 0.6(5)
33 77.29(2) 1.2335(3) 436(60) 0.31(3) 168(8) 0.38(7) 0.9(3)
34 78.77(5) 1.2140(6) 250(46) 0.59(5) 184(9) 0.74(17) 0.9(3)
35  82.54(6) 1.1678(6) 279(48) 0.80(5) 276(11) 1.0(2) 1.7(5)
36 84.40(5) 1.1467(6) 170(38) 0.70(8) 149(9) 0.9(2) 1.7(5)
37  88.58(5) 1.1031(5) 121(32) 0.26(5) 33(6) 0.28(13) 1.6(14)




L.3.2 Penentuan Parameter Kisi dengan Metode Le Bail Program Rietica

L.3.2.1 BisTiz.xFexO1o untuk x= 0

A New refinement
2.200
2.000 l
1.800
1.600

1.400
1.200

1.000 [
800 [

Counts

600 ' it 1‘r . i i
i ¢
400 o i ]
Mwu%www
0 [ I I | IR BB R DL BN A BN B

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
2 theta (deg)

Gambar L.3.2.1 Plot hasil refinement senyawa BisTiz-xFexO12 untuk x=0

CELL PARAMETERS  =5.447999 0.000000 0.000000
5.411000 0.000000 0.000000
32.830002 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
RECIPROCAL CELL =0.184 0.185 0.030 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME =967.799683 0.000000
Ro =9.40
pr =10.46

GoF = 0.5201E+00



L.3.2.2 BisTiz.xFexO12 untuk x= 0,05

Gambar L.3.2.2 Plot hasil refinement senyawa BisTiz-xFexO12 untuk x= 0,05

Counts

2.800
2.600
2.400
2.200
2.000
1.800
1.600
1.400
1.200
1.000

800

600

400

200

-200
400

A New refinement

_Mwuwmuiwﬁw

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 B5 70
2 theta (deg)

CELL PARAMETERS = 5.444027 0.000327 0.000290

5.410691 0.000123 0.000199
32.765160 -0.001385 0.002004
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000

RECIPROCAL CELL  =0.184 0.185 0.031 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME

=965.128906 0.085913

SCALE * VOLUME =9.651289 0.000859
Rp =9.40
Rup =10.46

= 0.5201E+00
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L.3.2.3 Bi4Ti3-xFex012 untuk x= 0,1

A New refinement

1.000
900

800 ’
700
600
500
400 H
300 M T +

200 ‘i ii :.; " ﬁ ¥ é
mUWMHMJWWM
of | IR IR BRI I L I,
-100

Counts

-200

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 B5 70
2 theta (deg)

Gambar L.3.2.3 Plot hasil refinement senyawa BisTiz-xFexO12 untuk x=0,1

CELL PARAMETERS =5.414394 -0.000004 0.000589
5.374839 0.000007 0.001003
32.219479 -0.000599 0.004696
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000

RECIPROCAL CELL =0.185 0.186 0.031 90.000 90.000 90.000
CELL VOLUME = 037.634949 0.244311

Ro =9.22

Rup =10.79

GoF = 0.1888E+00



L.3.2.4 BisTiz.xFexOqo untuk x= 0,15

A New refinement

18,000
16,000
14,000
12,000
10,000

8.000

Counts

6,000 b

4,000 } i I

t i i
2.000 a F. ‘ 1 I' It a ﬁ
el [ T O I N I | }JIHI L] R il“ LI L L] é'ﬁ‘ L
2,000, ... LT _.] ' - ;l' et N | T i N,

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 B5 70
2 theta (deg)

Gambar L.3.2.4 Plot hasil refinement senyawa BisTis-xFexO12 untuk x= 0,15

CELL PARAMETERS =5.420846 0.000000 0.000429
5.375862 0.000001 0.000526
32.610600 -0.000011 0.002096
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000
90.000008 0.000000 0.000000

RECIPROCAL CELL =0.184 0.186 0.031 90.000 90.000 90.000

CELL VOLUME =950.329102 0.134244
Rp =9.95
Rup = 10.89

GoF = 0.2940E+02



Lampiran 4 Perhitungan Crystallite Size

Perhitungan crystallite size dapat menggunakan persamaan Debye-Scherrer, data
perhitungan Data perhitungan untuk crystallite size BisTisO12 (x=0,00; 0,05; 0,1;
0,15; 0,2) adalah :

K2
- B cos6

K=0,9
A =0,15406 nm
B =FWHM

0 = Posisi Peak

1. BuTisO12 (x= 0,00)
B = 0,202

0=30274 >0 =22"%

= 15,137

Crystallite size yang diperoleh adalah :

_0,9x1,5406
" 0,202xc0515,137

= 40,5 nm

2. BiTiO12 (x= 0,05)
B =0,243

0=30313 >0 =28

= 15,1565

Crystallite size yang diperoleh adalah :

0,9%1,5406
= = 33,8nm
0,243Xc0s15,1565
3. BiuTisO12 (x=0,1)
B=0,231
0=30,342 30 =22 _15171

Crystallite size yang diperoleh adalah :

_ 0,9x1,5406
0,231xc0515,171

= 35,3nm
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4. BiTizO12 (x= 0,15)
B =0,290

0=30,176 = § = —2=7°

= 15,088

Crystallite size yang diperoleh adalah :

0,9%x1,5406

= =32,8nm
0,290Xc0515,088
5. BisuTizO12 (x= 0,2)
B=0234
0=30,356 >0 = 222 _ 15178

Crystallite size yang diperoleh adalah :

_0,9x1,5406
" 0,234xc0515,178

= 35,1 nm

Tabel hasil perhitungan crystallite size BisTis-xFexO12 (x= 0,00; 0,05; 0,1; 0,15;
0,2)

Nama Senyawa FWHM Ukuran Kristal
BisTizO12 0,2029 40,5
BisTis-«FexO12 (x= 0,05) 0,2430 33,8
BisTis-xFexO12 (x= 0,1) 0,2311 35,3
BisTis-xFexO12 (x= 0,15) 0,2505 32,8

BisTis-xFexO12 (x= 0,2) 0,2340 35,1




Lampiran 5. Hasil Karakterisasi menggunakan SEM-EDS
L.5.1 Bi4Ti3-xFex012 (XZO)
L.5.1.1 Data SEM

Gamabar L.5.1.1 Morfologi BiaTis-xFexO12 untuk x=0, pada perbesaran a) 10.000x
dan b) 30.000x.

L.5.1.2 Data EDS

1000 224
900 —
800 —| Bi-M
700 —
600 —
£ -M
§ 500 —
4009 Fe-L
300 Ti Bi-M -II:—I_II<(esc
2007 i T TiK Fe-K Fe-K Bi-L
100 — ‘ ‘
0 o I e
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00
keV
Element (keV) Mass% Error% Atom% Compound Mass$% Cation
0 K 0.525 9.30 0.14 47.91 12.8068
Ti K 4.508 12.30 0.32 21.16 13.4220
Fe K*
Bi M 2.419 78.40 0.51 30.93 73.7712
Total 100.00 100.00
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L.5.2 Bi4Ti3-xF6x012 (X:0,05)
L.5.2.1 Data SEM

SEl 15kV Wo1omm

63

Gamabar L.5.2.1 Morfologi BuTis-xFexO12 untuk x=0,05 pada perbesaran a)
10.000x dan b) 30.000x.

L.5.2.2 Data EDS

1000 22

800 — ‘

700

600 —
F2]
S 500
O

400 —

300

200 — .

00 Bi-L
100 —
0 ! "
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00
keV

Element (keV) Mass% Error% Atom% Compound Mass$% Cation
0 K 0.525 7.86 0.12 43.53 10.9325
Ti K 4.508 12.19 0.26 22.56 13.3669
Fe K*
Bi M 2.419 79.96 0.41 33.92 75.7007
Total 100.00 100.00



L.5.3 Bi4Ti3-xF6x012 (X=0,1)
L.5.3.1 Data SEM

"% 15@"«1010:-»(1 A

(AN

£ o
X000 1
a2 =

I
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Gamabar L.5.3.1 Morfologi BisTis-xFexO12 untuk x=0,1 pada perbesaran a)
10.000x dan b) 30.000x.

L.5.3.2 Data EDS

001

Counts

Element
O K
Ti K
Fe K*
Bi M

Total

(keV)
0.525
4.508
6.398

2.419

Mass%

7.
12.
0.
79.

100.

68
49
54
28

00

Error%
0.15
0.32
0.63

0.52

Atom%

42.
23.

0.
33.

100.

49
08
86
57

Bi-L

9.00 10.00

Cation
10.6048
13.7146

0.6700

75.0106



L.5.4 BisTis.xFexO12 (x=0,15)
L.5.4.1 Data SEM

—

SE1

15kV

.
WD10mm

65

N

3

Y0000 0.5pm  —

Gamabar L.5.4.1 Morfologi BuTis-xFexO12 untuk x=0,15 pada perbesaran a)
10.000x dan b) 30.000x.

L.5.1.2 Data EDS

Counts

Eleme
O K
Ti K
Fe K*
Bi M

Total

1000

900 —
800 —
700 —
600 —
500 —
400 —
300 —
200 —
100 —

nt

(keV)

0.525
4.508
6.398
2.419

Mass$%

11.94

79.48

100.00

Error%
0.20
0.44
0.86
0.71

Atom%

40.
22.

2.

34.

100.

02
74
54
70
00

Compound

Mass$%

9.00 10.00

Cation
9.8219
13.1146
1.9170

75.1464



L.55 Bi4Ti3-xF6x012 (X:0,2)
L.5.5.1 Data SEM

%
se e

WD10mm

SEI 15kV  WDIOmm
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Gamabar L.5.5.1 Morfologi BisTis-xFexO12 untuk x=0,2 pada perbesaran a)
10.000x dan b) 30.000x.

L.5.1.2 Data EDS

1

Counts

000
900 —
800 —
700 —
600 —
500 —
400 —
300 —

Element

O K
Ti K
Fe K*
Bi M

Total

(keV)
0.525
4.508
6.398

2.419

Mass%

8.
11.
1.
78.

100.

41
08
94
58
00

Bi-L

TP

keV

Error% Atom% Compound Mass$

0.22 45.01
0.49 19.81
0.96 2.97
0.80 32.21

100.00

p
9.00 10.00

Cation
11.9031
12.0722

2.3658
73.6589



Lampiran 6. Contoh Perhitungan Nilai Energi Celah Pita
L.6.1 BisTiz-xFexO12 untuk x=0

% R (normalisasi)

o © 9 o o o o o o

= N w » ol o ~ [ee] [} =
1 1 1 1 1 1 1 1

o
1

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

Gambar L.6.1 Sepektra DRS hubungan % reflektansi dengan panjang gelombang
senyawa BisTiz-xFexO12 x=0

Selanjutnya data tersebut dianalisis dengn menggunakan persamaan Kubelka-
Munk ( Persamaan 3.1) dan diolah menjadi grafik hubungan F(R).hv12 dengan
energi celah pita (hv). Energi celah pita dihitung dengan menarik garis lurus pada
bagian kurva yang menurun sampai pada nilai y=0 dan nilai x pada y=0 adalah
energi celah pita yang diperoleh untuk senyawa BisTiz-xFexO12(pada y=0 maka

nilai x adalah 3,00 eV (nilai energi celah pita).
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1
— Bi,Ti, ,Fe O,,- 0,00 = 3,00 eV

(F(R)hv)*

Gambar L.6.1.1 Sepektra DRS hubungan F(R)hv/2 dengan energi celah pita (hv)
senyawa BisTiz-xFexO12 untuk x=0.

Data energi celah pita dapat dikonversi menjad nilai panjang gelombang dengan

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

6,626 x107 3% j

h = ——=x1eV=413608 x 107" eV.s

Panjang gelombang pada Eg=3,00 eV

h.c 413608 x 10~%eV.s x 3 x 107
A=—+ = 413,68 nm
E 3,00 eV

Langkah yang sama digunakan untuk menghitung energi celah pita sampel yang

lain. Perhitungan singkat sampel yang lain ditampilkan pada L.6.2-L.6.5.



L.6.2 BisTiz-xFexO12 untuk x=0,05

— B, Ti,,Fe,0,,- 0,05 = 2,50 eV

)hv)1/2

T T - T T T T T T
2 2,2 2,4 2,6 2,8 3 3,2 34 3,6 3,8
hv(eV)

Gambar L.6.2.1 Sepektra DRS hubungan F(R)hv1/2 dengan energi celah pita (hv)
senyawa BisTiz-xFexO12 untuk x=0,05
Diketahui:

Nilai energi celah pita adalah eV

—34 .
h= 2222051 eV=413608 x 107% eV.s

Panjang gelombang pada Eg=2,50 eV

h.c 413608 x 10"%eV.s x 3 x 107
A=—+ = 496,32 nm
E 2,50 eV
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L.6.3 BisTiz.xFexO;, untuk x=0,1

(F(R)hv)™?
o o o o o o o o ©o
o = N w SN [6;] ()] ~ (o] [{e} -
1 1 1 1 1 1 1 1 1

—— Bi,Ti, Fe,0,,- 0,1=245eV

N
N
)
N
IS

n
o
N
o
w
w
)

34

3,6 3,8
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Gambar L.6.3.1 Sepektra DRS hubungan F(R)hv1/2 dengan energi celah pita (hv)

senyawa BisTis-xFexO12 untuk x=0,1.

Diketahui:

Nilai energi celah pita adalah eV

34

h =

1!

6,626 x10~°" j

% 1eV=413608 x 10"5 eV.s

Panjang gelombang pada Eg= 2,45 eV

A= h.c 4 4,13608 x 107 %5eV.s x 3 x 10"

E

2,45 eV

= 506,45 nm
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L.6.4 BisTiz-xFexO12 untuk x=0,15

— Bi,Ti, Fe,0,,- 0,15 = 2,40 eV

(F(R)hv)*?

0 T 1" T T T T T T
2 2,2 2,4 2,6 2,8 3 3,2 34 3,6 3,8
hv(eV)

Gambar L.6.4.1 Sepektra DRS hubungan F(R)hv1/2 dengan energi celah pita (hv)
senyawa BisTiz-xFexO12 untuk x=0,15.

Diketahui:

Nilai energi celah pita adalah eV

6,626 x10~ 3%

h= L x1eV=1413608 x 10715 eV.s

Panjang gelombang pada Eg=2,40 eV

= h.c N 4,13608 x 10~ eV.s x 3x 10V _ 1701
~E 2.40 eV — 20 nm
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L.6.5 BisTiz.xFexO;, untuk x=0,2

— Bi,Ti, Fe,0,,02 = 2,38 eV

0 T 'I T T T T T T
2 2,2 2,4 2,6 2,8 3 3,2 34 3,6 3,8
hv(eV)

Gambar L.6.5.1 Sepektra DRS hubungan F(R)hv1/2 dengan energi celah pita (hv)
senyawa BisTis-xFexO12 untuk x=0,2.

Diketahui:

Nilai energi celah pita adalah eV

6,626 x10~ 3%

h= L x1eV=1413608 x 10715 eV.s

Panjang gelombang pada Eg=2,38 eV

- h.c N 413608 x 107 %eV.s x 3 x 107
E 2,38 eV

=521,35 nm



Lampiran 7. Dokumentasi Penelitian

Gambar L.7. 1 Proses penimbangan sampel

Gambar L.7.2 Proses penggerusan sampel Gambar L.7.3 Kalsinasi sebelum
penambahan NaCl

P R——— T
Gambar L.7.4 Kalsinasi sesudah Gambar L.7.5 Proses Penyaringan
penambahan NacCl sampel

73



74

Gambar L.7.6 Sampel hasil sintesis



