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ABSTRAK

Sari, P. 2021. Sintesis SrBi;Ti;,V,0;5 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) dengan Metode
Lelehan Garam Tunggal KCI. Skripsi. Program Studi Kimia Fakultas Sains dan
Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Pembimbing I: Dr. Anton Prasetyo, M.Si; Pembimbing II: Rif’atul Mahmudah,
M.Si

Kata Kunci: Energi celah pita, fotokatalis, metode lelehan garam, SrBi,Ti,O;s

SrBiyTi4O;5s adalah senyawa Aurivillius lapis empat yang berpotensi sebagai material
fotokatalis dengan energi celah pita sebesar 3,0 eV (A= 413 nm). Untuk memperluas
fungsi kerjanya pada daerah sinar tampak maka dapat dilakukan pendopingan dengan
logam yang salah satunya adalah vanadium. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
struktur, morfologi, dan energi celah pita dari SrBisTis,V,O;5 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15)
yang disintesis menggunakan metode lelehan garam tunggal KCI. Difraktogram sampel
menunjukkan bahwa senyawa SrBisTi;,V.O;s (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) berhasil
disintesis dan tidak ditemukan senyawa pengotor. Mikrograf SEM menunjukkan bahwa
senyawa hasil sintesis memiliki morfologi plate-like dan penambahan dopan vanadium
dapat menurunkan derajat aglomerasi partikel. Berdasarkan hasil perhitungan
menggunakan persamaan Kubelka-Munk, energi celah pita SrBisTi;O;s mengalami
penurunan seiring dengan bertambahnya konsentrasi dopan vanadium yaitu dari 3,04 ke
2,84 eV. SrBiyTiy, V, 015 (x= 0,15) adalah senyawa hasil sintesis yang paling baik karena
memiliki crystallite size yang rendah, morfologi yang bagus, dan energi celah pita yang
paling kecil sehingga meningkatkan aktivitas fotokatalitik.
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ABSTRACT

Sari, P. 2021. Synthesis SrBi,Ti, V.05 (x= 0; 0.05; 0.1; and 0.15) Using Molten Salt
Single KCI Method. Thesis. Departement of Chemistry Faculty of Science and
Technology Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Supervisor I: Dr. Anton Prasetyo, M.Si; Supervisor II: Rif’atul Mahmudah, M.Si

Kata Kunci: Band gap energy, photocatalyst, molten salt method, SrBi,Ti,O;s

SrBi,Ti4O;5 is four-layer Aurivillius compound which has the potential as photocatalyst
material with a band gap energy of 3.0 eV (4 =413 nm). To expand its work function in
the visible light region, is by doping with metal such as vanadium. Aim of this research is
to determine the structure, morphology, and band gap energy of SrBiyTi4..V.O5 (x= 0;
0.05; 0.1; and 0.15) which were synthesized using KCl single molten salt method. The
diffractogram data of sampel showed that SrBisTis,V,Oi5 (x= 0; 0,05; 0,1; and 0,15)
compound were succesfully synthesized and no impurities were found. SEM micrographs
showed that compound have a plate-like morphology and vanadium dopant could reduce
the agglomeration of particle. The results of calculations using Kubelka-Munk equation,
showed that the vanadium dopan influence the reduce of band gap energy of SrBisTi,0;s,
from 3.04 to 2.84 eV. SrBiyTi4..V,O;5 (x= 0.15) is the excellent compound due to has a
lower crystallite size, the best particle morphology, and the smallest band gap energy so it
could enhance the photocatalytic activity.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pencemaran air adalah suatu kondisi yang dapat menurunkan
sustainabilitas lingkungan akibat akumulasi senyawa polutan dan akan
menimbulkan beberapa dampak negatif seperti gangguan pada organisme air dan

pada kesehatan manusia. Allah SWT berfirman dalam Q.S al-A’raf (7):56
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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.”
Shihab (2002) menyatakan bahwa ayat ini melanjutkan tuntunan ayat yang
lalu yaitu: dan janganlah kamu membuat kerusakan di bumi, sesudah
diperbaikinya yang dilakukan oleh Allah dan atau siapapun dan berdoalah serta
beribadahlah kepada-Nya dalam keadaan takut sehingga kamu lebih khusyu’ dan
lebih terdorong untuk mentaati-Nya dan dalam keadaan penuh harapan terhadap
anugerah-Nya, termasuk pengabulan do’a kamu. Sesungguhnya rahmat Allah
amat dekat kepada al-muhsinin, yakni orang-orang yang berbuat baik. Allah
melarang hamba-hambanya merusak lingkungan dan memerintahkan agar selalu
memperbaikinya karena Allah SWT menciptakan alam raya dalam keadaan baik,
sehingga merusak lingkungan tanpa memperbaikinya kembali merupakan

perbuatan yang tercela. Oleh sebab itu, memperbaiki kerusakan lingkungan

seperti pencemaran air merupakan salah satu usaha untuk menjalankan perintah



Allah. Strategi yang tepat dalam mengatasi pencemaran air adalah dengan
mensintesis senyawa yang berpotensi sebagai material fotokatalis seperti
SrBi4Ti405 yang dapat bekerja untuk mendegradasi senyawa polutan organik
sebagai salah satu penyebab pencemaran air menjadi senyawa yang tidak
berbahaya.

SrBi4Ti40,5 adalah salah satu anggota senyawa Aurivillius lapis empat.
Rumus umum senyawa Aurivillius adalah (Bi>02)*" (4,.18,03,41)> (Hou dan
Chen, 2004) yang tersusun atas lapis (Bi»0,)*" dan lapis pseudo-perovskit (4,,.
1B,Osni1)” di sepanjang sumbu-c. Kation 4 merupakan kation berukuran besar
dengan valensi rendah seperti Bi, Ba, Pb, Sr, Ca, K, Na, atau logam tanah jarang,
sedangkan kation B adalah kation berukuran lebih kecil dengan valensi tinggi
seperti Ti, Ta, Nb, W, Mo, Fe dan berada di pusat oktahedral oksigen (Do, dkk.,
2009). Banyak pihak melaporkan bahwa senyawa SrBisTi4O;s mempunyai sifat
menarik diantaranya adalah sifat feroelektrik (Chu, dkk., 2005) dan fotokatalis
(Tu, dkk., 2018).

Sifat fotokatalis senyawa Aurivillius telah menarik beberapa pihak untuk
mengkajinya. Fotokatalis merupakan suatu reaksi kimia yang dibantu oleh katalis
dan foton sebagai sumber energi. Beberapa senyawa Aurivillius yang dilaporkan
berpotensi sebagai fotokatalis misalnya Bi,WOg (Cao, dkk., 2015), Bi,MoOg
(Guo, dkk., 2018), ABi;NbyOg (4= Sr, Ba) (Wu, dkk., 2011), Bi4Ti3O,, (Chen,
dkk., 2016). Kemampuan aktivitas fotokatalis dari senyawa Aurivillius juga telah
banyak dilaporkan untuk degradasi zat warna seperti methylene blue (MB) (Guo,
dkk., 2018), methyl orange (Wu, dkk.,2011) dan rhodamin biru (RhB) (Alemi,

dkk., 2014).



SrBi4Ti140,5 dilaporkan mempunyai energi celah pita sebesar 3,0 eV (1=
413 nm) sehingga hanya aktif di bawah sinar UV. Untuk memperluas peluang
penggunaan SrBisTi40;5 sebagai material fotokatalis maka energi celah pitanya
harus diturunkan untuk dapat bekerja di daerah sinar tampak. Aktivitas fotokatalis
SrBi4Ti140,5 dilaporkan juga bagus dengan laju fotoreduksi CO, sebesar 19,8
umol-h™-g”. Hasil ini jika dibandingkan dengan beberapa material fotokatalis lain
adalah lebih besar. Aktivitas fotokatalis SrBisTi4O;5 yang lebih tinggi berkaitan
dengan sifat feroelektriknya yang dapat memperlambat laju rekombinasi electron-
hole (Tu, dkk., 2018).

Strategi yang banyak digunakan untuk memperbaiki energi celah pita
adalah melakukan pendopingan dengan logam atau non logam (Liu, dkk., 2012).
Pendopingan dapat menurunkan energi celah pita dikarenakan unsur dopan dapat
menciptakan keadaan elektronik baru sehingga menggeser fungsi kerjanya ke arah
sinar tampak (Daghrir, dkk., 2013). Beberapa logam yang dilaporkan dapat
menurunkan energi celah pita diantaranya Ca2+, Sr2+, Ba2+, Al3+, Ga’ +,Cr3 * Co’ ’
ce™, Lo, sn*', Zr*", Nb**, Mo, Sb™", Ta’* (Liu, dkk., 2012). Wang dan Xu
(2016) melakukan pendopingan TiO, dengan V°* dan dilaporkan bahwa dopan
V°* sebanyak 1,2% dapat menurunkan energi celah pita TiO, yang semula 3,18
menjadi 2,25 eV. Hasil ini selaras dengan yang dilaporkan Ma, dkk (2014) bahwa
kandungan dopan vanadium sebesar 3,0% dapat menurunkan energi celah pita
Ti0, yang semula 2,74 menjadi 1,87 eV. Fenomena ini disebabkan oleh dopan
vanadium yang membentuk keadaan elektronik baru sehingga menurunkan energi
celah pita. Selain itu vanadium juga telah digunakan untuk pendopingan pada

material lain semisal BisTi30;, (Handayani, dkk., 2019), K;La,Ti;0;¢ (Yang,



dkk., 2009), NaNbO; (Opoku, dkk., 2018), CuWO4 (Tri, dkk., 2019), SnO,
(Mazloom, dkk., 2015), ZrO, (Wahba dan Yakout, 2019), ZnO (Salah, dkk.,
2016).

Pendopingan untuk menurunkan energi celah pita senyawa Aurivillius
juga telah dilaporkan beberapa pihak. Liu, dkk (2017) melaporkan BisTis.
«Fe11,015 terdoping Fe (x= 0,6) secara signifikan dapat menurunkan energi celah
pita dari 2,59 menjadi 1,82 eV dan mampu mendegradasi RhB sebesar 95% dan
ini lebih besar dibandingkan dengan material murni yang hanya dapat
mendegradasi kurang dari 65%. Selain itu, Handayani, dkk (2019) melakukan
sintesis Bi4Ti301, didoping vanadium (x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2), dan dilaporkan
bahwa vanadium mampu menurunkan energi celah pita dari 3,1 menjadi 2,71 eV
namun dalam senyawa tersebut masih ditemukan pengotor yang meningkat
seiring dengan bertambahnya konsentrasi dopan. Sementara, Sun, dkk (2019)
melakukan sintesis BisFeTi130;5 yang didoping Eu pada A-site dan Ni pada B-site
dan dilaporkan bahwa energi celah pita mengalami penurunan dengan
meningkatnya konsentrasi kedua dopan tersebut. Penggunaan doping Eu (x= 0;
0,1; 0,3; dan 0,5) dapat menurunkan energi celah pita senyawa BisFeTi;0;5 yaitu
(a) pada x= 0 mempunyai energi celah pita 2,19 eV, (b) pada x= 0,1 mempunyai
energi celah pita 2,18 eV, (c) pada x= 0,3 mempunyai energi celah pita 2,17 eV,
dan (d) pada x= 0,5 mempunyai energi celah pita 2,16 eV. Mereka juga
melaporkan bahwa penurunan energi celah pita pada doping Eu tidak signifikan
jika dibandingkan dengan doping Ni yang konsentrasinya lebih rendah (x= 0;
0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2) dapat menurunkan energi celah pita senyawa BisFeTi30;5

yaitu (a) pada x= 0 mempunyai energi celah pita 2,21 eV, (b) pada x= 0,05



mempunyai energi celah pita 2,20 eV, (c) pada x= 0,1 mempunyai energi celah
pita 2,19 eV, (d) pada x= 0,15 mempunyai energi celah pita 2,17 eV, dan (e) pada
x= 0,2 mempunyai energi celah pita 2,14 eV.

Aktivitas fotokatalitik suatu material fotokatalis dipengaruhi beberapa
faktor dan salah satunya adalah morfologi partikel (Long, dkk., 2020). Li, dkk
(2009) melaporkan bahwa BiVO,4 dengan morfologi flower-like memiliki absorpsi
optik yang lebih tinggi di daerah sinar tampak dibandingkan cuboid-like dan
plate-like. Lu, dkk (2011) juga melaporkan bahwa nanopartikel ZnO flower-like
menunjukkan pergeseran serapan sinar ke panjang gelombang yang lebih besar (>
390 nm). Hal ini dikarenakan morfologi flower-like terdiri dari kumpulan
nanosheet dengan permukaan halus yang dapat memfasilitasi difusi refleksi
cahaya dan migrasi pasangan electron-hole terfotogenerasi, sehingga
menghasilkan aktivitas fotokatalitik yang lebih baik (Zhang, dkk., 2020).
Berdasarkan hal tersebut, maka sintesis material fotokatalis dengan morfologi
yang khas menjadi penting dilakukan sebagai usaha untuk meningkatkan
kemampuan aktivitas fotokatalitiknya.

Metode sintesis yang dilaporkan dapat menghasilkan partikel dengan
morfologi yang khas adalah hidrotermal dan lelehan garam. Metode lelehan garam
adalah salah satu metode pembuatan serbuk keramik yang melibatkan penggunaan
lelehan garam sebagai media untuk preparasi kompleks oksida dari material
penyusunnya (oksida dan karbonat). Garam dengan titik leleh yang rendah
ditambahkan ke reaktan dan dipanaskan di atas titik leleh garam sehingga lelehan
garam bertindak sebagai pelarut. Peran lelehan garam adalah (1) untuk

meningkatkan laju reaksi sehingga suhu reaksi yang dibutuhkan lebih rendah, (2)



untuk meningkatkan derajat homogenitas, (3) untuk mengontrol ukuran partikel,
(4) untuk mengontrol bentuk partikel, dan (5) untuk mengontrol aglomerasi
partikel (Kimura, 2011).

Chang, dkk (2014) melakukan sintesis SrBisTi4O;5s menggunakan metode
lelehan garam dengan variasi jenis garam yaitu KCIl, NaCl, Na;SO,, dan K,SO,.
Hasil karakterisasi SEM menunjukkan kristal dengan bentuk plate-like. Jenis
garam dilaporkan dapat mempengaruhi fasa dan ukuran partikel yang terbentuk.
Mereka melaporkan bahwa fasa SrBisTisO;s murni berhasil diperoleh ketika
menggunakan garam tunggal K,SO4 dan KCl, sedangkan garam NaCl dan Na;SO4
menyebabkan pembentukan fasa lain yaitu Sr,BisTis0;5. Dibandingkan dengan
garam K,SO4, penggunaan garam KCI mampu menghasilkan ukuran partikel yang
lebih kecil. Semakin tinggi rasio garam KCl terhadap oksida, ukuran partikel
SrBi4Ti4015 juga semakin kecil. Selain faktor di atas, garam KCIl banyak
digunakan karena memiliki titik leleh yang rendah (770°C), keberadaannya
melimpah dan juga murah, sehingga menjadikan garam ini berpeluang untuk
digunakan dalam sintesis metode lelehan garam. Hal ini menunjukkan bahwa
metode lelehan garam dapat digunakan untuk mensintesis senyawa Aurivillius
dengan morfologi yang khas.

Oleh karena itu dalam penelitian ini akan dilakukan sintesis SrBisTi4O;5s
didoping vanadium (SrBisTis,V,O;s, dengan x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15)
menggunakan garam tunggal KCIl dengan rasio oksida terhadap garam (1:7).
Sampel yang diperoleh akan dikarakterisasi dengan: (a) teknik difraksi sinar-X
(XRD) untuk mengetahui struktur kristal yang terbentuk dan kemurniannya, (b)

scanning electron microscope (SEM) untuk mengetahui morfologi partikel, dan



(c) ultraviolet-visible diffuse reflectance spectrophotometer (UV-Vis DRS) untuk

mengetahui energi celah pita.

1.2 Rumusan Masalah
Bagaimana struktur kristal, morfologi, dan energi celah pita dari senyawa
Aurivillius SrBigTis.,V,O15 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) yang disintesis dengan

metode lelehan garam tunggal KCI ?

1.3 Tujuan
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui struktur kristal, morfologi, dan
energi celah pita dari senyawa Aurivillius SrBisTis.,V,O;s5 (x= 0; 0,05; 0,1; dan

0,15) yang disintesis dengan metode lelehan garam tunggal KCI.

1.4 Batasan Masalah
a). Sintesis dilakukan pada suhu 780 dan 820°C selama 8 jam

b). Jenis garam yang digunakan adalah KCIl dengan perbandingan 1:7.

1.5 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan gambaran tentang potensi

fotokatalitik material SrBisTis.,V,O;5 menggunakan metode lelehan garam.



BABII

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Senyawa SrBiyTisO;5

Senyawa berstruktur Aurivillius merupakan senyawa yang terdiri dari lapis
flourite-like (Bi,0,)*" dan lapis perovskit (4,.18,03,:1)>, di mana n (1, 2, 3, 4, ...)
adalah jumlah lapis perovskit (oktahedron oksigen). Kation 4 ditempati oleh
kation dengan ukuran yang besar (1,34-1,61 A) seperti Na', K, Caz+, Sr2+, Ba2+,
Pb2+, Bi® ", atau Ln3+, sedangkan kation B ditempati oleh kation dengan ukuran
yang lebih kecil (0,59-0,65 A) seperti Fe3+, Cr3+, Ti4+, Nb5+, atau W', Contoh
senyawa Aurivillius dengan jumlah lapis perovskit yang berbeda adalah Bi,WOg
(n=1), BiySrTa,O9 (n=2), Bi4Ti30;2 (n=3), SrBisTi40;5 (n=4), dan Sr;Bi4Ti503
(n=5) (Petrovic dan Bobic, 2018). SrBisTi4O;s merupakan salah satu anggota
senyawa Aurivillius berlapis 4 yang strukturnya ditampilkan pada Gambar 2.1 dan
dilaporkan memiliki grup ruang 42,am dengan a= 5,4280 A; b=5,4380 A; dan c=
40,9400 A (Hao, dkk., 2009).

SrB14T140;5 dilaporkan mempunyai beberapa sifat menarik yaitu sifat
feroelektrik (Wang, dkk., 2016) dan piezoelektrik (Rout, dkk., 2009). Selain itu,
beberapa peneliti telah melaporkan bahwa senyawa ini menunjukkan aktivitas
fotokatalis dengan kinerja bagus yang berhubungan dengan sifat feroelektrik dan

semikonduktornya (Tu, dkk., 2018).
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block
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Gambar 2.1 Struktur kristal SrBisTi4O;5 (Saito dan Takao, 2006)

2.2 Senyawa Aurivillius sebagai Fotokatalis

Fotokatalis berasal dari dua kata yaitu foton yang berarti cahaya, dan
katalis. Fotokatalis didefinisikan sebagai substrat yang dapat mempercepat suatu
reaksi kimia dengan menyerap energi dari foton atau cahaya. Sinar yang
digunakan oleh material fotokatalis dapat berupa sinar UV atau sinar tampak (A=
>420 nm). Material fotokatalis mampu membentuk senyawa radikal (:OH dan
‘Oy") yang digunakan untuk mendegradasi senyawa polutan (Liu, dkk., 2017;
Subramaniam, dkk., 2019).

Mekanisme kerja aktivitas fotokatalitik ditampilkan pada Gambar 2.2.
Ketika material fotokatalis ditembak cahaya dengan energi yang lebih tinggi atau
sebanding dengan energi celah pita, maka elektron yang berada di pita valensi
(VB) tereksitasi ke pita konduksi (CB) dan meninggalkan /ole di VB. Elektron
dapat mereduksi akseptor elektron khas (O;) untuk menghasilkan spesies oksigen
reaktif (+O;’). Secara bersamaan, hole akan bereaksi dengan H,O atau OH™ untuk

membentuk ‘OH. Anion superoksida (‘O;) dan (‘OH) memiliki kemampuan
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oksidatif yang kuat sehingga mampu mendegradasi polutan organik menjadi CO,
dan H,O (Long, dkk., 2020; Miao, dkk., 2016; Wang, dkk., 2008).

Senyawa Aurivillius yang dilaporkan berpotensi sebagai senyawa
fotokatalis adalah (a) Bi,MoOg dengan energi celah pita sebesar 2,72 eV (Cheng,
dkk., 2019), (b) Bi4V,0,; dengan energi celah pita sebesar 2,2 eV (Lv, dkk.,
2016), (c¢) Li,CaTa,0O7 dengan energi celah pita sebesar 4,36 eV (Liang, dkk.,
2008), (d) Bi4Ti30;, dengan energi celah pita sebesar 3,21 eV (Yu, dkk., 2016),
(e) BaBi4Ti140;5 dengan energi celah pita sebesar 3,2 eV (Qi, dkk., 2019), dan (f)

SrBi4Ti40,5 dengan energi celah pita sebesar 3,0 eV (Tu, dkk., 2018).

Molecular oxygen
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Gambar 2.2 Ilustrasi prinsip fotokatalis (Long, dkk., 2020)

Material fotokatalis dapat diaplikasikan pada bidang diantaranya adalah
(a) produksi gas hidrogen melalui proses water splitting, (b) degradasi polutan
organik, dan (c) reduksi ion logam berat (Zhang, dkk., 2016). Senyawa Aurivillius
dilaporkan memiliki aktivitas fotokatalis dalam mendegradasi polutan limbah

seperti (a) Bi;MoOg dapat mendegradasi RhB dan fetracycline (Zhang, dkk.,
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2020), (b) Bi4Ti30,, dapat mendegradasi MB dan methyl orange (Chen, dkk.,

2016; Zhao, dkk., 2013), (c) SrBi4Ti40,5 untuk reduksi CO; (Tu, dkk., 2018).

2.2.1 Senyawa Aurivillius Lapis Empat SrBisTi;O;5 sebagai Material
Fotokatalis

Material fotokatalis SrBisTi4O;s dilaporkan mempunyai energi celah pita
sebesar 3,0 eV yang berkesesuaian dengan panjang gelombang 413 nm. Level
energi pita valensi dan pita konduksi senyawa SrBisTi4O;s ditampilkan pada
Gambar 2.3. Pita konduksi ditempati oleh orbital Ti 3d sedangkan pita valensi
ditempati oleh hibridisasi O 2p dan Bi 6s. Dalam mekanisme fotokatalitiknya,
hole berada di lapis (Bi»O,)*" dan elektron berada di lapis Ti-O oktahedral seperti

yang ditampilkan pada Gambar 2.4 (Tu, dkk., 2018).

'1 .15 .:Dz'sz‘
5'.'?' -0.53 CO+H,0
- —0.34 CH,+H,0
x
z H,O
w 0.82
>
w 2H*

SrBi,TisO,s
Gambar 2.4 Pemisahan elektron dan hole pada SrBisTi4O,5 (Tu, dkk., 2018)
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Uji aktivitas fotokatalitik SrBisTi4O;s menunjukkan bahwa material ini
mempunyai kemampuan mereduksi CO, menjadi CH4 dengan laju sebesar 19,8
umol-h™-g" dan dengan apparent quantum efficiency (AQE) mencapai 1,33%.
Laju reduksi CO; menjadi CH4 pada material fotokatalis ini adalah 283 kali lebih
besar daripada BisTi30;, dan BiOBr. Polarisasi feroelektrik yang kuat pada

material ini dapat memudahkan pemisahan muatan (Tu, dkk., 2018).

2.3 Strategi Pendopingan untuk Menurunkan Energi Celah Pita Material
Fotokatalis

Pendopingan pada material fotokatalis dilaporkan dapat menurunkan
energi celah pita. Gambar 2.5 menunjukkan bahwa keberadaan dopan pada
material fotokatalis TiO, menyebabkan pembentukan keadaan elektronik baru
yang berada diantara pita valensi dan pita konduksi sehingga dapat mempersempit
energi celah pita dan menggeser penyerapan cahaya ke arah sinar tampak

(Samsudin dan Hamid, 2017).

4 Tio, F-TiO, N-TiO, N,F-TiO,
Hole energy
e Conduction band (CB)
0,/0, Pp=-P—-=——=" e m=ER = ——— 2———-
2.24ev
3.02eV 2.95eV s
8.19ev Band tail state formation (uplifting of VB)
L e - - = = - - MR 5 BRI +2.7eV
g a | H,0/0H
Valence band (VB)
Intrinsic
Electron energy v

Gambar 2.5 Mekanisme penurunan energi celah pita TiO, (Samsudin dan
Hamid, 2017)

Beberapa penelitian telah melaporkan bahwa pendopingan pada senyawa

Aurivillius dapat menggeser energi celah pita ke arah sinar tampak dan
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meningkatkan aktivitas fotokatalitiknya. Gu, dkk (2016) melakukan sintesis
Bi4Ti30,; terdoping vanadium (Bi4Ti3.,V,O1,, dengan x= 0; 0,05; dan 0,1). Hasil
menunjukkan bahwa senyawa yang terdoping vanadium mempunyai energi celah
yang lebih rendah. Perhitungan energi celah pita dengan menggunakan persamaan
Kubelka-Munk ditampilkan pada Gambar 2.6 dan mekanisme penurunan energi

celah sebagai akibat dopan logam V ditampilkan pada Gambar 2.7.

[¥]
1

12

(@hv)”” (eV)"”

Gambar 2.6 Perkiraan nilai energi celah pita senyawa Bi4T130,, terdoping
vanadium (Gu, dkk., 2016)
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Gambar 2.7 Ilustrasi pita valensi dan pita konduksi Bi4Ti;0;, terdoping
vanadium (Gu, dkk., 2016)
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Handayani, dkk (2019) juga melakukan sintesis Bi4Ti30;, (BIT) terdoping
vanadium (BigTi3.,V,O1p, dengan x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2). Hasil yang
diperoleh menunjukkan bahwa dopan vanadium dapat menurunkan energi celah
pita BIT menjadi 3,0; 2,9; 2,75; dan 2,71 eV, yang perhitungan energi celah

pitanya ditampilkan pada Gambar 2.8.

F(R)

hv (eV)

Gambar 2.8 Spektra DRS dari Bi4T15.,V, O, (x=0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)
(Handayani, dkk., 2019)

2.4 Pengaruh Morfologi Partikel pada Aktivitas Fotokatalis

Aktivitas fotokatalitik didominasi oleh beberapa faktor seperti energi celah
pita, luas permukaan, morfologi, kristalinitas, dan rekombinasi electron-hole.
Gonzalez dkk (2018) melaporkan bahwa partikel dengan morfologi yang bebeda
dapat menunjukkan aktivitas fotokatalitik yang berbeda pula. Perbandingan
aktivitas fotokatalitik material TiO, dengan morfologi yang berbeda ditampilkan
pada Gambar 2.9. Partikel dengan morfologi dense plates dan dense & irregular

memiliki aktivitas fotokatalitik paling rendah, sedangkan partikel microfibers
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menunjukkan aktivitas fotokatalitik paling tinggi. Hal ini dikarenakan microfibers
tersusun atas partikel kecil yang tersebar dipermukaan sehingga meningkatkan

reaktivitas kimia ketika berinteraksi dengan MB.

7o S S S S S S S S S S N S S S '

80—.
70—-
60—-
50—-
40—-

30+

Discoloration %

20+

10

04

Dense plates Dense & irregular Irregular Granular Microfibers DP &I

Gambar 2.9 Pengaruh morfologi TiO, dalam mendegradasi MB (Gonzalez,
dkk., 2018)

Zu dan rekannya dalam Xu, dkk (2016) melaporkan bahwa CdS nanorods
satu dimensi (diameter ~10 nm dan panjang ~200 nm) menunjukkan aktivitas
fotokatalitik dalam memproduksi H, lebih tinggi daripada CdS nanosphere. Hal
ini dikaitkan dengan batas butir yang lebih sedikit sehingga mendukung

pemisahan muatan dan mengurangi rekombinasi electron-hole (Liu, dkk., 2014).

2.5 Metode Sintesis Lelehan Garam

Metode lelehan garam adalah suatu metode yang menggunakan lelehan
garam sebagai medium reaksi (Wen, dkk., 2019). Metode ini umum digunakan
untuk menumbuhkan kristal tunggal dari larutan. Mekanisme sintesis
menggunakan metode lelehan garam ditunjukkan pada Gambar 2.10. Campuran

reaktan dan garam dipanaskan di atas suhu titik leleh garam. Ketika dipanaskan,
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garam meleleh dan partikel produk terbentuk. Kemudian, produk didinginkan
pada suhu kamar dan dicuci dengan sebuah pelarut (biasanya air) untuk
menghilangkan garam. Bubuk oksida dapat diperoleh setelah pengeringan

(Kimura, 2011).

reactant powders

(A+B)
mixing — firing —— washing
salt

prod uc(tpp)aowder ! drying

Gambar 2.10 Mekanisme sintesis menggunakan metode lelehan garam
(Kimura, 2011)

Menurut Ebrahimi, dkk (2005) dalam Li, dkk (2020), sintesis
menggunakan lelehan garam secara keseluruhan terdiri dari empat proses: (i)
disolusi reaktan, (ii) transportasi reaktan melalui lelehan, (iii) nukleasi produk,
dan (iv) pertumbuhan produk. Mekanisme pertumbuhan kristal pada metode

lelehan garam ditampilkan pada Gambar 2.11.

Mixing of reactants Rearrangement and

: g Nucleation and Growth
with salts diffusion of reactants

(@

Particles

Reactant A

Salt medium

Reactant B
Gambar 2.11 Proses pembentukan produk menggunakan metode lelehan
garam (Fu, dkk., 2020)
Metode lelehan garam memiliki beberapa keuntungan yaitu sederhana,

mudah, murah dan dapat digunakan dalam produksi skala besar (Wang, dkk.,

2006). Selain itu, metode ini efektif untuk membuat mikrokristal anorganik
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dengan morfologi anisotropik. Metode lelehan garam memanfaatkan laju transpor
massa yang tinggi dalam fluks sehingga memungkinkan sintesis dapat
diselesaikan dalam suhu yang lebih rendah dan waktu yang lebih singkat. Metode
ini mampu menghasilkan bubuk dengan komposisi kimia yang seragam,
morfologi kristal yang baik, dan kemurnian fasa yang tinggi (Wen, dkk., 2019).
Untuk mensintesis kristal tunggal yang bagus dengan ukuran partikel yang
diinginkan, beberapa faktor penting perlu dipertimbangkan seperti jenis dan

jumlah garam (Chang, dkk., 2014).

2.6 Sintesis SrBisTisOs dengan Metode Lelehan Garam

Chang, dkk (2014) telah mensintesis SrBi4Ti4O;s dengan metode lelehan
garam pada variasi jenis garam KCI, NaCl, K,SO4, dan Na,SO,. Pola difraksi
sinar-X senyawa produk ditampilkan pada Gambar 2.12. Hasil menunjukkan
bahwa senyawa target sudah berhasil diperoleh akan tetapi masih ditemukan fasa

pengotor berupa senyawa Sr,Bi4Tis0,5 pada kondisi sintesis dengan menggunakan

garam NaCl dan Na,SOg.
#SiBi Ti0 5%
05!‘23141“!50‘“ E-% KISO
¢ & & I
g S 3°a-
PO f: ==
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Gambar 2.12 Pola difraksi sinar-X pada SrBi,Ti40,5 menggunakan garam
NacCl, Na,SOy4, KCI dan K,SO4 (Chang, dkk., 2014)

Gambar SEM senyawa produk ditampilkan pada Gambar 2.13 dan dapat
dilihat bahwa morfologi partikel yang disintesis dengan menggunakan garam KCl
mempunyai bentuk plate-like dengan ukuran yang lebih kecil dibandingkan
dengan sampel yang diperoleh dengan menggunakan garam K,SO,4. Pengaruh
rasio garam pada morfologi partikel ditampilkan pada Gambar 2.14 yang
menunjukkan bahwa lelehan garam dengan rasio yang lebih tinggi dapat
memperlambat laju pertumbuhan partikel sehingga dihasilkan morfologi partikel

yang lebih seragam dan ukuran yang lebih kecil (Chang, dkk., 2014).

Gambar 2.13 Hasil karakterisasi SEM senyawa produk yang disintesis
menggunakan garam (a) NaCl, (b) Na,SO4, (c) KCI, dan (d)
K,SO4(Chang, dkk., 2014)
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menggunakan garam KCI dengan rasio garam terhadap oksida (a)
0,5:1, (b) 0,75:1, dan (c) 1,5:1 (Chang, dkk., 2014)

2.7 Pengolahan Pencemaran Lingkungan dalam Perspektif Islam
Pencemaran lingkungan merupakan salah satu faktor yang sangat
berpengaruh terhadap keseimbangan ekosistem dan kehidupan manusia. Sehingga
pengolahan pencemaran lingkungan adalah teknologi yang penting untuk
kehidupan manusia dan lingkungan secara global. Allah SWT berfirman dalam
surat Al-Ahzab ayat 72:
& Suiy wlas el o2auls llE O G Jud osWis oot Je U e €
@ Vsix Gslh 05 45
Artinya: “Kami telah mengemukakan amanat kepada langit, bumi dan gunung-
gunung, maka semuanya enggan untuk memikul amanat itu dan mereka
khawatir akan mengkhianatinya, dan dipikullah amanat itu oleh
manusia. Sesungguhnya manusia itu amat zalim dan amat bodoh”’.
Allah telah memberikan amanat kepada manusia untuk selalu menaati
perintah-Nya dan menjauhi laranganya. Karena manusia bersedia menerima
amanat yang diberikan Allah SWT, maka setiap manusia diwajibkan untuk
menjalaninya. Seperti halnya tentang kelestarian lingkungan, setiap manusia harus
selalu menjaga kebersihan lingkungan agar tidak rusak dan tercemar, sebab apa

yang Allah berikan kepada manusia semata-mata merupakan suatu amanah untuk

mengelolanya. Dalam hal ini Rasululah SAW juga sangat menganjurkan manusia
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untuk selalu menjaga kelestarian lingkungan dan makhluk hidup yang ada
didalamnya seperti yang tertulis dalam hadist berikut:
NECATI R R LSS N IR S
Artinya: “Sayangilah makhluk yang ada di bumi, niscaya makhluk yang ada di
langit akan menyayangi kalian” (HR At-Tirmidzi: 1847).

Nabi Muhammad SAW. memberikan motivasi kepada umatnya yaitu
dengan adanya kepedulian terhadap lingkungan. Allah memberikan dua pahala
sekaligus, yakni pahala ketika di dunia berupa hidup bahagia dan sejahtera dalam
lingkungan yang bersih, indah dan hijau, dan pahala di akhirat berupa surga.
Sehingga tindakan mencemari lingkungan dan tidak diperbaiki lagi merupakan

kerugian yang besar (Istianah, 2015).



BAB III

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Agustus-September 2021 yang
bertempat di Laboratorium Kimia Fisika Edukasi, Jurusan Kimia, Fakultas Sains

dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan antara lain seperangkat alat gelas, mortar agate,
neraca analitik, tanur, hotplate, seperangkat instrumen XRD, seperangkat

instrumen SEM, dan seperangkat instrumen UV-Vis DRS.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah SrCO; (Sigama
Aldrich, 99,9% serbuk), Bi,0O3; (Sigma Aldrich, 99,9% serbuk), TiO, (Sigma
Aldrich, 99,9% serbuk), V,0s (Sigma Aldrich, 99,9% serbuk), KCl (Sigma
Aldrich 99% serbuk), AgNO; (Sigma Aldrich, larutan 2,5%), aseton (Sigma

Aldrich, larutan), dan aquades.

3.3 Rancangan Penelitian

a. Tahap sintesis SrBi4Ti14.,V,O,5 terdoping vanadium dengan metode lelehan

garam

21
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Proses ini mencakup sintesis menggunakan metode lelehan garam pada
suhu 780 dan 820 °C dengan garam tunggal KCI, kemudian dilanjutkan
dengan pendinginan sampai suhu ruang dan penghilangan garam dengan
air panas
b. Tahap karakterisasi

Proses ini mencakup (a) karakterisasi dan analisa produk menggunakan
instrumen XRD untuk mengetahui struktur kristal yang terbentuk dan
kemurniannya, (b) karakterisasi dan analisa produk menggunakan
instrumen SEM untuk mengetahui morfologi partikel, dan (c) karakterisasi
dan analisa produk menggunakan instrumen UV-Vis DRS untuk

mengetahui nilai energi celah pita.

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Sintesis SrBiyTis..V,O;5 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) dengan Metode
Lelehan Garam

SrBisTis.,V,O15 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) disintesis sebanyak 3 gram.
Prekursor SrCOs3, Bi,03, TiO,, V,0s, dan KCl yang digunakan ditampilkan pada
Tabel 3.1. Prekursor dihomogenkan dengan cara digerus dalam mortar agate
selama 1 jam dan ditambahkan aseton untuk menghomogenkan sampel.
Kemudian sampel dikalsinasi pada suhu 780 dan 820 °C selama 8 jam. Produk
didinginkan dan dicuci berulang kali menggunakan aquades panas untuk
menghilangkan garam. Adanya garam dapat diketahui dengan meneteskan larutan

AgNO; ke dalam filtrat. Terbentuknya endapan putih mengindikasikan masih

terdapat garam dalam filtrat. Setelah kadar garam hilang, produk dikeringkan
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menggunakan oven pada suhu 80 °C selama 2 jam (Chang, dkk., 2014; Guo dan

Zhang, 2011; Januari, dkk., 2020; Lei dan Yan, 2009).

Tabel 3.1 Massa prekursor hasil perhitungan

Target Senyawa Massa Massa Pereaksi (gram)

Target

(gram) SrCO; Bi1,05 TiO, V,05 KCl
SrBi4Ti405 3 0,3269  2,0633  0,7073 - 1,1554
SrBi4Ti3,95V 0,005 3 0,3268  2,0630 0,6984 0,0101 1,1553
StBi4Ti390V0,1015 3 0,3268  2,0628  0,6895 0,0201 11,1551
SrBi4Ti385V0,15015 3 0,3267 2,0626  0,6805 0,0302 1,1550

3.4.2 Karakterisasi SrBisTis..V.O15 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) Menggunakan
Instrumen XRD

Karakterisasi menggunakan XRD bertujuan untuk mengetahui struktur
kristal dan kemurniannya. Pengukuran dilakukan pada suhu kamar menggunakan
XRD dengan radiasi Cu Ka 40 kV dan 15 mA pada rentang 26 (°)= 10-90.
Difraktogram yang dihasilkan kemudian dibandingkan dengan ICSD No. 51863

(Januari, dkk., 2020; Kennedy, dkk., 2008).

3.4.3 Karakterisasi SrBisTis..V,O15 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) Menggunakan
Instrumen SEM

Karakterisasi menggunakan SEM bertujuan untuk menganalisa

morfologi partikel dari produk. Karakterisasi dilakukan dengan perbesaran 7000-

15000 kali.

3.4.4 Karakterisasi SrBisTis..V,O15 x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) Menggunakan
Instrumen UV-Vis DRS

Karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS bertujuan untuk mengetahui

nilai energi celah pita sampel. Sampel telah digerus halus kemudian ditempatkan
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pada sample holder dan diukur pada panjang gelombang 200-800 nm (Tu, dkk.,

2018).

3.5 Analisis Data
3.5.1 Analisis Data XRD

Data yang diperoleh dari karakterisasi XRD adalah pola difraksi sinar-X
yang kemudian dibandingkan dengan standar SrBisTis.,V,O;5 yang terdapat pada
Inorganic Crystal Structure Database (ICSD). Data XRD yang diperoleh
selanjutnya dilakukan refinement menggunakan perangkat lunak Rietica dengan
metode Le-Bail yang bertujuan untuk mengetahui data kristalografi. Perhitungan
crystallite size sampel meggunakan persamaan Debye-Scherrer sebagaimana yang

ditampilkan pada persaman 3.1.

D adalah ukuran kristal (nm), A adalah panjang gelombang radiasi, K adalah

konstanta (0,9), dan f adalah luas puncak refleksi (FWHM, radian).

3.5.2 Analisis Data SEM
Hasil karakterisasi menggunakan SEM berupa gambar yang berisi
morfologi SrBisTi4,O;s. Gambar hasil karakterisasi diolah menggunakan

perangkat lunak /mage-J.

3.5.3 Analisis Data UV-Vis DRS
Data yang diperoleh menggunakan DRS berupa data reflektansi. Data

reflektansi dianalisa menggunakan persamaan Kubelka-Munk yang ditampilkan
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pada persamaan 3.2 (Ramirez, 2015).

FR) = (A Ky e (3.2)

2R s
F(R) adalah faktor Kubelka-Munk, K adalah koefisien absorbsi molar, S adalah
koefisien scattering, dan R adalah nilai reflaktan yang diukur. Nilai energi celah
pita ditentukan dari plot antara energi foton (A4v) (sebagai sumbu x) dan
(F(R).hv)"? (sebagai sumbu y). Energi foton (hv) dapat dihitung dari data panjang
gelombang yang terukur yaitu hv= hc/A, dimana A adalah tetapan plank dan ¢
adalah tetapan cahaya. Energi celah pita dihitung secara regresi linear pada nilai x

(hv=energi celah pita) ketika y= 0 (Ramirez, 2015).



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis SrBisTis,V,O;5 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) dilakukan dengan
metode lelehan garam tunggal KCl yang dikalsinasi pada suhu 780 dan 820 °C
masing masing selama 8 jam. Senyawa hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan
teknik difraksi sinar-X (XRD) untuk mengetahui struktur kristal yang terbentuk
dan kemurniannya, (b) scanning electron microscope (SEM) untuk mengetahui
morfologi  partikel, dan (c) wultraviolet-visible  diffuse  reflectance

spectrophotometer (UV-Vis DRS) untuk mengetahui energi celah pita.

4.1 Sintesis SrBisTis..V.O15 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) dengan Metode
Lelehan Garam

SrBi4Ti4,V,O15 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15) disintesis dengan metode
lelehan garam tunggal KCI. Metode ini diawali dengan menghomogenkan sampel
yang dibantu oleh aseton. Penggunaan aseton dikarenakan memiliki tekanan uap
tinggi (24 kPa) sehingga akan mudah menguap dan tidak dapat bereaksi dengan
prekursor. Sampel yang telah homogen kemudian dipanaskan diatas suhu titik
leleh garam agar garam dapat meleleh sempurna dan berfungsi sebagai media
reaksi. Reaksi yang terjadi pada saat kalsinasi ditampilkan pada persamaan 4.1
dan 4.2 (Zhou, dkk., 2018).

SrCOs) + 2B1203() + 4TiO02) + — SrBisTisO1545)+ COxgTevvnenininininnntn 4.1)

SI‘CO3(S) + 2Bi203(5) + 4-)CTi02(S) + §V205(s) + — SI‘Bi4Ti4_xVx015(S) + COz(g)T..(4.2)

Perubahan warna sampel sebelum dan setelah kalsinasi ditampilkan pada

Gambar 4.1. Berdasarkan gambar tersebut terlihat adanya perubahan warna

26
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produk dari warna kuning pucat ke warna kemerahan setelah proses kalsinasi
(Gambar 4.1 a dan b). Hal ini disebabkan oleh ion vanadium yang berhasil
tersubstitusi ke kisi Ti*" sechingga membentuk senyawa baru.
4.2 Karakterisasi dan Analisis SrBiyTis.,V,O15 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15)
Menggunakan XRD

Difraktogram SrBisTi4.,V,O;5 (x=0; 0,05; 0,1; dan 0,15) ditampilkan pada
Gambar 4.2 (a) yang menunjukkan bahwa terdapat kesesuaian puncak difraksi
dengan data standar SrBisTi4O;s (ICSD No. 51863) dan tidak ditemukan puncak
baru yang menandakan bahwa tidak ada fasa pengotor. Berdasarkan Gambar 4.2
(b), penambahan dopan vanadium dapat mempengaruhi sedikit pergeseran puncak
difraksi ke arah 26 yang lebih besar yaitu pada x= 0,1 dan 0,15 yang disebabkan
oleh tersubstitusinya V> (0,0599 nm) ke kisi Ti*" (0,0605 nm). Selain itu,
pergeseran puncak difraksi yang lebih signifikan terjadi pada x= 0,05. Hal ini
dikarenakan tersubstitusinya vanadium yang telah mengalami perubahan valensi
menjadi V>* (0,078 nm) ke kisi Ti*" akibat penggunaan suhu tinggi. Perbedaan
jari-jari yang lebih besar ini akan mengarah pada ekspansi kisi (Aini, dkk., 2018;
Dutta, dkk., 2016; Zhang, dkk., 2009; Marrocchelli, 2012). Pergeseran puncak
difraksi berkorelasi dengan crystallite size yang mengalami kenaikan secara
signifikan pada x= 0,05 sebagaimana yang ditampilkan pada Gambar 4.3 dan
sedangkan nilainya dirangkum pada Tabel 4.1. Devi, dkk (2010) menyatakan
bahwa crystallite size akan berpengaruh pada aktivitas fotokatalis. Mereka
melaporkan bahwa peningkatan crystallite size akan meningkatkan laju
rekombinasi elektron dan /ole yang disebabkan oleh peningkatan diffusion path

length pada pembawa muatan. Selain itu juga dapat memperkecil luas permukaan
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sehingga menurunkan jumlah situs aktif permukaan yang menyebabkan

penurunan kinerja aktivitas fotokatalis.

4.2.1 Refinement Data XRD SrBi Tis..V.O;5 (x= 05 0,05; 0,1; dan 0,15)
Refinement data XRD menggunakan software Rietica dengan metode Le-

Bail untuk mengetahui data kristalografi. Proses refinement menggunakan data
standar SrBisTi4O15 (ICSD No. 51863) dengan nilai a= 5,4507 A, b=5,4376 A, c=
40,9841 A, Z= 4, volume sel= 1214,72 A3, dan grup ruang= 42,am sebagaimana
yang dilaporkan oleh (Kennedy, dkk., 2008). Plot refinement ditampilkan pada
Gambar 4.4 sedangkan data kristalografi yang dihasilkan ditampilkan pada Tabel
4.1.

Berdasarkan Tabel 4.2, SrBisTis,V,Oi;s (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15)
memiliki nilai profil (Rp) dan nilai residu profil berbobot (Rwp) di bawah 10%. Di
mana hal ini menunjukkan bahwa terdapat kesesuaian yang baik antara data
standar dengan data hasil penelitian. Parameter kisi dan volume sel pada SrBisTis.
+VxO;s mengalami kenaikan maupun penurunan seiring dengan bertambahnya
konsentrasi dopan vanadium. Penurunan parameter kisi dan volume sel pada x=
0,1 dan 0,15 disebabkan oleh perpendekan ikatan Ti-O serta penurunan filting
oktahedra sebagai akibat dari tersubstitusinya V°>* yang memiliki jari jari lebih
kecil ke kisi Ti*". Sedangkan kenaikan nilai parameter kisi serta volume sel pada
x= 0,05 disebabkan oleh perubahan valensi vanadium yang menginduksi
terjadinya kekosongan oksigen sehingga menyebabkan kontraksi kisi karena
adanya gaya tolak menolak elektrostatik yang besar pada kation disekitar
kekosongan oksigen (Ramana, dkk., 2017; Dutta, dkk., 2016; Marrocchelli, 2012).

Bentawal, dkk (2020) menyatakan bahwa kekosongan oksigen yang terjadi pada
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x= 0,05 akan berperan sebagai pusat rekombinasi elektron dan hole sehingga
menurunkan aktivitas fotokatalis. Oleh karena itu, untuk mengurangi terjadinya
kekosongan oksigen serta untuk menurunkan crystallite size pada x= 0,05, dapat
dilakukan dengan menurunkan suhu sintesis karena penggunaan suhu sintesis

yang tinggi dapat mempengaruhi perubahan valensi atom (Ti, dkk., 2019).

4.3 Karakterisasi dan Analisis SrBisTis V015 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15)
Menggunakan SEM

Gambar 4.5 menunjukkan bahwa senyawa hasil sintesis menghasilkan
morfologi plate-like. Hasil ini sesuai dengan yang dilaporkan oleh Chang, dkk
(2014) bahwa metode lelehan garam efektif dalam menghasilkan morfologi plate-
like. Selain itu, Gambar tersebut juga menunjukkan bahwa semua sampel
mengalami aglomerasi, di mana hal ini dikarenakan jumlah lelehan garam tidak
mampu untuk memisahkan setiap kristal pada saat proses pertumbuhan. Seiring
dengan bertambahnya dopan vanadium, derajat aglomerasi partikel menjadi
semakin rendah dan distribusi morfologi menjadi semakin jelas dan seragam. Hal
ini disebabkan adanya peningkatan energi permukaan akibat dopan vanadium
sehingga mampu meningkatkan mobilitas ion pada saat proses pertumbuhan
partikel (Chang, dkk., 2014; Wang, dkk., 2015; Ebrahimi, dkk., 2020). Penurunan
aglomerasi partikel akan meningkatkan aktivitas fotokatalitik karena dapat
meningkatkan jumlah situs aktif permukaan dan meningkatkan kemampuan
absorpsi cahaya pada material (Isari, dkk., 2018; Zeid, dkk., 2018). Selain itu,
distribusi morfologi yang seragam juga akan meningkatkan aktivitas fotokatalitik
karena dapat meningkatkan kemampuan absorpsi cahaya dan mampu

memfasilitasi difusi reaktan ke situs fotoaktif pada material sehingga
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mempercepat interaksi antara senyawa polutan ke permukaan material fotokatalis

(Cui, dkk., 2018).

4.4 Karakterisasi dan Analisis SrBisTis V.05 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15)
Menggunakan UV-Vis DRS

Spektra reflektansi senyawa SrBisTis,V.O;5 (x= 0; 0,05; 0,1; dan 0,15)
ditampilkan pada Gambar 4.6. Berdasarkan Gambar tersebut, vanadium
mempengaruhi pergeseran serapan ke arah panjang gelombang yang lebih besar
dan disertai dengan penurunan intensitas reflektansi. Hal ini menunjukkan bahwa
dopan vanadium mampu meningkatkan penyerapan cahaya ke arah sinar tampak
yang disebabkan terbentuknya keadaan elektronik baru oleh logam vanadium (Gu,
dkk., 2016). Selanjutnya data tersebut diolah menggunakan persamaan Kubelka-
Munk. Plot antara (F(R)*hv)"? dengan energi celah pita ditampilkan pada Gambar
4.7. Energi celah pita sampel dirangkum pada Tabel 4.3.

Gambar 4.7 menunjukkan bahwa energi celah pita (Eg) SrBisTis..V Ois
mengalami penurunan seiring dengan bertambahnya konsentrasi dopan vanadium.
Penurunan energi celah pita ini disebabkan terbentuknya keadaan elektronik baru
oleh logam vanadium. Pada senyawa SrBisTi40;s pita valensi (VB) terdiri dari Bi
6s dan O 2p, sedangkan pita konduksi (CB) terdiri dari V 3d dan sebagian Ti 3d.
Ketika SrBi4Ti4O;5 (tanpa doping) dikenai cahaya, maka elektron akan tereksitasi
ke orbital Ti 3d. Namun, dengan adanya dopan vanadium, elektron yang
tereksitasi akan menuju ke orbital V 3d yang posisinya di bawah orbital Ti 3d.
Sehingga, dopan vanadium dapat menyebabkan penurunan energi celah pita (Gu,
dkk., 2016). Penurunan nilai energi celah pita juga disebabkan oleh penurunan

derajat aglomerasi partikel dan distribusi keseragaman morfologi yang dapat
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meningkatkan penyerapan cahaya (Zeid, dkk., 2018; Cui, dkk., 2018). Cystallite
size terlihat tidak mempengaruhi penurunan energi celah pita, Khammar, dkk
(2020) melaporkan bahwa penurunan energi celah pita tidak hanya didasarkan
pada cystallite size, namun juga dipengaruhi oleh faktor yang lain seperti

regangan internal dan efek kurungan kuantum (quantum confinement) pada

kristal.

4.5 Sintesis SrBisTis..V.O1ssebagai Bagian dari Upaya dalam Pengolahan
Limbah Cair

Pencemaran air yang disebabkan oleh polutan limbah merupakan suatu
permasalahan lingkungan yang diakibatkan oleh perbuatan manusia dan akan

berdampak negatif bagi seluruh makhluk hidup. Nabi Muhammad SAW bersabda:

W55 5 E2 S K0 E4 R F B0 L4 Dl i 8 ey
Artinya.: “Sesungguhnya Allah SWT. Itu baik, Dia menyukai kebaikan. Allah itu
bersih, Dia menyukai kebersihan. Allah itu mulia, Dia menyukai
kemuliaan. Allah itu dermawan ia menyukai kedermawanan maka
bersihkanlah olehmu tempat-tempatmu.” (H.R. At —Tirmidzi: 2723)
Hadist ini menjelaskan bahwa islam menganjurkan untuk bersih dari
sampah bahkan ada pahala tersendiri bagi orang-orang yang selalu mencintai
kebersihan. Oleh sebab itu, sintesis material fotokatalis adalah salah satu jalan
untuk menjalankan anjuran Allah SWT karena dapat membersihkan air dari
senyawa polutan dengan cara mendegradasi senyawa polutan yang berbahaya

seperti limbah zat warna, dan senyawa-senyawa organik yang lain menjadi

senyawa yang lebih tidak berbahaya yaitu CO, dan H,O, agar air terbebas dari
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polutan sehingga dapat mengurangi dampak negatif yang ditimbulkan (Fahrurrozi,
2020).

Hasil penelitian menunjukkan bahwa SrBisTis,V,O;s telah berhasil
disintesis dan tidak ditemukan senyawa pengotor. Pendopingan dengan logam
vanadium merupakan suatu cara untuk memperbaiki aktivitas SrBisTi4O,5 sebagai
fotokatalis. Salah satu tujuannya adalah untuk menurunkan energi celah pitanya
sehingga dapat menggeser penyerapan cahaya dari daerah UV ke daerah sinar
tampak. Berdasarkan data UV-Vis DRS, nilai energi celah pita terbukti
mengalami penurunan seiring dengan bertambahnya konsentrasi vanadium. Hal
ini mengindikasikan bahwa senyawa hasil sintesis dapat menjalankan aktivitasnya
sebagai fotokatalis di bawah sinar tampak dengan memanfaatkan sinar matahari.

Allah berfirman dalam surah Fushshilat (41):37.

0T A Tpdanty adl) ¥y B0 s ¥ 7 2adlly £ B0 500 A0 g s
@0y 8] 258 0) Bails
Artinya: “Dan diantara ayat-ayat-Nya adalah malam dan siang, serta matahari
dan bulan. Janganlah bersujud kepada matahari dan janganlah (pula)
kepada bulan, sujudlah kepada Allah yang menciptakannya jika kamu

hanya kepada-Nya saja menyembabh.
Shihab (2002) menyatakan bahwa ayat ini mengingatkan tentang kuasa-
Nya yang berkaitan dengan benda-benda langit. Dan di antara ayat-ayat yakni
tanda-tanda keesaan dan kekuasaan-Nya adalah malam dan siang, serta
matahari dan bulan. Janganlah sujud kepada matahari dan janganlah pula
kepada bulan, karena keduanya adalah makhluk ciptaan-Nya tetapi sujudlah

kepada Allah yang menciptakan keempat nya yakni malam, siang, matahari dan

bulan, jika memang kamu hanya kepadaNya saja menyembah. Matahari
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merupakan salah satu tanda kekuasaan Allah SWT, dan dalam kehidupan sehari-
hari kita diberikan kesempatan untuk memanfaatkannya sebaik-baiknya untuk
berbagai keperluan. Di mana dalam hal ini kita dapat menggunakan energi
matahari untuk mengaktifkan aktivitas fotokatalis senyawa SrBisTi4.,V,O,s dalam

mendegradasi senyawa polutan.



BAB YV

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, SrBisTis,V,O;s5 (x= 0;
0,05; 0,1; dan 0,15) telah berhasil disintesis dan tidak ditemukan fasa pengotor.
SrBi4Ti4.,V,O15s memiliki struktur orthorombik dengan grup ruang A2,am.
Karakterisasi SEM menunjukkan bahwa senyawa hasil sintesis memiliki
morfologi plate-like dan terbentuk aglomerasi, di mana dopan vanadium
mempengaruhi penurunan aglomerasi partikel. Sedangkan berdasarkan hasil
karakterisasi UV-Vis DRS, dopan vanadium dapat menurunkan nilai energi celah
pita SrBi4Ti40;s, yaitu dari 3,04 eV (408 nm) pada x= 0 ke 2,84 eV (436 nm)
pada x= 0,15. Berdasarkan hal tersebut dapat disimpulkan bahwa SrBisTi4.,VO5s
(x= 0,15) adalah senyawa hasil sintesis yang paling baik karena memiliki
crystallite size yang lebih rendah, morfologi partikel yang paling baik, dan energi

celah pita yang paling kecil sehingga dapat meningkatkan aktivitas fotokatalitik.

5.2 Saran
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, disarankan bahwa:
1. Menambahkan jumlah garam untuk menghasilkan morfologi yang baik dan
mereduksi aglomerasi partikel.
2. Menambahkan uji aktivitas fotokatalitik untuk mengetahui pengaruh dopan

vanadium dalam mendegradasi senyawa polutan.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir
L.1.1 Sintesis SrBi;Ti4..V.O;5 dengan Metode Lelehan Garam

SI‘COg, Bi203, TiOz, V205, dan KClI

- Dimasukkan ke dalam mortar agate sesuai perhitungan stoikiometri yang
dirangkum pada Tabel 3.1

- Digerus selama 1 jam dan ditambahkan aseton selama proses penggerusan

- Dipanaskan dalam tanur pada suhu 780 °C selama 8 jam

- Didinginkan

- Dipanaskan dalam tanur pada suhu 820 °C selama 8 jam

- Didinginkan

- Dicuci dengan air panas berulang kali

- Dilakukan pengecekan garam KCI dengan diteteskan larutan AgNOs ke
dalam filtrat

- Dioven produk pada suhu 80 °C selama 2 jam

Hasil

L.1.2 Karakterisasi dan Analisis Data Menggunakan Instrumen XRD

Sampel

- Diletakkan ke dalam sample holder
- Dianalisis pada rentang 26 (*) = 10-90
- Dilakukan refinement menggunakan perangkat lunak Rietica

Hasil

L.1.3 Karakterisasi dan Analisis Data Menggunakan Instrumen SEM

Sampel

- Diletakkan ke dalam sample holder
- Dianalisis pada rentang pembesaran 7000-15000x

Hasil
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L.1.4 Karakterisasi dan Analisis Data Menggunakan Instrumen UV-Vis
DRS

Sampel

- Diletakkan ke dalam sample holder
- Dianalisis reflektansinya pada panjang gelombang 200-800 nm
- Dihitung energi celah pita menggunakan persamaan Kubelka-Munk

Hasil




Lampiran 2. Perhitungan
L.2.1 SI‘Bi4Ti4.xVx015 (x= 0)
SrCO; + 2Bi1,05 + 4T10; — ¢cSrBisTi4015+ CO,

n SrBisTi40¢5 = M:::a

- 38

1355,0096 g/mol

=0,002214006 mol
Massa yang diperlukan :
- SrCO3 = Mr X n SrCO3

= 147,631 g/mol x 0,002214006 mol = 0,326855323 g
- B1,03 = Mr x n Bi,O3

=465,9608 g/mol x 0,004428012 mol = 2,063280437 g
- TiO, = Mr x n TiO,

=79,867 g/mol x 0,0088560258 mol =0,707304213 g
-nKCl =7 x mol SrBi4Ti40;5

=7 % 0,002214006 mol = 0,0154980452 mol
- Massa KCI = Mr x mol KCI1
= 74,5513 g/mol x 0,0154980452 mol = 1,155399416 g

L.2.2 SrBiyTis..V,O15 (x= 0,05)
SI‘CO3 + 2Bi203 + 3,95Ti02 + 0,025V205 — SI’Bi4Ti3,95V0,05015 + C02

n SrBi4Ti3 95Vo,05015 = M;S:a
= 38
1355,163325 g/mol
=0,002213775 mol
Massa yang diperlukan :
- SrCO; = Mr x n SrCO;
= 147,631 g/mol x 0,002213775 mol = 0,326818245 g
- B1,03 = Mr x n Bi,O3
=465,9608 g/mol x 0,004427511 mol = 2,063046386 g
- TiO, = Mr x n TiO,

=79,867 g/mol % 0,008744343 mol = 0,69838368 g
- V5,05 = Mr X n V,05

45



= 181,883 g/mol x 0,0000553439 mol = 0,010066111 g
-n KCl =7 x mol SrBi4Ti395V0,05015

=7 % 0,002213775 mol = 0,015496287 mol
- Massa KCl = Mr x mol KCI

= 74,5513 g/mol x 0,015496287 mol = 1,155268351 g

L.2.3 SI‘Bi4Ti4.xVx015 (x= 0,1)
SrCOs + 2Bi,03 + 3,90Ti0; + 0,05V,05 — SI‘Bi4Ti3,90VO71015 + CO,

Massa

n StBisTi3 90V,1015 =

Mr

= 38

1355,31705 g/mol

=0,002213504 mol
Massa yang diperlukan :
- SrCO;3 = Mr X n SrCO3

= 147,631 g/mol x 0,002213504 mol = 0,326781176 g
- B1,03 = Mr x n Bi,O3

=465,9608 g/mol x 0,004427008 mol =2,062812388 g
- TiO, = Mr x n TiO,

=79,867 g/mol x 0,008632666 mol = 0,68946517 g
- V1,05 =Mr x n V,0s

= 181,883 g/mol x 0,000110675 mol = 0,020129939 g
-.nKCI =7 x mol SrBi4Ti390V0,1015

=7 % 0,002213504 mol = 0,015494548 mol
- Massa KC1 = Mr % mol KCl

= 74,5513 g/mol 0,015494529 = 1,155137316 g

L.2.4 SrBiyTiy..V.O15 (x= 0,15)
SrCOs + 2Bi,03 + 3,85Ti0; + 0,075V,05 — SI‘Bi4Ti3’85VO,15015 + CO,

L Massa
n StBigTiz 85V0,1501s = ——

— 3g
1355,470775 g/mol

=0,002213253 mol
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Massa yang diperlukan :
- SrCOs3 = Mr X n SrCOs

= 147,631 g/mol x 0,002213253 mol =0,326744116 g
- Bi,0; = Mr x n Bi,O;

=465,9608 g/mol x 0,004426506 mol = 2,062578443 g
- TiO, = Mr x n TiO,

=79,867 g/mol x 0,008521025 mol = 0,680548682 g
- V505 = Mr x n V,05

= 181,883 g/mol x 0,000165994 mol = 0,030191485 g
-nKCl =7 x mol SrBi4Ti355V,15015

=7 % 0,002213253 mol = 0,015492772 mol
- Massa KC1 = Mr % mol KCl

= 74,5513 g/mol x 0,015492772 mol = 1,155006311 g
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Lampiran 4. Contoh Perhitungan Crystallite Size

Perhitungan  Crystallite  Size menggunakan persamaan Debye-Scherrer
sebagaimana yang ditampilkan pada persamaan 3.1. Berikut ini adalah contoh
perhitungan crystallite size StBi4Ti4.,V,O15 (x= 0) pada bidang hkl 119. Data-data
yang digunakan adalah sebagai berikut:

K=0,9

A (Ka) =1,54060

S (FWHM) = 0,149

20=30373— 0=-2373

=15,1865

Sehingga Crystallite Size StBi4Ti40;5 adalah

KA 09x1,54060
BCosO 0,149 x Cos 15,1865

= 55,24 nm
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