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ABSTRAK 

 

Himmah, Suci N.H. 2021. Sintesis Senyawa Aurivillius BaBi4Ti4O15 Terdoping 

Vanadium dengan Metode Lelehan Garam. 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:   Barium Bismut Titanat (BBT), Fotokatalis, Energi celah pita, Vanadium, 

Metode lelehan garam.  

 

Senyawa Aurivillius lapis empat BaBi4Ti4O15 (BBT) dilaporkan berpotensi 

digunakan sebagai fotokatalis dengan energi celah pita 3,2 eVsehingga hanya bekerja pada 

daerah sinar UV. Salah satu strategi yang banyak dilaporkan untuk menurunkan energi 

celah pita material fotokatalis adalah pendopingan dengan logam transisi vanadium (V). 

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui struktur kristal, morfologi, ukuran partikel, 

komposisi unsur senyawa, dan energi celah pita dari material fotokatalis BaBi4Ti4-xVxO15 

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

Metode sintesis senyawa BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) menggunakan 

metode lelehan garam tunggal KCl. Hasil sintesis dikarakterisasi dengan teknik X-ray 

diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi fasa dan struktur kristal produk, scanning 

electron microscopy-energy dispersive spectroscopy (SEM-EDS) untuk menentukan 

morfologi, ukuran partikel, dan komposisi unsur senyawa, serta Ultraviolet-Visible diffuse 

reflectance spectroscopy (UV-Vis DRS) untuk menghitung energi celah pita.  

Hasil penelitian ini diperoleh difraktogram sampel yang menunjukkan senyawa 

BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) telah berhasil disintesis dan ditemukan pengotor 

berupa TiO2 rutil pada x= 0; 0,05; 0,1; 0,15 serta Bi4V2O11 pada x= 0,15. Mikrograf SEM 

material BaBi4Ti4-xVxO15 menunjukkan morfologi plate-like yang cenderung teraglomerasi 

dengan unsur-unsur penyusun berupa Ba, Bi, Ti, V dan O. Spektrum UV-Vis DRS 

menunjukkan bahwa BBT mengalami penurunan energi celah pita setelah didoping dengan 

logam transisi V dari 3,2 ke 3,09 eV. Penurunan energi celah pita semakin meningkat 

dengan pergeseran panjang gelombang lebih mendekati daerah sinar tampak seiring 

bertambahnya konsentrasi dopan. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 
  

xvii 
 

ABSTRACT 

 

Himmah, Suci N.H. 2021. Synthesis of Vanadium Doped Aurivillius BaBi4Ti4O15 Using 

Molten Salt Method. Mini Thesis. Chemistry Department, Faculty of 

Science and Technology, Islamic State University of Maulana Malik 

Ibrahim Malang. Advisor I: Dr. Anton Prasetyo, M.Si; Advisor II: Rif’atul 

Mahmudah, M.Si. 

Keywords:  BaBi4Ti4O15 (BBT), Photocatalyst, Bandgap energy, Vanadium, Molten salt 

method. 

 

The fourth layer Aurivillius compound BaBi4Ti4O15 (BBT) is reported to have 

potential to be used as a photocatalyst with a band gap energy of 3.2 eV. One of the widely 

reported strategies for reducing the band gap energy of photocatalyst material is doping 

with the transition metal vanadium (V). This study aims to determine the crystal structure, 

morphology, particle size, elemental composition of compounds, and band gap energy of 

BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0.05; 0.1; 0.15) photocatalyst materials. 

The method of synthesis BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0.05; 0.1; 0.15) compound was using 

the KCl single molten salt method. The synthesis results were characterized by X-ray 

diffraction (XRD) technique to identify the crystal phase and structure of the product, 

scanning electron microscopy-energy dispersive spectroscopy (SEM-EDS) to determine 

morphology, particle size, and elemental composition of the compound, and Ultraviolet-

Visible diffuse reflectance spectroscopy (UV-Vis DRS) to calculate the band gap energy. 

The result of this research obtained a sample diffractogram which showed that 

BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0.05; 0.1; 0.15) compounds had been successfully synthesized and 

an impurity was found in the form of TiO2 rutile at x= 0; 0.05; 0.1; 0.15 and Bi4V2O11 at x= 

0.15. SEM micrograph of BaBi4Ti4-xVxO15 material showed a plate-like morphology that 

tended to agglomerate with constituent elements in the form of Ba, Bi, Ti, V and O. The 

UV-Vis DRS spectrum showed that BBT had decreased the band gap energy after doping 

with the transition metal V from 3.2 to 3.09 eV. The decrease in band gap energy was 

increased with a shift in wavelength closer to the visible light region as the dopant 

concentration increased. 
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 مستخلص البحث

 

 

 تذويب طريقة مع بالفاناديوم المخدر 15O4Ti4Aurivillius BaBi مركب توليف. ۰۲۰۲ .. فن يجسو ، همة

قسم الكيمياء, كلية العلوم والتكنولوجيا, جامعة االدولة الاسلامية مولانا مالك ابراهيم مالانج.  بحث جامعي .الملح

 .آي إس إم ، مودةالمح ةرفع: الثاني المستشار ؛ آي إس إم ، براسيتيو أنطون. د: الأول المستشار

  .الملح تذويب طريقة ، الفاناديوم ، النطاق فجوة طاقة ، ضوئي ،حفاز 15O4Ti4BaBi (BBT) الكلمات المفتاحية:

  

لديها إمكانية استخدامها  15O4Ti4Aurivillius BaBi  (BBT)تم الإبلاغ عن أن الطبقة الرابعة من مركب 

بحيث تعمل فقط في منطقة ضوء الأشعة فوق البنفسجية. واحدة من  eV 2.۰كمحفز ضوئي مع طاقة فجوة نطاق تبلغ 

اطي هي تعلخفض طاقة فجوة النطاق لمواد الحفاز الضوئي الاستراتيجيات التي تم الإبلاغ عنها على نطاق واسع 

والتشكل ، وحجم تهدف هذه الدراسة إلى تحديد التركيب البلوري ،  (.Vالمنشطات باستخدام الفاناديوم المعدني الانتقالي )

  (x= ۲؛ ۲1۲0؛ ۲1۲؛ ۲1۲0) الجسيمات ، والتركيب الأولي للمركبات ، وطاقة فجوة النطاق لمادة الحفاز الضوئي

15OxVx-4Ti4.BaBi 

باستخدام طريقة ذوبان  15OxVx-4Ti4BaBi (x=۲؛ ۲1۲0؛ ۲1۲؛ ۲1۲0) استخدمت طريقة توليف مركبات 

( لتحديد التركيب البلوري للمنتج ، ومسح XRDالتوليف بتقنية حيود الأشعة السينية ). تميزت نتائج KClالملح المفرد 

( لتحديد التشكل وحجم الجسيمات والتركيب الأولي SEM-EDSالتحليل الطيفي المشتت للطاقة بالمجهر الإلكتروني )

 لحساب طاقة فجوة النطاق.( UV-Vis DRSللمركب ، و التحليل الطيفي للانعكاس المنتشر فوق البنفسجي المرئي )

 قد 15OxVx-4Ti4BaBi( x=۲؛ ۲1۲0؛ ۲1۲؛ ۲1۲0) حصلت نتائج الدراسة على عينة حيود توضح أن المركب 

 عند 11O2V4Biو x=۲؛ ۲1۲0؛ ۲1۲؛ ۲1۲0 عند 2TiO روتيل شكل في شوائب على العثور وتم بنجاح تصنيعه تم

۲.۲0=x .مجهرية صورة تظُهر SEM 15 لمادةOxVx-4Ti4BaBi  العناصر مع التكتل إلى يميل الصفيحة يشبه شكلًا 

 قد BBT أن (UV-Vis DRS) المرئية البنفسجية فوق الأشعة طيف يظُهر. Oو V, Ti, Bi, Ba شكل في المكونة

 يزداد. eV 2.۲3 إلى 2.۰ من V الانتقالي المعدني الفاناديوم مع المنشطات تعاطي بعد النطاق فجوة طاقة من قلل

 ركيزت زيادة مع المرئي الضوء منطقة من بالقرب الموجي الطول في تحول حدوث مع النطاق فجوة طاقة في الانخفاض

 .شوائب
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang  

Senyawa berstruktur Aurivillius merupakan senyawa dengan rumus umum 

Bi2Am-1BmO3m+3 dengan m (1, 2, 3, 4…) merupakan bilangan bulat yang 

menunjukkan jumlah lapis perovskit. Senyawa berstruktur Aurivillius tersusun 

bergantian oleh lapis bismut (Bi2O2)
2+ dan lapis perovskit (Am-1BmO3m+3)

2-. Kation 

A merupakan kation yang berukuran besar seperti Na+, Mg2+, Sr2+, Ba2+, dan Bi3+, 

sedangkan kation B merupakan kation logam transisi yang memiliki ukuran lebih 

kecil dibandingkan dengan logam kation A dan bermuatan tinggi seperti Ti4+, Nb5+, 

Ta6+, dan V5+ (Aurivillius, 1949). Banyak pihak telah melaporkan sifat-sifat 

menarik senyawa berstruktur Aurivillius di antaranya adalah feroelektrik, 

photoluminescence, fotokatalis, dan termoelektrik (Lazarevic, dkk., 2005; Yao, 

dkk., 2003; dan Zhao, dkk., 2014).  

BaBi4Ti4O15 (BBT) merupakan senyawa berstruktur Aurivillius lapis empat 

yang dilaporkan memiliki sifat feroelektrik sehingga berpeluang digunakan dalam 

bidang industri elektronik. Sifat menarik lainnya adalah sifat fotokatalis dari BBT. 

Qi, dkk. (2019) melaporkan aplikasi BBT sebagai pendegradasi Rhodamin B. BBT 

mampu mendegradasi larutan Rhodamin B (RhB) sebanyak 15% setelah diradiasi 

selama 3,5 jam di bawah sinar UV-Vis. Senyawa Aurivillius memiliki kemampuan 

fotokatalitik yang lebih tinggi dibandingkan senyawa lain karena Aurivillius dikenal 

sebagai bahan feroelektrik yang dilaporkan dapat menghambat laju rekombinan 

elektron-hole (e-/h+) dan mentranspor elektron dari pita valensi ke pita konduksi 



2 
 

 
 

dengan lebih mudah karena memiliki konfigurasi logam transisi d0 (Ti4+, Nb5+, Ta5+, 

dll.) (Wang, dkk., 2003). 

Fotokatalis merupakan suatu kombinasi antara proses fotokimia dan katalis. 

Proses fotokimia adalah proses sintesis (transformasi) secara kimiawi yang 

melibatkan cahaya sebagai pemicunya, sedangkan katalis adalah substansi yang 

dapat mempercepat jalannya reaksi dengan jalan mengubah jalur (mekanisme) 

reaksi tanpa ikut terkonsumsi pada reaksi tersebut (Ravelli, dkk., 2015). Fotokatalis 

merupakan salah satu green technology yang salah satu manfaatnya adalah untuk 

mengatasi pencemaran lingkungan zat warna yang akan didekomposisi menjadi 

senyawa yang lebih sederhana. Beberapa pemanfaatan lain teknologi fotokatalis di 

antaranya adalah produksi H2 dengan proses water splitting, dan sterilisasi bakteri 

(Alfaro, dkk., 2010).  

Aplikasi BBT sebagai fotokatalis dapat digunakan untuk mengatasi masalah 

pencemaran lingkungan. Penanganan yang kurang efektif akan memberikan 

dampak kerusakan terhadap lingkungan dan sekitarnya. Allah SWT berfirman: 

 

و كِ ُ  فْ اَ اَ واَ د وفكويه كْ اَ ومانوَ  فِ عال وفكيه اِةًوۖوقا ل وٓا۟وأاتاجف لكيه وخا ارفضك ئككاةكوإكن كىوجا عكلٌوفكىوٱلْف لآ  ولكلفما ورابُّ ُا اَإكذفوقا لا
وت اعفلام وناو﴿٣٠﴾ وإكن كىٓوأاعفلام وما ولَا ووۖقا لا ولا ُا ن  قاد كس  واَ دككا ب كح وبكحامف اْ ن ون   ٱلد كما ءٓاواَناحف

 

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” (QS. al-

Baqarah: 30). 
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Ayat ketiga puluh surat al-Baqarah ini menegaskan bahwa Allah SWT 

menciptakan manusia dan menjadikannya sebagai khalifah. Konsep khalifah ini 

mengandung pengertian bahwa manusia dipilih sebagai wakil Allah yang dapat 

mempresentasikan dirinya sesuai dengan sifat-sifat Allah. Salah duanya ialah 

sebagai pemelihara atau penjaga alam, serta harus aktif dan bertanggung jawab 

untuk menjaga bumi. Artinya, manusia harus menjaga keberlangsungan fungsi bumi 

sebagai tempat kehidupan makhluk Allah, sekaligus menjaga keberlanjutan 

kehidupannya. Oleh karena itu, akan tercapai suatu tujuan penciptaan yang 

dikehendaki-Nya sehingga terjadi keserasian alam semesta. Namun demikian, satu 

hal yang perlu ditegaskan, bahwa keterjagaan dan kelestarian alam bukan berarti 

keterjagaannya dalam bentuk statis (tidak berubah), melainkan keterjagaan alam 

dalam upaya melestarikan sehingga selalu serasi dan seimbang (Setiyawan, 2012). 

Oleh karena itu, dibutuhkan langkah yang tepat dalam penanganan kerusakan 

lingkungan sehingga tidak mengakibatkan terganggunya keserasian yang menjadi 

ciri alam raya sejak diciptakan. 

Sebagai material fotokatalis, BBT mempunyai energi celah pita sebesar 3,2 

eV (< 400 nm). Dengan energi celah pita sebesar ini, maka pemanfaatan matahari 

sebagai sumber foton menjadi kurang maksimal dan terbatas pada sinar UV, 

sedangkan matahari hanya mengandung komponen sinar UV sebanyak 3,5%. 

Sebaliknya, sinar tampak dan dekat infra merah (NIR) masing-masing menyumbang 

48 dan 44% dari spektrum matahari (Xue, dkk., 2018). Oleh karena itu, dibutuhkan 

strategi untuk menurunkan energi celah pita yang tinggi dari BBT agar 

pemanfaatannya menjadi lebih luas pada sinar tampak. Strategi yang banyak 

dilaporkan dapat menurunkan energi celah pita adalah pendopingan logam atau non 
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logam seperti La, Nd, Fe, Cr, V, Ag, Al, F, Mo, Nb, Ni, Pt, dan Ta (Simoes, dkk., 

2008; Hushur, dkk., 2002; Liu, dkk., 2016; Hou, dkk., 2011; dan Gu, dkk., 2016).   

Pendopingan logam pada material fotokatalis Aurivillius telah dilaporkan 

oleh beberapa pihak. Liu, dkk. (2017) melakukan pendopingan logam Fe3+ pada 

material Bi5Ti3FeO15 (Bi5Ti3-xFe1+xO15 (x= 0; 0,2; 0,4; 0,6)) dan dilaporkan bahwa 

pendopingan Fe mampu menurunkan energi celah pita dari 2,45 ke 1,82 eV (pada 

x= 0,6). Hasil ini berkaitan dengan pembentukan keadaan baru pita konduksi akibat 

penataan ulang orbital molekul dan distorsi yang diinduksi dalam oktahedra (Ti, 

Fe)O6 setelah didoping dengan Fe3+. Agustina, dkk. (2020) mendoping senyawa 

Aurivillius Bi14Ti3O12 dengan logam vanadium (Bi4Ti3-xVxO12 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15, 

dan 0,2)) dan dilaporkan bahwa logam vanadium dapat menurunkan celah pita dari 

2,91 eV (427 nm) ke 1,50 eV (826 nm) pada pendopingan vanadium (x= 0,2). Selain 

pendopingan ion logam atau non-logam, aktivitas fotokatalitik senyawa Aurivillius 

dapat ditingkatkan dengan penggabungan (kopling) fotokatalis semikonduktor, 

pengontrolan morfologi untuk mencegah rekombinasi elektron-hole (e-/h+), 

penurunan energi celah pita, dan peningkatan mobilitas transpor elektron dari pita 

valensi (VB) ke pita konduksi (CB) (Daghrir, dkk., 2013 dan Long, dkk., 2020) 

Penggunaan logam vanadium sebagai dopan material fotokatalis telah 

dilaporkan beberapa pihak. Bantawal, dkk. (2020) melakukan pendopingan 

vanadium pada material SrTiO3 dan dilaporkan dapat menurunkan energi celah pita. 

Energi celah pita pada SrTiO3 terdoping 1,0 mol% vanadium mengalami penurunan 

dari 3,16 ke 2,54 eV, sedangkan dari uji aktivitas fotokatalitik diperoleh hasil bahwa 

aktivitas fotokatalis senyawa SrTiO3 terdoping vanadium lebih tinggi dalam 

mendegradasi senyawa metilen biru dibandingkan dengan SrTiO3 murni akibat 

penurunan energi celah pita. Yang, dkk. (2009) juga melaporkan pendopingan 
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logam vanadium pada senyawa K2La2Ti3O10 (K2La2Ti3-xVxO10 (x= 0,005; 0,01; 

0,015; 0,02; 0,025)) dengan konsentrasi optimum dopan pada 0,015 menghasilkan 

penurunan energi celah pita dari 4 ke 2,1 eV. Aktivitas fotokatalitik dari senyawa 

K2La2Ti3-xVxO10 mengalami peningkatan dalam proses water splitting pada daerah 

UV sebesar 75% dan daerah sinar tampak sebesar 167%.  

Aktvitas fotokatalitik juga dipengaruhi oleh faktor ektrinsik yang salah 

satunya adalah morfologi partikel. Menurut Roy, dkk. (2011) dan Zhang, dkk. 

(2017), morfologi ukuran dan bentuk kristal yang seragam akan membantu dalam 

transpor elektron dan mencegah rekombinasi e-/h+ sehingga akan meningkatkan 

aktivitas fotokatalitik dari fotokatalis. Ramana, dkk. (2017) melaporkan 

pendopingan senyawa Bi14Ti3O12 dengan samarium dan vanadium (SBVT) dengan 

metode reaksi keadaan padat menghasilkan partikel berbentuk lempengan (plate-

like) yang seragam tanpa fase sekunder dengan ukuran panjang rata-rata 5µm dan 

tebal 0,9µm. Selain itu, material SBVT secara fotokatalitik mampu mendegradasi 

nitrogen oksida dan cocok digunakan berulang-ulang (reusable).  

Metode sintesis yang dilaporkan berhasil untuk menyintesis senyawa 

Aurivillius adalah metode (a) reaksi keadaan padat (Ferreira, dkk., 2020), (b) 

metode hidrotermal (Pookmanee, dkk., 2004), (c) metode sol-gel (Kim, dkk., 2003), 

dan (d) metode lelahan garam (Zhao, dkk., 2014). Metode sintesis yang dilaporkan 

dapat menghasilkan partikel dengan morfologi yang khas adalah metode lelehan 

garam. Metode lelehan garam adalah metode sintesis dengan penggunaan lelehan 

garam yang dicampur ke prekursor pada suhu sintesis yang lebih rendah 

dibandingkan dengan metode konvensional lainnya. Garam yang paling umum 

digunakan adalah NaCl, KCl, Na2SO4, dan K2SO4 (Kan, dkk., 2003). Metode ini 

memiliki beberapa kelebihan dibandingkan dengan metode lainnya, yaitu (a) 
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menggunakan suhu yang relatif lebih rendah, (b) meningkatkan laju reaksi, difusi 

ion dan derajat homogenitas (distribusi konstituen elemen dalam larutan padat), (c) 

mengontrol ukuran dan bentuk partikel, (d) meminimalisir aglomerasi, (e) 

menghasilkan produk yang relatif murni, (f) relatif stabil, dan (g) ramah lingkungan  

(Ke, dkk., 2007; Zuniga, 2018; Porob dan Maggard, 2006; dan Wendari, dkk., 2020).  

Sintesis senyawa Aurivillius lapis empat dengan menggunakan metode 

lelehan garam telah dilaporkan beberapa pihak. Liu, dkk. (2017) melaporkan telah 

berhasil menyintesis Bi4Ti3O12 terdoping Fe3+ (Bi4FexTi3-xO12 (x= 0; 0,02; 0,04; 

0,06)) dengan menggunakan metode lelehan garam NaCl-KCl dan menghasilkan 

morfologi partikel berupa lembaran (sheet-like) yang seragam dengan ketebalan 

rata-rata ~45 nm dan panjang sisi ~500-1000 nm. Li, dkk. (2020) juga berhasil 

menyintesis Bi4Ti3O12 dan Na0,5Bi0,5TiO3 (Na2CO3 = 0, 30, 60, dan 90 mol%) 

dengan menggunakan metode lelehan garam KCl:NaCl (1:1) dan memperoleh 

morfologi partikel berbentuk plate-like yang seragam dengan rata-rata ketebalan 

0,76-1µm dan panjang 10-20µm pada Na2CO3 (30 mol%). 

Berdasarkan kajian di atas maka dalam penelitian ini dilakukan sintesis dan 

karakterisasi senyawa BaBi4Ti4O15 terdoping vanadium (BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 

0,05; 0,1; 0,15)) dengan menggunakan metode lelehan garam KCl. Sampel yang 

diperoleh akan dikarakterisasi dengan teknik: (a) X-ray diffraction (XRD) untuk 

mengidentifikasi fasa dan struktur kristal produk, (b) scanning electron microscopy-

energy dispersive spectroscopy (SEM-EDS) untuk menentukan morfologi, ukuran 

partikel, dan komposisi unsur senyawa, serta (c) Ultraviolet-Visible diffuse 

reflectance spectroscopy (UV-Vis DRS) untuk menghitung energi celah pita. 
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1.2  Rumusan Masalah 

Bagaimana fasa dan struktur kristal, morfologi, ukuran partikel, komposisi 

unsur senyawa, dan energi celah pita dari material fotokatalis BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 

0; 0,05; 0,1; 0,15) yang disintesis dengan metode lelehan garam KCl? 

 

1.3  Tujuan Penelitian  

Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui fasa dan struktur kristal, 

morfologi, ukuran partikel, komposisi unsur senyawa, dan energi celah pita dari 

material fotokatalis BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) yang disintesis dengan 

metode lelehan garam KCl. 

 

1.4  Batasan Masalah 

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah: 

a. Sintesis senyawa BaBi4Ti4O15 yang didoping vanadium dengan 

menggunakan metode lelehan garam dengan rasio BaBi4Ti4-xVxO15/KCl 1:7. 

b. Suhu dan waktu sintesis yang diperlukan ialah 780 dan 820oC masing-

masing selama 8 jam. 

 

1.5   Manfaat Penelitian  

Penelitian ini akan memberikan informasi mengenai struktur kristal, 

morfologi, ukuran partikel, komposisi unsur, dan energi celah pita senyawa 

Aurivillius BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15), serta pengaruhnya terhadap 

aktivitas fotokatalitik yang disintesis dengan metode lelehan garam. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1  Senyawa Aurivillius Lapis Empat (BaBi4Ti4O15)  

Senyawa Aurivillius mempunyai rumus molekul Bi2Am-1BmO3m+3 yang 

tersusun atas lapis perovskit (Am-1BmO3m+1)
2- dan lapis (Bi2O2)

2+, dengan A adalah 

kation logam besar monovalen, divalen, atau trivalen dan kation B adalah kation 

logam kecil tetravalen, pentavalen, atau heksavalen (Chakrabakti, dkk., 2009; dan 

Almeida, dkk., 2018). BaBi4Ti4O15 (BBT) merupakan salah satu senyawa 

Aurivillius lapis 4 dan dilaporkan memiliki struktur ortorombik dengan grup ruang 

A21am pada suhu rendah dan tetragonal pada suhu tinggi dengan grup ruang I4/mmm 

(Rao, 1995; dan Tellier, dkk., 2004). Struktur senyawa BBT ditampilkan pada 

Gambar 2.1. 

 

            A21am            I4/mmm 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.1 Struktur kristal BaBi4Ti4O15 (Tellier, dkk., 2004) 
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Senyawa BBT dilaporkan memiliki sifat yang menarik yaitu sifat dielektrik, 

piezoelektrik, feroelektrik, dan fotokatalitik (Lazarevic, dkk., 2009). Berdasarkan 

sifat-sifat ini, material BBT memiliki aplikasi yang cukup luas di antaranya adalah 

sebagai fotokatalis, sensor, akuator, ferroelectric random acces memories 

(FeRAMs), dan beberapa fungsi elektronik lainnya (Khokar, dkk., 2013; dan 

Murugan, dkk., 2006). Sifat fotokatalitik BBT cukup menjanjikan dalam aplikasi 

beberapa bidang, seperti produksi H2 melalui proses water splitting (fotolisis air), 

produksi CH4 melalui reduksi CO2, fotodekomposisi atau fotooksidasi zat 

berbahaya, fotosintesis buatan, superhidrofilisitas fotoinduksi, dan sebagainya 

(Tong, dkk., 2012). 

 

2.2 Senyawa BaBi4Ti4O15 (BBT) sebagai Fotokatalis 

Fotokatalis merupakan perpaduan antara fotokimia dan katalis. Proses reaksi 

fotokimia melibatkan suatu cahaya (foton). Fotokatalisis sendiri adalah suatu proses 

yang dibantu oleh adanya cahaya dan material katalis. Katalis adalah suatu zat yang 

memengaruhi proses laju reaksi tanpa ikut berubah secara kimia. Katalis dapat 

mempercepat fotoreaksi melalui interaksinya dengan substrat baik keadaan dasar 

maupun tereksitasi atau dengan fotoproduk utamanya, tergantung pada mekanisme 

fotoreaksi tersebut (Serpone dan Emeline, 2002). 

Proses fotokatalitik material semokinduktor yaitu cahaya foton yang 

mempunyai energi lebih besar dari energi celah pita mengenai bahan 

semikonduktor, maka elektron (e-) dalam pita valensi (VB) akan tereksitasi ke pita 

konduksi (CB) dan dihasilkan hole (h+) pada VB. Proses generasi pasangan e-/h+ ini 

disebut fotoeksitasi.  Elektron pada CB pindah ke permukaan katalis dan 
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berpartisipasi dalam reaksi reduksi, sedangkan hole pada VB berdifusi ke 

permukaan fotokatalis dan terlibat dalam reaksi oksidasi (Pawar, dkk., 2018). Proses 

mekanisme reaksi fotodegradasi senyawa polutan organik oleh fotokatalis 

ditampilkan pada Gambar 2.2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.2 Proses mekanisme reaksi fotokatalitik degradasi senyawa polutan 

organik (Ganguly, dkk., 2018) 

 

Senyawa fotokatalis BBT dilaporkan memiliki energi celah pita sebesar 3,2 

eV atau setara dengan cahaya UV  berpanjang gelombang (388 nm). Data spektrum 

dari pengukuran dengan menggunakan UV-Vis DRS ditampilkan pada Gambar 2.3 

(Qi, dkk., 2019). Transisi elektronik pada pita energi BBT melibatkan elektron pada 

VB yang berasal dari hibridisasi orbital O 2p dan Bi 6s2, sedangkan CB ada pada 

orbital d pada logam yang menempati situs B (Ti) (Murugesan, 2010). Aktivitas 

fotokatalitik BBT dilaporkan dari uji fotodegradasi Rhodamin B (RhB) yang 

dilaporkan mempunyai kemampuan mendegradasi sebesar 15% oleh BBT murni 

dan 100% oleh BBT-Ag di bawah radiasi sinar UV-Vis selama 3,5 jam. Grafik 

kemampuan degradasi RhB oleh BBT murni dan BBT-Ag ditampilkan pada 

Gambar 2.4 (Qi, dkk., 2019). 
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Gambar 2.3 (a) Spektrum absorbsi UV-Vis serbuk BBT, dan (b) plot-Tauc BBT 

dalam penentuan energi celah pita (Qi, dkk., 2019) 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.4 Kemampuan degradasi RhB oleh serbuk BBT murni dan BBT-Ag 

(Qi, dkk., 2019) 

 

 

2.3 Pendopingan Logam pada Senyawa Fotokatalis Aurivillius  

Pendopingan adalah proses penambahan sejumlah kecil logam atau oksida 

pada senyawa semikonduktor (Zhou, dkk., 2018 dan Khalidi, dkk., 2017). 

Pendopingan dapat meningkatkan reaksi fotokatalitik dengan cara: (a) 

memodifikasi celah pita fotokatalis untuk menghindari rekombinasi pembawa 

muatan dan (b) memunculkan tingkat energi baru dari unsur dopan dengan energi 

celah yang lebih rendah (Wang, dkk., 2014). Syarat logam yang dapat dijadikan 

sebagai dopan pada senyawa BBT ialah harus memiliki ukuran dan muatan yang 

relatif sama dengan logam yang akan disubstitusi (Wu, dkk., 2015). Grafik 

pergeseran energi celah pita suatu senyawa ke arah sinar berpanjang gelombang 

tampak sebagai akibat pendopingan ditampilkan pada Gambar 2.5. 
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Gambar 2.5 Pergeseran fungsi kerja senyawa yang didoping ke daerah cahaya 

tampak (Li dan Wu, 2015) 

 

 

Pendopingan pada senyawa fotokatalis Aurivillius telah dilaporkan 

beberapa pihak. Ramana, dkk. (2017) melaporkan bahwa pendopingan senyawa 

Bi4Ti3O12 dengan logam samarium dan vanadium berhasil menurunkan energi celah 

pita dari 2,88 menjadi 2,02 eV. Hasil ini disebabkan oleh terbentuknya tingkat 

energi baru oleh samarium dan vanadium sebagai dopan dengan pembentukan sub 

pita baru akibat doping yang ditampilkan pada Gambar 2.6. Ramana, dkk. (2017) 

juga melaporkan bahwa Senyawa SBVT berhasil mendegradasi senyawa NOx 

sebanyak 12% dibawah radiasi cahaya tampak selama 60 menit dan sebanyak 17% 

selama 120 menit. Data hasil eksperimennya ditampilkan pada Gambar 2.7. 
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(a) (b) 

Gambar 2.6  (a) Plot-Tauc spektrum UV-Vis DRS serbuk BIT, dan (b) ilustrasi 

celah pita senyawa SBVT (Ramana, dkk., 2017) 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.7  Hasil fotodegradasi senyawa polutan NOx menggunakan fotokatalis 

SBVT (Ramana, dkk., 2017) 

 

 

Sun, dkk. (2019) melaporkan pendopingan Ni pada kation B senyawa 

Bi5FeTi3O15 (Bi5Fe1-xNixTi3O15 (x= 0; 0,05; 0,10; 0,15; 0,20)) dan menghasilkan 

penurunan energi celah pita dari 2,21 eV (BFTO murni) menjadi: (a) 2,20 eV 

dengan x= 0,005 (BFNTO-0,05); (b) 2,19 eV dengan x= 0,10 (BFNTO-0,10); (c) 

2,17 eV dengan x= 0,15 (BFNTO-0,15) dan (d) 2,14 dengan x= 0,20 (BFNTO-0,20). 

Penurunan energi celah pita mengakibatkan senyawa tersebut dapat aktif pada 

daerah cahaya tampak yang disebabkan oleh terbentuknya pita konduksi baru oleh 

campuran orbital Ni-3d dan Ti-3d. Penurunan energi celah pita yang ditunjukkan 

dari data spektrum DRS ditampilkan pada Gambar 2.8. Aktivitas fotokatalitik dari 
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BFNTO-x diuji dengan fotodegradasi Rhodamin B (RhB) dan diperoleh degradasi 

RhB sebanyak 92,4% selama 6 jam oleh BFNTO murni, 95,3% oleh BFNTO-0,05, 

100% oleh BFNTO-0,10, 92,9% oleh BFNTO-0,15, dan 76,7% oleh BFNTO-0,20 

(Sun, dkk., 2019). Hasil fotodegradasi senyawa RhB oleh BFNTO-x ditampilkan 

pada Gambar 2.9. 

 

 

 

 

 

 

           (a)                                                (b)  

Gambar 2.8  (a) Spektra UV-Vis DRS, dan (b) plot-Tauc spektra UV-Vis DRS 

senyawa BFNTO-x (x= 0; 0,05; 0,10; 0,15; 0,20) (Sun, dkk., 2019) 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.9  Hasil fotodegradasi senyawa RhB oleh BFNTO-x (x= 0; 0,05; 0,10; 

0,15; 0,20) (Sun, dkk., 2019) 

 

 

2.4  Pengaruh Morfologi pada Aktivitas Fotokatalitik 

Salah satu faktor ekstrinsik yang memengaruhi aktivitas fotokatalitik adalah 

morfologi partikel. Morfologi partikel terbukti menjadi faktor penting dalam proses 

fotokimiawi fotokatalis, seperti penyerapan cahaya, pemisahan muatan, dan reaksi 
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katalitik pada permukaan fotokatalis. Material berstruktur nano dengan ukuran 

kristal < 20 nm dilaporkan lebih efektif dijadikan sebagai bahan fotokatalis. Zhao, 

dkk. (2017) melaporkan uji aktivitas fotokatalitik senyawa BiVO4 menggunakan 

reaksi oksidasi air di bawah sinar tampak (λ ≥ 420 nm). BiVO4 yang memiliki 

morfologi berbentuk mikrosfer dengan permukaan kasar dapat mengoksidasi air 

sebesar < 10%, sedangkan BiVO4 yang memiliki morfologi berbentuk dekahedron 

homogen dapat mengoksidasi air sebesar 30%. Aktivitas fotokatalitik dari partikel 

BiVO4 dapat dilihat pada Gambar 2.10.  

 

     

 

 

 

 

 

 

 

 

(a) (b) 

Gambar 2.10 (a) Spektra DRS senyawa BiVO4, dan (b) kemampuan oksidasi air oleh 

BiVO4 dengan variasi waktu hidrotemal yang berbeda (Zhao, dkk., 

2017) 

 

 

Selain itu, Zhao, dkk. (2017) juga berhasil membandingkan aktivitas 

fotokatalitik antara BiVO4 dengan morfologi berbentuk dekahedron homogen dan 

batang pendek. Uji aktivitas fotokatalitik juga dilakukan dengan uji reaksi oksidasi 

di bawah sinar tampak (λ ≥ 420 nm) dan dihasilkan BiVO4 berbentuk dekahedron 

homogen dapat mengoksidasi air lebih baik dibandingkan bentuk batang pendek 

(Zhao, dkk., 2017). Hasil ini menunjukkan bahwa BiVO4 berbentuk dekahedron 

homogen memiliki kestabilan aktivitas fotokatalitik lebih baik dibandingkan BiVO4 
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yang berbentuk mikrosfer maupun batang pendek. Gambar morfologi dari partikel 

BiVO4 dengan ditampilkan pada Gambar 2.11.  

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

Gambar 2.11 Gambar SEM partikel BiVO4 berbentuk dekahedron homogen dan 

batang pendek (Zhao, dkk., 2017) 

 

Jiang, dkk. (2019) melaporkan uji aktivitas fotokatalitik dari senyawa 

Bi2WO6 dengan morfologi berbeda yang ditampilkan pada Gambar 2.12. Aktivitas 

fotokatalitik tersebut diuji dengan degradasi Rhodamin B (RhB) dibawah radiasi 

sinar tampak. Kristal tunggal Bi2WO6 berbentuk nanoplate berhasil mendegradasi 

RhB sebesar 46% selama 25 menit sedangkan Bi2WO6 flower-like hampir 100% 

dapat mendegradasi larutan RhB dengan sempurna. Artinya, walaupun keduanya 

sama-sama aktif dibawah sinar tampak (445 nm dengan energi celah pita 2,57 eV 

untuk Bi2WO6 nanoplate dan 440 nm dengan energi celah pita 2,50 eV untuk  

Bi2WO6  flower-like), tetapi karena keduanya memiliki morfologi dan keseragaman 

bentuk partikel yang berbeda menyebabkan aktivitas fotokatalitiknya juga berbeda 
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(Jiang, dkk., 2019). Aktivitas fotokatalitik dari kristal tunggal Bi2WO6 nanoplate 

dan Bi2WO6 flower-like ditampilkan pada Gambar 2.13. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.12 Gambar SEM partikel Bi2WO6 dengan variasi waktu kalsinasi 

hidrotermal pada suhu 200oC: (a) 0,5; (b) 1; (c) 3; dan (d) 6 jam (Jiang, 

dkk., 2019) 

 

 

 

 

  

 

 

      

               (a) 

 

 

 

 

 

 

 

 

(b) (c) 

Gambar 2.13 (a) Spektra DRS kristal tunggal Bi2WO6 nanoplate dan Bi2WO6  

flower-like, (b) kemampuan fotodegradasi larutan RhB oleh kristal 

tunggal Bi2WO6 nanoplate, dan (c) kemampuan fotodegradasi larutan 

RhB oleh Bi2WO6 flower-like (Jiang, dkk., 2019) 
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2.5 Metode Sintesis dengan Lelehan Garam 

Metode lelehan garam (MSS) adalah salah satu metode preparasi serbuk 

keramik, yang melibatkan penggunaan lelehan garam sebagai media preparasi. 

Garam dengan titik leleh rendah ditambahkan ke dalam reaktan dan dipanaskan 

sampai melebihi titik leleh garam. Lelehan garam ini digunakan sebagai pelarut 

(Sikalidis, 2011). 

MSS merupakan salah satu teknis yang memiliki banyak kelebihan di 

antaranya, sederhana, ramah lingkungan, ekonomis, serbaguna, suhu pembentukan 

produk yang rendah, dan partikel produk yang seragam. Metode sintesis lelehan 

garam ini dapat digunakan untuk membuat nanomaterial berkualitas tinggi karena 

berbagai sifat yang menguntungkan dari lelehan garam, seperti non-toksisitas, 

ekonomis, tekanan uap rendah, mudah didapat, kapasitas panas tinggi, jangkauan 

elektrokimia yang besar, serta konduktivitas ionik tinggi (Mao, dkk., 2007; Mao, 

dkk., 2009; Zuniga, dkk., 2018; Lou, dkk., 2014; dan Pleckova & Seddon, 2008). 

MSS telah banyak dilaporkan untuk menyintesis nanomaterial kompleks, seperti 

logam borida (Gouget, dkk., 2017), nanokomposit berbasis boron (Grosjean, dkk., 

2018), grafit (Chen, dkk., 2017), oksida logam 2D (Hu, dkk., 2017), doping ion 

logam (Peng, dkk., 2016), doping non logam (Jin, dkk., 2015), dan lain-lain.  

Pada Gambar 2.14 ditampilkan metode sintesis dengan lelehan garam yang 

umumnya memiliki tiga tahapan sintesis, yaitu (Gupta dan Mao, 2020): 

a)  Pencampuran prekursor dengan garam (misalnya: NaNO3, KNO3, NaCl dan 

KCl) atau dengan campuran garam eutektik (misalnya: NaCl-KCl, NaOH-KOH, 

dan NaNO3-KNO3). 
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b) Pemanasan prekursor dengan campuran garam di atas suhu leleh garam untuk 

membentuk fluks cair. Pada tahap ini, beberapa proses fisik terjadi di dalam 

lelehan garam, seperti dispersi seragam molekul prekursor, disosiasi, penataan 

ulang, dan difusi. 

c) Nukleasi dan pertsumbuhan partikel produk yang dimulai dengan proses 

pengendapan larutan. Pertumbuhan partikel mungkin diatur oleh pematangan 

Ostwald. Partikel yang jauh lebih kecil akan larut ke dalam lelehan garam untuk 

membentuk partikel yang lebih besar. Suhu dan waktu pemanasan memainkan 

peran penting dalam mengontrol karakteristik produk akhir. Produk didinginkan 

dan dicuci menggunakan air untuk menghilangkan garam dari produk, 

kemudian dikeringkan di dalam oven.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.14  Skema proses sintesis oksida perovskit dengan metode lelehan garam 

(Xue, dkk., 2018) 

 

Faktor-faktor yang dapat memengaruhi terhadap hasil sintesis senyawa 

Aurivillius dengan metode lelehan garam, di antaranya (Zhou, dkk., 2007): 

a) Jenis Garam 

Jenis garam yang digunakan selama proses sintesis akan memengaruhi terhadap 

morfologi dan ukuran partikel dari produk yang dihasilkan karena perbedaan 

Tahap 1 

Pencampuran 

oksida dan garam 

Tahap 2 

Pelelehan garam, 

penyusunan kembali, 

dan difusi spesi 

Tahap 3 

Nukleasi dan 

pertumbuhan fase 

perovskit 
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ukuran anion garam dan kelarutan oksida penyusun dalam fluks garam (He, 

dkk., 2014). Garam yang digunakan harus tidak bereaksi dengan bahan dasar 

atau produk, larut dalam air agar mudah dipisahkan, dan memiliki titik leleh 

yang rendah. 

b) Suhu Pemanasan 

Selain jenis garam, suhu sintering juga berpengaruh terhadap morfologi kristal. 

Semakin tinggi suhu pemanasan, ukuran kristal yang dihasilkan juga relatif 

semakin besar. Hal ini disebabkan oleh partikel akan menurunkan energi 

permukaan pada saat suhu tinggi sehingga kualitas partikel yang terbentuk akan 

semakin baik.  

c)  Laju penurunan suhu sintering 

Faktor ini sangat memengaruhi ukuran dan morfologi partikel kristal yang 

dihasilkan sebagai produk akhir. Semakin kecil laju penurunan suhu sintering, 

ukuran kristal relatif semakin besar. Selain itu, juga memengaruhi terhadap 

ketebalan dan rasio diameter kristal. Laju penurunan suhu yang lambat akan 

mencegah pendinginan secara mendadak pada lelehan sehingga mencegah 

proses nukleasi spontan. 

MSS menghasilkan variasi morfologi produk akhir yang berbeda-beda, 

tergantung pada komposisi kimia dan kondisi reaksi. Pada tahap reaksi dapat 

diperoleh dua jenis partikel, yaitu produk partikel yang dibentuk oleh proses 

pelarutan-pengendapan dan pelarutan-difusi. Kimura dan Yamaguchi (1983) 

melaporkan sintesis Bi4Ti3O12 dan KPb2Nb5O15 menggunakan metode lelehan 

garam dan menghasilkan morfologi partikel Bi4Ti3O12 dan KPb2Nb5O15 pada tahap 

pelarutan-pengendapan masing-masing berbentuk agregat plate-like (seperti piring) 
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dan agregat needle-like (seperti jarum). Setelah tahap pelarutan-difusi, bentuk 

partikel Bi4Ti3O12 berubah dari agregat plate-like menjadi plate-like diskrit, 

sedangkan KPb2Nb5O15 tidak mengalami perubahan karena permukaan partikelnya 

memiliki banyak segi sehingga diperlukan rute sintesis yang berbeda. Artinya, 

morfologi partikel produk yang dihasilkan dipengaruhi oleh komposisi kimia dan 

juga kondisi reaksi yang diberikan. Morfologi partikel Bi4Ti3O12 dan KPb2Nb5O15 

dapat dilihat pada Gambar 2.15. 

 

 

 

    

 

 

 

 

 

(a) 

 

 

 

 

 

 

 

 

(b) 

Gambar 2.15 Morfologi partikel Bi4Ti3O12 dan KPb2Nb5O15: (a) pelarutan-

pengendapan (reaction stage), dan (b) pelarutan-difusi (particle 

growth stage) (Kimura dan Yamaguchi, 1983) 

 

 

2.6 Sintesis Senyawa Aurivillius BaBi4Ti4O15 (BBT) dengan Metode 

Lelehan Garam 

 

Metode sintesis lelehan garam merupakan salah satu metode pembuatan 

serbuk keramik yang melibatkan penggunaan lelehan garam sebagai pelarut dan 
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media untuk mempersiapkan oksida kompleks. Adapun fungsi lelehan garam dalam 

sintesis ini ialah untuk (1) meningkatkan laju reaksi dan menurunkan suhu reaksi; 

(2) meningkatkan derajat homogenitas (distribusi konstituen elemen dalam larutan 

padat); (3) mengontrol bentuk dan ukuran partikel; dan (4) mengontrol keadaan 

aglomerasi (Kimura, 2011).  

Huang, dkk. (2011) menyintesis senyawa Aurivillius BBT dengan metode 

lelehan garam fluks NaCl-KCl dan Na2SO4-K2SO4 masing-masing pada suhu 

850oC. Data pola sinar-X (XRD) sampel menunjukkan bahwa senyawa BBT 

berhasil disintesis dan tidak ditemukan pengotor. Pola difraksi XRD senyawa BBT 

hasil sintesis dengan metode lelehan garam NaCl-KCl dan Na2SO4-K2SO4 disajikan 

pada Gambar 2.16. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.16 Difraktogram senyawa BBT metode lelehan garam fluks NaCl-KCl 

dan Na2SO4-K2SO4 (Huang, dkk., 2011) 

 

 

Gambar SEM senyawa BBT menunjukkan bahwa senyawa BBT yang 

disintesis dengan MSS mempunyai morfologi berbentuk flake atau plate-like yang 

homogen, sedangkan senyawa BBT yang disintesis dengan metode reaksi padat 
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(CSS) memiliki morfologi berbentuk bulat teraglomerasi (Huang, dkk., 2011). 

Bentuk partikel BBT yang disintesis dengan MSS dan CSS ditampilkan pada 

Gambar 2.17.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.17 Morfologi partikel BBT dari hasil metode sintesis yang berbeda: (a) 

CSS pada suhu 900°C/2 jam, (b) MSS (NaCl-KCl) pada suhu 850°C/2 

jam, (c) MSS (Na2SO4–K2SO4) pada suhu 950°C/2 jam, dan (d) MSS 

(NaCl-KCl) pada suhu 950°C/2 jam (Huang, dkk., 2011) 

 

 

Selain metode sintesis, jenis garam yang digunakan dalam metode MSS juga 

dilaporkan memengaruhi morfologi partikel produk akhir yang dihasilkan. Sintesis 

BBT dengan media garam klorida menghasilkan morfologi partikel berbentuk plate-

like dengan ukuran sebesar 4,07µm, sedangkan BBT yang menggunakan media 

garam sulfat menghasilkan partikel berbentuk plate-like dengan ukuran sebesar 

3,98µm. Hal itu disebabkan oleh perbedaan ukuran anion garam, kelarutan oksida 

penyusun di dalam media garam, dan laju transportasi massa BBT pada masing-
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masing media garam tersebut (Huang, dkk., 2011). Distribusi ukuran partikel BBT 

metode MSS menggunakan spesi garam yang berbeda ditampilkan pada Gambar 

2.18. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 2.18 Distribusi ukuran partikel BBT metode MSS dengan spesi garam 

berbeda (Huang, dkk., 2011) 
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BAB III 

METODE PENELITIAN 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

Penelitian ini dilakukan pada Bulan Agustus-September 2021 di 

Laboratorium Kimia Fisika Edukasi, Program Studi Kimia, Universitas Islam 

Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.  

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1  Alat  

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini di antaranya adalah 

seperangkat alat gelas, mortar agate, tanur, neraca analitik, krus alumina, pipet 

tetes, oven, alumunium foil, ultrasonic cleaning bath (Branson Ultrasonics model 

b3510-MT), XRD (Philips Xpert MPD), seperangkat alat SEM-EDS, dan UV-Vis 

DRS. 

 

3.2.2  Bahan 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Bi2O3 (Aldrich, 

serbuk 99,9%), BaCO3 ((Aldrich, serbuk 99,9%), TiO2 (Aldrich, serbuk 99,9%), 

V2O5 (Aldrich, serbuk 99,9%), KCl (Aldrich, serbuk 99,9%), AgNO3 (Aldrich, 

larutan 2,5%), aseton dan aquades. 
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3.3.  Tahapan Penelitian 

Tahapan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut: 

a. Tahap preparasi sampel  

Proses penelitian ini diawali dengan pengadaan bahan dan alat, perhitungan 

jumlah prekursor, penggilingan (grinding) prekursor, serta proses homogenasi.   

b.  Tahap sintesis BBT dengan metode lelehan garam  

Sampel akan dikalsinasi pada suhu di atas titik leleh KCl (760°C) yaitu pada 

suhu 780 dan 820°C masing-masing selama 8 jam.  

c. Tahap karakterisasi 

Sampel yang diperoleh akan dikarakterisasi dengan menggunakan (a) XRD 

untuk mengidentifikasi fasa dan struktur kristal produk, (b) SEM-EDS untuk 

menentukan morfologi, ukuran partikel, dan komposisi unsur senyawa, dan (c) 

UV-Vis DRS untuk menghitung energi celah pita. 

 

3.4  Prosedur Kerja  

3.4.1  Preparasi Bahan  

Sintesis senyawa Aurivillius BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) dengan 

metode sintesis lelehan garam KCl memiliki target produk sebanyak 3 gram. Setiap 

prekursor ditimbang sesuai dengan perhitungan stokiometri reaksi yang 

perhitungannya ditampilkan pada Lampiran 2. Hasil perhitungan kebutuhan 

prekursor dan garam dirangkum pada Tabel 3.1. Prekursor yang telah disiapkan 

selanjutnya digerus dalam mortare agate selama 1 jam dan ditambahkan aseton 

untuk menghomogenkan sampel. 
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Tabel 3.1 Massa tiap-tiap bahan prekursor untuk mendapatkan senyawa BaBi4Ti4-

xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) 

Target senyawa Massa 

target 

(gram) 

Massa pereaksi (gram)  

BaCO3  Bi2O3  TiO2  V2O5  KCl 

BaBi4Ti4O15 3 0,4215 1,9904 0,6824 - 1,1139 

BaBi4Ti3,95V0,05O15 3 0,4214 1,9902 0,6738 0,0097 1,1138 

BaBi4Ti3,9V0,1O15 3 0,4130   1,9898 0,6651 0,0195 1,1137 

BaBi4Ti3,85V0,15O15 3 0,4128 1,9897 0,6565 0,0291 1,1135 

 

 

 

3.4.2  Sintesis BaBi4Ti4-xVxO15 dengan Metode Lelehan Garam 

 

Sampel yang telah digerus selanjutnya dipindahkan ke krusibel alumina dan 

dimasukkan ke dalam tanur untuk dikalsinasi pertama pada suhu 780°C selama 8 

jam. Setelah itu, dikalsinasi kembali pada 820°C selama 8 jam. Sampel dikeluarkan 

dari tanur dan didinginkan pada suhu ruang, lalu dicuci dengan air hangat berulang 

kali untuk menghilangkan garam alkali. Kandungan garam pada produk dapat 

dianalisis dengan menggunakan tetesan AgNO3 pada filtrat. Jika terbentuk endapan 

putih mengindikasikan masih terdapat garam pada filtrat, sehingga pencucian 

dilanjutkan sampai kadar garam benar-benar hilang. Setelah kadar garam hilang, 

kemudian produk dioven pada suhu 80°C selama 2 jam. 

 

3.4.3  Karakterisasi Sampel Produk BaBi4Ti4-xVxO15  

a.  Karakterisasi dan Analisis dengan Teknik XRD 

Sampel sebanyak kurang lebih 0,5 g ditempatkan pada sampel holder. 

Pengukuran dilakukan pada suhu kamar menggunakan XRD dengan radiasi Cu Kα 

pada 40 kV dan 15 mA pada rentang 2θ = 10-70°. 
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b.  Karakterisasi dan Analisis dengan Teknik SEM-EDS  

Sampel sebanyak 50 mg ditempatkan pada sampel holder dan diratakan, 

kemudian ditempatkan pada instrumen dan dilakukan analisa menggunakan 

perbesaran 7000 dan 15.000x. 

 

c.  Karakterisasi dan Analisis dengan Teknik UV-Vis DRS   

 

Karakterisasi UV-Vis DRS menggunakan spektrometer Thermo Evolution 

220. Serbuk sampel yang dikarakterisasi ditempatkan pada sampel holder, 

kemudian diukur reflektansinya pada rentang panjang gelombang 200-800 nm.  

 

3.4.4.  Analisis Data 

a.  Analisis Data XRD 

Data yang diperoleh dari karakterisasi menggunakan XRD merupakan pola 

difraksi sinar-X yang selanjutnya dibandingkan dengan standar BBT yang terdapat 

pada database Joint Committee on Powder Diffraction Standards (JCPDS).  

 

b. Analisis Data SEM-EDS 

Data yang diperoleh dari hasil karakterisasi SEM-EDS berupa gambar 

morfologi, ukuran partikel, dan komposisi unsur-unsur penyusun senyawa BBT. 

Gambar tersebut diolah menggunakan perangkat lunak image-J.  

 

c. Analisis Data UV-Vis DRS 

Hasil karakterisasi dengan UV-Vis DRS berupa data reflektansi. Data 

reflektansi dianalisa menggunakan persamaan Kubelka-Munk yang ditunjukkan 

pada persamaan 3.1. 
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(𝐹(𝑅)ℎ𝑣) = 𝑘(ℎ𝑣 −  𝐸𝑔)𝑛…………………………………………………. (3.1)  

Dengan 𝐹(R) adalah faktor Kubelka-Munk, k, 𝐸𝑔 dan ℎ𝑣 masing-masing merupakan 

konstanta proporsionalitas, celah pita dan foton yang datang. Eksponen ‘n’ 

tergantung pada transisi, di mana n = ½, 2, 
3

2
, dan 3 untuk transisi langsung yang 

diizinkan, tidak langsung yang diizinkan, langsung yang dilarang, dan tidak 

langsung yang dilarang (Rahmawati, dkk., 2017). Nilai energi celah pita ditentukan 

dari membuat plot antara energi foton (hv) (sebagai sumbu x) dan (F(R).hv)1/2 

(sebagai sumbu y). Energi foton (hv) bisa dihitung dari data panjang gelombang 

yang terukur, dimana hv = hc/λ dengan c adalah tetapan cahaya dan h adalah 

konstanta plank. Energi celah pita dihitung secara regresi linier pada nilai x (hv = 

energi celah pita) ketika y=0. 
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BAB IV 

PEMBAHASAN 

 

Pada penelitian ini dilakukan sintesis senyawa Aurivillius BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 

0; 0,05; 0,1; 0,15) yang terdiri dari 3 tahap, di antaranya: (1) sintesis senyawa 

Aurivillius BaBi4Ti4-xVxO15 (x = 0; 0,05; 0,1; 0,15) dengan menggunakan metode 

lelehan garam KCl pada suhu pemanasan 780 dan 820°C masing-masing 8 jam, (2) 

karakterisasi sampel yang diperoleh menggunakan XRD, SEM-EDS, dan UV-Vis 

DRS, serta (3) analisis senyawa hasil sintesis menggunakan XRD untuk 

mengidentifikasi fasa dan struktur kristal, SEM-EDS untuk mengetahui morfologi, 

ukuran partikel, dan komposisi unsur senyawa hasil sintesis, dan UV-Vis DRS 

untuk menentukan energi celah pita.  

 

4.1  Sintesis Senyawa BaBi4Ti4-xVxO15 (x = 0; 0,05; 0,1; 0,15) dengan Metode 

Lelehan Garam 

 

Sintesis senyawa BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) dilakukan dengan 

metode lelehan garam tunggal KCl. Lelehan garam banyak digunakan sebagai 

media reaksi kimia yang efektif untuk menghasilkan lingkungan cair bersuhu tinggi 

untuk pertumbuhan kristal. Fluks ionik garam cair memiliki reaktivitas tinggi 

terhadap spesi anorganik dan titik leleh yang rendah sehingga dapat dimanfaatkan 

untuk media sintesis bahan anorganik. Selain itu, diyakini bahwa metode lelehan 

garam secara efisien dapat menumbuhkan kristal dengan morfologi khusus dengan 

mengendalikan laju pertumbuhan bidang kristal (Wei, dkk., 2012; Ji, dkk., 2011).  

Prekursor digerus selama satu jam dan ditambahkan aseton yang berfungsi 

sebagai pelarut untuk meningkatkan homogenitas reaksi antar prekursor. Aseton 
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digunakan karena tidak bereaksi dengan prekursor dan sifatnya yang volatil 

sehingga mudah hilang dan menguap pada suhu ruang. Selanjutnya, sampel 

dikalsinasi di atas titik leleh KCl pada suhu 780°C selama 8 jam agar reaksi dapat 

berlangsung dalam medium garam yang meleleh dan dilanjutkan dengan pemanasan 

kedua pada suhu 820°C selama 8 jam. Dua kali pemanasan dilakukan agar 

didapatkan kristal fase tunggal dan morfologi yang seragam (Kim, dkk., 2009). 

Reaksi yang terjadi dalam sintesis BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) 

ditampilkan pada persamaan 4.1 dan 4.2. 

 

BaCO3(s) + 2Bi2O3(s) + 4TiO2(s) → BaBi4Ti4O15(s) + CO2 ………………… (4.1) 

BaCO3(s) + 2Bi2O3(s) + (4 − 𝑥)TiO2(s) + 𝑥V2O5(s) → BaBi4Ti4-xVxO15(s) + CO2 (4.2) 

 

Hasil sintesis BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) ditampilkan pada 

Gambar 4.1, yang menunjukkan perubahan warna dari putih menjadi kekuningan 

setelah mengalami dua kali kalsinasi dan seiring bertambahnya konsentrasi 

vanadium (V). Perubahan warna ini mengindikasikan bahwa terjadi reaksi di antara 

prekursor ketika proses kalsinasi dan terbentuk senyawa baru. Kemudian, dilakukan 

pencucian dengan menggunakan air panas agar kandungan garam hilang dan 

diidentifikasi menggunakan larutan AgNO3 pada air hasil pencucian. Reaksi antara 

AgNO3 dengan garam ditampilkan pada persamaan 4.3. 

 

AgNO3(aq) + KCl(aq) → AgCl(s)↓ + KNO3(aq) …………………………………. (4.3) 
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Gambar 4.1 Perubahan warna sampel BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15): (a) 

sebelum kalsinasi, (b) setelah dua kali kalsinasi pada suhu 780 dan 

820°C, dan (c) setelah pengeringan 

 

4.2  Karakterisasi dan Analisis Sampel BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 

0,15) dengan Teknik XRD 

 

Difraktogram XRD dari sampel BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) yang 

disintesis ditunjukkan pada Gambar 4.2. Pola difraktogram menunjukkan 

kesesuaian dengan data standar BBT fase tetragonal (I4/mmm) JCPDS No. 35-0757. 

Pada x= 0; 0,05; 0,; dan 0,15 ditemukan fasa pengotor yang ditunjukkan dengan 

munculnya puncak pada 2θ(°) = 69,05 yang diduga berasal dari TiO2 rutil (JCPDS 

No. 21-1276), sedangkan untuk x= 0,15 ditemukan tambahan fasa pengotor lainnya 

pada 2θ(°) = 28,5 yang diduga berasal dari Bi4V2O11 (JCPDS No. 01-082-1481).  

 

 

 
 

 

 

(a) 

 

 

 

 

 

 

 

(b) 

 

 

 

 

 

 

 

(c) 

x= 0 x= 0,05 x= 0.1 x= 0,15 
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Terbentuknya fasa pengotor pada BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) 

berupa senyawa prekursor TiO2 mengindikasikan bahwa reaksi belum terjadi 

sempurna. Sedangkan pada x= 0,15 juga terbentuk pengotor Bi4V2O11 karena gV 

cenderung membentuk fasa pengotor dengan unsur lainnya ketika kandungannya 

melebihi batas kelarutan (Kocak, dkk., 2021). Bobic, dkk. (2015) melaporkan fasa 

pengotor yang terbentuk dari hasil sintesis BaBi4Ti4O15 dengan metode keadaan 

padat, yang diidentifikasi sebagai fasa Bi12TiO20 pada suhu 650°C dan 750°C, serta 

BaTiO3 pada suhu 850°C, sedangkan fasa BBT murni terbentuk pada suhu kalsinasi 

950°C. Hal ini mengindikasikan bahwa sintesis BBT rentan terhadap pembentukan 

fasa sekunder. Posisi doping logam bisa diasumsikan berdasarkan prinsip Hume-

Rothery, yang menyatakan bahwa substitusi atom hanya akan terjadi jika perbedaan 

antara elektronegativitas logam tersubstitusi dan substitusi kurang dari 20% (Hu, 

dkk., 2016). Kelektronegatifan logam Ti dan V masing-masing adalah 1,5 dan 1,6 

sehingga diasumsikan bahwa doping V ke dalam BBT berada pada posisi substitusi 

atom Ti. 

Pergeseran puncak pada 2θ(°) = 30,1886 ditampilkan pada Gambar 4.3 yang 

menunjukkan pergeseran ke posisi 2θ yang lebih besar. Hal ini mengindikasi 

terjadinya perubahan kerangka dan adanya perubahan crystallite size (dengan 

Persamaan Scherrer) pada BBT akibat pendopingan V5+ yang memiliki jari-jari 

lebih kecil daripada Ti4+. Pada x= 0,05 dan 0,15 terjadi pegeseran ke 2θ yang lebih 

kecil dibandingkan dengan x= 0 yang dise  babkan oleh kemungkinan dopan V 

tereduksi dari V5+ ke V4+ (0,53 nm) atau V3+ (0,64 nm) yang memiliki jari-jari lebih 

besar dibandingkan Ti4+
 (0,51 nm). Seperti yang telah dilaporkan oleh Aini, dkk. 
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(2018) yang menunjukkan bahwa posisi puncak difraksi TiO2 terdoping V3+ 

bergeser ke nilai yang lebih rendah dibandingkan TiO2 murni. 

Pergeseran posisi puncak difraksi ke nilai yang lebih besar juga disebabkan 

oleh penurunan distorsi ortorombik akibat perpindahan pusat kationik dan 

penyesuaian kemiringan oktahedron oksigen untuk mencapai keseimbangan baru 

karena substitusi Ti4+ oleh V5+ (1,6) yang memiliki nilai keelektronegatifan lebih 

besar dibandingkan Ti4+ (1,5) (Chen, dkk., 2018). Ramana, dkk (2017) melaporkan 

BTO terdoping Sm3+ dan V5+ masing-masing pada Bi3+ dan Ti4+ yang menunjukkan 

penambahan Sm dan V menyebabkan penurunan ortorombisitas sebesar 0,0032 dari 

0,0066. 

 

4.3  Karakterisasi dan Analisis Sampel BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 

0,15) dengan Teknik SEM-EDS 

 

Morfologi yang terbentuk menunjukkan morfologi khas Aurivillius 

berbentuk plate-like. Partikel plate-like terbentuk melalui dua tahap yang 

ditampilkan pada Gambar 4.5, yaitu tahap reaksi dan tahap pertumbuhan partikel. 

Pada tahap reaksi, partikel reaktan saling bereaksi dalam lelehan garam untuk 

membentuk inti partikel produk yang disebut nukleasi. Selanjutnya adalah tahap 

pertumbuhan partikel di mana inti kristal bereaksi membentuk matriks yang lebih 

besar (Li, dkk., 2016; Zhao, dkk., 2014).  

Pembentukan fasa pengotor berupa TiO2 rutil pada sampel BaBi4Ti4-xVxO15 

(x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) karena perbedaan laju difusi prekursor dalam lelehan garam 

juga memengaruhi terhadap morfologi partikel. TiO2 lebih sukar larut dibandingkan 

prekursor lainnya sehingga berperan sebagai salah satu sumber nukleasi (nukleasi 

sekunder). Sedangkan prekursor yang lebih larut akan berdifusi ke permukaan 

(a) (b) 
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prekursor yang kurang larut dan bereaksi untuk membentuk produk target dan 

dihasilkan morfologi anisotropik dengan bentuk plate-like yang lebih mendominasi 

(McGinty, dkk., 2020; Austin, dkk., 2021). Karakter morfologi plate-like semakin 

baik dengan bertambahnya konsentrasi dopan V. Kim, dkk. (2007) melaporkan 

bahwa dengan bertambahnya konsentrasi dopan V pada Bi4Ti3O12 meningkatkan 

pertumbuhan kristal berorientasi sumbu c, di mana morfologi plate-like mengalami 

pertumbuhan pada orientasi sumbu ini. 

Hasil analisis data SEM dengan Image-J menunjukkan distribusi ukuran 

rata-rata partikel senyawa BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) yang dirangkum 

pada Tabel 4.1. Penurunan ukuran partikel ini dapat disebabkan oleh substitusi 

kation V5+ dalam material BBT yang memiliki jari-jari lebih kecil dibandingkan 

Ti4+. Penambahan ion V juga memiliki pengaruh destruktif yang menyebabkan 

terbentuknya butiran partikel yang jauh lebih kecil (Moulson dan Herbert, 1990; 

Stanuch, 2014). Ukuran rata-rata partikel juga semakin mengalami penurunan 

dengan bertambahnya konsentrasi dopan V. Hal ini mengindikasikan bahwa 

semakin banyak ion V yang berhasil disubstitusikan pada material BBT. Tang, dkk. 

(2006) berhasil menyintesis senyawa Bi4Ti3-xVxO12 dan menunjukkan penurunan 

ukuran partikel secara bertahap dengan peningkatan nilai x dan distribusi ukuran 

partikel yang lebih seragam dalam sampel dengan nilai x yang lebih besar.  

Data EDS yang diperoleh dirangkum pada Tabel 4.2 menunjukkan 

persentase massa dari unsur-unsur penyusun dalam sampel yang terdiri dari unsur 

Barium (Ba), Bismut (Bi), Titanium (Ti), Vanadium (V) dan Oksigen (O). Hasil ini 

mengindikasikan pendopingan logam V pada material BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 

0,1; 0,15) telah berhasil dilakukan. Persentase V yang diperoleh dari analisis EDS 
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semakin bertambah dengan peningkatan nilai x yang mengindikasikan semakin 

banyak subtitusi ion V dalam sampel. Namun, persentase Ti tidak sesuai dengan 

teoritis menunjukkan bahwa sampel tidak homogen karena adanya pengotor TiO2 

dan Bi4V2O11. 

 

4.4  Karakterisasi dan Analisis Sampel BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 

0,15) dengan Teknik UV-Vis DRS 

 

Analisis UV-Vis DRS bertujuan untuk menghitung besarnya energi celah 

pita dan pengaruh variasi penambahan doping V pada material BaBi4Ti4O15 

terhadap karakter serapan sinar di daerah sinar UV maupun tampak. Pengukuran 

nilai intesitas % reflektansi dari material BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) 

sebagai fungsi panjang gelombang untuk semua sampel ditampilkan pada Gambar 

4.6. 

Intensitas %reflektansi untuk sampel semakin berkurang seiring 

bertambahnya konsentrasi V karena tepi penyerapan sinar menuju panjang 

gelombang yang lebih panjang yang disebabkan oleh substitusi Ti oleh V dengan 

membentuk tingkat energi baru V-3d di bawah Ti-3d pada CB. Muatan positif ion 

V5+ yang lebih besar dan jari-jari yang lebih kecil daripada ion Ti4+ menyebabkan 

efek polarisasi yang kuat terhadap O. Kedua faktor di atas mengakibatkan perluasan 

penyerapan BBVT ke wilayah cahaya tampa  k (Wang dan Xu, 2017). Selain itu, 

penurunan ukuran partikel juga berpengaruh terhadap penurunan intensitas 

%reflektansi. Semakin kecil ukuran partikel, maka semakin besar efek polarisasi 

sebagai akibat peningkatan kemampuan absorbansi cahaya oleh partikel yang 

berukuran lpebih kecil (Guler dan Turan, 2010; Peng, dkk., 2010). 
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Seperti yang ditampilkan pada Gambar 4.7, celah pita BBT adalah sekitar 

3,2 eV dan mengalami penurunan setelah mengalami pendopingan. Penurunan 

energi celah pita semakin besar dengan bertambahnya konsentrasi pendopingan V 

sehingga menyebabkan pergeseran merah (redshift).  Penurunan energi celah pita 

optimum terjadi pada BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0,1) dengan panjang gelombang 401,56 

nm. Hasil tersebut mengindikasikan fotokatalis BBVT memiliki respon cahaya yang 

lebih mendekati wilayah tampak dan memberikan aktivitas fotokatalik yang lebih 

baik. Penurunan energi celah pita akibat pendopingan V pada material Bi4Ti3-xVxO12 

(x= 0,05; 0,1; 0,15; 0,2) juga dilaporkan dalam penelitian Handayani, dkk. (2019), 

yang menunjukkan penurunan energi celah semakin besar dengan bertambahnya 

konsentrasi dopan V ke dalam senyawa tersebut pada rentang 3,0-2,7 eV dan 

akibatnya fungsi kerja sampel bergeser ke rentang cahaya tampak (sekitar 430 nm). 

Oleh karena itu, penurunan celah pita dapat dikaitkan dengan efek variasi doping V 

pada BBT. Energi celah pita senyawa BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) 

dirangkum pada Tabel 4.3. 

Penurunan energi celah pita disebabkan substitusi V pada atom Ti pada 

material BBT yang menyebabkan renormalisasi struktur pita elektronik dan energi 

celah pita. Dalam kasus BBT, struktur pita umumnya terdiri dari orbital Bi-6s + O-

2p di pita valensi dan Ti-3d di pita konduksi. Dengan adanya substitusi V yang lebih 

elektronegatif daripada Ti, maka akan terbentuk keadaan interstisial oleh orbital V-

3d yang letaknya di bagian bawah pita konduksi Ti 3d. Keadaan interstisial yang 

dibentuk oleh V-3d sekitar 0,1∼0,3 eV di bawah Ti-3d (Zhu, dkk., 2020). Sun, dkk., 

(2017) melaporkan nilai density of state (DOS) dari Ti4+ yang disubstitusi V5+ 

menunjukkan bahwa V5+ merupakan atom donor yang memberikan valensi tingkat 
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donor 0,12 eV di bawah pita konduksi. Hal ini sesuai dengan penelitian ini yang 

menunjukkan penurunan celah pita dari 3,2 eV ke 3,09 eV akibat substitusi dopan 

V5+ terhadap Ti4+. Oleh karena itu, terjadi kemungkinan perubahan transisi 

elektronik dari orbital Bi-6s + O-2p (VB) ke Ti-3d (CB) menjadi orbital Bi-6s + O-

2p (VB) ke V-3d (CB) dengan nilai energi celah pita yang lebih rendah 

dibandingkan dalam keadaan murninya. Ilustrasi transisi elektronik dari senyawa 

BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) ditampilkan pada Gambar 4.8. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 4.8 Ilustrasi perubahan transisi elektronik dari senyawa BaBi4Ti4-xVxO15 

(x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) 

 

 

Penurunan energi celah pita ini juga dikaitkan dengan perubahan urutan ikatan 

antara ion logam dopan dan ion oksida. Celah pita berkurang dengan meningkatnya 

orde ikatan antara ion dopan dan ion oksida, interaksi antara orbital V-3d dan O-2p 

menjadi lebih kuat yang disebabkan oleh jari-jari dopan lebih kecil dibandingkan 

dengan ion yang tersubstitusi. Dopan V dalam material BBT akan berinteraksi 

dengan enam O membentuk simetris lokal D2d. Dengan demikian, transisi elektron 

terjadi dari VB ke tingkat energi t2g V di bawah CB (Tian dan Li, 2009; Nagaveni, 

Potensial (eV) Vs NHE 

Eg = 3,09 eV 

Eg = 3,2 eV 

Pita Konduksi Ti-3d 

V-3d 

Pita Valensi O-2p + Bi 6s 
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dkk., 2004). Pendopingan logam transisi V juga dapat menurunkan laju rekombinasi 

yang disebabkan oleh peningkatan delokalisasi dan mobilitas elektron, serta 

pembentukan OH yang berperan sebagai perangkap elektron (Huda dan Turner, 

2010; Brahlek, dkk., 2017; Jiang, dkk., 2021). Oleh karena itu, pendopingan V 

sangat efektif dalam meningkatkan aktivitas fotokatalitik material fotokatalis BBT.  

 

4.5  Sintesis Material Fotokatalis BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) 

dalam Prespektif Islam 

 

Allah senantiasa menginginkan manusia untuk mewakili-Nya dalam 

melaksanakan kehendak dan ketetapan-Nya sebagai bentuk ujian sekaligus 

penghormatan terhadap manusia (Shihab, 2012). Salah satu bentuk tugas yang 

diberikan ialah memelihara dan menjaga keseimbangan dan keselarasan alam, serta 

bertanggung jawab dalam menjaga keberlangsungan fungsi bumi sebagai tempat 

kehidupan makhluk. Bentuk tugas ini telah termaktub di dalam al-Quran Surat al-

Mulk ayat 3 sebagai berikut: 

 

عكووالباصاوراووهالوت ار ىو ؕ  وفا رجك و ت وو  ِ نكوومكنوت ا ؕ  وما وت ار ىوفكىوخالقكووالرَّحم  وطكبا قً و ت  و  الَّذكىوخالاقاوسابعاوسام 
 مكنوف ط ور و﴿٣﴾

 

Artinya: “Yang menciptakan tujuh langit berlapis-lapis. Tidak akan kamu lihat 

sesuatu yang tidak seimbang pada ciptaan Tuhan Yang Maha Pengasih. 

Maka lihatlah sekali lagi, adakah kamu lihat sesuatu yang cacat?” (QS. 

al-Mulk: 3). 

 

 Allah SWT memerintahkan manusia untuk memperhatikan keseimbangan 

alam dan menegaskan bahwa Allah menciptakan makhuk-Nya tanpa cacat 

sedikitpun. Keberadaan alam telah diciptakan dengan keserasian dan keselarasan 

yang sempurna sehingga dapat berjalan sesuai tujuan penciptaannya (Shihab, 2001). 



40 
 

 
 

Ekotelogi Islam juga meyakini bahwa pelestarian alam termasuk sistem 

keberimanan sesesorang. Sumber daya alam dan lingkungan yang diciptakan oleh 

Allah merupakan fasilitas daya dukung bagi kehidupan manusia sehingga harus 

dipertahankan dan dilestarikan (Mujiono, 2001). Oleh sebab di atas, manusia 

dilarang melakukan hal yang dapat membahayakan dan mempersulit makhluk lain. 

Allah SWT menyatakan secara implisit akan kepedulian-Nya terhadap pelestarian 

alam yang diungkapkan dalam al-Quran Surat al-Luqman ayat 20: 

 

و راوةوًواَبا طكاَةًو واَمكنا كَ باغاوعالايهفك مفونكعاماه ۥوظا  واَأاسف ارفضك واَما وفكىوٱلْف تك وا  َّْما  ولاك مومَّ وفكىوٱل فَاوأانَّوٱللَّهاوساخَّرا أالامفوت ارا
ومُّكَيهر﴿۰٠﴾ وككتا ب  وه دًىواَلَا واَلَا وفكىوٱللَّهكوبكغايهفركوعكلفم  دكل  ومانوَ جا   ٱلَّ سك

 

Artinya: “Tidakkah kamu perhatikan sesungguhnya Allah telah menundukkan untuk 

(kepentingan) mu apa yang ada di langit dan apa yang ada di bumi dan 

menyempurnakan ukntukmu nikmat-Nya lahir dan batin. Dan di antara 

manusai yang membantah tentang (keesaan) Allah tanpa ilmu 

pengetahuan atau petunjuk dan tanpa Kitab yang memberi penerangan” 

(QS. al-Luqman: 20). 

 

 Hampir semua aktivitas manusia, seperti kegiatan industri dan aktivitas 

rumah tangga dapat menghasilkan limbah cair yang memberikan dampak kerusakan 

pada ekosistem air, sehingga diperlukan strategi untuk menanggulangi masalah ini. 

Dalam penelitian ini, dilakukan sintesis material BBT sebagai fotokatalis yang 

efektif dalam mendegradasi limbah cair yang berbahaya bagi biota air. Dengan 

adanya fotokatalis, senyawa-senyawa tersebut akan didegradasi menjadi senyawa 

yang lebih aman jika dibuang ke lingkungan sehingga tidak akan membahayakan 

ekosistem air. Pemanfaatan senyawa BBT sebagai fotokatalis merupakan hasil 

proses berpikir manusia dalam menjaga kesejahteraan hidup, mengutamakan 

istishlah (kemaslahatan umum), serta memiliki kesadaran dan kepedulian terhadap 
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lingkungan yang cukup tinggi dengan menciptakan ilmu pengetahuan dan teknologi 

yang kondusif bagi pelestarian lingkungan (The objective of environment).  

Pada penelitian ini, dilakukan pendopingan logam vanadium pada material 

BBT untuk menurunkan energi celah pita, yang diharapkan dapat meningkatkan 

aktivitas fotokatalitk di wilayah tampak dan memaksimalkan pemanfaatan sinar 

matahari sebagai sumber energi dalam aktivitas fotokatalitik. Pemanfaatan sinar 

matahari sebagai sumber energi dalam aktivitas fotokatalitik material BBT 

merupakan karunia Allah yang telah menyediakan segalanya di alam agar dapat 

dimanfaatkan oleh manusia, bahkan di dalam al-Quran terdapat surat as-Syam yang 

secara khusus menyebut matahari, di mana pada awal surat ini Allah SWT 

menjadikan matahari sebagai sumpahnya. Abdullah (2015) berpendapat segala hal 

yang berkaitan dengan sumpah Allah merupakan sesuatu yang tidak biasa, terdapat 

suatu anugerah luar biasa yang berhubungan dengan kemaslahatan umat. al-Quran 

juga mendeskripsikan matahari sebagai siraj (pelita), yaitu sesuatu yang memiliki 

panas dan bisa menyinari. Allah SWT berfirman dalam al-Quran Surat an-Naba’ 

ayat 13: 

رااجً وََّهَّ جً ﴿٣٣﴾ وجاعالاَ وسك ََّ 
 

Artinya: “dan Kami menjadikan pelita yang terang-benderang (matahari)” (QS.   

an-Naba’:13). 

 

Penafsiran ayat di atas oleh Sayyid Quthb (2007), yaitu matahari menyinari 

dan menimbulkan rasa panas untuk kehidupan di bumi serta makhluk-makhluk yang 

tinggal di dalamnya. Matahari memiliki energi yang begitu besar dan 

menjadikannya begitu istimewa sehingga banyak manfaatnya, salah satunya ialah 
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sebagai sumber energi dalam aktivitas fotokatalisis dalam mendegradasi limbah 

cair.  

Perkembangan ilmu teknologi dalam bidang fotokatalis yang di dalamnya 

memiliki tujuan dan manfaat yang baik, pengaplikasiannya dapat dimanfaatkan dan 

akan terus dikembangkan oleh orang lain. Oleh karena itu, sebagai kimiawan 

mempelajari dan memanfaatkan berbagai senyawa kimia seperti barium (Ba), 

bismut (Bi), titanium (Ti), vanadium (V), dan Oksigen (O) dalam pembuatan 

fotokatalis ini akan menjadi amal jariyah dan ilmu bermanfaat bagi si pembuatnya, 

sama seperti orang yang memanfaatkan fotokatalis tersebut. Tidak ada yang buruk 

selama kita tetap berada dalam jalur yang sesuai dengan tuntunan agama, meskipun 

ranahnya ialah sains dan teknologi. 
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BAB V 

PENUTUP 

 

5.1  Kesimpulan 

 Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan 

bahwa material fotokatalis BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) berhasil disintesis 

dengan metode lelehan garam tunggal KCl. BaBi4Ti4-xVxO15 memiliki fasa 

tetragonal dan grup ruang I4/mmm. Namun, ditemukan pengotor TiO2 rutil pada x= 

0; 0,05; 0,1; dan 0,15 dan Bi4V2O11 pada x= 0,15. Hasil SEM-EDS menunjukkan 

morfologi khas berbentuk plate-like yang cenderung terbentuk aglomerasi dengan 

unsur penyusun Ba, Bi, Ti, V, dan O. Sedangkan, hasil UV-Vis DRS menunjukkan 

energi celah pita BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) masing-masing 3,20 eV 

(387,76 nm); 3,10 eV (400,27 nm); 3,09 eV (401,56 nm); dan 3,09 eV (401,56 nm). 

Hal ini menunjukkan bahwa doping V efektif dalam menurunkan energi celah pita 

dan memberikan respon cahaya yang lebih mendekati wilayah tampak, sehingga 

memberikan aktivitas fotokatalitik yang lebih baik. 

 

5.2  Saran  

Sebaiknya perlu dilakukan pengulangan sintesis agar didapat material fasa 

tunggal BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) serta dilakukan uji lanjutan 

menggunakan teknik spektroskopi fotoluminensi untuk mengetahui laju 

rekombinasi. Selain itu, juga perlu dilakukan uji fotokatalitik terhadap limbah cair 

untuk mengetahui kemampuan aktivitas fotokatitik dari material BaBi4Ti4-xVxO15.
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LAMPIRAN 

Lampiran 1. Diagram Alir 

L.1.1 Preparasi Bahan dan Pemanasan Awal 

 

 

- Dimasukkan ke dalam mortar agate dengan komposisi sesuai 

stokiometri reaksi 

- Digerus dengan mortar agate selama 1 jam dan ditambahkan 

pelarut aseton selama proses grinding (penggerusan) 

 

  

L.1.2  Sintesis BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) dengan Metode Lelehan 

Garam 

 

 

 

- Dikalsinasi pada suhu 780oC selama 8 jam 

- Didinginkan pada suhu ruang 

- Dikalsinasi kembali pada suhu 820oC selama 8 jam 

- Dikeluarkan sampel dari tanur dan didinginkan pada suhu ruang 

- Dicuci dengan aquades hangat berulang kali sampai kandungan 

garam hilang 

- Dianalisis kandungan garam produk menggunakan tetesan 

AgNO3 pada filtrat 

- Dikeringkan di dalam oven pada suhu 80oC selama 2 jam 

 

 

 

 

 

BaCO3, Bi2O3, TiO2, dan 

V2O5, dan KCl 

Hasil 

Sampel dan garam dengan perbandingan mol 

prekursor dan garam KCl 1:7  

Hasil 
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L.1.3 Karakterisasi dan Analisis dengan Teknik XRD 

 

 

- Diletakkan pada sampel holder kurang lebih 0,5 g 

- Dianalisis pada rentang 2θ(o) = 10-70oC 

- Dibandingkan dengan database Joint Committee on Powder Diffraction 

Standards (JCPDS) nomor 35-0795 

 

  

 

L.1.4 Karakterisasi dan Analisis dengan Teknik SEM-EDS 

 

  

-  Diletakkan pada sample holder dan diratakan  

-  Dianalisis dengan perbesaran 7.000 dan 15.000 kali 

 

 

L.1.5 Karakterisasi dan Analisis dengan Teknik UV-Vis DRS  

 

- Diletakkan dalam sample holder 

- Diukur presentase reflektansinya pada 200-800 nm  

- Dianalisis menggunakan persamaan Kubelka-Munk 

 

 

 

 

 

 

Sampel 

Hasil 

Sampel 

Hasil 

Sampel 

Hasil 
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Sintesis Senyawa BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) 

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

Analisis senyawa hasil sintesis menggunakan XRD, SEM-EDS, dan UV-Vis 

DRS 
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Lampiran 2. Perhitungan Preparasi Bahan 

Pada penelitian ini akan disintetis BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15) 

menggunakan lelehan garam KCl dengan target massa produk yaitu 3 gram dan 

perbandingan mol prekursor BaBi4Ti4-xVxO15:KCl adalah 1:7 sehingga perhitungan 

kebutuhan prekursor diuraikan dibawah ini. 

Diketahui: 

Mr BaCO3    = 197, 336 gr/mol 

Mr Bi2O3    = 465,96 gr/mol 

Mr TiO2    = 79,876 gr/mol 

Mr V2O5   = 181,88 gr/mol 

Mr KCl   = 74,5 gr/mol 

Ar Ba   = 137,327 gr/mol 

Ar Ti    = 47,867 gr/mol 

Ar Bi   = 208,9804 gr/mol 

Ar V                  = 51 gr/mol  

Mr BaBi4Ti4O15  =1404,7166 gr/mol 

Mr BaBi4Ti3.95V0.05O15 = 1404,8733 gr/mol 

Mr BaBi4Ti3.90V0.1O15  = 1405,0299 gr/mol 

Mr BaBi4Ti3.85V0.15O15 = 1405,18655 gr/mol 

MrBaBi4Ti3.80V0.20O15  = 1405,3432 gr/mol 

 

1. Konsentrasi V = 0 

BaCO3 + 2Bi2O3 + 4TiO2 → BaBi4Ti4O15 + CO2 

n BaBi4Ti4O15 =  
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎

𝑀𝑟
 

               =  
3𝑔𝑟

1404,7166 gr/mol
 

= 0,0021357 mol 

 

Massa yang diperlukan :  

- BaCO3            = Mr × n BaCO3 

= 197,336 g/mol × 0,0021357 mol 

= 0,4215 g 
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- Bi2O3         = Mr × n Bi2O3 

= 465.96 g/mol × (2 x 0,0021357 mol) 

= 1,9904 g 

- TiO2         = Mr × n TiO2 

= 79.867 g/mol × (4 x 0,0021357 mol) 

= 0,6824 g 

- KCl         = 7 × Mr × n BaBi4Ti4O15 

= 7 × 74,5 g/mol x 0,0021357 mol 

= 1,1139 g 

  

2. Konsentrasi V = 0,05  

 BaCO3 + 2Bi2O3 + 3,95TiO2 + 0,05V2O5 → BaBi4Ti3,95V0,05O15 + CO2 

 

n BaBi4Ti3,95V0,05O15 =  
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎

𝑀𝑟
 

           =  
3𝑔𝑟

1404,8733 gr/mol
 

= 0,0021354 mol 

 

Massa yang diperlukan :  

- BaCO3  = Mr × n BaCO3 

= 197,336 g/mol × 0,0021354 mol 

= 0,4214 g 

- Bi2O3         = Mr × n Bi2O3 

= 465,96 g/mol × (2 x 0,0021354) mol 

= 1,9902 g 

- TiO2         = Mr × n TiO2 

= 79,867 g/mol × (3,95 x 0,0021354 mol) 

= 0,6738 g 

- V2O5        = Mr × n V2O5 

= 181,88 g/mol × (0,025 x 0,0021354 mol) 

= 0,0097 g 
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- KCl         = 7 × Mr × n BaBi4Ti4O15 

= 7 × 74,5 g/mol x 0,001354 mol 

= 1,1138  

 

3. Konsentrasi V = 0,1 

4. BaCO3 + 2Bi2O3 + 3,9TiO2 + 0,05V2O5 → BaBi4Ti3,9V0,1O15 + CO2 

n BaBi4Ti3,9V0,1O15  =  
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎

𝑀𝑟
 

            =  
3𝑔𝑟

1405,0299 gr/mol
 

= 0,0021352 mol 

 

Massa yang diperlukan :  

- BaCO3  = Mr × n BaCO3 

= 193,336 g/mol × 0,0021352 mol 

= 0,4130  g 

- Bi2O3        = Mr × n Bi2O3 

= 465,96 g/mol × (2 × 0,0021352 mol) 

= 1,9898 g 

- TiO2        = Mr × n TiO2 

= 79,867 g/mol × (3,9 × 0,0021352 mol) 

= 0,6651 g 

- V2O5        = Mr × n V2O5 

= 181,88 g/mol × (0,05 x 0,0021352 mol) 

= 0,0195 g 

- KCl         = 7 × Mr × n BaBi4Ti4O15 

= 7 × 74,5 g/mol x 0,0021352 mol 

= 1,1137 g 

 

4. Konsentrasi V = 0,15 

BaCO3 + 2Bi2O3 + 3,85TiO2 + 0,075V2O5 → BaBi4Ti3,85V0,15O15 + CO2 
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n BaBi4Ti3,85V0,15O15 =  
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑎

𝑀𝑟
 

            =  
3𝑔𝑟

1405,18655 gr/mol
 

= 0,0021349 mol 

 

Massa yang diperlukan :  

- BaCO3  = Mr × n BaCO3 

= 193,336 g/mol × 0,0021349 mol 

= 0,4128 g 

- Bi2O3  = Mr × n Bi2O3 

= 465,96 g/mol × (2 × 0,0021349 mol) 

= 1,9897 g 

- TiO2         = Mr × n TiO2 

= 79,867 g/mol × (3,85 × 0,0021349 mol) 

= 0,6565 g 

- V2O5        = Mr × n V2O5 

= 181,88 g/mol × (0,075 x 0,0021349 mol) 

= 0,0291 g 

- KCl        = 7 × Mr × n BaBi4Ti4O15 

= 7 × 74,5 g/mol x 0,0021349 mol 

= 1,11 
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Lampiran 4. Tahapan Analisis Data Standar dan Pengotor Senyawa BBT 

Menggunakan Perangkat X’Pert HighScore dan OriginPro 2018 

1. Buka aplikasi PowDLL Converter untuk mengonversi eksistensi data output dari 

Ragaku ASC (*.asc) ke XRDML (*.xrdml) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2. Drop file XRDML (*.xrdml) ke perangkat X’pert HighScore 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3. Klik kanan → Set Manual Range 
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4. Klik kanan → Determine Background → Accept 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

5. Klik kanan → Search Peaks → Accept  

 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

6. Klik kanan → Search Match → Restriction → Edit Restriction Set → Periodic 

Table → Search (untuk mencari data standar JCPDS yang sesuai dengan sampel) 

 

 

 

 

 

 

 

 

7. Klik Ctrl+N → Reference Pattern → Retrieve Pattern by 
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8. Klik Pattern List → Simulate Scan from Pattern → Anchor Scan Data  

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 

9. Copy ke Microsoft Office Excel 
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10. Masukkan data Icalc [cts] dari standar dan Intensity (cps) dari masing-masing 

sampel BaBi4Ti4-xVxO15 (x= 0; 0,05; 0,1; 0,15). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

11. Copy paste data excel ke perangkat lunak OriginPro 2018 
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12. Klik Normalize → Stacked lines by Y Offsets 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

13. Atur format difraktogram seperti format di bawah ini: 

a. Units : (mm) 

Width : 85 

Height : 85 

b. X axis  

Scale (Horizontal)   = from (10); to (70) 

    (Vertikal )     = from (-0,15); to (5) 

Line and Ticks        = Bottom → Thickness  : 0,3 

          Length      : 3 

          Style         : Out 

   Top  →  Thickness : 0,3 

          Length      : 3 

          Style         : None 

   Left & Right (sama seperti “Top”) 

c. Ukuran Font = 10 

d. Beri nama pada masing-masing sampe 

14. Copy Page ke Microsoft Office Word untuk memudahkan dalam menentukan 

puncak-puncak pengotor dan pergeseran puncak difraksi. Setelah ditemukan 

puncak-puncak pengotor, kemudian cari kemungkinan senyawa pengotor yang 

terbentuk di perangkat lunak X’Pert HighScore. 

15.  Kemudian, diolah kembali di perangkat lunak OriginPro 2018. 
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Lampiran 7. Tahapan Analisis Data Energi Celah Pita BBT Menggunakan 

Perangkat OriginPro 2018 

 

1. Dari hasil karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS didapatkan grafik hubungan 

% reflektansi dengan panjang gelombang yang ditampilkan pada Gambar L.7. 

Kemudian dilakukan Stacked lines by Y Offsets di perangkat lunak OriginPro 

2018 untuk menggabungkan semua spektra sampel dalam satu grafik. 

2. Kemudian data output yang diperoleh dianalisis dengan Persamaan Kubelka-

Munk (Persamaan 3.1) di Microsoft Office Excel. 

3. Kemudian, diolah menjadi grafik hubungan F(R)hv1/2 di sumbu x dengan energi 

celah pita (hv) di sumbu y menggunakan perangkat lunak OriginPro 2018. Energi 

celah pita ditentukan dengan menarik garis lurus pada kurva yang menurun 

hingga y= 0 pada semua sampel. 

4. Setelah itu, dilakukan Stacked lines by Y Offsets untuk menggabungkan semua 

spektra dalam satu grafik. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 


