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ABSTRAK

Al-Abror, Muhammad Lathif. 2021. Uji Aktivitas Material Fotokatalis
ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) dalam Mendegradasi Metilen Biru.
Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri
Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing : Dr. Anton Prasetyo M.
Si.

Kata kunci: ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb), kation A-site, aktivitas fotokatalitik,
metode lelehan garam.

Senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) merupakan senyawa keluarga
Aurivillius yang memiliki potensi sebagai material fotokatalis, selain fungsi
umumnya sebagai material feroelektrik untuk aplikasi pada memori (Fe-RAM).
Beberapa faktor yang mempengaruhi kinerja fotokatalitik adalah energi celah pita
dan morfologi partikel yang dihasilkan. Kation A-site dilaporkan dapat
mempengaruhi kinerja fotokatalitik dalam hal energi celah pita yang dihasilkan.
Morfologi yang baik dilaporkan dapat dicapai dengan metode sintesis lelehan
garam. Dalam penelitian ini, telah dilakukan sintesis fotokatalis ABisTisO15 (A=
Sr, Ba, Pb) dengan metode lelehan garam campuran NaCl-KCI. Difraktogram
senyawa ABisTisO1s (A= Sr, Ba, Pb) menunjukkan bahwa sampel berhasil
disintesis dan terdapat fasa pengotor. Mikrograf SEM menunjukkan bahwa
morfologi sampel adalah plate-like dan terbentuk agglomerat. Hasil UV-Vis DRS
menunjukkan kation A yang lebih elektronegatif menghasilkan energi celah pita
yang kecil. Energi celah pita senyawa ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) secara berurutan
adalah 3,17; 3,26; 3,05 eV. Hasil uji degaradasi metilen biru menggunakan
fotoreaktor dengan 8 lampu UV blacklight daya 8 watt pada kondisi pH netral
menunjukkan urutan fotokatalis dengan aktivitas fotodegradasi yang terbaik
adalah SI’Bi4Ti4015, PbBi4Ti4015, dan BaBisTi4O1s.
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ABSTRACT

Al-Abror, Muhammad Lathif. 2021. Photocatalytic Activity Test of ABisTisO1s
(A= Sr, Ba, Pb) in Methylene Blue Degradation. Department of
Chemistry, Science and Technology Faculty, State Islamic University of
Maulana Malik Ibrahim Malang. Supervisor : Dr. Anton Prasetyo M. Si.

Kata kunci: ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb), A-site cation, photocatalytic activity,
molten salts.

ABisTisO15 (A = Sr, Ba, Pb) is a compound of the Aurivillius family that
has potential as a photocatalyst, in addition to its general function as a
ferroelectric material for applications in memory (Fe-RAM). Some of the factors
that influence the photocatalytic acitivity are the bandgap energy and particle
morphology. The A-site cation is reported to affect the photocatalytic activity in
terms of the bandgap energy, due to the difference in radius. good morphology is
reported can be achieved by the molten salt method. In this research, the synthesis
of ABisTisO15 (A = Sr, Ba, Pb) photocatalyst has been carried out using the
molten salt flux method of NaCl-KCI. The diffractogram of the ABisTisO15 (A =
Sr, Ba, Pb) showed that the sample was successfully synthesized and there was an
impurity phase. The SEM micrographs showed that the morphology of the
samples was plate-like and agglomerates were formed. The UV-Vis DRS
spectrum showed that the more electronegative A site cation resulted in a small
band gap energy. The band gap energy of the ABisTi4sO1s (A = Sr, Ba, Pb) were
3,17; 3,26; 3,05 eV, respectively. The results of the methylene blue degradation
test test using a photoreactor with 8 UV blacklight lamps of 8 watts at neutral pH
conditions showed that the sequence of photocatalysts with the best
photodegradation activity were SrBisTisO1s, PbBisTi4O15, and BaBisTisO1s.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang Masalah

Polusi air akibat polutan organik telah menarik perhatian dunia karena
ancaman seriusnya terhadap lingkungan yang mayoritas dihasilkan oleh industri
tekstil  (Schwarzbenb, dkk., 2006). Polutan zat warna yang cenderung
karsinogenik ini bersifat stabil dan tidak dapat terurai dengan proses biologi (non-
biodegradable) karena strukturnya yang kompleks (Cripps, 1990). Berbagai
metode telah dikembangkan untuk penanganan masalah ini di antaranya dengan
sedimentasi, filtrasi, adsorpsi, koagulasi, ozonisasi, dan perlakuan biologis. Tetapi
metode-metode tersebut mempunyai kelemahan seperti proses filtrasi dan adsorpsi
yang sifatnya non destruktif yakni hanya transfer kontaminan dari fase cair ke
permukaan padat sehingga memerlukan perawatan lebih lanjut (Ibhadon dan
Fitzpatrick, 2013; Uddin, 2017). Proses koagulasi kimia menghasilkan lumpur dan
polutan sekunder jika tidak ada pengananan yang benar. Perlakuan biologis dinilai
tidak efektif dikarenakan sebagian besar zat warna bersifat biopersistensi (tahan
terhadap proses biologi) (Groff, 1991; Sue dan Groff, 1990).

Dalam beberapa tahun terakhir, metode fotokatalis telah menarik banyak
pihak untuk mengatasi masalah limbah zat warna dikarenakan berbiaya murah,
stabil secara kimia, toksisitas rendah (Fujishima, dkk., 2000). Berbagai material
fotokatalis heterogen berbasis semikonduktor yang sangat komersial aplikasinya
telah berhasil disintesis antara lain TiO2, CdS, ZnO, dan WOs. Namun material

komersial tersebut memiliki kelemahan yaitu (a) laju rekombinasi elektron dan



2
hole yang cepat sebelum menginisiasi proses fotokatalitik sehingga menurunkan
aktivitas fotoktalitiknya, (b) sebagian memiliki energi celah pita besar (TiO2 dan
Zn0) sekitar 3,2-3,3 eV, sehingga tidak mampu bekerja dibawah radiasi sinar
tampak (He, dkk., 2008; Jingxiang, dkk., 2017; Uma, dkk., 2019). Material lain
yang dilaporkan berpotensi digunakan sebagai material fotokatalis adalah
senyawa berstruktur Aurivillius.

Manusia sebagai khalifah Allah di bumi sudah seharusnya mampu
menjalankan kewajibannya terhadap alam semesta seperti memelihara dan
menjaganya, serta memulihkannya jika terjadi suatu kerusakan. Hal ini sesuai

dengan kalamullah al gadim surat al-Hud ayat 61 sebagai berikut:

() &ef Sof 3 O ) T F agpian s ity VT s Sl 8
Artinya : “Dia telah menciptakanmu dari bumi (tanah) dan menjadikanmu
pemakmurnya, karena itu mohonlah ampunan kepada-Nya, kemudian
bertobatlah kepada-Nya. Sesungguhnya Tuhanku sangat dekat
(rahmat-Nya) dan memperkenankan (doa hamba-Nya). ”

Shihab (2005) menjelaskan dalam tafsir al Misbah nya bahwa Allah SWT
telah menciptakan manusia dari bumi (tanah) dan menjadikannya untuk
memakmurkannya. Huruf sin dan ta’ dalam Kkata ista’mara ada yang
memahaminya sebagai perintah sehingga berarti Allah memerintahkan manusia
memakmurkan bumi. Thabataba’i memahami kata tersebut dalam arti mengolah
bumi sehingga beralih menjadi suatu tempat dan kondisi yang bisa dipetik
manfaatnya. Salah satu bentuk interpretasi memakmurkan bumi sesuai disiplin

ilmu kimia adalah dengan mengatasi pencemaran lingkungan melalui degradasi

limbah organik zat warna menggunakan material fotokatalis seperti Aurivillius.
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Senyawa Aurivilllius memiliki rumus umum Bi2O2[An-1BnOszn+1] Yyaitu
gabungan lapisan bismuth dengan lapisan perovskit. Kation A merupakan kation
bermuatan +1, +2, atau +3 yang memiliki koordinasi dodecahedral seperti Na*,
Mg?*, Sr**, Ba?', dan Bi**. Sedangkan kation B merupakan logam transisi
bermuatan tinggi yang memiliki koordinasi oktahedral dengan n berupa bilangan
bulat (1 < n < 8) yang menunjukkan jumlah oktahedral pada lapisan perovskit,
seperti Nb**, Ti*, Ta®, V°" ,dan W®" (Borg, dkk., 2002; Aurivillius, 1949).
Senyawa jenis Aurivillius sendiri sudah banyak yang berhasil disintesis
dikarenakan sifat-sifat penting yang dimilikinya. Sifat-sifat penting dari senyawa
Aurivillius antara lain sifat ferroelektrik, fotokatalis, photoluminescence, dan
termoelektrik (Lazarevic, dkk., 2005; Yao, dkk., 2003; Zhao, dkk., 2014).
ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) merupakan salah satu famili material
Aurivillius lapis empat yang dilaporkan mempunyai sifat feroelektrik. Senyawa
ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) dilaporkan mempunyai struktur kristal orthorombik
dengan grup ruang A2:am namun berbeda kisi akibat ketidakteraturan kation A
nya (cation disorder). Parameter kisi meningkat seiiring meningkatnya jari jari
kation A (Sr¥*= 118 pm, Pb?*= 119 pm, Ba?*= 135 pm). Pada lapisan Bi.Ox,
jumlah kation A jenis alkali tanah meningkat seiring meningkatnya ukuran kation
yakni 0,02% kation Sr>* dan 0,28% kation Ba?" yang menggantikan Bi.
Sedangkan senyawa PbBisTisO15 menunjukkan ketidakteraturan kation terbesar
dengan 40% Bi dalam lapisan Bi.O; terisi oleh kation Pb?* (Kennedy, dkk., 2008).
Sifat lain dari golongan senyawa ini yang juga menarik perhatian banyak
pihak adalah sebagai material fotokatalis. Senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb)

secara berturut turut memiliki energi celah pita 3,0; 3,2; dan 3,02 eV (Tu, dkk.,
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2019; Qi, dkk., 2019; Kim, dkk., 2006). Senyawa SrBisTisO1s murni yang
disintesis dengan metode hidrotermal dilaporkan memiliki aktivitas fotokatalitik
yang cukup bagus ketika diaplikasikan untuk fotodegradasi CO- karena polarisasi
spontan feroelektrik yang kuat (Tu, dkk., 2019). Meskipun senyawa BaBisTi4O15
(BBT) yang disintesis dengan reaksi padatan memiliki energi celah pita cukup
besar, material ini mampu mendegradasi Rhodamin B (RhB) sebanyak 15% di
bawah radiasi UV-Vis selama 3,5 jam. Potensi fotokatalitik ini dapat ditingkatkan
dengan penambahan nanopartikel Ag (BBT-Ag) atau perubahan ukuran partikel
dari mikro menjadi nano (Qi, dkk., 2019). Kim, dkk. (2006) melaporkan bahwa
Senyawa PbBIisTi4O15 yang disintesis dengan reaksi padatan memiliki kemampuan
pemecahan air (water splitting) sebesar 11,2 pumol/jam untuk evolusi H. dan 433
pmol/jam untuk evolusi O, Keberadaan ion timbal memberikan peran penting
dalam aktivitas fotokatalitik dikarenakan dalam penelitian tersebut, senyawa hasil
yang bebas timbal seperti CaBisTisO15, CaBi2NbOg, dan SrsTi2O7 tidak
menunujukkan aktivitas fotokalitik dalam pemecahan air. Senyawa lain yang
mengandung ion timbal seperti PbBiNbOg, dan PbTiOs keduanya memiliki
aktivitas fotokatalitik secara berturut turut yaitu 3.2 umol/jam H2/520 pmol/jam
O, dan 13,6 pmol/jam H2/523 pmol/jam O, Tidak ada laporan informasi
mengenai perbandingan energi celah pita dan kemampuan fotokatalitik dari ketiga
senyawa diatas (SrBisTi4O15 PbBisTisO15 BaBisTi4O1s5) yang disintesis dalam satu
waktu dengan metode yang sama.

Senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) dengan perbedaan kation A yang
menempati posisi ion Bi**, tentunya memiliki efek tersendiri terhadap sifat

material tersebut salah satunya sifat fotokatalitiknya. Perbedaan subtitusi kation A
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dilaporkan mempengaruhi nilai energi celah pita dikarenakan efek sterik dan efek
induksi yang dihasilkan. Semakin besar kation A mengakibatkan ekspansi volume
unit sel sehingga energi pemisahan valence bond dengan covalence bond
berkurang (energi celah pita kecil). Sedangkan efek induksi, semakin
elektronegatif kation A maka akan menurunkan densitas elektron sehingga
melemahkan ikatan dan menurunkan energi celah pita (Hur, dkk., 2006).
Berdasarkan penelitian Hur, dkk. (2006) energi celah pita Ba(In12Nb12)O3 lebih
kecil dari pada energi celah pita untuk Sr(In12Nb2)Oz yaitu 3,30 dan 3,62 eV. Hal
ini mengindikasikan dalam hal ini efek sterik lebih berpengaruh dari pada efek
induksi. Li, dkk. (2008) juga melaporkan bahwa untuk senyawa ABi>Ta>Og (A=
Ca, Sr, Ba), urutan kemampuan fotokatalitiknya adalah SrBi>Ta,Og > CaBi>Ta>Og
> BaBi>Ta20g dengan nilai energi celah pita secara berurutan adalah 3,64; 3,67;
dan 3,52 eV. Luas permukaan dari senyawa tersebut tidak berbeda signifikan
sehingga bukan menjadi faktor terjadinya perbedaan aktivitas fotokatalitiknya.
Adapun faktor utama penyebab perbedaan aktivitas fotokatalisnya terdapat pada
perbedaan struktur kristal dan struktur elektronik. Struktur kristal dari BaBi>Ta2Og
adalah tetragonal, berbeda dari dua senyawa lainnya yaitu ortorombik. Hal itu
menyebabkan aktivitas fotokatalitiknya menjadi paling rendah karena tidak
adanya distorsi Kisi/tidak adanya pergeseran ion pada pseudo tetragonal
BaBi>Ta209. Sedangkan pada ABiTa:O09 (A= Ca, Sr), meningkatnya ukuran
kation A?* menyebabkan peningkatan sudut ikatan Ta-O-Ta yaitu 152,313°
(SrBi2Ta209) dan 145,382° (CaBi,Ta20). Sudut ikatan Ta-O-Ta yang semakin
mendekati sudut ideal 180° maka semakin banyak energi eksitasi yang

terdelokalisasi sehingga aktivitas fotokatalitik SrBi>Ta,Og lebih baik dari pada
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CaBi,Ta209. Hal ini mengindikasin bahwa jenis kation A akan mempengaruhi
aktivitas fotokatalitiknya.

Morfologi suatu partikel fotokatalis juga berperan penting dalam aktivitas
fotokatalitik selain pengaruh dari energi celah pita dan laju rekombinan. Metode
sintesis yang dilaporkan menghasilkan morfologi partikel yang khas adalah
metode lelehan garam dan metode hidrotermal (He, dkk., 2014; Li, dkk., 2012).
Metode lelehan garam dinilai salah satu metode yang cukup aplikatif karena
berbagai kelebihannya yaitu suhu reaksi relatif rendah, mampu mengontrol ukuran
dan bentuk partikel, dan mampu meningkatkan derajat homogenitas (Rahaman,
2003). Berdasarkan penelitian He, dkk. (2014), senyawa BisTizO1> dengan
morfologi plate like hasil sintesis dengan metode lelehan garam memiliki aktivitas
fotokatalitik yang lebih baik dibandingkan dengan morfologi irregular shape
untuk senyawa yang sama hasil sintesis metode reaksi padatan. Selain itu,
semakin tinggi keteraturan pola dari morfologi plate like dan luas permukaan
terbukti juga mampu meningkatkan aktivitas fotokatalitiknya. Selain itu, Dai, dkKk.
(2019) juga melaporkan bahwa senyawa Bi:WOs hasil sintesis dengan metode
lelehan garam menghasilkan kristalinitas dan kemurnian yang lebih tinggi dari
pada reaksi padatan.

Berdasarkan uraian diatas, maka dalam penelitian ini akan dikaji aktivitas
fotokatalitik dari senyawa Aurivillius lapis empat dengan jenis kation A yang
berbeda yaitu ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) dalam proses degradasi zat warna
metien biru. Dalam penelitian ini akan dilakukan sintesis senyawa Aurivillius
lapis empat ABisTi4sO15 (A= Sr, Ba, Pb) dengan metode lelehan garam campuran

NaCl/KCI dengan harapan dapat diperoleh material dengan morfologi yang unik.
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Senyawa produk hasil sintesis dilakukan uji karakterisasi dengan (a) difraksi
sinar-X (XRD) untuk mengetahui struktur kristal dan data kristalografinya, (b)
scanning electron microscopy (SEM) untuk mengetahui morfologi partikel, (c)
Ultraviolet-Visible Diffuse Reflectance Spectrophotometer (UV-Vis DRS) untuk
mengetahui energi celah pita, dan (d) spektrofotometer Ultraviolet-Visible (UV-

Vis) untuk mengetahui aktivitas fotokatalitiknya.

1.2. Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut.

a. Bagaimana fasa senyawa, morfologi partikel, dan energi celah pita senyawa
Aurivillius lapis empat ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) yang disintesis dengan
metode lelehan garam NaCI/KCI?

b. Bagaimana aktivitas fotokatalitik senyawa ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) yang

disintesis dengan metode lelehan garam dalam mendegradasi metilen biru?

1.3. Tujuan
Tujuan dalam penelitian ini adalah
a. Untuk mengetahui fasa senyawa, morfologi partikel, dan energi celah dari
senyawa Aurivillius ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) yang disintesis dengan
metode lelehan garam NaCI/KCI?
b. Untuk mengetahui aktivitas fotokatalitik senyawa hasil sintesis ABisTisO1s5

(A= Sr, Ba, Pb) dalam mendegradasi metilen biru.



1.4. Batasan Masalah
a. Lelehan garam yang digunakan adalah NaCl:KCI dengan perbandingan rasio
mol ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) dan NaCIl:KCl adalah 1:7:7.

b. Suhu sintesis yang digunakan adalah 700, 750, dan 800°C selama 8 jam.

1.5. Manfaat

Manfaat dalam penelitian ini adalah memberikan informasi ilmiah kepada
masyarakat terkait morfologi, nilai energi celah pita, dan aktivitas fotokatalitik
dalam mendegradasi metilen biru dari senyawa ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) yang

disintesis dengan metode lelehan garam NaCl/KCI.



BAB I1

TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Senyawa Aurivillius Lapis Empat ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb)

Material Aurivillius merupakan material oksida logam dengan rumus
formula Bi2An-1BnOzn+3 dan sering disebut material feroelektrik berstruktur lapisan
bismuth. Senyawa Aurivillius terdiri dari lapisan pseudo perovskite (An-1BnOszn+1)*
dan lapisan bismuth (Bi.O2)** yang tersusun secara bergantian. Kation A adalah
kation berukuran besar (1,34-1,61 A) dan bermuatan kecil (monovalensi,
divalensi, atau trivalensi) dengan koordinasi dodekahedral seperti Na*, K*, Ca?",
Ba%*, Pb?*", Bi®*, Sr?*, logam tanah jarang, atau pencampurannya. Kation B adalah
kation berukuran kecil (0,59-0,65 A) dan bermuatan besar dengan koordinasi
oktahedral seperti Mo®*, Ti*", Ta>*, Nb®, W®*, dan lain-lain. Subscript n berupa
bilangan bulat (1< n <8) yang menunjukkan jumlah oktahedral pada lapisan
perovskite BOs (Borg, dkk., 2002). Contoh material dari keluarga Aurivillius
adalah Bi2WOs (n= 1), BixSrTa;09 (n= 2), dan BisTizO12 (n= 3). Material
Aurivillius telah banyak dikembangkan dikarenakan sifat-sifatnya yang menarik
seperti feromagnetik, feroelektrik, piezoelektrik, fotokatalisis, dan lain-lain (Hui,
dkk., 2014; Tu, dkk., 2019).

ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) merupakan salah satu senyawa keluarga
Aurivillius yang tersusun bergantian antara 4 lapis perovskite BOg oktahedral dan
lapisan bismuth (Bi.0,)?* di sepanjang sumbu ¢ dengan sebagian logam A
ditempati oleh logam Sr, Ba, dan Pb. Kennedy, dkk., (2008) melaporkan senyawa

Aurivillius lapis empat ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) memiliki struktur kristal



10
ortorombik dengan grup ruang A2iam, lebih lengkapnya data kristalografinya
ditunjukkan pada Tabel 2.1. Struktur senyawa Aurivillius lapis empat ABisTi4O15
(A= Sr, Ba, Pb) ditampilkan pada Gambar 2.1.

Senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) banyak diteliti karena beberapa
sifatnya seperti feroelektrik, piezoelektrik, dialektrik, dan fotokatalis (Qi, dkk.,
2019; Tu, dkk., 2019; Kim, dkk., 2006; Zulhadjri, dkk., 2011). SrBisTisOss
dilaporkan mempunyai sifat fisiokimia yang unik yaitu suhu Curie yang relatif
tinggi (530 °C), loss dielektrinya rendah, kekuatan breakdown dielektrik tinggi,
serta anisotropinya tinggi (Hao, dkk., 2009; Kojima,dkk., 1995; Nayak, dkk.,
2017). BaBisTis015 memiliki potensi besar untuk aplikasi Fe-RAM karena suhu
Curie yang relatif tinggi (683 K), dan koefisien piezoelektrik ds3 tinggi (23 pC/N),
serta menunjukkan reproduksibilitas yang baik dengan nilai polarisasi sisa 5,4
nC/cm? dan bidang koersif 4,03 MV/m (Fang, dkk., 2012). PbBisTisO1s termasuk
senyawa dengan suhu Curie tinggi sekitar 570 °C, konstanta dialektrik rendah
pada suhu ruang, serta menarik untuk aplikasi memori karena kecepatan switching

yang tinggi, retensi tinggi, dan punya daya tahan tinggi (Park, dkk., 2001).

Tabel 2.1.Data Kristalografi senyawa ABisTi4sO15 (A= Sr, Ba, Pb) (Kennedy, dkk.,

2008)
SrBi4Ti4015 BaBi4Ti4O15 PbBi4Ti4015
Grup Ruang A2;am A2;am A2;,am
Parameter Kisi
a (A 5,4509 5,4373 41.005
b (A) 5,4697 5,4558 41.865

c (A 5,4535 5,4312 41.415
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Gambar 2.1 Struktur senyawa Auriviliius lapis empat ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb)
(Kennedy, dkk., 2008).

2.2. Fotokatalis

Fotokatalis adalah reaksi yang dipercepat dengan adanya suatu Katalis
yang diaktifkan melalui induksi foton, dan umumnya material katalis ini berupa
semikonduktor. Terdapat dua jenis reaksi fotokatalis; (1) fotokatalis homogen,
reaktan dan material fotokatalis memiliki fasa yang sama; (2) fotokatalis
heterogen, reaktan dan material fotokatalis memiliki fasa yang berbeda (Ameta
dan Ameta, 2017). Teknologi fotokatalis dapat diterapkan dalam berbagai aspek
seperti pengolahan limbah industri zat warna, produksi hidrogen dari water
splitting, fotoreduksi CO>, proses desinfeksi air minum, dan sensor gas (Gamage
McEvoy dan Zhang, 2014; Suman, dkk., 2015; Tu,dkk., 2019).

Mekanisme dari proses fotokatalis yaitu, ketika suatu fotokatalis diiradiasi
oleh cahaya pada panjang gelombang yang sesuai (energi foton sama atau lebih

besar dari energi celah), maka sebuah elektron (e™) tereksitasi menuju pita

konduksi meninggalkan hole (k") di pita valensi. Kemudian hole (k™) di pita
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valensi akan bereaksi dengan air menghasilkan radikal hidroksil (OH), dan
Elektron (¢™) pada pita konduksi akan bereaksi dengan oksigen menghasilkan
radikal oksigen untuk membentuk radikal hidroperoksil (HOO) yang selanjutnya
dihasilkan radikal hidroksil (OH). Kemudian radikal hidroksil mampu
mengkonversi polutan organik menjadi CO, dan H>O dengan reaksi sebagali

berikut (Ajmal, dkk., 2014).

Dye + OH- — CO2 + H20 (dye intermediets)

. *2H*
0; (20; =2 2HO0* —>H,0;—> 20H")

Reduction Products

Dye —> Oxidation Products
Light Irradiation

OH'+H*/OH"

Oxidation Products H,0/0H

Gambar 2.2 Mekanisme reaksi fotokatalis (Ajmal, dkk., 2014).

Berikut beberapa faktor yang mempengaruhi efisiensi proses fotokatalitik
sebagai berikut (Pawar, dkk., 2018):
1. Intensitas sumber cahaya

Aktivitas fotokatalitik semikonduktor tergantung pada intensitas
penyerapan cahaya. Efisiensi fotokatalitik yang lebih baik dapat dicapai dengan
peningkatan intensitas cahaya karena meningkatkan pemisahan muatan.
2. Sifat fotokatalis

Efisiensi reaksi fotokatalitik dapat dipengaruhi oleh jumlah foton yang
diserap oleh permukaan fotokatalis. Hal ini menunjukkan bahwa reaksi

fotokatalitik terjadi pada permukaan yang teradsorpsi. Morfologi permukaan
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seperti ukuran dan bentuk partikel adalah faktor penting yang mempengaruhi
fungsi proses fotokatalisis.

3. Suhu

Ketika suhu reaksi meningkat, efisiensi fotokatalitik menurun karena
rekombinasi yang meningkat dari pasangan e /h* dan peningkatan desorpsi
spesies yang teradsorpsi dari bagian luar fotokatalis.
4. Kuantitas suatu fotokatalis

Diperkirakan bahwa aktivitas fotokatalitik dapat ditingkatkan dengan
meningkatkan konsentrasi katalis. Namun, tingkat konsentrasi katalis harus
ditentukan karena kelebihan katalis dapat mencegah difusi cahaya ke dalam

larutan yang dapat menyebabkan hamburan cahaya yang tidak menguntungkan.

2.3. Senyawa Auwurivillius Lapis Empat ABisTi4O1s (A= Sr, Ba, Pb) Sebagai
Material Fotokatalis

Senyawa Aurivillius lapis empat ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) memiliki nilai
energi celah pita yaitu; (1) 3,0 eV untuk senyawa SrBisTisO1s yang disintesis
dengan metode hidrotermal, (2) 3,20 eV untuk senyawa BaBisTi4sO15 yang
disintesis dengan metode reaksi padatan, (3) 3,02 eV untuk senyawa PbBisTi4O15
yang disintesis dengan metode reaksi padatan (Tu, dkk., 2019; Qi, dkk., 2019;
Kim, dkk., 2006). Hal itu mengindikasikan semakin besar ukuran jari-jari kation A
menghasilkan energi celah pita yang lebih besar pula (Sr>*= 118 pm, Pb?*= 119
pm, Ba?*= 135 pm). Namun, berbeda dengan penelitian Li, dkk. (2008) untuk
senyawa ABi>Ta,O9 (A= Ca, Sr, Ba), dimana semakin besar jari-jari kation A

menghasilkan energi celah pita yang lebih kecil.
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Tu, dkk. (2019) melaporkan SrBisTisO15 (SBTO) memiliki kemampuan
fotokatalitik yang lebih baik dalam mereduksi CO, menghasilkan CHs dan CO
jika dibandingkan BisTizO12 (BTO), TiO2 (P25), dan BiOBr pada reaksi padatan-
gas. Khususnya gas CH4 yang dihasilkan oleh SrBisTi4O1s jauh mengungguli tiga

fotokatalis lainnya seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.3.

_ o 9 cH, .CO
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g 15
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SBTO BIi Ti,0y, P25 BiOBr

Gambar 2.3 Aktivitas fotoreduksi katalis SBTO, BTO, P25, dan BiOBr (Tu, dkk.,
2019).

Qi, dkk. (2019) melaporkan senyawa BaBisTisO1s (BBT) memiliki
aktivitas fotokatalitik yang cukup baik. Senyawa BBT powder mampu
mendegradasi Rodhamin B (RhB) sebesar 15% ketika serbuk diradiasi UV-Vis
selama 3,5 jam. Kemampuan fotokatalitik dalam mendegradasi RhB meningkat
menjadi 100% selama 3,5 jam iradiasi dengan UV-Vis ketika ditambahkan
nanopartikel Ag pada permukaan BBT, seperti yang ditampilkan pada Gambar

2.4.
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Gambar 2.4  Aktivitas fotodegradasi RhB dengan katalis BBT dan BBT-Ag (Qi,

dkk., 2019).

Kim, dkk. (2006) melaporkan PbBisTisO15 memiliki kemampuan
fotokatalitik dalam water splitting menjadi H> dan Oz yang lebih baik
dibandingkan CaBisTisO15. Keberadaan atom Pb (lead substitution) juga
disebutkan mampu menggeser serapan ke daerah sinar tampak ( A= 420 nm untuk
PbBi2Nb2Og dan (4= 400 nm untuk CaBi2Nb2Og). Subtitusi atom Pb pada
sebagian senyawa terbukti mampu meningkatkan aktivitas fotokatalitik dalam
water splitting untuk produksi Hz dan Oz seperti yang ditunjukkan pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2. Nilai energi celah pita dan aktivitas fotokatalitik untuk produksi H:
dan O2 untuk berbagai senyawa (Kim, dkk., 2006).

Senyawa Ey (eV Laju Pembentukan (mmol/h)
H» 0

Aurivillius
CaBi4Ti4015 3,36 0 0
PbBisTisO15 3,02 11,2 433
CaBiszzog 3,18 - -
PbBi2Nb,Og 2,88 3,2 520
Ruddlesden-Popper
Sr3Ti>07 3,31 0 0
PbTiOs 2,98 13,6 523

2.4. Pandangan Islam tentang Material Fotokatalis
Manusia sebagai khalifatullah fi al-ardh sudah seharusnya memahami

konsep ekologi yang baik yakni tentang interaksi makhluk hidup dengan
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lingkungan sekitar. Penerapan konsep tersebut menuntut manusia untuk merawat
dan melestarikan alam, seperti tidak mengekploitasi sumber daya secara
berlebihan. Allah melarang manusia untuk berbuat kerusakan seperti yang telah

termaktub dalam al Qur’an surat al-A’raf ayat 56.
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Artinya : “Dan janganlah kamu berbuat kerusakan di bumi setelah (diciptakan)
dengan baik. Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh
harap. Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat kepada orang yang
berbuat kebaikan..”

Berdasarkan ayat tersebut, Allah melarang hambanya untuk berbuat
kerusakan di bumi yang telah dibuat baik oleh Allah SWT. Manusia diperintahka
untuk menyembah Allah dan meminta pertolongan hanya kepada-Nya. Ayat
tersebut juga menjelaskan bahwa rahmat Allah SWT dekat kepada orang-orang
yang berbuat kebaikan, salah satu perbuatan baik dalam konsep ekologi yang baik
adalah melakukan perbaikan-perbaikan lingkungan perairan menggunakan
material fotokatalis ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) dalam mendegradasi limbah zat
warna (Shihab, 2002).

Pencemaran lingkungan dari limbah organik zat warna merupakan suatu
permasalahan yang mampu diatasi melalui proses degradasi oleh material
fotokatalis. Seperti yang telah diketahui, sistem kerja fotokatalisis dalam
mendegradasi polutan memerlukan foton atau cahaya yang salah satu sumbernya

dari sinar matahari. Hal mengindikasikan pentingnya penciptaan sinar matahari
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dalam kehidupan sehari-hari. Sebagaimana firman Allah SWT surat Asy-Syams

ayat 1 sebagai berikut:

(V) Lslos q;iwg

Artinya: “Demi matahari dan sinarnya pada pagi hari”

Abdullah (2015) berpendapat sesuatu yang berhubungan dengan sumpah
Allah SWT merupakan perkara yang agung dan punya nilai manfaat besar bagi
kehidupan. Hal ini mengisyaratkan matahari adalah makhluk Allah yang istimewa
dengan segudang manfaat melalui sinar yang terpancar darinya, salah satunya
untuk proses fotodegradasi polutan. Hal ini juga diperjelas dalam Al-Qur’an surat

Yunus ayat 5 sebagai berikut:

Soledy Gl 336 Tl By 5% 14 280l flp (28 Jas ol 54
(0) Ssalag p38 VT el SAT V) U5 47 5ls G

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

bulan itu, supaya kamu mengetahui bilangan tahun dan perhitungan

(waktu). Allah tidak menciptakan yang demikian itu melainkan dengan

hak. Dia menjelaskan tanda-tanda (kebesaran-Nya) kepada orang-
orang yang mengetahui.”

Abdurrahman (2006) dalam kitabnya menafsirkan penciptaan matahari dan
bulan adalah sebagai sesuatu yang penuh hikmah. Tanda-tanda kebesaran Allah
tersebut diperuntukkan bagi mereka yang mengetahui karena mereka dapat
mengambil manfaatnya dalam menjalani hidup. Ayat tersebut juga memberikan
isyarat bahwa sifat matahari adalah dhiya’ yang berarti cahaya yang dihasilkan

bersumber dari matahari itu sendiri, sedangkan Allah mensifati bulan sebagai nur
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yang berarti cahaya yang keluar bukan bersumber dari bulan itu sendiri (Az-

Zukhaili, 1982).

2.5. Pengaruh Kation A pada Aktivitas Fotokatalis

Subtitusi kation A yang berbeda berpengaruh terhadap nilai energi celah
pita karena efek sterik dan efek induksi yang dihasilkan. Semakin besar ukuran
kation A (efek sterik) mengakibatkan ekspansi volume unit sel sehingga ikatan B-
O mengalami perpanjangan dan melemah. Melemah nya ikatan kovalensi tersebut
mengakibatkan berkurangnya energi pemisahan antara valence bond dengan
covalence bond (energi celah pita kecil). Adapun efek induksi, semakin
elektronegatif kation A mengakibatkan penurunan densitas elektron dari ikatan B-
O yang berdekatan sehingga ikatannya melemah dan terjadi penurunan energi
celah pita (Etourneau, dkk., 1992; Hur, dkk., 2006). Berdasarkan penelitian Hur,
dkk. (2006), efek sterik lebih dominan dari pada efek induksi terhadap energi
celah pita untuk senyawa A(Iny2Nb12)Os (A= Sr, Ba) dengan Eg berturut-turut
3,62 dan 3,30 eV.

Subtitusi situs A dan B dilaporkan memiliki efek terhadap struktur pita,
aktivitas fotokatalitik, dan perilaku fotovoltaik. Yin, dkk. (2003) telah
mengembangkan fotokatalis dengan mengubah jari-jari ionik di situs A untuk
senyawa AlngsNbos03 (A= Ca, Sr, Ba) dengan tipe struktur perovskite ABOs. Jari-
jari ionik situs A yang lebih besar menghasilkan energi celah pita yang lebih kecil.
Namun, fotokatalis CalnosNbos0s dilaporkan memiliki aktivitas fotokatalitik
yang lebih baik untuk water splitting dibandingkan AlnosNbosO3 (A= Sr, Ba)
dikarenakan memiliki luas permukaan lebih besar dan sistem kristal ortorombik.

Kudo, dkk. (2007) melaporkan adanya doping pada situs A mampu mempengaruhi
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morfologi partikel untuk meningkatkan aktivitas fotokatalitik seperti yang
ditunjukkan Gambar 2.5. Senyawa perovskite NaTaOs terdoping La memiliki
ukuran partikel 0,1-0,7 pum, sedangkan non-doped NaTaOs berkisar 2-3 pm.
Selain itu, permukaan non-doped NaTaOs adalah halus, sedangkan NaTaOs
terdoping La memiliki permukaan memiliki permukaan nanostruktur ukuran 3-15
nm. Penurunan ukuran partikel dan pembentukan permukaan nanostruktur yang

khas menghasilkan akvitias fotokatalitik yang baik.

{ 200 nm

Gambar 2.5 Hasil SEM untuk (a) senyawa non-doped NaTaOs (b) NaTaOs
terdoping La (Kudo, dkk., 2007).

Pengaruh situs A terhadap perilaku fotokatalitik juga telah dilaporkan oleh
Hojamberdiev, dkk., (2017) dalam sintesis perovskite LnTaON: (Ln= La dan Pr)
dengan tipe struktur ABOs. Senyawa LnTaON: (Ln= La dan Pr) dilaporkan
menunjukkan penyerapan yang kuat di daerah sinar tampak dengan energi celah
pita secara berurutan 1,95 dan 1,97 eV. Hal itu berarti jari jari situs A yang lebih
besar menunjukkan energi celah pita yang lebih kecil (r La®* >Pr3*). Selain itu,
aktivitas fotokatalitik LaTaON> untuk pemecahan air dilaporkan lebih baik dari
pada PrTaON2 dengan total evolusi gas O sebesar 66,9 dan 40,9 pumol/5h. Begitu

juga untuk produksi H», senyawa LaTaON: dengan ko-katalis Pt menunjukkan
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aktivitas fotokatalitik yang lebih baik dari pada PrTaON> dengan ko-katalis Pt
yaitu masing-masing 26,2 dan 18,3 pmol/5h.

Wu, dkk. (2011) telah mensintesis fotokatalis Aurivillius ABi2Nb2Og (A=
Sr (SBN), Ba (BBN)) menggunakan metode kompleks sitrat dengan variasi suhu
dan metode padatan (SSR) sebagai perbandingan. Hasil penelitian menunjukkan
suhu kalsinasi berpengaruh terhadap aktivitas fotokatalitik. Suhu anil yang tinggi
menghasilkan kristalinitas yang baik dan laju rekombinasi yang lebih lambat
sehingga aktivitas fotokatalitik meningkat. Selain itu, luas permukaan juga
berpengaruh terhadap aktivitas fotokatalitik, sebagai contoh SBN-750 memiliki
laju degradasi metil jingga yang lebih cepat dari pada SBN-850 dikarenakan luas
permukaan SBN-750 yang lebih besar. Fotokatalis SBN dilaporkan memiliki
aktivitas fotokatalitik yang lebih baik dari pada fotokatalis BBN seperti yang

ditunjukkan pada Gambar 2.6.
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Gambar 2.6 Aktivitas fotokatalitik dari (a) SBN (b) BBN (Wu, dkk., 2011).

2.6. Pengaruh Morfologi pada Aktivitas Fotokatalis
Sifat fotokatalitik material semikonduktor sangat bergantung pada

morfologi dan ukurannya. Luas permukaan yang besar, ketebalan rendah, dan
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struktur berongga mampu meningkatkan penyerapan cahaya dan aksesibilitas
suatu fotokatalis. Sifat-sifat tersebut memungkinkan percepatan migrasi
komponen pembawa dan mengurangi dosis penggunaan fotokatalis (He, dkk.,
2018). Ketika semikonduktor berbasis bismuth direduksi ketebalannya sampai di
bawah 10 nm maka akan terjadi peningkatan luas permukaan, absorpsi cahaya,
migrasi zat pembawa sehingga aktivitas fotokatalitik menjadi lebih baik.
Nanosheets BiOCI beebentuk persegi (3-7 nm) telah terbukti memiliki aktivitas
fotokatalitik lebih tinggi dalam degradasi RhB dari pada struktur nanosheets yang
lebih tebal karena luas permukaan yang besar (Li, dkk., 2017). He, dkk., (2014)
telah mensintesis senyawa BisTizO12 (BTO) dengan metode lelehan garam NaCl-
KCI variasi konsentrasi dan metode padatan sebagai perbandingan. Hasil didapat
morfologi senyawa BTO-0 (metode padatan) adalah irregular shape, sedangkan
senyawa BTO-M (M= 4, 8, 16, 32, 40, 50, 60) yang disintesis dengan metode
lelehan garam memiliki morfologi plate like dengan keteraturan meningkat seiring
konsentrasi garam meningkat seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.7.
Dilaporkan senyawa BTO yang disintesis dengan metode lelehan garam memiliki
aktivitas fotokatalitik degradasi RhB yang lebih baik dibandingkan BTO dengan
metode padatan, seperti yang ditampilkan pada Gambar 2.8. aktivitas fotokatalitik
meningkat seiring meningkatnya konsentrasi garam sampai M: 50, sedangkan
untuk BTO-60 aktivitasnya tidak lebih baik daripada BTO-50. Perbedaan aktivitas
fotokatalitik tersebut dikarenakan keteraturan morfologinya dan juga luas
permukaan yang dihasilkan, data luas permukaan senyawa BTO ditunjukkan pada

Tabel 2.3.
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Gambar 2.7 Morfologi partikel BTO (a) dengan metode padatan
dengan metode lelehan garam: (b) BTO-4; (c) BTO-8; (d) BTO-16;
(e) BTO-32; (f) BTO-40 (g); BTO-50; (h) BTO-60 (He, dkk., 2014).
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Time(min)

Gambar 2.8 Aktivitas fotokatalitik degradasi RhB senyawa BTO (He, dkk., 2014).

Tabel 2.3 Luas permukaan BET sampel BTO (He, dkk., 2014).
Sampel BTO-0 BTO- BTO-8 BTO- BTO- BTO- BTO- BTO-

4 16 32 40 50 60

Luas 1,425 2,303 3,129 3,582 5,12 6,023 6,467 6,277
Permukaan
BET (m?%g)

Yang, dkk., (2018) mensintesis material fotokatalis Bi,WOs menggunakan
metode lelehan garam (M- Bi:WOs) dan metode hidrotermal (H- Bi2WOs).
Material nanosheets M- BioWOgs dilaporkan memiliki aktivitas fotokatalitik yang
lebih baik dengan efisiensi fotodegradasi RhB sebesar 97,13% dibawah radiasi

sinar matahari selama 180 menit, sedangkan H- Bi2WOs hanya 86,88%. Begitu
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juga untuk fotodegradasi larutan TC, M- Bi2WOe memiliki aktivitas fotodegradasi
lebih baik dari pada H- Bi;WOs dengan perbandingan efisiensinya adalah
97,30%:78,58%. Aktivitas fotokatalitik yang lebih baik dari M- Bi;WOg dikaitkan
dengan kristalinitas yang tinggi, energi celah pita yang rendah, serta ukuran dan
morfologinya yang seragam sehingga berakibat pada kemampuan pemanenan
cahaya baik, dan kapasitas serapan yang superior. Morfologi M- Bi2WOe menjadi
lebih seragam dengan bertambahnya konsentrasi garam, sehingga didapat
morfologi paling baik didapat pada perbandingan perkusor dan garam yaitu 1:20.
Sedangkan morfologi H- BiWOe yang lumayan seragam didapat pada kondisi pH
5, sehingga aktivitas fotokatalitik yang diuji adalah H- BiWOe pH 5 dengan M-
Bi2WOe dengan rasio garam 1:20. Morfologi M- Bi;WOe dan H- Bi2WOsg

ditunjukkan pada Gambar 2.9. dan Gambar 2.10.

: ﬁ;»i‘"m
Gambar 2.9 Gambar SEM senyawa M- Bi:WOe dengan rasio garam (suhu
kalsinasi 400°C selama 8 jam) (a) 1:5; (b) 1:10 (c) 1:15; (d) 1:20
(Yang, dkk., 2018).
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Gambar 2.10 Gambar SEM senyawa H- Bi2WOs dengan variasi pH (a) pH:3 ; (b)
pH:5 (c) pH:7; (d) pH:9 (Yang, dkk., 2018).

2.7. Sintesis Senyawa Aurivillius dengan Metode Lelehan Garam

Metode lelehan garam atau molten salts merupakan salah satu metode
sintesis material yang melibatkan penggunaa lelehan garam sebagai medium
pembentukan senyawa oksida dari penyusunnya. Metode ini tergolong simpel,
ramah lingkungan, dan telah banyak digunakan untuk mensintesis oksida
anorganik dengan kemurnian tinggi dan nanopertikel dengan komposisi dan
morfologi yang dapat dikontrol. Metode ini merupakan modifikasi dari metode
padatan, garam dengan titik leleh rendah ditambahkan ke reaktan kemudian
campuran dipanaskan di atas titik leleh garam sehingga garam akan bertindak
sebagai pelarut. Beberapa garam tunggal telah banyak diaplikasikan seperti NaCl,
K2S0O4, KCI, NaNO3z, dan Na2SO4, sedangkan untuk garam campuran seperti NaCl-
KCI, K2S0s-Na,SO4 dan NaNO3-KNO3s (Rahaman, 2003; Xue, dkk., 2018; Yoon,
dkk., 1998).

Wang, dkk., (2019) telah mensintesis senyawa Aurivillius Bi2NbOsF
menggunakan metode lelehan garam dan metode padatan. Senyawa BizNbOsF

dengan metode lelehan garam (BF) memiliki kemurnian lebih tinggi dari pada
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Bi2NbOsF metode padatan (BF-S), hasil pola XRD kedua senyawa ditampilkan
pada Gambar 2.11. Hasil karakterisasi SEM menunjukkan sampel BF-S memiliki
morfologi blok kasar yang tidak teratur, sedangkan untuk sampel BF memiliki

morfologi plate-like yang halus seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.12.
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Gambar 2.11Pola XRD Bi2NbOsF yang disintesis dengan metode lelehan garam
(BF) dan metode padatan (BF-S) (Wang, dkk., 2019).

Gambar 2.12 Morfologi partikel senyawa (a) BF-S (b) BF (Wang, dkk., 2009).

Setasuwon dan Kijamnajsak (2008) telah berhasil mensintesis BisTi3O12
menggunakan metode lelehan garam campuran NaCl-KCI dan Na;SO4-K2SO4
dengan variasi suhu 650, 850, dan 1050 °C. Sintesis BisTisO1> dengan garam

NaCl-KCI terbentuk pada suhu 850 dan 1050 °C, karena pada suhu 650 °C
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terdapat fase lain yaitu NaBisO4Cl> dan Bi>Ti2O7 seperti yang ditunjukkan pada
Gambar 2.13. Morfologi yang dihasilkan pada suhu 850 °C adalah plate-like
dengan ukuran beberapa mikro dan lebih besar dari 10 um untuk suhu sintesis
1050 °C. Sedangkan senyawa BisTisO12 menggunakan garam Na>SO4-K2SO4
terbentuk pada semua suhu dari 650, 850, dan 1050 °C yang menunjukkan garam
sulfat tidak ikut bereaksi pada suhu rendah 650 °C seperti yang telah terjadi pada
garam Klorida dengan suhu yang sama. Morfologi yang dihasilkan adalah plate-
like dengan ukuran partikel lebih kecil dan lebih tebal dari pada sintesis
menggunakan garam NaCl-KCI, pola XRD dan hasil SEM sintesis dengan

Na2S04-K2SO4 ditunjukkan pada Gambar 2.14.
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Gambar 2.13 Pola XRD dan hasil SEM BisTi3O12 yang disintesis menggunakan
garam NaCl-KClI pada suhu 650, 850, dan 1050 °C (Setasuwon dan
Kijamnajsak, 2008).
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Gambar 2.14 Pola XRD dan hasil SEM BisTi3012 yang disintesis menggunakan
garam Na>S04-K2SO4 pada suhu 650, 850, dan 1050 °C (Setasuwon

dan Kijamnajsak, 2008).
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METODE PENELITIAN

3.1. Pelaksanaan Penelitian

Penelitian dilakukan pada bulan Maret-April 2021 yang bertempat di
Laboratorium Laboratorium Kimia Anorganik Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan
Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Penelitian
ini juga akan dilakukan di Laboratorium Instrumen Institut Teknologi Bandung

(ITB) untuk proses karakterisasi.

3.2. Alat dan Bahan
3.2.1. Alat

Alat-alat yang digunakan antara lain seperangkat alat gelas, neraca
analitik, alumunium foil, krus alumina, tanur, hotplate, mortar agate, reaktor
fotokatalis beserta lampu UV Blacklight komersial, seperangkat alat XRD,
seperangkat alat SEM, seperangkat alat UV-Vis, dan seperangkat alat UV-Vis

DRS.

3.2.2. Bahan

Bahan-bahan yang digunakan antara lain adalah TiO2 (Sigma-Aldrich,
99,9% serbuk), Bi2Os (Sigma-Aldrich, 99,9% serbuk), SrCO3 (Sigma-Aldrich,
99,9% serbuk), BaCOz (Merck, 99,9% serbuk), PbO (Merck, 99,9% serbuk), NaCl
(Merck, 99,9% serbuk), KCI (Merck, 99,9% serbuk), AgNOz (Merck, larutan

2,5%), aseton, indikator pH universal, dan aquades.

28
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3.3. Tahapan Penelitian

Tahapan-tahapan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut.

a. Tahapan sintesis ABisTisO15 (A= Sr, Ba, dan Pb) dengan metode lelehan

garam.
Senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Ba, dan Pb) disintesis menggunakan metode
lelehan garam dengan rasio garam campuran NaCl:KCIl = 1:1, sedangkan
rasio perkusor oksida dengan garam campuran adalah 1:7. Sintesis dilakukan
dengan pencampuran secara stoikiometrik dan dilakukan kalsinasi pada suhu
700, 750, dan 850°C selama 8 jam.

b. Tahapan karakterisasi hasil sintesis dengan Difraksi Sinar-X (XRD).
Karakterisasi dengan difraksi sinar-X digunakan untuk mengetahui Kisi
kristal, data kristalografi, dan kristalinitas senyawa sintesis. Data berupa
difraktogram yang dihasilkan kemudian dibandingkan dengan standar.

c. Tahapan karakterisasi hasil sintesis dengan Scanning electron microscopy

(SEM).
Karakterisasi dengan SEM bertujuan untuk mengetahui morfologi dari
senyawa hasil sintesis. Sampel hasil sintesis dipreparasi dengan melakukan
proses coating yang kemudian ditembakkan elektron yang dipercepat
sehingga terjadi penghamburan elektron yang merepresentasikan morfologi
sampel.

d. Tahapan karakterisasi hasil sintesis dengan spektroskopi UV-Vis DRS.
Karakterisasi dengan spektroskopi UV-Vis DRS digunakan untuk mengetahui
daerah serapan sinar dan energi celah pita yang merupakan jarak antara

valence band dan conduction band dari senyawa hasil sintesis.
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e. Tahapan uji fotokatalis hasil sintesis dengan spektroskopi UV-Vis.
Karakterisasi dengan spektroskopi UV-Vis bertujuan untuk mengetahui
kemampuan fotokatalisis senyawa hasil sintesis dalam mendegradasi polutan

metilen biru dibawah radiasi sinar UV.

3.4. Prosedur Kerja
3.4.1. Sintesis ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) dengan Metode Lelehan Garam
Sintesis senyawa Aurivillius ABi4sTi4O1s (A= Sr, Ba, Pb) diawali dengan
proses preparasi bahan dan pemanasan awal dengan mencampurkan prekursor
sesuai data Tabel 3.1 dengan massa target 3 gram. Campuran tersebut
dihomogenkan dengan mortar agate selama 1 jam dan kemudian dikalsinasi pada
suhu 700 °C selama 8 jam. Tahap selanjutnya mulai ditambahkan garam dalam
campuran prekursor sesuai stoikiometri dengan perbandingan mol senyawa target
dan mol garam adalah 1:7. Setelah itu, campuran digerus menggunakan mortar
agate selama 1 jam dengan penambahan aseton selama penggerusan untuk proses
penghomogenan. Kemudian ditempatkan pada kurs alumina untuk proses
kalsinasi pada suhu 750 dan 800 °C selama 8 jam. Hasil tersebut kemudian
diletakkan dalam kertas saring untuk proses penyaringan dengan corong buchner.
Sampel dicuci dengan air hangat berulangkali sampai garam hilang dan dianalisis
dengan larutan AgNOs ke dalam filtratnya. Adanya endapan putih
mengindikasikan garam sudah larut dalam filtrat. Terakhir produk dikeringkan

menggunakan oven pada suhu 110 °C selama 24 jam.
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Tabel 3.1 Komposisi prekursor senyawa ABisTi4O1s (A= Sr, Ba, Pb)

Massa Massa pereaksi (gram)
Semyana T
SrCOs BaCO3 PbO Bi203 TiO2 NaCl KCI
(gram)
SrBisTi4O1s 3 0,32685 - - 2,06326  0,70729 0,90574  1,15539
BaBisTi4O1s 3 - 0,4214 - 1,9902 0,68224 0,87367 1,11448
PbBi4TisO15 3 - - 0,45409 1,89595 0,64993 0,83229 1,06170

3.4.2. Karakterisasi dan Analisis Hasil Sntesis dengan Difraksi Sinar-X

Karakterisasi senyawa produk menggunakan Instrumen XRD diawali
dengan preparasi sampel yang selanjutnya diletakkan dalam sampel holder.
Pengukuran dilakukan pada suhu kamar menggunakan radiasi Cu-Ka pada 40 kV
dan 30 mA pada rentang 26 (°) = 10-90. Hasil XRD yang diperoleh kemudian
dilakukan refinement menggunakan program Rietica.

Analisis dilakukan dengan membandingkan difaktrogram dengan standar
database pada Joint Committee on Powder Diffraction Standard (JCPDS) untuk
menyesuaikan fasa kristal hasil sintesis. Kemudian data XRD dilakukan
refinement dengan metode Le-Bail menggunakan perangkat lunak Rietica untuk

mendapatkan data kristalografinya (Lazarevi, dkk., 2007).

3.4.3. Karakterisasi dan Analisis Hasil Sntesis dengan SEM

Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan SEM dilakukan dengan
meletakkan sampel pada sampel holder dan diukur pada perbesaran 3000-20.000
kali. Data yang diperoleh kemudian dianalisis dengan program Image J untuk

mengetahui ukuran partikel secara kualitatif.
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3.4.4. Karakterisasi dan Analisis Hasil Sntesis dengan Spektroskopi UV-Vis

DRS

Karakrerisasi senyawa produk menggunakan spektroskopi UV-Vis DRS
diawali dengan ditempatkannya sampel pada sampel holder. Kemudian sampel
diukur pada panjang gelombang 200-800 nm.

Analisis data dari instrumen UV-Vis DRS dilakukan dengan menggunakan
persamaan Kubelka-Munk yang ditunjukkan pada persamaan 3.1.

K

e (3.1)

5

FR) = (5=

dengan F(R) adalah faktor Kubelka-Munk, K adalah koefisien absorbsi molar, S
adalah koefisien scattering, dan R adalah nilai reflektan yang diukur.

Nilai energi celah pita ditentukan dengan membuat plot antara (F(R).hv)?
pada sumbu y dan energi foton (hv) pada sumbu X. Energi foton dapat ditentukan
dengan data panjang gelombang terukur, dimana i4v = hc/A. Selanjutnya energi
celah pita dihitung secara regresi linier pada nilai energi celah pita (sumbu x)

ketika y=0.

3.4.5. Uji Fotokatalis Hasil Sintesis dengan Spektroskopi UV-Vis
3.4.5.1. Pembuatan Larutan Induk Metilen biru

Metilen biru sebanyak 10 mg dilarutkan dengan penambahan akuades
dalam labu takar 100 mL hingga tanda batas. Kemudian dikocok hingga homogen,

sehingga didapat larutan induk metilen biru 100 ppm.
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3.4.5.2. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Metilen Biru
Penentuan panjang gelombang maksimum pada larutan metilen biru 10
ppm diukur serapan dengan rentang 400-800 nm menggunakan spektroskopi UV-
Vis. Data absorbansi terbesar dan panjang gelombang yang paling banyak diserap
metilen biru digunakan untuk menentukan panjang gelombang maksimum.
Kemudian data gelombang maksimum tersebut digunakan untuk membuat kurva

standar.

3.4.5.3. Pembuatan Kurva Standar Metilen Biru

Larutan metilen biru digunakan dengan variasi 1-8 ppm dengan rentang 1
ppm (larutan dibuat dari pengenceran larutan induk metilen biru 100 ppm dengan
akuades) sebanyak 10 mL. Kemudian masing-masing variasi larutan diukur
absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
maksimumnya. Hasil pembuatan kurva standar didapat hubungan antara
absorbansi (A) dengan konsentrasi (c). Persamaan regresi linier digunakan untuk

menentukan Ao yang merupakan konsentrasi terukur dari larutan induk.

3.4.5.4. Uji Kestabilan Metilen Biru

Larutan metilen biru 4 ppm sebanyak 100 mL diuji waktu kestabilannya
dengan perlakuan tanpa sampel dan dengan/tanpa radiasi sinar UV untuk
mengetahui sifat dari larutan tersebut. Metilen biru diukur pH dengan indikator
universal dan diukur absorbansinya pada menit ke-0, 30, 60, 90, 120 dengan

spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum.
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3.4.5.5. Pengujian Aktivitas Fotokatalis dalam Degradasi Metilen Biru
Pengujian aktivitas fotokatalis dalam mendegradasi metilen biru dilakukan
pada waktu kestabilan. Larutan metilen biru 4 ppm sebanyak 100 mL dimasukkan
dalam gelas kimia 250 mL. Kemudian ditambahkan katalis SrBisTi4O15 sebanyak
0,1 gram. Lalu campuran diaduk dengan stirrer selama 30 menit dalam kondisi
gelap untuk memastikan kesetimbangan adsorpsi-desorpsi tercapai (Wang, dkk.,
2017). Setelah itu, campuran dimasukkan dalam reaktor fotokatalis selama 30
menit dengan penyinaran UV Blacklight. Setelah proses penyinaran, dilakukan
sentrifugasi untuk memisahkan larutan hasil dan katalis. Kemudian dilakukan
pengukuran larutan hasil degradasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum untuk mengetahui banyaknya metilen biru yang
terdegradasi. Dicek pH larutan dengan indikator pH universal. Pengukuran
serapan dilakukan sebanyak 3 kali. Aktivitas fotodegradasi metilen biru didapat
dengan membandingkan absorbansi sebelum dan sesudah proses degradasi dengan
menggunakan persamaan 3.2. sehingga didapat % degradasi. Pengujian dengan
langkah yang sama dilakukan pada sampel BaBisTisO1s, dan PbBisTisOss.
Analisis dilakukan dengan melihat hubungan % degradasi dari proses degradasi

menggunakan katalis dengan % degradasi dari larutan kontrol.

Co—Ct

% Degradasi =

Dengan Co adalah konsentrasi awal metilen biru dan Ct adalah konsentrasi

metilen biru setelah proses degradasi.
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3.4.5.6. Data Uji Fotokatalis

Data-data yang akan diperoleh dalam tahapan uji fotokatalitik terangkum

dalam Tabel 3.2. sebagai berikut.

Tabel 3.2 Data yang dihasilkan berdasarkan perlakuan

NO Perlakuan Data
1 Penentuan panjang gelombang Panjang gelombang (nm)
maksimum
2  Pembuatan kurva baku standar Persamaan regresi linier antara
absorbansi dan konsentrasi
3 Uji kestabilan metilen biru Waktu
4 Uji fotokatalitik ABisTisO1s Persen degradasi

dalam degradasi metilen biru




BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini dilakukan sintesis senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Ba,
Pb) dengan metode lelehan garam campuran NaCl-KCl yang dikalsinasi pada

suhu 700, 750, dan 800°C selama 8 jam. Senyawa hasil sintesis selanjutnya

dikarakterisasi menggunakan instrumen (a) XRD untuk mengetahui fasa dan
struktur Kristal dari senyawa, (b) SEM-EDS untuk mengetahui morfologi partikel
dan kandungan unsur-unsurnya, (c) UV Vis-DRS untuk mengetahui energi celah
pita dari senyawa, dan (d) UV-Vis untuk mengetahui aktivitas fotokatalitik

senyawa dalam mendegradasi metilen biru.

4.1.  Sintesis ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) dengan Metode Lelehan Garam
Sintesis ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) dilakukan dengan mereaksikan
masing-masing prekursor ACOs (A= Sr, Ba), PbO, Bi203 dan TiO2 dengan
penambahan aseton selama penggerusan untuk meningkatkan proses
penghomogenan antar prekursor. Kemudian dilakukan kalsinasi awal pada suhu

700 °C selama 8 jam. Setelah itu, campuran prekursor digerus kembali dengan
penambahan garam NaCl/KCI dengan perbandingan mol prekursor dan garam 1:7.

Kemudian dilakukan kalsinasi kembali pada suhu 750 dan 800°C masing-masing

selama 8 jam. Suhu Kkalsinasi tersebut sesuai dengan titik leleh dari garam
NaCl/KCI, sehingga proses reaksi antar prekursor untuk mendapatkan produk
dapat berjalan maksimal (Kimura, 2011). Senyawa hasil kalsinasi kemudian

dicuci dengan aquades panas untuk menghilangkan garamnya. Proses identifikasi

36
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dilakukan menggunakan larutan AgNOs yang ditandai dengan adanya endapan

putih sesuai dengan reaksi berikut,

NaClag) + AgGNO3(aq) — AQCl(s) L + NaNOz(ag) «vvvvvverennnes (4.1)

KClg) + AgNO3(aq) — AQCI(s) L + KNO3(ag) ovvvvrerernes 4.2)

Terakhir senyawa produk dikeringkan dalam oven pada suhu 110 “C selama 3 jam.

Gambar sampel pada serangkaian proses sintesis ditampilkan pada Gambar 4.1.

| Mi”"wtl‘f {4
Gambar 4.1 (a) sampel sebelum tahap pemanasan, (b) sampel setelah melalui
tahap pemanasan, (c¢) sampel ABisTisO15 (A= Sr, Pb, Ba) hasil
sintesis dengan metode lelehan garam NaCl/KClI
Sampel senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Pb, Ba) yang telah melalui tahap
pemanasan dan pencucian garam memiliki warna putih dengan sedikit kekuning-

kuningan. Senyawa PbBisTi4sO15 tampak memiliki warna putih kekuningan yang

lebih pekat daripada SrBisTisO15 dan BaBisTisO1s. Reaksi yang terjadi dalam
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pembentukan senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Pb, Ba) ditampilkan pada persamaan

4.3-4.5 berikut ini:

2 Bi2O3+4 TiO2+ SrCO3  —» SrBisTis015 + CO2 ., (4.3)
2 Bi2O3+ 4 TiO2+ PbO — PbBisTisO15 (4.4)
2 Bi2O3+4 TiO2+ BaCO3 — BaBisTisO15 + CO2 ... (4.5)

4.2.  Karakterisasi ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) menggunakan XRD

Difraktogram senyawa hasil sintesis ABisTi4sO15 (A= Sr, Ba, Pb)
dibandingkan dengan data standar Joint Committee on Powder Diffraction
Standard (JCPDS) No. 43-0973 (SrBisTisO15), No. 43-0972 (PbBisTi4O1s), dan
No0.35-0757 (BaBisTi4015), yang ditampilkan pada Gambar 4.2.

Berdasarkan data menunjukkan senyawa SrBisTisO15 berhasil disintesis
dikarenakan kesesuaian dengan data standar dengan puncak khas pada posisi 20
(®) = 23,1; 30,3; 32,9; 39,7; 47,2; 57,2 . Namun ditemukan juga puncak puncak
lain yang mengindikasikan adanya pengotor BisTizO12 pada 26 (°) = 16,3; 26,93;
48,09; 62,7. Munculnya fasa pengotor BisTizO12 menunjukkan bahwa terjadi
reaksi tersendiri antara prekursor Bi,Oz dan TiO,, Senyawa PbBisTi4O15 berhasil
disintesis berdasarkan kesesuain pada puncak khas data standar 26 (°) = 23,15;
30,3; 32,85; 39,6; 47,2; dan 57,2; tetapi terdapat puncak pengotor Bi>Ti.O7
dengan intensitas puncak yang sangat kecil pada 260 (°) = 28,8. Fasa senyawa
BaBisTisO15 berhasil terbentuk dengan puncak yang khas pada 26 (°) = 23,05;
30,1; 32,7; 39,4; 47,1; dan 56,9; serta ditemukan fasa pengotor berupa senyawa
perovskite BaTiOs dengan intensitas rendah pada 26 (°) = 31,7. Dalam penelitian

terdahulu sintesis BaBisTisO15, munculnya puncak intensitas rendah pada 26 (°) =
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~ 31,75 tidak diidentifikasi sebagai pengotor atau fasa lain (Diao, dkk., 2013; Qi,
dkk., 2019). Penggunaan suhu sintesis dibawah 950 °C kemungkinan menjadi
salah satu faktor sulit didapatkannya senyawa murni ABisTi4O015 (A= Sr, Ba, Pb)

(Zulhadjri, dkk., 2011; Huang, dkk., 2011; Chang, dkk., 2014).

4.3. Karakterisasi ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) menggunakan SEM-EDS
Karakterisasi menggunakan instrumen SEM-EDS digunakan untuk
menentukan morfologi partikel, ukuran partikel, dan komposisi unsur-unsur
penyusun senyawa ABisTisO1s (A= Sr, Ba, Pb). Mikrograf senyawa ABisTisO1s
(A= Sr, Ba, Pb) ditampilkan pada Gambar 4.4. Morfologi yang dihasilkan
berbentuk plate-like yang merupakan morfologi khas dari Aurivillius. Senyawa
SrBisTisO15 tampak partikel nya banyak yang mengalami aglomerasi dibanding
BaBisTisO15 dan PbBisTi4O1s, Partikel senyawa ABisTisO15 (A= Ba, Pb) terlihat
memiliki batas-batas tepi yang jelas dan sedikit agglomeratnya. Aglomerasi
partikel disebabkan ukuran partikel kecil dan penggunaan suhu sintesis yang
tinggi (Wang, C., dan Chen, S.H., 2012). Data EDS yang dirangkum dalam Tabel
1. menunjukkan kation A berhasil tersubtitusi didalam senyawa ABisTisO15 (A=
Sr, Ba, Pb), serta menunjukkan garam NaCl/KCI telah berhasil dihilangkan

dikarenakan tidak adanya unsur unsur penyusun garam NaCIl/KCI yang terdeteksi.

Gambar 4.3 Mikrograf SEM senyawa: (a) PbBisTisO1s (b) BaBisTisO1s, (C)
SrBisTi4O15

Tabel 4.1 Persentase unsur-unsur ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb)

Senyawa Kadar (%)

Bi Ti @) Sr Ba Pb
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SrBisTis015 65,62 16,49 11,14 6,75 - -
BaBisTi4O15 63,70 9,32 7,14 - 19.83 -
PbBisTi4015 60,45 12,63 8,07 - - 18,85

4.4.  Karakterisasi ABisTi4O1s (A= Sr, Ba, Pb) menggunakan UV-Vis DRS
Spektra UV-Vis DRS ditampilkan pada Gambar 4.5 dan menunjukkan
senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) memiliki daerah serapan pada daerah sinar
tampak dan sinar ultraviolet dengan panjang gelombang 380-406 nm. Data
reflektansi diolah menggunakan persamaan Kubelka-Munk untuk menentukan
enegi celah pita. Hasil plot Tauct persamaan Kubelka-Munk ditampilkan pada
Gambar 4.6 dan data energi celah pita ABi4sTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) dirangkum pada
Tabel 2.
Gambar 4.4  Spektra DRS hubungan %Reflektansi dengan panjang gelombang
senyawa ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb)

Gambar 4.5 Spektra DRS energi celah pita senyawa ABisTisO1s (A= Sr, Ba, Ph)

Berdasarkan pada Tabel 4.2, urutan nilai energi celah pita dari yang
kecil ke yang terbesar adalah PbBisTi4sO15 < SrBisTisO15 < BaBisTi4O1s. Hal ini
menunjukkan semakin besar keelektronegatifan kation A mengakibatkan energi
celah pita kecil (Ba: 0,9; Sr: 1,0; Pb: 1,8). Hur, dkk (2006) melaporkan bahwa
semakin elektronegatif kation A maka akan menurunkan densitas elektron
sehingga ikatan melemah dan energi celah pita menurun. Dalam penelitian
tersebut juga dilaporkan bahwa kation A yang lebih besar mengakibatkan
penerunan energi celah pita (efek sterik). Berdasarkan hal tersebut menunjukkan

efek induksi dalam penelitian ini lebih berpengaruh daripada efek kesterikan.
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Penelitian terdahulu menyebutkan nilai energi celah pita SrBisTisO15 adalah 3,0
eV. Adanya fasa sekunder pada sintesis SrBisTi4O1s5 telah sedikit mempengaruhi
energi celah pita sehingga didapat nilainya 3,17 eV. Sedangkan nilai energi celah
pita PbBisTi4015 dan BaBisTisO15 secara berurutan adalah 3,02 dan 3,20 eV. Hal
ini berarti adanya fasa sekunder pada kedua senyawa tersebut tidak
mempengaruhi nilai energi celah pita dikarenakan komposisi fasa sekunder yang

kecil (Tu, dkk., 2019; Qi, dkk., 2019; Kim, dkk., 2006).

45. Uji Fotokatalis ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) menggunakan
Spektroskopi UV-Vis

4.5.1. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum Metilen Biru

Penentuan panjang gelombang maksimum larutan metilen biru
dilakukan untuk mengetahui absorbansi maksimum larutan tersebut. Spektrum
dari metilen biru ditampilkan pada Gambar 4.6. Hasil tersebut menunjukkan
bahwa panjang gelombang maksimum dari metilen biru adalah 664,1 nm, hasil
serupa telah dilaporkan pada penelitian-penelitian sebelumnya (Khudair, dkk.,
2020). Data ini kemudian akan dijadikan acuan dalam proses pengukuran

pengkuran selanjutnya.

4.5.2. Pembuatan Kurva Standar Larutan Metilen Biru

Pembuatan kurva standar metilen biru bertujuan untuk menentukan
konsentrasi terukur metilen biru dalam pengujian aktivitas fotodegradasi. Kurva
baku dari metilen biru dibuat pada konsentrasi 1-8 ppm dan pada panjang

gelombang 664,1 nm. Kurva yang dihasilkan dari hubungan antara konsentrasi
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(sumbu x) dan absorbansi (sumbu y) ditampilkan pada Gambar 4.7. Hasil kurva
didapat persamaan regresi liniernya adalah y = 0,1997x + 0,0187 dengan nilai R?
=0,9988. Data koefisien koreksi (R?) menunjukkan Kkelinieran yang tinggi
absrobansi dan konsentrasi dikarenakan nilainya mendekati 1, sehingga penentuan

konsentrasi terukur metilen biru akan memiliki akurasi data yang tinggi.

45.3. Pengujian Aktivitas Fotokatalitik ABisTisO1s (A= Sr, Ba, Pb) dalam
Mendegradasi Metilen Biru

45.3.1. Uji Kestabilan Larutan Metilen Biru

Sebelum uji aktivitas fotokatakalitik senyawa ABisTi4O15 (A= Sr, Ba,
Pb) dalam mendegradasi larutan metilen biru, terlebih dahulu dilakukan uji
kestabilan metilen biru 4 ppm pada kondisi gelap (tanpa sinar UV) dan pada
kondisi terang dengan radiasi sinar UV dalam waktu 0-120 menit dengan interval
30 menit. Hal ini bertujuan untuk menentukan apakah terjadi proses degradasi
oleh radiasi sinar UV tanpa adanya material fotokatalis ABisTisO1s5 (A= Sr, Ba,
Pb). Spektrum metilen biru ditampilkan pada Gambar 4.8. dan menunjukkan tidak
ada penurunan absorbansi yang signifikan pada rentang waktu 0-120 menit dalam
kondisi gelap ataupun kondisi terediasi sinar UV. Lebih jelasnya konsentrasi
metilen biru ditampilkan pada Gambar 4.9. dan terlihat tidak ada perbedaan yang
signifikan. Hal ini menunjukkan senyawa metilen biru stabil pada rentang waktu
tersebut sehingga uji fotodegradasi menggunakan fotokatalis ABisTisO1s (A= Sr,

Ba, Pb) akan dilakukan pada rentang waktu tersebut.
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4.5.3.2. Uji Adsorpsi-Desorpsi ABisTisO1s (A= Sr, Ba, Pb)

Uji adsorpsi-desorpsi fotokatalis ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) dilakukan
pada waktu O dan 30 menit yang bertujuan untuk menentukan adanya
kemungkinan senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) mempunyai kemampuan
adsorpsi terhadap metilen biru. Hasil adsoprsi-desorpsi menunjukkan adanya
kemungkinan terjadi proses adsorpsi tetapi tidak terlalu signifikan. Senyawa
SrBisTisO15, BaBisTi4O1s, PbBisTi4O15 secara berturut-turut memiliki presentase

adsorpsi sebesar 8,7; 6,64; dan 8,28%.

45.3.3. Uji Degradasi ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) terhadap Larutan
Metilen Biru

Uji aktivitas fotodegradasi material fotokatalis ABisTi4O15 (A= Sr, Ba,
Pb) dilakukan dengan menggunakan fotokatalis ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb)
sebanyak 0,1 gram yang ditambahkan dalam larutan metilen biru 4 ppm. Uji
degradasi dilakukan dibawah radiasi sinar UV selama rentang waktu 0-120 menit
dengan interval 30 menit. Metilen biru hasil degradasi kemudian diukur
absorbansinya dan diolah menggunakan persamaan kurva standar untuk
mendapatkan konsentrasinya. Konsentrasi metilen biru setelah proses degaradasi
oleh beberapa material fotokatalis ditampilkan pada Gambar 4.10. dan kemudian

dirangkum pada Tabel 4.3.

Berdasarkan data Tabel 1., menunjukkan konsenstrasi metilen biru
yang didegradasi oleh ABIisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) menurun seiring dengan

bertambahnya waktu degradasi. SrBisTisO15s mampu mendegradasi metilen biru
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sampai 1,41 ppm dalam 120 menit (47,8%), sedangkan ABisTi4sO15 (A= Pb, Ba)
berturut-turut mampu mendegradasi sampai 1,6 ppm (46,64%) dan 1,02 ppm
(30,34%). Hal ini menunjukkan waktu degradasi yang lama menghasilkan
aktivitas fotodegradasi yang lebih baik. Aktivitas fotodegradasi PbBisTi4O15 lebih
baik dibandingkan BaBisTisO1s. Hal ini menunjukkan adanya indikasi bahwa
energi celah pita yang kecil memiliki aktivitas fotodegradasi yang lebih baik.
Pengotor yang muncul pada sintesis PbBisTisO15 dan BaBisTisO15 tidak
mempengaruhi aktivitas fotodegradasi dikarenakan nilai energi celah pita nya
masih masuk dalam range senyawa tersebut. SrBisTi4sO15 dengan energi celah pita
yang lebih besar daripada PbBi4Ti4O1s memiliki aktivitas fotodegradasi yang lebih
baik dibanding PbBisTisO1s, hal ini disebabkan ukuran partikel dari senyawa
SrBisTisO1s lebih kecil dari PbBisTisO15 sehingga memiliki luas permukaan yang
lebih besar.

Kinetika degradasi metilen biru oleh material ABisTisO15 (A= Sr, Ba,
Pb) dikaji menggunakan laju reaksi pseudo orde pertama sesuai persamaan 4.6

Langmuir-Hinshelwood (Mohaghegh, dkk., 2014).

dengan C, adalah konsentrasi awal metilen biru, C adalah konsentrasi sisa metilen
biru pada saat waktu degradasi t menit, dan k adalah konstanta laju reaksi. Plot
laju reaksi pseudo orde pertama kinetika degradasi metilen biru ditampilkan pada

Gambar 4.11.
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Hasil plotting didapat nilai R? masing-masing senyawa ABisTisO15 (A=

Sr, Pb, Ba) adalah 0,9712; 0,9667; 0,9425. Hal ini menunjukkan kesesuaian data
dengan regresi linier nya adalah sebesar 97,12; 96,67; dan 94,25%, sehingga
reaksi degradasi metilen biru tersebut dapat diasumsikan sebagai reaksi orde
pertama. Nilai konstanta laju reaksi (k) didapat dari slope yang masing-masing
nilainya adalah 0,0049; 0,00567; dan 0,00294 menit?. Makna dari kinetika
degradasi pseudo orde pertama tersebut adalah laju reaksi dari proses degradasi

dipengaruhi oleh konsentrasi satu reaktan berpangkat satu.

4.6. Dialog Hasil Penelitian dalam Perspektif Islam

Zaman yang semakin maju dan berkembang tanpa disadari
menimbulkan berbagai dampak negatif. Seperti perkembangan pesat
industrialisasi tekstil menghasilkan limbah zat warna yang dapat merusak biota
lingkungan perairan. Berbagai kerusakan akibat perbuatan manusia yang tidak

bertanggung jawab telah termaktub dalam al-Quran surat ar-Rum ayat 41:

. ~ ° °
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Artinya : “Telah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena
perbuatan tangan manusia; Allah menghendaki agar mereka
merasakan sebagian dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka
kembali (ke jalan yang benar).”

Kata “zhahara” berarti terjadinya sesuatu di muka bumi, sehingga nampak terang
dan jelas. Lafadz “al fasad” menurut al-Ashfahani merujuk pada kerusakan apa

saja, yang diakibatkan karena keluarnya sesuatu dari keseimbangan, baik sedikit
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atau banyak. Ulama kontemporer memahami al fasad dengan kerusakan
lingkungan, karena lafadznya dikaitkan dengan darat dan laut (Shihab, 2002).

Etika islam dalam penggunaan sesuatu telah diatur dengan sedemikian
rupa oleh Allah SWT. Dalam berkehidupan, umat islam dilarang untuk bersikap

boros atau berlebihan. Allah berfirman dalam al-A’raf ayat 31.

¥
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Artinya : “Wahai anak cucu Adam! Pakailah pakaianmu yang bagus pada setiap

(memasuki) masjid, makan dan minumlah, tetapi jangan berlebihan.

Sungguh, Allah tidak menyukai orang yang berlebih-lebihan.). ”

Berdasarkan ayat diatas secara dhahir larangan untuk berbuat israf
(berlebihan) disandarkan pada sesuatu yang dimakan dan diminum. Namun jika
melihat dari asbabun nuzul nya larangan israf tidak terbatas dalam hal makan,
Ibnu Juraij mengikuti pendapat dari Atha’ bahwa larangan untuk perilaku
berlebihan yang dimaksudkan adalah dalam segala hal, laranagn penggunaan
pewarna tekstil secara berlebihan tanpa melihat kondisi alam. Zaman yang
semakin maju harus diiringi oleh pemikiran yang maju terhadap kondisi alam,
sehingga keseimbangan alam dapat terjaga (Katsir, 2019).

Sintesis fotokatalis ABi4sTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) merupakan salah satu
upaya manusia dalam menjaga lingkungan dari segala kerusakan seperti
pencemaran lingkungan perairan. Manusia diperintahkan untuk merawat dan tidak
membuat kerusakan di Bumi. Sebagaimana firman Allah SWT dalam al-Quran
surat al A’raf ayat 56:
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Artinya : “Dan janganlah kamu berbuat kerusakan di bumi setelah (diciptakan)
dengan baik. Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh

harap. Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat kepada orang yang
berbuat kebaikan..”

Ayat tersebut menegaskan Allah melarang manusia untuk berbuat kerusakan di
muka bumi yang telah dijadikan baik oleh Allah. Hal ini berkaitan dengan etika
manusia terhadap bumi yang ditempatinya untuk tidak berbuat kedzaliman,
merusak kelestarian lingkungan, dan mengekploitasi sumber daya alam secara
berlebihan. Manusia diperintahkan untuk berbuat baik karena rahmat Allah dekat
kepada orang-orang yang berbuat baik. Perbuatan baik yang berkaitan dengan
alam meliputi merawat dan melestarikan lingkungan (Shihab, 2002).

Penelitian menunjukkan bahwa ABi4Ti4O15 (A= Sr, Ba, Pb) mampu
mendegradasi metilen biru yang merupakan salah satu limbah industri yang
mencemari dan sulit terurai. Penelitian tersebut merupakan suatu bentuk tindakan
manusia sebagai khalifah di bumi yang ditugaskan untuk menjaga, memelihara,
dan mengelola bumi sebagaimana firman Allah surat al-Bagoroh ayat 30. Hal
tersebut juga tak terlepas dari petunjuk Allah dalam al-Quran surat as-Shadd ayat
27 tentang adanya hikmah di setiap penciptaan Allah SWT dan tidak ada satupun

yang sia-sia.

155" 53l 255 1558 3 2B Al St di g a3l ez Wils
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Artinya : “Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada di
antara keduanya dengan sia-sia. Itu anggapan orang-orang kafir, maka
celakalah orang-orang yang kafir itu karena mereka akan masuk
neraka.”
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Berdasarkan tafsir kemenag RI (2016), Allah menjelaskan bahwa Dia
menjadikan langit, bumi, dan makhluk apa saja yang berada di antaranya, tidak
sia-sia. Langit dengan segala bintang yang menghiasi, matahari yang
memancarkan sinarnya di waktu siang, dan bulan yang menampakkan bentuknya
yang berubah-ubah dari malam ke malam, sangat bermanfaat bagi manusia.
Begitu juga bumi dengan segala isinya, baik yang tampak di permukaan ataupun
yang tersimpan dalam perutnya, sangat besar artinya bagi kehidupan manusia.
Semua itu diciptakan Allah atas kekuasaan dan kehendak-Nya sebagai rahmat
yang tak ternilai harganya. Salah satu pemanfaatan ciptaan-Nya adalah melakukan
sintesis senyawa material fotokatalis ABi4TisO15 (A= Sr, Ba, Pb) yang digunakan
untuk mendegradasi limbah zat warna. Dalam pengaplikasiannya, matahari bisa
dimanfaatkan sebagai sumber foton/energi untuk aktivitas fotodegradasi limbah
zat warna. Hal ini menunjukkan betapa banyak nya hikmah dan pelajaran yang

bisa didapat dari semua ciptaan Allah SWT.



BAB V

PENUTUP

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dapat diambil kesimpulan adalah sebagai
berikut:
1. Senyawa ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb) berhasil disintesis menggunakan meode

5.2.

lelehan garam NaCIl/KCI, namun ditemukan beberapa pengotor, yaitu
BisTisO12, BaTiOsz dan Bi,Ti.O7, Mikrograf SEM menunjukkan senyawa
ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb) memiliki morfologi khas plate-like, dan terdapat
banyak agglomerat pada senyawa SrBisTisO1s. Hasil UV-Vis DRS
menunjukkan bahwa energi celah pita senyawa ABisTisO15 (A= Sr, Ba, Pb)
secara berurutan adalah 3,05; 3,16; dan 2,94 eV

Hasil uji fotodegradasi menunjukkan bahwa dalam 120 menit SrBisTisO1s
mampu mendegradasi metilen biru sampai 1,41 ppm (47,8%) dari konsentrasi
awal 2,95 ppm; sedangkan BaBisTi4sO15 dan PbBisTisO15 masing-masing
adalah 1,6 (46,64%) dan 1,02 ppm (30,34%) dari konsentrasi awal 3,43 dan
3,46 ppm. Uji kinetika degradasi oleh ABisTisO15 (A= Sr, Pb, Ba) memiliki

kesesuaian regresi linier secara berurutan adalah 97,12; 96,67; dan 94,25%.

Saran

Penelitian ini perlu dilakukan pengembangan lebih lanjut seperti

melakukan uji menggunakan spektroskopi fotoluminesensi untuk mengetahui laju

rekombinan material fotokatalis.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir

1. Preparasi bahan dan pemanasan Awal

ACOs (A= Sr, Ba), PhO, Biz0s, dan TiO2

- Dihomogenkan dengan mortar agate selama satu jam

- Dipanaskan pada suhu 700 °C selama 8 jam

Hasil

2. Sintesis ABisTi4015 dengan metode lelehan garam

Sampel dan garam dengan perbandingan mol 1:7

- Dihomogenkan dengan mortar agate selama satu jam dan
ditambahkan aseton selama penghomogenan

- Dikalsinasi pada suhu 850 °C selama 8 jam

- Dikeluarkan sampel dari tanur

- Diletakkan diatas kertas saring dalam corong Buchner
- Dicuci dengan air panas berulang kali

- Dilakukan pengecekan garam NaCl-KCI dengan diteteskan larutan
AgNOs kedalam filtrat

- Dikeringkan menggunakan oven pada suhu 1100]C selama 24 jam

Hasil

3. Karakterisasi dan analisis ABi4Ti4O015s menggunakan Instrumen XRD

Sampel

- Diletakkan dalam sample holder
- Dianalisa pada rentang 20(°) = 10-90

- Dilakukan analisa dengan dibandingkan dengan standar JCPDS

Hasil
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4. Karakterisasi dan analisis ABisTi401s menggunakan Instrumen SEM

Sampel

- Diletakkan dalam sample holder
- Dianalisa dengan rentang perbesaran 3.000-20.000 kali

- Diolah data gambar dengan software image-J

Hasil

5. Karakterisasi dan analisis ABisTi2O15s menggunakan UV-Vis DRS

Sampel

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

- Dianalisa menggunakan persamaan Kubelka-Munk

Hasil

6. Uji aktivitas fotokatalitik
a. Pembuatan larutan induk Metilen Biru 100 ppm

10 mg MB
- Dilarutkan dengan aquades dalam labu ukur 100 ml

- Disimpan dalam reaktor fotokatalis.

Hasil

b. Penentuan panjang gelombang maksimum Metilen Biru
10 mL MB 10 ppm

- Diukur serapannya pada panjang gelombang 400-800 nm dengan
spektrofotometer UV-Vis.

Hasil




C.

Pembuatan kurva standar untuk Spektroskopi UV-Vis

10 mL MB dengan konsentrasi 1-10 ppm dengan rentang 1 ppm

Disiapkan 10 mL larutan

57

Diukur absorbansinya dengan spektroskopi UV-Vis pada panjang

gelombang maksimum

Hasil

d. Penentuan waktu kestabilan metilen biru

Metilen biru 10 ppm

Dicek pH dengan indikator pH universal

Diukur absorbansinya pada menit ke-0, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70,

80, 90 dengan spektroskopi UV-Vis pada panjang gelombang
maksimum

Dicek pH larutan dengan indikator universal

Hasi

€.

Pengukuran konsentrasi larutan kontrol metilen biru

Metilen biru 10 ppm

Dimasukkan sebanyak 100 mL dalam erlenmeyer

Diletakkan dalam ruangan gelap selama 30 dan 60 menit

Diukur absorbansi larutan dengan spektroskopi UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum
Dicek pH larutan dengan indikator universal

Dilakukan perlakuan sama untuk larutan kontrol ke-2 yaitu dengan
penyinaran sinar UV selama 30 dan 60 menit

Hasil
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f. Pengujian aktivitas fotokatalis pada Metilen Biru dengan Reaktor
Fotokatalitik

10 mL MB 10 ppm + 0,1 gram serbuk ABisTi1O15

Dimasukkan gelas kimia 250 mL
- Diaduk dengan stirrer selama 30 menit dalam ruang gelap

- Diradiasi dibawah sinar UV selam 30 menit
- Disentrifugasi untuk memisahkan larutan dan katalis

- Diukur absorbansi larutan dengan spektroskopi UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum

- Dicek pH larutan dengan indikator universal

Hasil
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Lampiran 2. Perhitungan
Reaksi keseluruhan adalah :
2 Bi2O3 + 4 TiO2 + SrCOs — SrBisTisO15 + CO2
2 Bi,O3 + 4 TiO2 + BaCO3 — BaBisTi4O15+ CO2
2 Bi2O3 + 4 TiO2 + PbO — PbBisTi4015
Keterangan:
Massa target 4 gram

Perbandingan mol garam NaCl:KCl adalah 1:1
Perbandingan mol ABisTi4O15 (A= Sr, Ba, Pb): mol garam adalah 1:7

1. Senyawa SrBisTisO1s
2 Bi2O3 + 4 TiO2 + SrCO3 — SrBisTisO15 + CO2

TMassa

Mr

n SI’Bi4Ti4015 =

= 1355,D§D§?1g1',“1no:: 0,002214 mol
Massa Bi2O3 = Mr x n Bi2O3

= 465,959 gr/mol x 0,004428 mol = 2,06326 gr
Massa TiO- = Mr x n TiO2

= 79,8658 gr/mol x 0,008856 mol = 0,70729 gr
Massa SrCOs = Mr x n SrCO3
= 147,6289 gr/mol x 0,002214 mol = 0,32685 gr

Massa NaCl =7 xn SrBisTi4O15 X Mr NaCl
=7 x0,002214 mol x 58,4427 gr/mol = 0,90574 gr
Massa KCI =7 xn SrBisTizO15 x Mr KCI

=7 x0,002214 mol x 74,5513 gr/mol = 1,15539 gr

2. Senyawa BaBisTi4O1s
2 BioO3 + 4 TiO, + BaCO3 —+ BaBisTi4sO15+ CO2

massa

n BaBi4Ti4015 =

= o ___=0,0021356 mol

1404,7076 gr/mol
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Massa Bi»O3 = Mr x n Bi»O3
= 465,959 gr/mol x 0,0042712 mol = 1,9902 gr
Massa TiO; =MrxnTiO;

= 79,8659 gr/mol x 0,0085424 mol = 0,68224 gr
Massa BaCOz = Mr xn BaCO3
=197,3359 gr/mol x 0,0021356 mol = 0,4214 gr

Massa NaCl =7 X n BaBisTi4015 X Mr NaCl
=7 x0,0021356 mol x 58,4427 gr/mol = 0,87367 gr
Massa KCI =7 x n BaBisTi4sO15 x Mr KCI

=7 x0,0021356 mol x 74,5513 gr/mol = 1,11448 gr

. Senyawa PbBisTisO15
2 Bi2O3 + 4 TiO2 + PbO — PbBisTisO15

TMassa

n PbBi4Ti4015 =

= 14?4,5:D§;~;m:: 0,00203447 mol
Massa Bi2O3 = Mr x n Bi2O3

= 465,959 gr/mol x 0,00406894 mol = 1,89595 gr
Massa TiO- = Mr xnTiO2

= 79,8658 gr/mol x 0,00813788 mol = 0,64993 gr
Massa PbO = Mr xnPbO

=223,1994 gr/mol x 0,00203447 mol = 0,45409 gr
Massa NaCl =7 x n PbBisTisO15x Mr NaCl

=7 x0,00203447 mol x 58,4427 gr/mol = 0,83229 gr
Massa KCI =7 x n PbBisTisO15 X Mr KCI

=7 x0,00203447 mol x 74,5513 gr/mol = 1,06170 gr



L.2.2 Konsentrasi Akhir Metilen Biru

Persamaan:
y=0,1997x + 0,0187
R?=0,9988

SrBisTizO15

Pada t= 0 menit,
Absorbansi = 0,608

0,608 =0,1997x + 0,0187
_ 0.5893 _ 2,95 ppm

~ 0,997

Pada t= 30 menit,
Absorbansi = 0,492

0,492 =0,1997x + 0,0187
_ 04733 _ 2,37 ppm

~ 0,997

Pada t= 60 menit,
Absorbansi = 0,415

0,415 =0,1997x +0,0187
_ 03963 _ 1,98 ppm

~ 0,1997

Pada t= 90 menit,
Absorbansi = 0,350

0,350 =0,1997x + 0,0187

_ 03313

X =
0.1997

= 1,66 ppm

Pada t= 120 menit,
Absorbansi = 0,327

0,327 =0,1997x + 0,0187

_ 03083
0,197

X =1,54 ppm

PbBisTisO15

Pada t= 0 menit,
Absorbansi = 0,704
0,704 =0,1997x + 0,0187

X _ 0.6853 _ 3,43 ppm

" 0,1997

Pada t= 30 menit,
Absorbansi = 0,641

0,641 =0,1997x + 0,0187
X _ 0.6223 _ 3,11 ppm

~ 0,1997

Pada t= 60 menit,
Absorbansi = 0,564

0,564 =0,1997x + 0,0187
0.,5453
X = =2,73 ppm

"~ 0,1997

Pada t= 90 menit,
Absorbansi = 0,4763

0,4763 = 0,1997x + 0,0187
04763
X = = 2,38 ppm

~ 0,1997

Pada t= 120 menit,
Absorbansi = 0,384

0,384 =0,1997x + 0,0187
0.,3653
X = =1,83 ppm

0,1997
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BaBisTisO15

Pada t= 0 menit,
Absorbansi = 0,711

0,711 =0,1997x + 0,0187
X _ 06923 _ 3,46 ppm

~ 0,1997

Pada t= 30 menit,
Absorbansi = 0,637

0,637 =0,1997x + 0,0187

X = 2188 3,09 ppm

~ 0,997

Pada t= 60 menit,
Absorbansi = 0,622

0,622 =0,1997x + 0,0187
X _ 06033 _ 3,02 ppm

~ 0,1997

L.2.3 Kinetika Degradasi
SrBisTisO1s

Diket: to= 2,95
Pada t= 30 menit,
Konsentrasi (c) = 2,37 ppm

In2,95—-1n 2,37 =kt
1,081 - 0,862 =kt
0,219 =kt
Diket: to= 2,95

Pada t= 60 menit,
Konsentrasi (c) = 1,98 ppm

In2,95—-1n1,98 =kt
1,081 — 0,683 =kt
0,398 =kt
Diket: to= 2,95

Pada t= 90 menit,
Konsentrasi (c) = 1,66 ppm

Pada t= 90 menit,
Absorbansi = 0,547

0,547 =0,1997x + 0,0187
X _ 05283 _ 2,64 ppm

0,1997

Pada t= 120 menit,
Absorbansi = 0,504

0,501 =0,1997x +0,0187
_ 04823 _ 241 ppm

~ 0,1997

PbBisTi4O15

Diket: to= 3,43

Pada t= 30 menit,
Konsentrasi (c) = 3,11 ppm

In3,43—-1n 3,11 =kt
1,232 -1,134 = kt
0,098 =kt
Diket: to= 3,43

Pada t= 60 menit,
Konsentrasi () = 2,73 ppm

In3,43—-1n 2,73 =kt
1,232 -1,004 =kt
0,228 = kt
Diket: to = 3,43

Pada t= 90 menit,
Konsentrasi (c) = 2,38 ppm
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In2,95—-1n 1,66 =kt
1,081 — 0,506 =kt
0,575 =kt
Diket: to= 2,95

Pada t= 120 menit,
Konsentrasi (c) = 1,54 ppm

In2,95—-1n 1,54 =kt
1,081 -0,431 =kt
0,65 =kt

Didapat persamaan

y = 0,0049x + 0,093
R2=10,9712
k = 0,0049 menit?

BaBisTisO015

Diket: to= 3,46
Pada t= 30 menit,
Konsentrasi (c) = 3,09 ppm

In 3,46 — In 3,09 =kt
1,241 -1,128 =kt
0,113 =kt
Diket: to = 3,46

Pada t= 60 menit,
Konsentrasi (c) = 3,02 ppm

In 3,46 — In 3,02 =kt
1,241 -1,105 = kt
0,136 =kt
Diket: to = 3,46

Pada t= 90 menit,
Konsentrasi (c) = 2,64 ppm

In 3,46 — In 2,64 =kt
1,241 - 0,970 =kt
0,271 =kt
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In3,43-1n 2,38 = kt
1,232 - 0,867 =kt
0,365 = kt
Diket: to= 3,43

Pada t= 120 menit,
Konsentrasi (c) = 1,83 ppm

In3,43-1n1,83 = kt
1,232 - 0,604 =kt
0,628 = kt

Didapat persamaan

y = 0,0058x + 0,102
R2=0,9667
k = 0,0058 menit?

Diket: to = 3,46
Pada t= 120 menit,
Konsentrasi (c) = 2,41 ppm

In 3,46 —In 2,41 =kt
1,241 - 0,879 =kt
0,362 = kt

Didapat persamaan

y = 0,00294x + 0,00000000386
R2=0,9425
k = 0,00294 menit?



Lampiran 3. Hasil karakterisasi menggunakan XRD

Tabel L.3.1 Puncak-puncak XRD SrBisTisO15
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Pos. [°2Th.] d-spacing [A] FWHM Left Height [cts]
[°2Th.]

16.38(5) 5.408(15) 0.62(7) 258(46)
21.64(2) 4.104(4) 0.200(17) 645(73)
23.277(12) 3.818(2) 0.261(11) 1916(126)
27.02(6) 3.297(7) 0.45(7) 163(37)
30.116(6) 2.9650(6) 0.224(10) 9239(277)
32.49(3) 2.754(3) 0.46(9) 916(87)
32.925(9) 2.7182(7) 0.296(15) 3750(177)
37.09(3) 2.4220(17) 0.32(4) 240(45)
38.485(10) 2.3373(6) 0.35(4) 438(60)
39.756(13) 2.2655(7) 0.249(12) 2227(136)
44.21(4) 2.0469(18) 0.25(9) 205(41)
46.42(2) 1.9545(8) 0.25(7) 254(46)
46.90(3) 1.9358(12) 0.43(11) 486(64)
47.258(9) 1.9218(3) 0.204(13) 2178(135)
47.91(3) 1.8973(12) 0.58(7) 310(51)
51.581(9) 1.7705(3) 0.42(3) 634(73)
52.35(3) 1.7462(9) 0.75(8) 314(51)
53.27(2) 1.7181(6) 0.46(5) 265(47)
57.169(13) 1.6100(3) 0.323(17) 2555(146)
62.59(3) 1.4829(6) 0.46(4) 345(54)
64.41(3) 1.4453(5) 0.48(7) 116(31)
66.64(4) 1.4023(8) 0.22(11) 79(26)

Tabel L.3.2 Puncak-puncak XRD PbBisTi4O1s

Pos. [°2Th.] d-spacing [A] FWHM Left Height [cts]
[°2Th.]
17.225(15) 5.144(5) 0.36(2) 804(82)
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21.491(8) 4.1314(15) 0.159(6) 1785(122)
23.196(8) 3.8315(14) 0.167(7) 3616(174)
27.66(4) 3.223(4) 0.14(6) 597(71)
30.308(4) 2.9467(4) 0.188(3) 16548(371)
32.847(5) 2.7245(4) 0.229(4) 5851(221)
33.231(15) 2.6938(12) 0.10(5) 235(44)
37.371(10) 2.4043(6) 0.30(3) 338(53)
39.602(10) 2.2739(5) 0.216(16) 3529(172)
43.809(14) 2.0648(6) 0.248(17) 612(71)
47.207(4) 1.92379(14) 0.159(4) 4281(189)
48.086(6) 1.8907(2) 0.379(14) 831(83)
50.584(10) 1.8030(3) 0.20(3) 284(49)
52.137(4) 1.75288(12) 0.466(10) 1433(109)
53.122(7) 1.7227(2) 0.386(19) 498(64)
55.82(6) 1.6457(16) 0.39(5) 215(42)
57.064(5) 1.61269(14) 0.098(16) 2142(134)
57.235(7) 1.60826(19) 0.23(3) 3071(160)
61.06(2) 1.5164(5) 0.26(6) 148(35)
63.013(7) 1.47399(14) 0.398(18) 637(73)
63.74(2) 1.4590(5) 0.21(6) 100(29)
65.648(15) 1.4211(3) 0.49(6) 213(42)
66.313(14) 1.4084(3) 0.33(4) 265(47)
68.877(10) 1.36211(18) 0.55(4) 348(54)
69.643(10) 1.34898(16) 0.28(3) 369(55)
Tabel L.3.3 Puncak-puncak XRD BaBisTi4O15
Pos. [°2Th.] d-spacing [A] FWHM Left Height [cts]
[°2Th.]
12.717(11) 6.955(6) 0.18(5) 260(47)
17.032(10) 5.202(3) 0.206(13) 1347(106)
21.287(6) 4.1706(12) 0.141(12) 1312(105)
23.141(7) 3.8404(12) 0.143(7) 3457(170)



27.522(6)
30.141(2)
31.542(18)
32.783(5)
33.112(9)
34.39(6)
35.30(8)
37.22(3)
38.871(8)
39.420(7)
39.95(2)
43.55(6)
47.092(4)
47.671(10)
48.27(2)
50.445(16)
51.766(7)
52.194(10)
53.035(9)
55.343(16)
56.856(4)
56.995(6)
59.63(3)
60.467(18)
62.650(5)
65.02(3)
65.94(3)

68.823(14)

3.2383(7)
2.9626(2)
2.8342(16)
2.7296(4)
2.7033(7)
2.606(5)
2.541(6)
2.4137(18)
2.3150(4)
2.2840(4)
2.2548(11)
2.076(3)
1.92821(14)
1.9062(4)
1.8838(8)
1.8076(5)
1.7646(2)
1.7511(3)
1.7253(3)
1.6587(4)
1.61809(10)
1.61447(16)
1.5492(7)
1.5298(4)
1.48164(12)
1.4333(5)
1.4156(6)
1.3630(2)

0.214(18)
0.123(2)
0.22(2)
0.195(4)
0.07(2)
0.29(9)
0.21(6)
0.18(3)
0.207(11)
0.193(7)
0.24(6)
0.57(5)
0.130(4)
0.147(14)
0.28(5)
0.125(18)
0.195(9)
0.15(3)
0.29(2)
0.21(5)
0.088(9)
0.209(18)
0.33(6)
0.20(3)
0.183(19)
0.31(3)
0.34(5)
0.80(4)

636(73)
21207(420)
389(57)
5911(222)
316(51)
172(38)
146(35)
494(64)
1227(101)
2848(154)
170(38)
235(44)
4413(192)
1004(91)
273(48)
393(57)
2083(132)
351(54)
393(57)
301(50)
2032(130)
2778(152)
139(34)
188(40)
851(84)
371(56)
211(42)

297(50)



