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ABSTRAK

Hasanah, Imroatul. 2022. Sintesis Material SrBisTisO1s terdoping Nd dengan
Metode Lelehan Garam NaCl-KCI. Skripsi. Jurusan Kimia, Fakultas
Sains dan Teknologi, Universitas Islam Maulana Malik Ibrahim Malang.
Pembimbing I: Dr. Anton Prasetyo, M.Si; Pembimbing Il: Dr. Hij.
Akyunul Jannah, S.Si, M.P.

Kata Kunci: SrBisTisO1s fotokatalis, metode lelehan garam, dopan Nd

Senyawa feroelektrik SrBisTisO15 merupakan senyawa golongan Aurivillius lapis
empat yang memiliki potensi aktivitas fotokatalis yang baik dengan energi celah pita 3,0
eV. Namun energi celah pita tersebut hanya mampu bekerja pada sinar UV dan salah satu
usaha untuk menurunkan energi celah pitanya adalah dengan melalukan pendopingan
dengan logam tanah jarang. Dalam penelitian ini dilakukan sintesis SrBisTisO1s terdoping
Nd3* (SrBisxNdyTisO15 (x=0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)) dengan menggunakan metode lelehan
garam NaCl-KCI pada suhu 720, dan 750 °C. Sampel hasil sintesis dikarakterisasi dan
dianalisa menggunakan teknik difraksi sinar-X (XRD) untuk mengetahui struktur kristal
yang terbentuk. Instrumen scanning electron microscopy-energy dispersive spectroscopy
(SEM-EDS) untuk mengetahui morfologi dan komposisi unsur senyawa. Energi celah pita
senyawa SrBisTisO15 diukur dengan menggunakan spektroskopi UV-Vis DRS. Data
difraktogram menunjukkan bahwa senyawa SrBisxNdxTisO1s berhasil disintesis dan
ditemukan fasa pengotor BisTisO12, SrTiOs, dan TiO, pada setiap sampel serta Bi»O3 pada
x=0,2. Data SEM-EDS menunjukkan partikel berbentuk plate-like dan ditemukan
aglomerasi yang berkurang dengan bertambahnya doping dengan unsur penyusun yaitu Sr,
Bi, Ti, O dan Nd. Hasil perhitungan dengan menggunakan persamaan Kubelka-Munk pada
spektra reflektan menunjukkan bahwa senyawa SrBisTi4O1s terdoping Nd3* mempunyai
energi celah pita di sekitar 2,6 eV.
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ABSTRACT

Hasanah, Imroatul. 2022. Synthesis of SrBisTi4O15 Doping Nd with NaCl-KClI
by Molten Salt Method. Thesis. Chemistry Department, Science and
Technology Faculty, Universitas Islam Maulana Malik Ibrahim Malang.
Advisor I: Dr Anton Prasetyo, M.Si; Advisor I1: Dr. Hj. Akyunul Jannah,
S.Si, M.P.

Keywords: SrBisTisO1s photocatalyst, molten salt method, Nd doped

The ferroelectric compound SrBisTisO1s is a fourth-layer Aurivillius compound which has
good photocatalytic activity potential with a band gap energy of 3.0 eV. However, the band
gap energy is only able to work on UV light and one of the efforts to reduce the band gap
energy is by doping with rare earth metals. In this study, Nd** doped SrBi4Ti4015 (SrBia-
«NdxTi4O15 (x=0.05; 0.1; 0.15; and 0.2)) was synthesized using the molten method of NaCl-
KCl salt at a temperature of 720, and 750 °C. The synthesized samples were characterized
and analyzed using X-ray diffraction (XRD) techniques to determine the crystal structure
formed. Scanning electron microscopy-energy dispersive spectroscopy (SEM-EDS)
instrument to determine the morphology and elemental composition of compounds. The
band gap energy of the SrBisTisO1s compound was measured using DRS UV-Vis
spectroscopy. The diffractogram data showed that the compound SrBisxNdxTisO15 was
successfully synthesized and the impurity phases were BisTisO12, SrTiO3 and TiO; in each
sample and Bi»Os at x=0.2. SEM-EDS data showed that the particles were plate-like and
found agglomeration which decreased with increasing doping with the constituent
elements, namely Sr, Bi, Ti, O and Nd. The results of calculations using the Kubelka-Munk
equation on the reflectance spectra show that the Nd** doped SrBi,TisO15 compound has a
band gap energy of around 2.6 eV.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Senyawa berstruktur Aurivillius mempunyai rumus umum (Bi202)?* (Am-
1BmOsm+1)% di mana kation-A biasanya ditempati oleh logam Bi®*, L**, Sr?*, Ca?",
Na* dan lain-lain, sedangkan kation-B biasanya ditempati oleh logam W¢®*, Nb>*,
Ti** dan lain-lain. Material ini dilaporkan mempunyai beberapa sifat menarik yang
salah satunya adalah sifat fotokatalis sehingga bisa dimanfaatkan untuk pengolahan
limbah (Rajashekhar, dkk., 2020). Proses uji fotokatalis dilakukan dengan
mencampurkan larutan zat warna dengan material fotokatalis, kemudian disinari
dengan sinar UV lalu dilakukan pengadukan. Beberapa material Aurivillius yang
dilaporkan sebagai material fotokatalis di antaranya adalah (a) BisTizO12 dengan
energi celah pita sebesar 2,9 eV (Agustina, dkk., 2020), (b) PbBi-Nb.Og dengan
energi celah pita sebesar 2,88 eV, BiMOs (M = W dan Mo) dengan energi celah
pita masing-masing sebesar 2,8 dan 3,0 eV (Zhang, dkk., 2016), (c) SrBisTisO1s
dengan energi celah pita sebesar 3,0 eV (Tu, dkk., 2019).

SrBisTi4015 (SBT) adalah salah satu material Aurivillius lapis empat yang
dilaporkan memiliki potensi besar sebagai material fotokatalis karena sifat
ferroelektrik yang dimilikinya. Keberadaan polarisasi spontan dari material
ferroelektrik SBT dapat mendorong elektron bermuatan negatif dan lubang yang
bermuatan positif bergerak ke arah yang berlawanan sehingga laju rekombinasi
elektron-hole dapat ditekan secara signifikan, sehingga bisa meningkatkan aktivitas

fotokatalitiknya (Tu, dkk., 2019). SBT dilaporkan mempunyai energi celah pita



2
sebesar 3,0 eV (420 nm). Posisi pita konduksi dan pita valensi SBT telah dihitung
masing-masing adalah -1,15 dan 1,85 eV. Hal ini menunjukkan struktur pita energi
yang dimiliki SBT paling sesuai untuk reduksi CO; dibandingkan dengan material
lainnya (Tu, dkk., 2019).

Allah berfirman dalam al-Quran surah an-Nahl ayat 13

-

& 55D 5 95T e N S5
Artinya: “dan (Dia juga mengendalikan) apa yang Dia ciptakan untukmu di bumi
ini dengan berbagai jenis dan macam warnanya. Sungguh, pada yang
demikian itu benar-benar terdapat tanda (kebesaran Allah) bagi kaum
yang mengambil pelajaran ”.

Berdasarkan tafsir al-Misbah ayat ini menjelaskan bahwa Allah
mengendalikan segala yang diciptakan dengan berbagai jenis, warna dan
manfaatnya seperti tumbuhan, hewan, gunung, batu-batuan dan barang tambang.
Sesungguhnya pada nikmat tersebut terdapat tanda kebesaran Allah bagi mereka
yang memahami betapa besarnya nikmat yang telah diberikan dan mensyukuri
dengan memanfaatkannya sebagaimana mestinya (Shihab, 2002). Seperti halnya
dalam penelitian ini memanfaatkan senyawa SBT sebagai material fotokatalis dan
juga memanfaatkan cahaya matahari sebagai penggerak reaksi fotokatalis sehingga
dapat digunakan untuk pengolahan limbah. Namun energi celah pita yang cukup
besar membuat senyawa SBT tidak bisa memanfaatkan cahaya matahari.

Untuk memperluas fungsi kerja material fotokatalis SBT sehingga bisa
bekerja ke spektrum cahaya tampak adalah dengan melakukan pendopingan pada
senyawa SBT. Penambahan dopan tertentu pada senyawa SBT bertujuan untuk

memperkecil energi celah pita dan menurunkan laju rekombinan elektron-hole

(Ramchiary, 2020). Beberapa logam yang telah digunakan untuk pendopingan



3
material fotokatalis Aurivillius adalah Fe3*, La®", Cr¥*, Zn?*, dan Nd*" (Liu dkk.,
2017). Di antara beberapa dopan, logam tanah jarang adalah salah satu logam yang
menarik untuk menghasilkan aktivitas cahaya tampak. Saboor, dkk. (2019) telah
mensintesis ZnO yang didoping logam Nd*" menunjukkan adanya pengurangan
energi celah pita menjadi 2,65 eV. SrTiOs terdoping Nd** yang disintesis oleh
Zheng, dkk. (2013) menunjukkan peningkatan aktivitas fotokatalitik seiring
bertambahnya konsentarsi dopan Nd**. Liu, dkk. (2016) juga melaporkan bahwa
doping Nd** pada TiO, dapat menyebabkan penurunan laju rekombinasi elektron-
hole. Penggunaan jumlah doping pada material fotokatalis dapat mempengaruhi
aktivitas fotokatalis karena semakin banyak konsentrasi doping yang digunakan
akan cenderung membentuk pusat rekombinasi elektron-hole dan dimungkinkan
dapat mengubabh struktur kristal yang terbentuk. Seperti yang telah dilaporkan oleh
Pratiwi ,dkk., (2020) sintesis TiO, dengan variasi doping (Fe = 0,25, 0,125, 0,05
%) menunjukkan aktivitas fotokatalisnya meningkat hingga konsetrasi 0,125 yaitu
mampu mendegradasi 25,605 % rhodamin B selama 180 menit. Akan tetapi
aktivitas fotokatalisnya berkurang ketika jumlah doping ditingkatkan.

Faktor lain yang dapat mempengaruhi Kinerja aktivitas fotokatalitik adalah
morfologi. Struktur permukaan/morfologi fotokatalis memiliki peran pentingnya
dalam mengendalikan efisiensi fotokatalisis. Robinson, dkk. (2020) melaporkan
BisFeosNb1509 yang disintesis menggunakan metode solid state reaction (SSR)
menunjukkan morfologi skala mikron yang tidak teratur, sedangkan yang disintesis
dengan hidrotermal menghasilkan struktur hierarki dan luas permukaan spesifik
yang lebih besar dan menunjukkan aktivitas fotokatalitik yang jauh lebih tinggi

dibandingkan dengan metode SSR. Metode yang digunakan untuk mensintesis
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senyawa fotokatalis diketahui dapat mempengaruhi morfologi partikel sehingga
pemilihan metode sintesis juga harus diperhatikan. Metode lelehan garam
merupakan metode sederhana dan efektif yang mempunyai kemampuan
menghasilkan morfologi partikel yang khas (Agustina, dkk., 2020) dalam sintesis
senyawa fotokatalis.

Sintesis senyawa SBT dengan metode lelehan garam telah dilaporkan
beberapa pihak. Chang, dkk. (2014) telah mensintesis SrBisTisO15 menggunakan
garam KCI dan K>SO4 pada suhu 1100 °C menghasilkan partikel berbentuk plate-
like dengan ukuran partikelnya masing-masing sekitar 3,8 dan 4,9 um dengan
panjang rata-rata 0,26 um dan ketebalan 0,37 um. Selain itu Chang, dkk. (2014)
juga mensintesis SrBisTisO15 dengan rasio garam KCI dan oksidanya sebesar
0,50:1; 0,75:1; 1:1; dan 1,50:1. Pelat SBT yang dihasilkan pada rasio 0,50: 1
memiliki sebaran ukuran partikel bimodel dengan partikel besar 16,8 um dan
partikel kecil 2,8 um. Disebabkan jumlah garam cair yang tidak cukup untuk
mengontrol setiap kristal SBT yang tumbuh. Ketika rasio ditingkatkan, pelat SBT
yang dihasilkan menunjukkan ukuran seragam 5,2; 3,8; dan 3,1 um dengan panjang
rata-rata 0,27 dan 0,26 um dengan ketebalan rata-rata 0,24 um.

Jumlah garam cair digunakan sebagai pelarut untuk mengontrol
karakteristik ukuran dan bentuk produk. Ketika jumlah garam cair meningkat maka
kelarutan prekursor juga akan meningkat dan menyebabkan ukuran partikel
semakin kecil (Kimura, 2011). Rodhiyah, dkk. (2018) juga mensintesis BisTizO12
menggunakan perbandingan mol prekursor dengan garam NaCl sebesar 1:4, 1:6,
1:8, dan 1:10 serta menunjukkan bahwa kristalinitas produk BisTizO12 meningkat

seiring meningkatnya jumlah garam serta ukuran plate-like meningkat dengan
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meningkatnya rasio mol garam. Selain itu Januari, dkk. (2020) melaporkan sintesis
BisTi3012 menggunakan perbandingan mol prekursor dengan garam NaCl sebesar
1:7 menghasilkan morfologi plate-like dengan luas permukaan yang tinggi.
kandungan garam yang tepat harus digunakan untuk mendapatkan butiran seperti
serpihan yang dibutuhkan. Jika ada terlalu sedikit garam, garam kehilangan
perannya sebagai pelarut sehingga kehilangan peran sebagai media untuk beraksi.
Jika ada terlalu banyak garam, dibutuhkan terlalu lama waktu untuk mencuci garam
(Tian, dkk., 2015).

Garam campuran NaCl-KCl banyak digunakan dalam mensintesis material
semikonduktor karena memiliki titik leleh yang lebih rendah dari suhu aslinya,
yaitu 650 °C. Selain itu, penggunaan garam campuran juga dapat menghindari
adanya aglomerasi sehingga dapat menggunakan suhu kalsinasi yang lebih rendah.
(Li, dkk. 2010) melaporkan bahwa SrTiOs yang disintesis dengan dua jenis TiO>
yang berbeda (TiO2 sumbmikron dan TiO: kristalit) menggunakan lelehan garam
NaCl-KCI pada suhu 700 °C selama 10 jam menghasilkan produk SrTiOz murni
tanpa adanya pengotor dan partikel berukuran 95-184 nm pada TiO, submikron
serta yang berasal dari nanokristal TiO2 menghasilkan partikel sekitar 20-61 nm.

Berdasarkan uraian di atas maka dalam penelitian ini dilakukan sintesis
senyawa SBT terdoping Nd** (SrBisxNdxTisO1s (x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2))
menggunakan metode lelehan garam NaCl-KCI. Hasil sintesis yang diperoleh akan
dikarakterisasi menggunakan teknik difraksi sinar-X (XRD) untuk mengetahui
struktur kristal yang terbentuk. Kemudian morfologi partikel dan komposisi unsur

sampel yang terbentuk dikarakterisasi dengan scanning electron microscopy-
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energy dispersive spectroscopy (SEM-EDS) dan UV-Vis DRS untuk menentukan

energi celah pita dari senyawa SBT.

1.2 Rumusan Masalah
Bagaimana struktur kristal, morfologi partikel, komposisi unsur dan energi
celah pita senyawa SBT terdoping Nd®* (SrBisxNdxTi4O1s (x= 0,05; 0,1; 0,15; dan

0,2)) yang disintesis dengan menggunakan metode lelehan garam NaCl-KCI (1:1).

1.3 Tujuan Penelitian

Untuk mengetahui struktur kristal, morfologi partikel, komposisi unsur dan
energi celah pita senyawa SBT terdoping Nd*" (SrBisxNdxTi4O15 (x= 0,05; 0,1;
0,15; dan 0,2)) yang disintesis dengan menggunakan metode lelehan garam NaCl-

KCI (1:1).

1.4 Batasan masalah

a. Perbandingan mol antara prekursor dengan campuran garam yang digunakan
adalah 1:7

b. Suhu kalsinasi yang digunakan adalah 720 dan 750 °C.

c. Jenis garam yang digunakan adalah garam campuran NaCl dan KCI (1:1)

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah untuk memberikan informasi tentang
struktur kristal, morfologi, komposisi unsur dan celah pita senyawa SrBia.

«NdxTi4015 terdoping Nd** yang disintesis menggunakan metode lelehan garam



;
serta membantu pengembangan teknologi material fotokatalis (SrBisxNdxTi4O15

(x=10,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)) untuk pengolahan limbah.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Fotokatalis Semikonduktor

Fotokatalis adalah proses kombinasi fotokimia dan katalitik yang
memanfaatkan cahaya matahari untuk mempercepat terjadinya transformasi kimia
yang salah satu contoh penggunaannya adalah untuk pengolahan limbah.
Transformasi tersebut terjadi pada permukaan katalis yang selanjutnya disebut
sebagai material fotokatalis (Rahma, 2018). Mekanisme reaksi terjadi ketika
fotokatalis tereksitasi oleh cahaya, pasangan lubang elektron pada pita valensi (VB)
dipisahkan, kemudian elektron tereksitasi ke pita konduksi (CB), dan hole (h*)
dihasilkan pada VB. Selanjutnya, sebagian dari pasangan elektron hole
berekombinasi yang disertai dengan pelepasan panas dan sebagian lagi bermigrasi
ke situs reaksi. Akibatnya, pasangan elektron-hole terlibat dalam reaksi oksidasi
dan reduksi untuk memecah rantai molekul polutan organik, yaitu elektron (g
dapat mereduksi oksigen (O2) untuk membentuk anion superoksida (O2™) dan hole
(h*) akan mengoksidasi (OH) menghasilkan radikal hidroksil (OH") (Ramchiary,
2020). Mekanisme reaksi fotokatalis ditunjukkan pada Gambar 2.1.

Material semikonduktor yang dilaporkan mempunyai peluang sebagai
fotokatalisis diantaranya SrTiOz (Zheng dkk., 2013), BisTisFeO1s ( Liu, dkk.,
2017), BisTis012 (Agustina, dkk., 2020), La,Ti-O7 (Wang, dkk., 2013). Teknologi
fotokatalisis dapat digunakan dalam berbagai aplikasi seperti mengoksidasi atau
mengurangi kontaminan pestisida, pewarna, garam anorganik beracun, air limbah

industri, dan logam berat (Long, dkk., 2020). Selain itu fotokatalis juga dapat
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dimanfaatkan sebagai reduksi CO2, produksi hidrogen untuk dijadikan sebagai
bahan bakar kimia dengan water splitting, detoksifikasi air, dan atmosfer

(Ramchiary, 2020).
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Gambar 2.1 Mekanisme reaksi fotokatalis (Ramchiary, 2020)

Salah satu contoh reaksi fotokatalis yang terjadi saat mendegradasi limbah zat
warna yaitu elektron dan hole yang dihasilkan dalam proses fotokatalis akan terlibat
dalam reaksi redoks. Hole akan bereaksi dengan air dan membentuk radikal
hidroksil (*OH) pada permukaan material. *OH adalah zat pengoksidasi yang kuat
dan menyerang molekul organik secara non-selektif serta memineralisasinya sesuai
dengan struktur dan stabilitasnya. Sedangkan elektron pada pita konduksi
mereduksi oksigen membentuk radikal anion superoksida (+O>—) dan berperan
penting dalam proses oksidasi molekul organik. «O.— juga bereaksi dengan proton
untuk membentuk radikal hidroperoksil (*OOH) yang bertanggung jawab untuk
pembentukan hidrogen peroksida (H202). H:0: akan terdisosiasi kembali
menghasilkan *OH yang sangat reaktif yang akan bereaksi dengan zat warna dan

menghasilkan CO; dan H.O (Das, dkk., 2021).
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Tahapan Proses uji fotokatalis dimulai dengan menguji kestabilan untuk
memastikan limbah zat warna tidak terpengaruh oleh faktor lingkungan (sinar UV).
Uji kestabilan dilakukan pada dua situasi, tanpa lampu UV dan terpapar sinar UV.
Kemudian dilakukan uji kesetimbangan adsorpsi-desorpsi material fotokatalis
dengan konsentrasi sedemikian rupa dalam limbah zat warna selama beberapa
menit tanpa paparan sinar UV. Jika terjadi penurunan konsentrasi ini
mengindikasikan bahwa senyawa memiliki kemampuan menyerap (adsorpsi)
limbah zat warna. Setelah uji kesetimbangan, dilakukan uji degradasi limbah zat
warna. Uji degradasi limbah zat warna dilakukan dengan mencampurkan larutan
zat warna dengan material fotokatalis, kemudian disinari dengan sinar UV pada

selang waktu tertentu (Rouf, 2021).

2.2 Karakteristik Senyawa SrBisTi4O15

SrBisTisO15 (SBT) adalah salah satu dari senyawa golongan Aurivillius
lapis empat yang tersusun atas lapis (Bi-O2)?* dan lapis oktahedral TiOg berjumlah
empat lapis yang tersusun secara bergantian di sepanjang sumbu c. Kation Sr/Bi
menempati A-site dan Ti menempati B-site. Struktur kristal senyawa SBT
dilaporkan mempunyai grup ruang Aziam, ditampilkan pada Gambar 2.2 (Tu, dkk.,
2019). Banyak pihak telah melaporkan peluang pemanfaatan SBT pada berbagai
bidang di antaranya sebagai resonator, filter, sensor, aktuator, dan aplikasi non-

volatile ferroelectric random access memory (FERAM) (Rajashekhar, dkk., 2020).
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Gambar 2.2 Struktur kristal SBT (Cahyo, 2020)

2.3 Fotokatalis Senyawa SrBisTisO15

Sifat fotokatalis senyawa SBT telah dilaporkan oleh beberapa peneliti. Tu,
dkk., (2019) melaporkan bahwa material fotokatalis SBT dapat dimanfaatkan untuk
mereduksi CO.. Energi celah pita SBT dilaporkan adalah 3,0 eV dengan posisi pita
konduksi (CB) dan pita valensi (VB) dihitung menjadi -1,15 dan 1,85 eV. Diagram
pita energi SrBi4sTisO15 ditampilkan pada Gambar 2.3. Pita konduksi (CB) senyawa
SrBisTi4015 ditempati oleh orbital Ti 3d sementara orbital O 2p dan Bi 6s ditempati

oleh pita valensi (VB) (Tu, dkk., 2019).

-1.15

-0.53
-0.24

0.82

E vs. NHE (eV)
o

1.85

Gambar 2.3 Diagram pita energi SBT (Tu, dkk,. 2019)
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Material feroelektrik fotokatalis dilaporkan mempunyai aktivitas fotokatalis

yang tinggi. Oleh karenanya SBT dengan sifat feroelektriknya berpeluang
mempunyai aktivitas fotokatalis yang baik. Hal ini dikarenakan polarisasi spontan
yang dimiliki feroelektrik SBT dapat memisahkan pembawa muatan melalui medan
listrik lokal yang dibuat oleh dipol di daerah curah homogen (yaitu domain), dan
dapat melampaui celah pita dari material semikonduktor. Tu, dkk. (2019) juga
melaporkan bahwa polarisasi feroelektrik yang di hasilkan sepanjang arah [100]
berperan penting dalam mendorong pemisahan muatan e/h* pada SrBisTisO1s.

Arah polarisasi struktur kristal SrBisTi4O15 ditunjukkan pada Gambar 2.4.

Gambar 2.4 Arah polarisasi struktur kristal SBT (Tu, dkk., 2019)

2.4 Penurunan Energi Celah Pita dengan Pendopingan Logam

Energi celah pita fotokatalis semikonduktor memainkan peran penting
dalam meningkatkan aktivitas fotokatalitik dengan mengubah sifat penyerapan
cahaya. Penambahan dopan berupa kation logam merupakan salah satu cara untuk
dapat memanfaatan spektrum matahari yang efektif dalam sistem fotokatalitik.
Penambahan doping kation logam dalam semikonduktor dapat menciptakan tingkat
pengotor di dekat pita konduksi serta dapat mengurangi energi celah pita fotokatalis

semikonduktor (Rajbongshi, 2020). Beberapa logam yang dilaporkan telah
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digunakan sebagai dopan pada material fotokatalis adalah V**, Cr¥*, Mn®*, Fe*',

Co*", Ni?*, dan Cu®* (Ramchiary, 2020).
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Gambar 2.5 Spektra UV—-Vis BisTisxFe1+xO1s dengan x= (a) 0; (b) 0,2; () 0,4; dan
(d) 0,6 (Liu, dkk., 2017).

Liu, dkk. (2017) telah melakukan pendopingan dengan Fe** pada material
BisTisxFe1+xO15s (x= 0; 0,2; 0,4; 0,6). Hasil karakterisasi menggunakan
spektrofotometer UV-Vis yang ditunjukkan pada Gambar 2.5. Sampel BisFeTizO1s
yang didoping dengan Ti*" dan Fe** menunjukkan pergeseran serapan hingga 700
nm yang secara aktif dapat merespon cahaya tampak. Selain itu, dengan
meningkatnya konsentrasi doping, energi celah pita yang dihasilkan mengalami
penurunan menjadi 2,45 eV. Aktivitas fotokalis dalam mendegradasi rhodamin B
yaitu 65% selama 3 jam dengan menggunakan BisTizFeO:s murni. Sedangkan
sampel yang disubstitusi Ti*" dan Fe** (x= 0; 0,2; 0,4; 0,6) dapat mendegradasi

rhodamin B sebanyak 80, 87, dan 95%.
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Logam tanah jarang dapat dijadikan sebagai doping pada material
SrBisTisO15 karena memiliki kemiripan jari-jari dengan Bi®*. Di antara beberapa
logam tanah jarang, Nd** merupakan logam dengan kelimpahan terbanyak kedua
dibandingkan dengan logam tanah jarang lainnya yaitu sekitar 41,5 ppm di kerak
bumi (Ngadenin, dkk., 2020). Dalam penelitian Dhiman, dkk. (2019) LaFeO3
disintesis menggunakan metode sol-gel dengan perbandingan doping logam tanah
jarang Eu*, Gd*, Dy**, Nd**. LaRExFe1.«Os (RE = Eu*', Gd**, Dy**, Nd** dan (x
=0,02; 0,04; 0,06; 0,08; 0,1)). Pada hasil Sintesis tersebut LaFeOs terdoping Nd**
(x=0,1) menunjukkan aktivitas fotokatalis yang tinggi dibandingkan dengan logam
lainnya yaitu mampu mendegradasi 97% safranine-O selama 20 menit. Alam, dkk.
(2018) juga melakukan sintesis ZnO menggunakan metode sol-gel dengan
perbandingan doping logam tanah jarang La®*", Nd®**, Sm®*" ,dan Dy**. ZnO yang
didoping logam tanah jarang menunjukkan peningkatan aktivitas fotokatalitik
terhadap degradasi metilen biru dengan urutan Nd* > Sm®* > Dy** > La%*", dan
doping Nd menunjukkan aktivitas fotokatalis yang lebih tinggi dibanding doping
logam tanah jarang lainnya yaitu mampu mendegradasi 98% metilen biru selama

25 menit.

2.5 Pengaruh Morfologi Partikel pada Aktivitas Fotokatalis

Pengaruh morfologi terhadap aktivitas fotokatalis telah dilaporkan banyak
pihak. Struktur nano satu dimensi (1D) seperti wires, belts, dan tubes telah
menunjukkan peningkatan aktivitas fotokatalitik yang cukup besar. Struktur nano
satu dimensi dapat meningkatkan efisiensi luas permukaan yang efektif dalam

sistem fotokatalitik. Selain itu, struktur 1D membatasi elektron dalam satu arah
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untuk berpindah karena kemungkinan rekombinasinya juga berkurang (Rajbongshi,
2020).

Morfologi partikel berperan penting terhadap aktivitas fotokatalis karena
reaksi antara katalis dan reaktan terjadi pada permukaan atau antarmuka sehingga
efisiensinya bergantung pada luas permukaan material. Permukaan yang lebih luas
akan memberikan situs aktif yang lebih untuk tidak hanya bereaksi dengan air yang
diserap dan hidroksil untuk membentuk radikal hidroksil oksidatif, tetapi juga
mengikat molekul organik untuk fotodegradasi (Cheng, dkk., 2014). Pengaruh
morfologi terhadap aktivitas fotokatalis senyawa BisFeosNb1509 (BFNO-H) telah
dilaporkan oleh Robinson, dkk. (2020) yang mensintesis senyawa tersebut dengan
metode hidrotermal menghasilkan struktur hierarki dengan luas permukaan spesifik
yang lebih besar (16,586 m?/g). Hal ini mengakibatkan aktivitas fotodegradasi
rhodamin B (RhB) dan asam salisilat (SA) yang lebih kuat dibandingkan
BisFeosNb1s09 (BFNO-S) yang disintesis dengan metode solid state reaction
karena luas permukaan spesifik yang besar dapat meningkatkan situs reaktif.

Morfologi partikel BisFeosNb1 509 ditunjukkan pada Gambar 2.6.
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Gambar 2.6 Morfologi partikel BisFegsNbi1s09 a) BFNO-S, (b) (BFNO-S) yang
diperbesar, (c) BFNO-H, dan (d) BFNO-H yang diperbesar (Robinson,
dkk., 2020)

Adhikari, dkk. (2018) mensintesis WO3s berukuran nanoparticles dan
nanorods yang menunjukkan struktur monoklinik dengan kristalinitas yang tinggi
dan masing-masing luas permukaan yang diperoleh adalah 9,9 dan 6,6 m?g.
Morfologi yang dihasilkan yaitu nanopartikel berbentuk bola serta ditemukan
adanya aglomerasi yang tinggi dengan diameter 45 nm dan partikel berbentuk
seperti batang dengan panjang rata-rata batang 145 nm dan lebar 40 nm. Meskipun
luas permukaan nanopartikel WOs lebih tinggi daripada nanorods, adsorpsi RhB
oleh nanorods WOs lebih tinggi daripada nanopartikel, yaitu sekitar 95% RhB
terdegradasi dalam 3 jam oleh WO3 nanorods. Adsorpsi yang berkurang ini dapat
disebabkan oleh aglomerasi di antara nanopartikel yang membentuk partikel
sekunder dengan  ukuran lebih  besar. Morfologi  partikel WO3

ditunjukkan pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.7 Morfologi partikel WO3 (a) nanoparticles dan (b) nanorods
(Adhikari, dkk., 2018)

2.6 Sintesis Menggunakan Metode Lelehan Garam

Metode lelehan garam merupakan metode sintesis sederhana yang dapat
digeneralisasikan untuk membuat nanomaterial berkualitas tinggi karena berbagai
sifat yang menguntungkan dari garam cair seperti non-toksisitas, hemat biaya,
tekanan uap rendah, mudah ketersediaan, kapasitas panas yang tinggi, jangkauan
elektrokimia yang besar, dan konduktivitas ionik yang tinggi. Selain itu, produk
terbentuk pada suhu yang relatif lebih rendah dan menghasilkan partikel yang
seragam. Pemilihan garam cair yang sesuai dalam proses MSS sangat penting dan
harus memenuhi tiga hal yaitu: titik leleh rendah, kesesuaian dengan reaktan dan
kelarutan air yang tinggi sehingga dapat dengan mudah dihilangkan setelah sintesis

hanya dengan mencuci sederhana dengan air (Gupta & Mao, 2021).

TR T SRR S Nucleation and Growth
with salts diffusion of reactants
@) Reactant A Particles

Salt medium
T T
Reactant B

Gambar 2.8 Tahapan metode lelehan garam (Fu, dkk., 2020)
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Sintesis menggunakan lelehan garam terdiri dari tiga tahap seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 2.8. Tahap pertama oksida reaktan atau prekursor lainnya
yang sesuai dengan senyawa yang diinginkan dicampur dengan garam yang
diinginkan. Pada tahap Il, campuran dipanaskan pada suhu di atas titik leleh
medium garam untuk membentuk fluks cair. Pada suhu ini, molekul prekursor
menyebar, berdisosiasi, menyusun ulang, dan kemudian berdifusi dengan cepat ke
seluruh garam. Pada tahap Ill, partikel produk mulai berinti dan tumbuh melalui
proses pengendapan larutan. Produk yang dihasilkan dicuci menggunakan air untuk
menghilangkan garam (Xue, dkk., 2018). Untuk memastikan bahwa tidak ada
garam cair yang tersisa, filtrat perlu dideteksi secara kimiawi menggunakan metode
yang efektif, yaitu metode presipitasi. Misalnya, untuk garam cair NaCl, pereaksi
AgNOs dapat digunakan untuk mendeteksi apakah terdapat endapan AgCl
berwarna putih pada filtrat (Fu, dkk., 2020).

Garam yang biasa digunakan dalam sintesis lelahan garam adalah NaCl, KCl,
Na;SO4, dan KSO4 ataupun garam campuran NaCIl-KCl dan Na SOs, K2SO4
(Kimura, 2011). Penggunaan garam campuran dapat menurunkan titik leleh dari
garam asalnya sehingga dalam sintesis menggunakan lelehan garam suhu kalsinasi
yang digunakan dapat lebih rendah. Titik leleh NaCl dan KCI adalah 801 dan 771
°C dan ketika kedua garam tersebut dicampurkan maka titik lelehnya menjadi lebih
rendah yaitu sesuai dengan diagram fasa yang pada Gambar 2.9 yang menunjukkan
0,5 NaCl-0,5 KCI menghasilkan suhu campuran sebesar 657 °C (Fu, dkk., 2020).

Yin, dkk., (2020) mensintesis BizTiNbOg menggunakan lelehan garam
NaCl-KCI pada suhu 750 °C menghasilkan morfologi dengan ukuran 400-900 nm

serta mampu mendegradasi 97% RhB dan 86% MO selama 15 menit. Selain itu



19
Zhang, dkk., (2012) melaporkan bahwa BaTiOs yang disintesis menggunakan
lelehan garam NaCl-KCI dengan perbandingan suhu 600, 700, 800 °C selama 3
jam. Nanopartikel BaTiO3 murni berhasil disintesis pada suhu 800 °C dengan

bentuk heksagonal dan rata-rata ukuran partikel sekitar 50 nm.

Oats from FTsaft - FACT aalt databaves

R0 s b e —Factage
000 | NaCHKCl 801 °C!
sl = ASalt-liquid \
700 ¢ 0.506 ,

' 657 °C :
0 1
AAIKCl-ss_rocksalt 0.594 |

S05°C

Temperature ('C)

00 01 02 03 04 0s 06 or 08 09

mol NaCl/(KCHNaCl)

Gambar 2.9 Diagram fasa NaCl-KCI (Fu, dkk., 2020)

2.7 Sintesis Senyawa SrBisTi4O15 dengan Metode Lelehan Garam

Sintesis senyawa SBT dengan metode lelehan garam telah dilaporkan
beberapa pihak. Lin, dkk., (2020) mensintesis SrBisTi4O15 menggunakan lelehan
garam KCI pada suhu 1000 °C selama 3 jam. Pola difraksi sinar-X ditunjukkan pada
Gambar 2.10 menunjukkan bahwa kristal yang terbentuk murni dan tidak ada
pengotor yang terdeteksi. Hasil karakterisasi menggunakan SEM-nya ditampilkan
pada Gambar 2.11 yang terlihat bahwa partikel yang terbentuk adalah nanosheet

dua dimensi (2D) dengan ukuran yang seragam dan ketebalan 250 nm.
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Gambar 2.10 Pola difraksi sinar-X SBT (Lin, dkk., 2020)

Gambar 2.11 Morfologi partikel SBT (Lin, dkk., 2020)

Laporan lain di sampaikan oleh Hua, dkk. (2005) yang mensintesis SBT
dengan menggunakan lelehan garam dan SSR pada suhu 800-1000 °C selama 2 jam.
Berdasarkan pola difraksi sinar-X pada Gambar 2.12 menunjukkan Kristal
SrBisTi4O15 yang terbentuk murni tanpa adanya pengotor dengan metode lelehan
garam, sedangkan pada metode solid state reaction terdapat puncak yang tidak
tajam yang menunjukkan aglomerasi pada produk yang dihasilkan. Hasil
karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan morfologi SBT berbentuk plate-
like pada suhu 850 °C. Bentuk plate-like menjadi semakin jelas seiring

meningkatnya suhu. Dibandingkan dengan metode solid state reaction, butiran
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yang dihasilkan dengan metode lelehan garam lebih seperti serpihan. Diketahui
bahwa metode lelehan garam memiliki kemampuan untuk mengontrol bentuk butir
sehingga kemampuan ini dapat diterapkan untuk meningkatkan sifat-sifat yang

dimiliki SBT. Morfologi partikel SBT ditunjukkan pada Gambar 2.13.

- SrBi,Ti.0,,

* (0.0.18)

 (0.0.8)
7 (0,0.10)

CPS

10 io 3‘0 4‘0 §o
2thetn/deg
Gambar 2.12 Pola difraksi sinar-X SBT menggunakan (a) solid state reaction dan
(b) lelehan garam (Hua, dkk., 2005)

Gambar 2.13 Morfologi partikel SBT menggunakan metode (a) solid state reaction
900 °C dan lelehan garam pada suhu (b) 850 (c) 900, dan (d) 1000 °C

(Hua, dkk., 2005)
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2.8 Metode Lelehan Garam Dalam Perspektif Islam
Garam merupakan salah satu senyawa kimia yang dihasilkan dari
penguapan air laut yang diciptakan oleh Allah tidak hanya untuk dikonsumsi oleh
manusia sebagai bumbu dapur. Garam menyimpan rahasia, hikmah, manfaat yang
semuanya telah disinggung dalam al-Quran. Salah satu fenomena yang menarik
untuk dikaji ialah fenomena laut. Firman Allah dalam al-Quran surat al-Furgan

(25): 53

l,,:;\J»}k@/u;;upjd,\cuigjé\;éia\5\;9,;;;4\@;;;3\3;3

inch
4 ?: |3

Artinya: “Dialah yang membiarkan dua laut mengalir (berdampingan); yang ini
tawar serta segar dan yang lain sangat asin lagi pahit; dan Dia jadikan
antara keduanya dinding dan batas yang tidak tembus”

Dalam Tafsir Mafatihul Ghaib kata bahrain dikatakan berdampingan, maka dapat
memahami dengan pengertian “ruang” dan bukannya pengertian “bidang”. Dari
ayat ini maksud barzakh atau dinding artinya kedua laut tersebut tetap mempunyai
dan mempertahankan karakter atau sifat-sifat fisika (suhu, tekanan, dll) dan
kimianya (senyawa, salinitas, dan lain-lain) sendiri-sendiri sehingga antara kedua
macam lautan tersebut akan mempunyai jenis ikan dan tumbuhan yang berlainan
(Al-Razi, 1990). Kata hijran mahjura dalam tafsir al-Misbah mengandung isyarat
bahwa ada suatu yang terdapat di kedua laut itu yang menjadi penghalang sehingga
keduanya tidak saling bertemu. Hal ini dikarenakan lautan memiliki dua sifat yang
berbeda yaitu tawar serta segar dan asin lagi pahit yang merupakan sifat dari

sebuah garam. Kandungan garam dari air laut berbeda-beda ketika dua lautan yang
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berbeda salintas (kadar garam air laut) saling bertemu, kedua lautan itu tidak akan
bercampur (Shihab, 2002).

Selain itu garam juga dapat dijadikan sebagai media sintesis material
fotokatalis karena sifatnya yang ramah lingkungan, efektif dan mempunyai
kemampuan menghasilkan morfologi partikel yang khas. Hal ini berkaitan dengan
firman Allah surat Ali-Imran ayat 191 yang menunjukkan bahwa Allah

menciptakan segala sesuatu di bumi dengan memberikan manfaat di dalamnya.

S T RVICL S DIRNUITE S 1,}1/13//’ P P e SR 7’)) . ?.1
EHEGES oV5 el hs 8 0y SR ey 165155055 WAl 53 8% Gl
R G RARA IO PSR IR KPS

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

Berdasarkan tafsir al-Misbah ayat ini mengundang manusia untuk berpikir bahwa

dalam penciptaan langit dan bumi dan aturan yang dibuat-Nya hingga melahirkan

silih bergantinya malam dan siang terdapat tanda-tanda kemahakuasaan Allah bagi
ulil-albab, yakni orang-orang yang memiliki akal yang murni. Ayat ini juga
menjelaskan bahwa bagi mereka yang menyadari tidak satu hal pun yang diciptakan

Tuhan secara sia-sia, maka berarti segala hal pada dasarnya terdapat manfaat dan

hikmahnya sendiri-sendiri. Dan tugas manusia untuk dapat menggunakan akal dan

pikirannya karena begitu banyak kebaikan yang dapat diambil jika dapat

mengembangkan manfaat dari cipataan-Nya (Shihab, 2002).

Berdasarkan ayat tersebut, penelitian ini memanfaatkan garam NaCIl-KCI

sebagai media sintesis material fotokatalis (SrBisxNdxTisO1s (x= 0,05; 0,1; 0,15;
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dan 0,2)) yang nantinya material tersebut dapat digunakan untuk mendegradasi

limbah organik yang dapat merugikan lingkungan.

2.9 Karakterisasi menggunakan XRD SEM dan UV-Vis DRS

Difraksi sinar-X merupakan salah satu teknik karakterisasi yang sering
digunakan di berbagai penelitian bidang material. Teknik difraksi memanfaatkan
radiasi yang terpantul dari berbagai sumber seperti atom dan kelompok atom dalam
kristal. Difraktometer sinar-X ini akan menghasilkan data berupa pola difraksi yang
memberikan informasi data pengukuran sudut 26 dan puncak-puncak dengan
intensitas pada sudut-sudut tertentu (Ramadani, 2015). Penentuan kesesuaian
struktur kristal yang terbentuk dilakukan dengan mencocokkan setiap puncak yang
muncul pada difraktogram dengan data dari Joint Committee Powder Diffraction
Standar (JCPDS) sehingga diperoleh informasi orientasi bidang kristal yang
terbentuk. Jika semua orientasi bidang kristal teridentifikasi dipastikan struktur
kristal terdapat kesesuain (Masruroh dkk., 2013).

Difraksi sinar-X dapat digunakan untuk menentukan ukuran kristal
(crystallite size) dengan fase tertentu. Penentuannya merujuk pada puncak-puncak
utama pola difraktogram melalui pendekatan persamaan Debye-Scherrer yang
dirumuskan (Masruroh dkk., 2013). Ukuran kristalin ditentukan berdasarkan
pelebaran puncak difraksi sinar-X yang muncul. Semakin kecil ukuran kristalit
maka makin lebar puncak difraksi yang dihasilkan karena kristalit yang kecil
memiliki bidang pantul sinar-X yang terbatas (Ramadani, 2015).

Scanning electron microscopy merupakan instrumen yang digunakan dalam

analisis morfologi bahan organik dan anorganik pada skala mikrometer hingga
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nanometer. SEM memungkinkan untuk menganalisis sampel dengan diameter
hingga 200 mm dan tinggi 80 mm. Perbesaran perangkat berkisar dari 5x hingga
300.000x. Karakterisasi menggunakan SEM menghasilkan gambar morfologi dari
sebuah sampel yang diuji (Mohammed & Abdullah, 2018). Teknik ini
memanfaatkan berkas elektron yang ditembakkan pada permukaan sampel,
sedangkan citranya diperoleh berdasarkan hasil deteksi elektron yang
dihamburbalikkan atau berdasarkan elektron sekunder. Elektron sekunder berasal
dari permukaan sampel dan memiliki energi yang rendah sekitar 5-50 eV.
Sedangkan elektron yang dihambur balikan berasal dari bagian sampel yang lebih
dalam dan memberikan informasi tentang komposisi sampel karena elektron yang
lebih berat menghamburbalikan secara lebih kuat dan tampak lebih terang pada citra
yang dihasilkan (Setiabudi, 2012).

Energi celah pita semikonduktor menggambarkan energi yang dibutuhkan
untuk mengeksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi. Penentuan energi
celah pita yang akurat sangat penting dalam memprediksi sifat fotofisika dan
fotokimia semikonduktor. UV-Vis DRS merupakan instrumen yang dapat
memperkirakan energi celah pita semikonduktor. Teknik ini didasarkan
pengukuran intensitas UV-Vis yang direfleksikan oleh sampel. Hasil dari
karakterisasi dihasilkan panjang gelombang dan %reflektan dan energi celah pita
ditentukan berdasarkan spektrum yang diperoleh dengan menggunakan persamaan

Kubelka-Munk (Makuta, dkk., 2018).



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan pada bulan Desember 2021-Januari 2022 yang
bertempat di Laboratorium Kimia-Fisika Edukasi Jurusan Kimia, Fakultas Sains

dan Teknologi Universitas Islam Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

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

EDS, seperangkat isntrumen UV-Vis DRS.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan antara lain TiO2 (Aldrich, 99,9% serbuk), Bi2O3
(Aldrich, 99,9% serbuk), Nd2Os (Aldrich, 99,9% serbuk), KCI (Aldrich, 99,9%
serbuk), NaCl (Aldrich, 99,9% serbuk), SrCOs (Aldrich, 99,9% serbuk), aseton,

AgNOs, dan akuades.

3.3 Rancangan Penelitian

a. Tahap Sintesis SrBisTi4O15 terdoping Nd** dengan metode lelehan garam
SrBisTisO15 terdoping Nd** disintesis menggunakan metode lelehan garam
NaCl-KCI dengan rasio 1:1 sedangakan rasio oksida dan garam 1:7. Campuran

garam dan oksida dicampurkan sesuai perhitungan stoikiometri dan dikalsinasi
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menggunakan suhu 720 dan 750°C masing-masing selama 6 jam, kemudian

dilanjutkan dengan pendinginan pada suhu ruang dan penghilangan garam

dengan air panas.

b. Tahap Karakterisasi

Tahap ini mencakup karakterisasi menggunakan (a) XRD untuk mengetahui

struktur kristal yang terbentuk, (b) morfologi dan komposisi unsur senyawa

yang terbentuk dikarakterisasi dengan SEM-EDS, dan (c) UV-Vis DRS untuk

menentukan energi celah pita.

Tabel 3.1 Komposisi prekursor senyawa SBT terdoping Nd

Massa Massa Pereaksi (gram)
Target Senyawa (garfnit) SICO;s  Bi:0; Nd:Os TiO, NaCl  KCI
SrBizgsNdoos TiaO15 3 0,3276 12,0422 10,0187 10,7092 10,9079 1,1581
SrBisgNdo1TisO15 3 0,3284 2,0212 0,0374 10,7109 10,9101 1,1608
SrBiszgsNdo15TiaO15 3 0,3292 2,0000 0,0563 0,7126 0,9122 1,1636
SrBi3gNdoTisO15 3 0,3299 19789 0,0752 0,7143 10,9144 1,1664

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Bahan

Sintesis senyawa SrBisTi4O15 dimulai dengan mencampur prekursor TiO,

Bi»03, SrCO3, Nd2Os dan garam secara stoikiometri yang dirangkum pada Tabel

3.1. Bahan yang digunakan ditimbang secara stoikiometri dengan massa senyawa

target (SrBisxNdxTi:015x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2) 3 gram.

3.4.2 Sintesis SrBisTisO1s Terdoping Nd** dengan Metode Lelehan Garam

Prekursor ditambahkan dengan garam, dengan perbandingan 1:7 kemudian

digerus menggunakan mortar agate selama 1 jam dan ditambahkan dengan aseton

untuk menghomogenkan sampel. Selanjutnya sampel dikalsinasi pada suhu 720,
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dan 750 °C masing-masing selama 6 jam. Produk yang dihasilkan dikeluarkan
dalam tanur, dan diletakkan pada kertas saring di atas corong. Produk dicuci
menggunakan aquades panas berulang kali untuk menghilangkan garam. Adanya
garam dapat diuji dengan meneteskan larutan AgNOs ke dalam filtrat.
Terbentuknya endapan putih mengindikasikan masih adanya garam. Produk yang
diperoleh dipanaskan pada suhu 80 °C selama 2 jam (Haikal & Prasetyo, 2021;

Agustina, dkk., 2020).

3.4.3 Karakterisasi SrBisTisO15s Menggunakan XRD
Karakterisasi menggunakan teknik difraksi sinar-X (XRD) digunakan untuk
mengetahui struktur kristal yang terbentuk. Dilakukan pada suhu kamar dengan

radiasi Cu-Ka 40 kV 300 mA pada rentang 26 (°)= 10-70.

3.4.4 Karakterisasi SrBisTi4015 Menggunakan SEM-EDS
Karakterisasi menggunakan SEM-EDS bertujuan untuk mengetahui
morfologi dan komposisi unsur senyawa yang terbentuk. Produk hasil sintesis

dikarakterisasi menggunakan instrumen SEM-EDS.

3.4.5 Karakterisasi SrBisTisO15 Menggunakan UV-Vis DRS
Karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS digunakan untuk menentukan
energi celah pita. Energi celah dihitung dari data spektrum adsorpsi yang diukur

pada rentang panjang gelombang 200-800 nm.
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3.5 Analisis Data
3.5.1 Analisis Data XRD

Hasil yang diperoleh dari karakterisasi XRD kemudian dibandingkan
dengan data standar SBT yang terdapat pada Inorganic Crystal Structure Database
(ICSD). Selanjutnya dilakukan refinement struktur terhadap data difraksi sinar-X

dari sampel dengan teknik Le-Bail menggunakan program Rietica.

3.5.2 Analisis Data SEM-EDS

Pengukuran SEM dilakukan pada perbesaran 2000 s.d 20.000x. Gambar
hasil karakterisasi diolah menggunakan Software Image-J. Selanjutnya semua data
yang diperoleh dibandingkan morfologi partikel yang terbentuk untuk mengetahui

pengaruh dopan Nd terhadap morfologi dan ukuran partikel.

3.5.3 Analisis Data UV-Vis DRS
Hasil karakterisasi UV-Vis DRS dianalisis menggunakan persamaan

Kubelka-Munk ditunjukkan pada Persamaan 3.1.

dengan F(R) adalah faktor kubelka-Munk, K adalah koefisien absorbsi, S adalah
koefisien scattering, dan R adalah nilai reflektan yang diukur. F(R) memiliki
hubungan dengan plot Tauc yang ditunjukkan pada Persamaan 3.2.

(FRYAV)YZ = A (B0 — Eg)vveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeseseesesessessss s (3.2)
dengan A adalah konstanta proporsional, Eq adalah energi celah pita dan m adalah
1 (untuk ransisi langsung yang diperbolehkan). Energi celah pita dapat dihasilkan

dengan cara melakukan ekstrapolasi dari grafik hubungan (%v) sebagai sumbu x dan
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(F (R)hv)'/? sebagai sumbu y hingga memotong sumbu energi sehingga diperoleh

nilai celah pita optik.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini dilakukan sintesis SrBisxNdxTi401s (x= 0,05; 0,1;
0,15; dan 0,2) menggunakan metode lelehan garam campuran NaCIl-KCI dengan
perbandingan mol 1:7 pada suhu 720 dan 750 °C. Sampel yang diperoleh kemudian
dikarakterisasi menggunakan (a) teknik difraksi sinar-X untuk mengetahui struktur
kristal yang terbentuk, (b) SEM-EDS untuk mengetahui morfologi, ukuran partikel
dan kandungan unsur senyawa, dan (c) UV-Vis DRS untuk mengetahui energi celah

pita senyawa SrBisxNdxTisO1s.

4.1 Sintesis SrBisxNdxTisO15 (x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2) dengan Metode
Lelehan Garam

Senyawa (SrBis-xNdxTi14015 x=0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2) disintesis selama 60
menit menggunakan garam NaCl-KCI dan dihomogenkan dengan menambahkan
aseton. Garam NaCl-KCI dapat meleleh pada suhu 650 °C (Kimura, 2011). Pada
suhu tersebut garam akan meleleh terlebih dahulu dan membentuk fluks cair
sehingga pada suhu kalsinasi akhir sampel dapat berdifusi ke dalam lelehan garam
dan membentuk partikel melalui pengendapan larutan. Reaksi yang terjadi pada
sintesis (SrBisxNdxTi4015 x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2) ditunjukkan pada persamaan

4.1 dan 4.2.

SrCOgzs) + 2Bi203(s) + 4Ti02(s) — SrBiaTi401565) + CO2 oo (4.1)

SrCO3() + (2-2)Biz03(9 + (;)Nd203(9) + 4TiOz(9)— SrBia«NdTisO1s(+ CO2  (4.2)
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Hasil sintesis senyawa SrBisxNdxTisO15 kemudian dicuci dengan aquades

panas untuk menghilangkan garam dan garam yang terlarut dalam filtrat

diidentifikasi menggunakan AgNOs. Reaksi yang terjadi antara garam dan AgNOs

ditunjukkan pada Persamaan 4.3. Pada Gambar 4.1 senyawa SrBisxNdxTi4015 yang

telah dikalsinasi tidak menunjukkan perubahan warna yang signifikan, begitu juga

dengan seiring bertambahnya doping, warna pada produk yang dihasilkan sama

yaitu berwarna kuning pucat. Hal ini menunjukkan bahwa doping Nd tidak
mempengaruhi warna dari produk yang didapatkan.

AgNO3z(ag) + NaClag) — AgCls) + NaNO3(ag)
AgNO3(aq) + KClag) — AgCls) + KNOz(ag) (4.3) (Fu, dkk.,2020)

4.2 Karakterisasi SrBisxNdxTi4«O15 (x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)
Menggunakan XRD

Pola difraksi sinar-X senyawa (SrBisxNdxTi4015 x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)
ditunjukkan pada Gambar 4.2. Pola difraksi sinar-X yang diperoleh diidentifikasi
dengan mencocokan dengan standar ICSD nomor 51863. Pola difraksi
menunjukkan kesesuaian dengan data standar yang dibuktikan oleh munculnya
puncak-puncak yang memiliki kemiripan dengan difraktogram standar dan
munculnya puncak khas SBT pada 20= 30°. Akan tetapi ditemukan puncak
pengotor pada setiap sampel yang ditandai dengan munculnya puncak tambahan
pada 26= 16,2° yang mengindikasikan adanya BisTisO12, puncak 26= 32,5 dan
46,5° mengindikasikan adanya SrTiOs, pada puncak 26= 38,6° mengindikasikan
adanya TiO2 serta ditemukan puncak tambahan puncak pengotor BiO3 di x=0,2
pada 26=52°. Munculnya puncak pengotor menunjukkan bahwa reaksi yang terjadi

belum selesai. Zhang, dkk., (2012) melaporkan bahwa penggunaan suhu 750 °C
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selama 3 jam pada sintesis BaTiOs menggunakan lelehan garam NaCl-KCI masih
ditemukan pengotor berupa prekursor dan ketika suhu dinaikkan hingga 800 °C
pengotor tidak lagi ditemukan. Ini mengindikasikan untuk membentuk senyawa
murni dibutuhkan suhu yang lebih tinggi untuk menghasilkan senyawa murni.
Namun, dalam penelitian Li, dkk. (2010) penggunaan suhu 700 °C (lebih rendah
dari eksperimen) pada sintesis SrTiOs menggunakan lelehan garam NaCl-KCI
selama 10 jam dihasilkan senyawa murni. Ini menunjukkan bahwa penggunaan
suhu dan lama waktu reaksi perlu mendapat perhatian lebih untuk menghasilkan
senyawa murni. Pada suhu rendah, reaksi akan optimal jika lama waktu reaksi yang
digunakan memiliki rentang yang panjang sedangkan pada suhu tinggi tidak
diperlukan rentang waktu reaksi yang panjang.

Pergeseran puncak difraksi sinar-X ditampilkan pada Gambar 4.2. Pergesaran
posisi puncak dapat diartikan bahwa doping Nd** berhasil disubtitusikan pada Bi%*
di A-site. Menurut Hume-Rothery, dapat dipastikan bahwa Nd** (r = 1,109 A) dapat
disubtitusi pada Bi®* (r = 1,17 A) karena memiliki rasio jari-jari ionik (5,21%) yang
jauh lebih rendah dari 15%. Pada gambar tersebut menunjukkan puncak bergeser
menuju pada 26 yang lebih kecil untuk x= 0,05; 0,1; 0,15. Pada sampel x= 0,2
puncak bergeser menuju 26 yang lebih besar, hal ini menunjukkan bahwa Nd
berhasil disubtitusikan pada Bi. Hal ini juga dibuktikan dalam penelitian Xu, dkk.,
(2021) ketika terjadi penggantian kation oleh kation lain yang lebih kecil akan
menyebabkan penurunan ukuran kisi kristal, dengan demikian kondisi ini dapat
menyebabkan peningkatan nilai 6. Sedangkan pergeseran puncak menuju pada 26
yang lebih kecil disebabkan oleh kemungkinkan dopan Nd tersubtitusi pada Ti

(0,605 A) di B-site. Seperti yang telah dilaporkan oleh Hao, dkk., (2010) yang
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menunjukkan bahwa doping Sm pada senyawa BaixSmyTiOsz dapat tersibtusi pada
B-site ketika konsentrasi Sm ditingkatkan hingga 0,04 dan menyebabkan ukuran

Kisi meningkat.

4.3 Karakterisasi SrBisxNdxTi2«O15 (x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)
Menggunakan SEM-EDS

Morfologi permukaan hasil sintesis SrBisTisO1s terdoping Nd** ditunjukkan
pada Gambar 4.3. Morfologi menunjukkan sebagaian besar partikel mengalami
aglomerasi dan berbentuk plate-like, yang merupakan morfologi khas dari
Aurivillius. Ukuran dan luas permukaan partikel tidak dapat diamati dengan jelas
pada masing-masing sampel. Morfologi plate-like ditemukan bertumpuk karena
adanya aglomerasi. Keberadaan senyawa pengotor diduga berpengaruh terhadap
morfologi karena dapat membentuk aglomerasi partikel. Senyawa TiO2 memiliki
kelarutan yang rendah pada garam alkali klorida. Dengan pemakaian suhu yang
terlalu rendah mobilitas akan menurun dan pertumbuhan kristal menjadi lebih
lambat maka laju nukleasi meningkat dan distribusi ukuran kristal bergerak ke nilai
yang lebih kecil (Guaderrama, dkk., 2005). Seperti yang dilaporkan oleh Jiang,
dkk., (2020) pada suhu 750 °C, morfologi yang dihasilkan berbentuk aglomerasi
dan ketika suhu dinaikkan, morfologi plate-like terlihat jelas serta tidak terbentuk
aglomerasi.

Aglomerasi yang terbentuk berkurang seiring meningkatnya doping namun
pada doping dengan x= 0,1 bentuk plate-like tampak dengan jelas. Selain itu,
semakin meningkatnya doping, ukuran partikel yang dihasilkan semakin besar
hingga konsentrasi x= 0,1. Terjadi penurunan ukuran partikel pada konsentrasi x=

0,15 dan 0,2. Perubahan morfologi tersebut diduga karena doping Nd pada material
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SBT memperlambat mekanisme difusi selama proses pemanasan dan menahan
pertumbuhan partikel (Zeng, dkk., 2017). Semakin kecil ukuran partikel, luas
permukaan menjadi lebih besar sehingga dapat meningkatkan aktivitas fotokatalis.
Luas permukaan yang lebih besar dapat meningkatkan kontak antarmuka antara
reaktan dan fotokatalis, serta menyediakan situs yang lebih aktif selama proses
fotokatalitik (Zhang, dkk., 2019)

Analisis EDS juga dilakukan untuk menentukan komposisi unsur penyusun
senyawa SBT. Berdasarkan data EDS unsur penyusun dalam sampel adalah
strontium, bismut, titanium, oksigen dan neodimium. Tabel 4.1 menunjukkan
bahwa terjadi penurunan jumlah bismut seiring meningkatnya jumlah neodimium,
hal ini menunjukkan bahwa doping neodimium berhasil disubtitusikan pada
senyawa SBT. Akan tetapi juga terjadi penurunan jumlah titanium sehingga

dimungkinkan doping neodium juga tersubtitusi pada titanium.

4.4 Karakterisasi SrBisxNdxTi«O15 (x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)
Menggunakan UV-Vis DRS

Spektra reflektan SrBisTisO1s terdoping Nd** ditampilkan pada Gambar 4.4
dan dapat diketahui bahwa grafik reflektansi saling berhimpit dan menunjukkan
penurunan intensitas. Akan tetapi, tidak diperoleh tren penurunan seiring
bertambahnya doping yang menunjukkan bahwa doping Nd** mampu memperluas
pemanfaatan cahaya tampak dan meningkatkan aktivitas fotokatalitik dari
SrBisTisO15. Energi celah pita dari masing-masing sampel diperoleh dengan
menghitung menggunakan persamaan Kubelka-Munk dan memplotkan grafik

hubungan antara (F(R)hv)Y? dengan energi celah pita (eV).
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Grafik nilai energi celah pita ditunjukkan pada Gambar 4.5 dan dirangkum
pada Tabel 4.2. Tu, dkk., (2019) melaporkan bahwa energi celah pita yang dimiliki
SBT murni yaitu 3,0 eV lebih besar dibandingkan dengan pemberian doping. Hal
ini menunjukkan subtitusi Nd pada senyawa SBT dapat menurunkan energi celah
pita. Berkurangnya energi celah pita disebabkan terbentuknya keadaaan baru (sub
pita baru) tepat dibawah pita konduksi sehingga memungkinkan transisi elektronik
baru terjadi dari orbital Bi 6s + O 2p menuju tingkat orbital Nd 4f (Li, dkk., 2005).
Celah pita pada material semikonduktor memainkan peran penting terhadap
aktivitas fotokatalis. Celah pita yang lebih sempit dapat meningkatkan sifat
penyerapan cahaya dan membantu eksitasi elektron dari pita valensi ke pita
konduksi.

Semakin tingginya doping Nd, perbedaan energi celah pita yang dihasilkan
menunjukkan perbedaan yang sangat kecil dan cenderung sama. Hal ini
dikarenakan fungsi dopan Nd lebih mengarah pada penurunan laju rekombinasi
electron-hole selama reaksi fotokatalis berlangung, sehingga dapat meningkatkan
lifetime dari pembawa muatan (Sin, dkk., 2020). Seperti yang dilaporkan oleh
(Sagib, dkk., 2016) logam tanah jarang (Nd**) yang didoping pada TiO2 memiliki
kecenderungan lebih untuk menarik elektron dari permukaan padat dibandingkan
dengan logam titanium karen ion lantanida dapat bertindak sebagai electron
scavenger yang efektif untuk menjebak elektron pada pita konduksi, yang
menghasilkan penurunan tingkat rekombinasi pasangan e dan h*.

Untuk  mengetahui  laju  rekombinasi, maka diperlukan  uji
photoluminescence. Dilaporkan oleh Zhang, dkk., (2019) Bi,WOs terdoping Nd

menunjukkan intensitas PL lebih rendah yang berarti laju rekombinasi berkurang.
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Intensitas tersebut memperlihatkan doping ion tanah jarang menekan rekombinasi
elektron dan hole. Itu lantaran ion yang didoping mendistorsi kisi kristal dan
mengakibatkan lebih banyak cacat kristal pada struktur Bi2WOs, yang secara efektif

menjebak elektron.

4.5 Kelestarian Lingkungan Air dalam Perspektif Islam

Berdasarkan hasil penelitian, sintesis SrBisxNdxTisO1s (x= 0,05; 0,1; 0,15;
dan 0,2) menunjukkan senyawa SBT yang diperoleh masih terdapat pengotor. Hasil
karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan penurunan partikel seiring
bertambahnya doping dan hasil karakterisasi UV-Vis DRS menunjukkan
penurunan energi celah pita sehingga reaksi fotokatalis dapat bekerja di bawah sinar
tampak. Hasil dari penelitian ini menunjukkan senyawa SBT terdoping Nd
berpotensi untuk meningkatkan aktivitas fotokatalis dalam pengolahan limbah
organik yang mencemari lingkungan perairan. Pencemaran limbah organik
disebabkan oleh perkembangan sains dan teknologi yang mendukung pesatnya
pertumbuhan industri untuk memenuhi kebutuhan hidup manusia sehingga
mengakibatkan dampak kerusakan lingkungan yang cukup cepat. Dalam al-Quran
surah ar-Ruum (30) ayat 41 telah disebutkan bahwa kerusakan lingkungan terjadi

karena ulah manusia.
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Artinya: “Telah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan perbuatan
tangan manusia. (Melalui hal itu) Allah membuat mereka merasakan
sebagian dari (akibat) perbuatan mereka agar mereka kembali (ke jalan
yang benar)”
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Dalam Tafsir Kemenag (2019) ayat ini menerangkan bahwa telah terjadi al-
fasad di daratan dan lautan. al-Fasad adalah bentuk pelanggaran atas sistem atau
hukum yang dibuat Allah, yang diterjemahkan dengan “perusakan”. Perusakan itu
terjadi akibat perilaku manusia, misalnya berupa pencemaran alam sehingga tidak
layak lagi didiami, atau bahkan penghancuran alam sehingga tidak bisa lagi
dimaafkan. Salah satu pencemaran yang sering dijumpai yaitu pencemaran yang
disebabkan oleh limbah cair industri tekstil seperti rodhamin B, metilen biru dan
metilen jingga yang dibuang secara langsung ke perairan. Hal itu menyebabkan
ketidakseimbangan ekosistem yang mengancam keberlangsungan hidup manusia
dan mahluk lainnya. Perilaku tersebut tidak mungkin dilakukan orang yang beriman
dengan keimanan yang sesungguhnya karena ia tahu bahwa semua perbuatannya
akan dipertanggungjawabkan nanti di depan Allah.
Pengolahan limbah zat warna yang berbahaya bagi lingkungan perairan
harus segera dilakukan mengingat pentinya air bagi sumber kehidupan bagi

manusia. Seperti yang dijelaskan dalam surah al-Anbiya (21) ayat 30.
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Artinya: “Apakah orang-orang kafir tidak mengetahui bahwa langit dan bumi,
keduanya, dahulu menyatu, kemudian Kami memisahkan keduanya dan

Kami menjadikan segala sesuatu yang hidup berasal dari air? Maka,
tidakkah mereka beriman?”

Dalam Tafsir al-Misbah kata ratgan dalam ayat ini bermakna terpadu.
Sedangkan kata fafatagnahuma diambil dalam kata fatago bermakna
terbelah/terpisah. Hal ini dapat diartikan bahwa langit dan bumi tadinya merupakan

satu gumpalan yang terpadu sehingga tak ada sedikitpun air hujan yang turun
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darinya. Begitu juga bumi yang dijadikan tandus dan tak ada sedikitpun benih yang
tumbuh. Tak ada tanda kehidupan hingga Allah membelah langit dan bumi dengan
jalan menurunkan hujan dari langit dan menumbuhkan tumbuh-tumbuhan di bumi
(Shihab, 2002). Dari uraian tersebut sangat jelas bahwa air merupakan suatu unsur
yang sangat vital bagi kehidupan manusia dan mahluk hidup lainnya. Dalam Tafsir
Kemenag (2019) juga menjelaskan bahwa apabila manusia sudah meyakini
pentingnya air bagi kehidupannya, dan meyakini pula bahwa air adalah salah satu
dari nikmat Allah maka tidak ada alasan bagi manusia untuk tidak beriman kepada
Allah serta mengingkari nikmat-Nya yang tidak ternilai harganya.

Oleh karena kita tau betapa pentingnya mengelola lingkungan air seperti
yang telah dipaparkan di atas, pengolahan limbah cair menjadi senyawa yang lebih
sederhana seperti menjadi penting. Meskipun dalam penelitian ini tidak dilakukan
uji aktivitas terhadap material fotokatalis, penelitian ini secara tidak langsung
berusaha membantu upaya penanggulangan pencemaran air melalui sintesis
material SrBisTisO1s terdoping Nd. Maka diharapkan penelitian ini dapat dijadikan

rujukan agar penelitian selanjutnya membuahkan hasil yang lebih baik.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, senyawa SrBis-
xNdxTi4015 (x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2) menggunakan lelehan garam NaCI-KClI
berhasil disintesis. Hasil analisis menggunakan XRD menunjukkan pola difraksi
yang dihasilkan memiliki kesesuaian dengan data standar ICSD nomor 51863,
namun masih ditemukan fasa pengotor BisTizO12, SrTiOs, dan TiO, pada setiap
sampel serta Bi,O3 pada x=0,2. Berdasarkan analisis SEM-EDS dihasilkan
morfologi khas Aurivillius berbentuk plate-like dan cenderung terbentuk
aglomerasi, sedangkan data analisis EDS unsur penyusun dalam sampel adalah
strontium, bismut, titanium, oksigen dan neodimium. Hasil analisis UV-Vis DRS

menunjukkan penurunan energi celah pita yaitu sekitar 2,6 eV.

5.2 Saran

a. Perlu dilakukan kalsinasi pada suhu yang lebih tinggi atau waktu yang lebih
lama agar dihasilkan senyawa SrBis.xNdxTisO1s dengan fasa tunggal serta
untuk mengurangi aglomerasi partikel.

b. Perlu dilakukan uji photoluminescence untuk mengetahui pengaruh doping Nd
terhadap laju rekombinasi.

c. Perlu dilakukan uji fotokatalis pada rentang UV maupun visible untuk

mengetahui pengaruh doping Nd terhadap aktivitas fotokatalis
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir

1. Sintesis dengan Metode Lelehan Garam

Bi203, SrCO3, TiO2, Nd203, dan garam NaCI-KCl

- Dihomogenkan dalam mortar agate selama satu jam dan ditambah aseton
- Dipanaskan pada suhu 720, dan 750 °C masing-masing selama 6 jam

- Dikeluarkan sampel dari tanur

- Diletakkan pada kertas saring diatas corong

- Dicuci menggunakan aquades panas berulang kali

- Dikeringkan sampel pada suhu 80 °C selama 2 jam

Hasil

3. Karakterisasi dan Analisis XRD

Sampel

- Diletakkan dalam sampel holder
- Dianalisa dalam rentang 26 (°)= 10-70

- Dilakukan refinement dengan teknik Le-Bail menggunakan program Rietica

Hasil
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4. Karakterisasi dan Analisis SEM-EDS

Sampel

- Diletakkan dalam sampel holder

- Dianalisa dengan rentang perbesaran 2000 sampai 20.000x

Hasil

5. Karakterisasi dan Analisis UV-Vis DRS

Sampel

- Diletakkan dalam sampel holder
- Diukur pada panjang gelombang 200-800 nm

- Dianalisis menggunakan persamaan Kubelka-Munk

Hasil
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Lampiran 2. Perhitungan
Diketahui:

e Target Massa produk adalah 3 gram
e Perbandingan mol prekursor SrBisxNdxTi4O15: NaCl-KCl adalah 1:7
e Perbandingan mol garam NaCI-KCl adalah 1:1

e SrBisxNdxTisO15 (x= 0,05; 0,1; 0,15; dan 0,2)

Mr SrCOsz = 147,63 g/mol

Mr Bi>03 = 466 g/mol

Mr TiO2 = 79,90 g/mol

Nd2O3 = 336,54 g/mol

KCI = 74,557 g/mol

NaCl = 58,448 g/mol

1. Konsentrasi Nd (x=0,05)

SrCOs+ 4TiO, + 1,975Bi203 + 0,025Nd203 — SrBi3 95Ndo,05Ti14015 + CO2

massa

N SrBiz esNdo,0sT14015 = Mr

- 38am  _ ) 022189513 mol
1351,99 g/mol

Massa SrCOz= Mr X nSrCO3
= 147,63 g/mol X 0,0022189513 mol
= 0,3276 gram

Massa TiO2 =Mr X n TiO2
= 79,90 g/mol X 0,0088758052 mol
=0,7092 gram

Massa Bi2O3 = Mr X n Bi203



=466 g/mol X 0,0043824288 mol
=2,0422 gram

Massa Nd203 = Mr X n Nd,O3
= 336,54 g/mol X 5,54737825 X 10~> mol
= 0,0187 gram

Massa NaCl =7 X n SrBiz 95Ndo05Ti2015 X Mr NaCl
=7 X 0,0022189513mol X 58,448 g/mol
=0,9079 gram

Massa KCl =7 X n SrBiz95Ndoo5Ti2015 X Mr KCI
=7 X 0,0022189513mol X 74,557 g/mol
=1,1581 gram

2. Konsentrasi Nd (x=0,1)

SrCOsz+ 4TiO2 + 1,95Bi,03 + 0,05Nd203 —» SrBiz9Ndo1TisO15+ CO>

massa

n SrBizoNdo1Ti4O15 =

Mr

= ___38am 0022242702 mol

1348,757 g/mol

Massa SrCO3z= Mr X n SrCOs
= 147,63 g/mol X 0,0022242702 mol

= 0,3284 gram
Massa TiO2 =Mr X nTiO>
= 79,90 g/mol X 0,0088970808 mol

=0,7109 gram
Massa Bi.O3 = Mr X n Bi2Os
=466 g/mol X 0,0043373269 mol
= 2,0212 gram
Massa Nd20z = Mr X n Nd2O3
= 336,54 g/mol X 0,0001112135 mol
=0,0374 gram
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Massa NaCl =7 X n SrBi3oNdo,1Ti4015 X Mr NaCl
=7 X 0,0022242702 mol X 58,448 g/mol
=0,9101 gram

Massa KCI =7 X n SrBiz9Ndo1Ti4015 X Mr KCI
=7 X 0,0022242702 mol X 74,557 g/mol
=1,1608 gram

3. Konsentrasi Nd (x=0,15)

SrCOsz+ 4TiO2 + 1,925Bi203 + 0,075Nd203 —» SrBisgsNdo 15Ti4015 + CO2

massa

N SrBi3gsNdo 15 Ti4015 =

- 38@m  _ (022296204 mol
1345,5205g/mol

Massa SrCO3z= Mr X n SrCOs
= 147,63 g/mol X 0,0022296204 mol

0,3292 gram
Mr X n TiO;
= 79,90 g/mol X 0,0089184816 mol

Massa TiO»

=0,7126 gram

Massa Bi>Oz = Mr X n Bi;0O3
=466 g/mol X 0,0042920193 mol
=2,0000 gram

Massa Nd20z = Mr X n Nd2O3
= 336,54 g/mol X 0,0001672215 mol
=0,0563 gram

Massa NaCl =7 X n SrBizgsNdo 15 Ti4015 X Mr NaCl
=7 X 0,0022296204 mol X 58,448 g/mol
=0,9122 gram

Massa KCl =7 X n SrBi3gsNdo 15Ti2015 X Mr KCI
=7 X 0,0022296204 mol X 74,557 g/mol
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=1,1636 gram

4. Konsentrasi Nd (x=0,2)

SrCO3+ 4TiO2 + 1,9Bi203 + 0,1Nd203 —» SrBi3gNdo 2Ti4O15+ CO>

massa

n SrBi3sNdo2Ti4O15 =

- 3snam___ _ (022349965 mol

1342,284 g/mol
Massa SrCO3z= Mr X n SrCOs
= 147,63 g/mol X 0,0022349965 mol

0,3299 gram
Mr X n TiO;
= 79,90 g/mol X 0,00893999 mol

Massa TiO»

=0,7143 gram

Massa Bi>Oz = Mr X n Bi;0O3
=466 g/mol X 0,0042464934 mol
=1,9789 gram

Massa Nd203 = Mr X n Nd2Os
= 336,54 g/mol X 0,0002234996 mol
=0,0752 gram

Massa NaCl =7 X n SrBi3gNdo 2Ti4O15 X Mr NaCl
=7 X 0,0022349965 mol X 58,448 g/mol
=0,9144 gram

Massa KCl =7 X n SrBizgNdo,2Ti4015 X Mr KCI
=7 X 0,0022349965 mol X 74,557 g/mol
=1,1664 gram



Lampiran 3. Perhitungan %Massa Unsur Teoritis

Diketahui:
Ar Sr = 87,63 gr/mol
Ar Bi = 209,00 gr/mol
Ar Ti = 47,90 gr/mol
Ar Nd = 144,27 gr/mol
Ar O =16 gr/mol

Mr SI’Bis,gsNdo,osTi4015 =1351,99 ar mol
Mr SrBizoNdo,1Ti4O15 = 1348,757 gr/mol
Mr SI’Bis,gsNdo,lsTi4015 =1345,5205 gr/mol
Mr SrBizgNdo 2Ti4015 = 1342,284 gr/mol

Ar Unsur

%Massa = X 100%

Mr Senyawa

1. Konsentrasi Nd (x=0,05)

87,63 gr/mol

0,05 X 144,27 gr/mol
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%Massa Sr = X 100% %Massa Nd = X 100%
1351,99 gr/mol 1351,99 gr/mol
=6,48% =0,53%
%Massa Bi = 222X209 gr/mol 4350y, %Massa O = 2216 81/mol v 44504,
1351,99 gr/mol 1351,99 gr/mol
=61, 06 % = 17,75%
%Massa Ti = £X47.90 gr/mol v 45504
1351,99 gr/mol
=14,17 %
2. Konsentrasi Nd (x=0,1)
%Massa Sr = —2838r/mol_~ 40004 %Massa Nd = 21X 14427 gr/mol v 4 50,
1348,757 gr/mol 1348,757 gr/mol
=6,5% =1,06%
%Massa Bi = ~2X2098r/mol + 19 %Massa O = —oX1581/mol v 44504,
1348,757 gr/mol 1348,757 gr/mol
=60,43% =17,79 %
%Massa Ti = —247.90gr/mol v 4359y,

1348,757 gr/mol
=14,21%



3. Konsentrasi Nd (x=0,15)

87,63 gr/mol

0 = 13455205 er/mol
YoMassa Sr 1345,5205 gr/mol

X 100%

=6,51%
3,85X 209 gr/mol

%Massa Bi = X 100%
1345,5205 gr/mol
= 59,80 %
%Massa Ti = —247.90gr/mol + 4504
1345,5205 gr/mol
= 14,24 %
4. Konsentrasi Nd (x=0,2)
%Massa Sr = —-2838r/mol v 45004
1342,284 gr/mol
= 6,53%
%Massa Bi = 22X 209gr/mol w4450,
1342,284 gr/mol
= 59,18%
0hMassa Ti = 2X47.208r/mol v 4 50,

1342,284 gr/mol
=14,27%

0,15 X 144,27 gr/

53

mol

%Massa Nd =

X 100%

1345,5205 gr/mol

=1,61%

15X 16 gr/mol
1345,5205 gr/mol

%Massa O =

= 17,83%

%Massa Nd =

0,2 X 144,27 gr/mol

X 100%

X 100%

1342,284 gr/mol

=215%

15X 16 gr/mol
1342,284 gr/mol

=17,88%

%Massa O =

X 100%



54

Lampiran 4. Perhitungan %Atom Unsur Teoritis

1. Konsentrasi Nd (x=0,05)

massa

Atom = -T2 X 6,02 X 1073

Atom Sr—ﬂxeozxm23 Atom Nd = —2>-X 6,02 X 10?3
=0,0739 X 6,02 X 1023 =0,0037 X 6,02 X 1023

Atom Bi = 22 X 6,02 X 103 Atom O = 222 X 6,02 X 102
=0,2921 X 6,02 X 1023 = 1,1094 X 6,02 X 1023

Atom Ti = =2 X 6,02 X 10

= 0,2958 X 6,02 X 1023

Total atom = (0,0739 + 0,2921 + 0,2958 + 0,0037+ 1,1094) 6,02 X 1023
=1,7749 X 6,02 X 1023

atom unsur

%atom = -
jumlah atom unsur
23 23
Yatom Sr = oS 202105 10096 Yeatom Nd = T 2RI X 100%
1,7749X 6,02 X 1023 1,7749X 6,02 X 1023
=4,16% =0,21
23 23
%atom BI — 0,2921X6,02X1023 X 100% %atom O — 1,1094 X 6,02 X 1023 X 100%
1,7749X 6,02 X 10 1,7749X 6,02 X 10
=16,45% =62,50%
0 . _ 0,2958X6,02X 1023 o
Yoatom Ti = L7729 X 6,02 X 1075 X 100%
=16,67%
2. Konsentrasi Nd (x=0,1)
Atom = —=2_¥ 6,02 X 1023
Ar Unsur
Atom Sr = 6—50 X 6,02 X 1023 Atom Nd =
=0,0742 X 6,02 X 10?3 =0,0074 X 6,02 X 10?3
Atom Bi = 6043xeozx 1023 Atom o_ﬂxesozx 1023

=0,2891 X 6,02 X 1023 =1,1119 X 6,02 X 1023
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14,21

Atom Ti = —= X 6,02 X 1023

= 0,2967 X 6,02 X 1023

Total atom = (0,0742 + 0,2891 + 0,2967 + 0,0074 + 1,1119) 6,02 X 1023
=1,7793 X 6,02 X 1023

atom unsur

%atom = -
jumlah atom unsur
_0,0742X6,02X 1023 _0,0074X6,02X10%3
Yeatom Sr = 1,7793X 6,02 X 1023 X'100%  %atom Nd = 1,7793X 6,02 X 1023 X 100%
=4,17% =0,42%
. _ 0,2891X6,02X1023 _ 1,1119X 6,02 X 1023
“oatom Bi = 1,7793 X 6,02 X 1023 X100%  %atom O = 1,7793 X 6,02 X 1023 X 100%
=16,25% = 62,49%
Yoatom Ti = 227X 602X10 4 9
1,7793 X 6,02 X 1023
=16,68%
3. Konsentrasi Nd (x=0,15)
mol = ——— X 6,02 X 1023
Ar Unsur
Atom Sr = 6—51 X 6,02 X 1023 Atom Nd = —2= X 6,02 X 1023
=0,0743 X 6,02 X 1023 =0,0112 X 6,02 X 1023
Atom Bi = 222X 6,02 X 1023 Atom O = 222 X 6,02 X 102
=0,2861 X 6,02 X 1023 =1,115 X 6,02 X 10?3
Atom Ti = =22 X 6,02 X 102
= 0,2973 X 6,02 X 10%3
Total atom = (0,0743 + 0,2861 + 0,2973 + 0,0112+ 1,115) 6,02 X 1023
=1,7839 X 6,02 X 1023
_ atom unsur
Yoatom = jumlah atom unsur
Yoatom Sr = 2ZEX602 X107 5 10095 gpatom Nl = LE2XOOZXI0Z 4y,

1,7839X 6,02 X 1023 1,7839X 6,02 X 1023

=4,17% =0,63%



0,2861 X 6,02 X 1023

Ybatom Bi = 1,7839 X 6,02 X 1023 X 100%
=16,04%
23
Yatom Ti = 222 222220 X 100%

1,7839X 6,02 X 1023

=16,67%

4. Konsentrasi Nd (x=0,2)

massa

Atom = 2 6,02 X 1023
Atom Sr = ﬁx 6,02 X 1023
=0,0745 X 6,02 X 1023
Atom Bi = 222X 6,02 X 1023
=0,2832 X 6,02 X 1023
Atom Ti = 2 X 6,02 X 102

= 0,2979 X 6,02 X 1023

1,115 X 6,02 X 1023

%atom O = — X 100%
1,7839X 6,02X 10
= 62,50%
Atom Nd = 12527 X 6,02 X 1023
=0,0149 X 6,02 X 1023
Atom o_@xcsozx 1023

=1,1175 X 6,02 X 1023

Total atom = (0,0745 + 0,2832 + 0,2979 + 0,0149+ 1,1175) 6,02 X 1023

=1,788 X 6,02 X 10%3

atom unsur

%atom = -
jumlah atom unsur
0,0743 X 6,02 X 1023
%atom Sr == .
batom S 1,788X 6,02 X 1023
=416
. 0,2861X6,02X102%3
%atom BI =
1,788 X 6,02 X 1023
= 16,00
. 0,2973X6,02X 1023
%atom Ti =

1,788 X 6,02 X 1023
=16,63%

0,0112 X 6,02 X 1023

0 —
Yoatom Nd = 1,788 X 6,02 X 1023
=0,63%
1,115 X 6,02 X 1023
%atom O =

1,788 X 6,02 X 1023
= 62,36%
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