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ABSTRAK

Anwar, Fitria Maulidiah. 2023. Sintesis Senyawa BisTiz9s5Fe005012 dengan
Menggunakan Metode Lelehan Garam NaCl, KCI, dan Campuran
NaCl/-KCI. Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, UIN Maulana
Malik lbrahim Malang. Pembimbing I. Dr. Anton Prasetyo, M.Si;
Pembimbing II: Dr. H. M. Imamudin, Lc., M.A.

Kata kunci: Bismut Titanat, Fotokatalis, Sintesis, Lelehan Garam, Karakterisasi

Bismut Titanat (BisTizO12) merupakan salah satu senyawa Aurivillius lapis
tiga yang mempunyai sifat fotokatalis dengan energi celah pita sebesar 2.92 eV.
Morfologi dan ukuran partikel material fotokatalis dilaporkan berpengaruh pada
kemampuan aktivitas fotokatalis. Metode yang dilaporkan dapat menghasilkan
morfologi dan ukuran partikel yang seragam adalah metode lelehan garam dan salah
satu faktor yang mempengaruhi morfologi dan ukuran partikel yang dihasilkan
lewat metode lelehan garam adalah jenis garam. Pada penelitian ini telah disintesis
senyawa BisTi2 95F€0,0s012 dengan metode lelehan garam NaCl, KCI, dan campuran
NaCl/-KCI dan selanjutnya dikarakterisasi menggunakan instrument XRD (X-Ray
Diffraction), SEM-EDS (Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive
Spectroscopy), dan UV-Vis DRS (Ultraviolet-Visible Diffuse Reflectance
Spectroscopy). Kemudian dikaji pengaruh jenis garam klorida pada struktur kristal,
morfologi, dan ukuran partikel yang diperoleh. Difraktogram sampel produk
menunjukkan senyawa BisTi2gs5Fe0,05s012 berhasil disintesis. Namun, pada sampel
yang disintesis dengan garam tunggal NaCl ditemukan pengotor yaitu Bi>TisO11,
Bi20s dan TiO rutill. Mikrograf SEM menunjukkan sampel produk menggunakan
garam NaCl, KCI, dan campuran NaCl/-KCl menghasilkan morfologi plate-like
dengan ukuran partikel pada garam NaCl berukuran lebih besar yaitu 3,707,32 nm
dibandingkan garam KCI (2205,87 nm), campuran NaCl/-KClI (1:3,5:3,5) (2262,63
nm) dan NaCl/-KCI (1:7:7) sebesar 2248,06 nm. Sedangkan hasil perhitungan
dengan menggunakan persamaan Kubelka-Munk menunjukkan bahwa energi celah
pita BisTi205Fe0,0s012 pada rentang 2,21-2,29 eV.
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ABSTRACT

Anwar, Fitria Maulidiah. 2023. Synthesis of BisTi2.95Fe0.0s012 Compounds Using
The Molten Method of Salt NaCl, KCI, and Mixture NaCl/-KClI.
Department of Chemistry, Faculty of Science and Technology, UIN
Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Dr. Anton Prasetyo, M.Si;
Pembimbing II: Dr. H. M. Imamudin, Lc., M.A.

Keywords: Bismuth Titanate, Photocatalyst, Synthesis, Molten Salt,
Characterization

Bismuth Titanate (BisTisO12) is one of the three-layer Aurivillius
compounds which has photocatalyst properties with a bandgap energy of 2.92 eV.
The morphology and particle size of the photocatalyst material are reported to have
an effect on the activity of the photocatalyst. One method that can produce uniform
morphology and particle size is the salt melt method. One of the factors that affect
the morphology and size of the particles produced is the type of salt used. In this
study, BisTizosFeo 05012 was shynthesis using molten method of salt NaCl, KCl,
and mixture of NaCl/-KCI and then characterized using an XRD instrument (X-
Ray Diffraction), SEM-EDS (Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive
Spectroscopy), and UV-Vis DRS (Ultraviolet-Visible Diffuse Reflectance
Spectroscopy). Then studied the effect of the type of chloride salt on the crystal
structure, morphology, and particle size obtained. Product sample diffractogram
showing BisTiogsFe0,0s012 successfully synthesized. However, in the samples
synthesized with single salt NaCl, an impurity was found, namely Bi>Ti4O11, Bi2O3
and TiOz rutil. SEM micrographs show product samples using NaCl salt, KCI, and
a NaCl/-KCI mixture produce a plate-like morphology with a larger particle size in
NaCl salt 3.707.32 nm compared to KCI salt (2205.87 nm), mixture NaCl/-KCI
(1:3.5:3.5) (2262.63 nm) and NaCl/-KCI (1:7:7) is 2248.06 nm. While the results
of calculations using the Kubelka-Munk equation show that the bandgap energy
BisTi295F€0,05012 in the range of 2.21-2.29 eV.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Senyawa golongan Aurivillius merupakan senyawa oksida dengan rumus
umum [An-1BnOsn+1] yang terdiri atas lapisan perovskit [Ax1BxOsx+1] dan lapisan
[Bi-O2]** (Syuhad & Rosyidah, 2014). Kation-A memiliki ukuran lebih besar seperti
Na*, Ba2*, Ca®", Sr?*, Pb?*, Bi** dan Ln®" (Zulhadjri, dkk., 2013). Sedangkan pada
kation-B akan diisi oleh kation berukuran kecil, seperti Ti*", Nb>*, W8, Ta®", Mo®*
(Muhammad Rizal dan Ismunandar, 2007) , atau kation Ga®*, Fe**, Mn** (Wibowo,
dkk., 2019). Aurivillius banyak digunakan karena memiliki oksida yang dapat
digunakan diberbagai bidang seperti bahan konduktor, fotokatalis, material
magnetik, bahan fotoluminesense (Ta, dkk., 2011), dan bahan feroelektrik dengan
suhu Curie yang tinggi (Zulhadjri, dkk., 2015).

Allah menciptakan segala sesuatu di muka bumi pasti memiliki manfaat bagi
makhluk-Nya, sehingga sudah sepatutnya manusia melakukan pengkajian atau
observasi sehingga diperoleh penemuan baru sebagai bentuk pengayaan terhadap
ilmu pengetahuan. Sebagaimana firman Allah dalam QS. As-Shad ayat 27:

T om 15588 ol 71 248 (ol Gl S Sy L a3 G T oLl IS i
Artinya: “Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada antara
keduanya tanpa hikmah. Yang demikian itu adalah anggapan orang-orang
ﬁz;fri;l,( :.]?ka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka akan masuk

Al-Quran selalu menyebutkan segala objek ciptaan Allah yang ada di alam

ini berkaitan dengan fenomena alam seperti siang, malang, langit, bulan, matahari,



bintang, sungai, laut, hewan, tumbuhan dimana penyebutan tersebut dilakukan
berulang-ulang. Maksud dan tujuan dari penyebutan secara berulang tersebut yaitu
Al-Quran memerintahkan kepada manusia untuk mempelajari dan menjaga alam
semesta karena setiap penciptaan Allah memiliki manfaat dan mempermudah
kehidupan serta menyadarkan manusia tentang ke-Esaan Allah SWT (Zaini, 2018).
Salah satu senyawa yang memiliki banyak manfaat melalui pengkajian dan
penelitian adalah senyawa Aurivillius. Contoh dari senyawa ini adalah senyawa
BisTi3O12.

BisTizO12 atau Bismut Titanat merupakan salah satu kelompok struktur
perovskit lapis tiga. Pada bismuth titanat, Bi®* menempati kation-A dan kation-B
ditempati oleh kation Ti** (Zhang, dkk. 2018). Senyawa BIT juga banyak
digunakan sebagai material fotokatalis pendegradasi zat warna (Tang, dkk., 2018).
Pemanfaatan senyawa BIT sebagai fotokatalis kurang efisien dikarenakan celah pita
yang terlalu besar (Eq = 2,99 eV) dan tingginya laju rekombinasi dari electron-hole
mengakibatkan kinerja fotokatalis menurun. Strategi yang dapat diterapkan
terhadap masalah tersebut adalah dengan melakukan pendopingan logam (Zhao,
dkk., 2014).

Pendopingan merupakan upaya menurunkan energi celah pita dan
menggeser daerah serapan sinar dari UV menuju ke sinar tampak dengan
menambahkan dopan berupa ion logam atau non logam untuk memodifikasi
karakteristik elektroniknya. Pendopingan dengan atom logam menyebabkan tingkat
energi Fermi lebih rendah sehingga energi celah pitanya lebih rendah (Fauriani,
dkk., 2019). Salah satu dopan ion logam yang dapat digunakan untuk menggeser

daerah serapan sinar menuju daerah panjang gelombang adalah kation Fe3*. Kation



Fe®* mempunyai jari-jari ionik (0,55 A) lebih kecil dibandingkan kation Ti** (0,61
A) (Atkins, dkk., 2010) sehingga lebih mudah diakomodasikan ke dalam kisi kristal
BIT. Huang, dkk. (2019) melaporkan hasil penyerapan optik dan struktur pita pada
BirTisFesO21, Bir(TizNb)Fes021, dan Biz(TizMg)FesO21 yang menghasilkan
perbedaan penyerapan ditunjukkan oleh celah pita yang menyempit. Penyerapan
memiliki tepi potong yang dibuat oleh transisi optik elektronik dari ion Fe** dan
menghasilkan struktur pita oksida bismuth titanat yang baik.

Pemanfaatan logam Fe sebagai doping pada senyawa Auruvillius telah
dilaporkan beberapa pihak. Liu, dkk. (2017) melaporkan hasil sintesis senyawa BIT
(Eq = 2,95 eV) yang didoping dengan Fe** (2, 4, dan 6%) mengalami penurunan
energi celah pita secara berturut-turut yaitu 2,43; 2,36; dan 2,28 eV. Hal ini
dikarenakan elektron Fe®* dapat tereksitasi oleh foton energi yang lebih rendah,
selain itu kemampuan Fe** yang dapat berubah menjadi Fe?* atau Fe** sehingga
dapat menjebak elektron dan menghambat proses rekombinasi, juga meningkatkan
aktivitas fotokatalitik. Selain itu, Mourdo, dkk. 2017 mensintesis senyawa SrTiO3
menggunakan dopan Fe (x= 0,05) menghasilkan morfologi bulat yang seragam
dengan permukaan yang halus dan teratur sehingga dapat meningkatkan
kemampuan fotokatalis dalam degradasi metilen biru.

Metode sintesis yang telah digunakan dalam material Aurivillius adalah
metode lelehan garam (Porob & Maggard, 2006); metode hidrotermal; dan metode
sol-gel (Ji, dkk., 2020). Metode lelehan garam adalah metode yang menggunakan
lelehan garam sebagai media untuk menyiapkan oksida dari prekursor penyusunnya
(Ahda, dkk., 2013). Metode lelehan garam merupakan metode sintesis low-

temperature yang memanfaatkan garam cair untuk melarutkan oksida penyusunnya



sehingga menghasilkan produk akhir berstruktur homogen dan morfologi yang
dapat dikontrol. Metode ini juga membutuhkan waku relatif singkat karena reaktan
yang berbeda memiliki jarak difusi yang pendek dan mobilitas spesies reaktan
dalam media garam cair yang cukup tinggi. Kelebihan metode lelehan garam
diantaranya yaitu kemurnian yang tinggi, memberikan homogenitas kimia lebih
baik dan pengendalian morfologi yang baik (Liu, dkk., 2020).

Menurut Akdogan, dkk. (2006), proses metode lelehan garam ini
bergantung pada beberapa parameter diantaranya ukuran partikel awal dan starting
material, suhu sintesis dan lama waktu yang dibutuhkan, rasio bubuk garam
terhadap oksida, dan jenis garam atau campuran garam yang akan digunakan.
Sintesis bismut titanat telah dilakukan pada suhu dan rentang waktu tertentu. (a)
Raineri, dkk. (2013) mensintesis bismuth titanat pada suhu 1000 selama 0,5 jam,
(b) Zhao, dkk. (2014) selama 2 jam pada suhu 950°C, (c) Kan, dkk. (2003) pada
suhu 1100°C selama 0,5 jam, dan (d) Hao, dkk. (2007) dengan waktu 30 menit
pada suhu 750°C. Penggunaan suhu tinggi dengan waktu yang singkat masih
ditemukan adanya fasa pengotor. Selain itu, pengotor juga ditemukan pada suhu
rendah sebagai akibat dari belum sempurnanya reaksi.

Liu, dkk. (2020) melakukan sintesis dengan metode lelehan garam pada
series YVOa4: Sm** (2%), Eu®* (3%) menggunakan variasi garam cair KNO3 dan
NaNOs. Berdasarkan hasil penelitian diperoleh perbedaan morfologi dari variasi
garam yang digunakan. Sampel dengan garam KNO3z menghasilkan morfologi tidak
beraturan dan aglomerasi yang jelas. Kemudian garam NaNOs dapat menghasilkan
morfologi tidak beraturan dengan aglomerasi lebih sedikit daripada menggunakan

garam KNOs. Tang, dkk. (2007) mensintesis senyawa BisTizO12 menggunakan



garam tunggal NaCl dan KCI menghasilkan morfologi berbentuk plate-like. Selain
itu, sintesis senyawa BisTizO12 juga dilakukan oleh Jiang, dkk (2021) menggunakan
garam campuran NaCI-KCI dengan perbandingan rasio garam (1:1) dan
menghasilkan morfologi berbentuk plate-like dan seragam tanpa aglomerasi.
Adanya perubahan morfologi ini disebabkan adanya perbedaan garam cair yang
digunakan.

Berdasarkan uraian tersebut perlu dilakukan penelitian mengenai sintesis
material BisTi2esFeo 05012 menggunakan metode lelehan garam dengan variasi
garam yaitu NaCl, KCI, dan campuran NaCIl-KCI. Penggunaan variasi garam ini
digunakan untuk mengetahui pengaruh jenis garam terhadap morfologi, struktur
dan perubahan energi celah pita senyawa BisTi295F€0,0s012. Senyawa hasil sintesis
akan dikarakterisasi menggunakan instrumen scanning electron microscopy-energy
dispersive spectroscopy (SEM-EDS), x-ray diffraction (XRD), dan ultraviolet-

visible diffuse reflectance spectroscopy (UV-Vis DRS).

1.2 Rumusan Masalah

Bagaimana morfologi, struktur, ukuran partikel, dan energi celah pita dari
senyawa BisTize5Fe005012 yang disintesis dengan metode lelehan garam NaCl,
KCI, dan campuran NaCl/-KCI dengan mol rasio senyawa produk/garam adalah

1:7?

1.3 Tujuan
Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui morfologi, struktur,
ukuran partikel, dan energi celah pita dari senyawa BiaTiz,95F€0,05012 yang disintesis

dengan metode lelehan garam NaCl, KCI, dan campuran NaCl/-KCI.



1.4 Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini antara lain:

a. Jenis garam yang digunakan adalah garam NaCl, KCI, dan campuran NaCl/-KClI
dengan komposisi 1:3,5:3,5 dan 1:7:7 untuk garam campuran

b. Suhu sintesis yang digunakan adalah 825 dan 850°C

c. Waktu sintesis yang digunakan adalah 6 jam

1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah untuk memberikan informasi mengenai
morfologi, struktur, ukuran partikel, dan energi celah pita pada senyawa
BisTi205Fe0,0s012 dengan menggunakan metode lelehan garam NaCl, KCI, dan

campuran NaCI-KCI.
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2.1 Senyawa Bismut Titanat BisTi3012

Bismut titanat merupakan anggota dari golongan senyawa Aurivillius yang
tersusun lapis fluorit [Bi2O,]** dan lapis perovskit [Bi.Ti.O12]2. Lapis perovskit
tersusun atas tiga lapisan oktahedral TiOs dengan Bi®* mengisi situs-A dan diapit
diantara lapisan [Bi.O2]** pada sepanjang sumbu c¢ (Li, dkk. 2019). Lapisan
[Bi.02]?* dibentuk oleh anion oksigen yang membentuk bujur sangkar dimana pada
bagian atas merupakan kation Bi** dan bagian bawah membentuk piramida segi
empat secara bergantian (Muhammad Rizal dan Ismunandar, 2007). Struktur kristal
bismut titanat dengan sistem kristal ortorombik ditampilkan pada Gambar 2.1.
Ranieri, dkk. (2013) melaporkan bahwa senyawa BisTizO12 berstruktur

orthorombik dengan parameter kisi a= 0,5450, b= 0,54059, dan c= 3,2832 nm.

> Bi,Ti,0,

oB;*

®Ti*
Bi,0,*
00>

Gambar 2. 1 Struktur kristal bismut titanat (Lazarevic, dkk., 2005)




BisTi3O12 dilaporkan memiliki sifat elektro-optik dan feroelektrik sehingga dapat
digunakan sebagai memori optik, komponen optoelektrik, sensor ultrasonik,
memori penyimpanan, keramik pizoelektrik, dan sebagai tampilan optik. Selain itu,
senyawa BisTi3O1 juga digunakan sebagai fotokatalis dan aplikasi spintronik

(Pirgholi-Givi, dkk., 2021).

2.2 Fotokatalis

Fotokatalis merupakan proses transformasi kimia dengan bantuan cahaya
dan katalis untuk mempercepat reaksi kimia. Proses transformasi tersebut dilakukan
pada permukaan katalis atau yang bisa disebut dengan material fotokatalis (Rahma,
2018). Mekanisme fotokatalis yaitu ketika foton dengan energi sama atau lebih
besar dari celah pita mengeksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi yang
menciptakan hole pada pita valensi. Elektron yang tereksitasi akan mengikat
oksigen terlarut dan membentuk radikal oksigen (O.), sedangkan hole pada pita
valensi akan mengikat ion OH™ pada air sehingga membentuk radikal hidroksil
(OH.). O.dan OH. tersebut nantinya akan berperan dalam mendekomposisi zat-zat

warna (Rahmat, dkk., 2021). Skema dari fotokatalis ditampilkan pada Gambar 2.2.

EY
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e 0,—>H,0, —»}I()-
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27F v
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Gambar 2. 2 Skema aktivitas fotokatalis (Sutanto & Wibowo, 2015)

Recombination

G = -




Material semikonduktor yang dilaporkan berpeluang sebagai material
fotokatalis adalah material berstruktur perovskite seperti CaTiOs, CaSiOgz, BaTiOs,
dan SrTiOg3 serta senyawa Aurivillius seperti Bi2WQs, BisTi3012, BisxLaxTizFeO1s

(x=1, 2), BisTizFeOss, dan Bis-xLaxTizFe201s.

2.3 Senyawa Bismut Titanat sebagai Material Fotokatalis

Senyawa BisTisO12 banyak mendapat perhatian untuk diteliti karena
kemampuan fotokatalitiknya dalam degradasi polutan (Liu, dkk., 2014; Zhang,
dkk., 2009). Senyawa BisTi3O1. dilaporkam memiliki energi celah pita sebesar 2,92
eV yang plot Taucnya ditampilkan pada Gambar 2.3. Struktur pita energi pada
BisTi3O12 secara teoritis tersusun atas Ti 3d dan Bi 6p pada pita konduksi dan
hibridisasi orbital O 2p dan Bi 6s pada pita valensi (Wei, dkk., 2009). Dari hasil
laporan Raineri, dkk. (2013) menunjukkan bahwa senyawa ini memiliki energi
celah pita berkisar antara 2,9-3,0 eV.

Senyawa BisTizO12 dilaporkan mempunyai kemampuan fotokatalitik yang
baik disebabkan karena lapisan [Bi202]** dan [Bi>Ti2012]> menghasilkan medan
listrik sehingga mendorong pemisahan hole dan electron (memperlambat laju
rekombinan electron-hole) yang dapat meningkatkan aktivitas fotokatalitik (Liu,

dkk., 2014; Chen, dkk., 2016).
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Gambar 2.3  Spektra UV-DRS senyawa BisTiz012 (Wang, dkk., 2013)

Sebagai material fotokatalis, bismuth titanat dapat digunakan untuk
mendegradasi zat warna yang mekanismenya ditunjukkan pada Gambar 2.5 yaitu,
cahaya tampak yang mengenai bismut titanat akan mengeksitasi elektron dari pita
valensi ke pita konduksi dan meninggalkan hole pada pita valensi (hvg®).
Selanjutnya (hve*) akan bereaksi dengan air menghasilkan radikal hidroksil (OHe)
yang reaksinya dituliskan pada persamaan (1):

H>O(ads) + h*(VB) — OHe(ads) + H"(ads) Q)
Sedangkan elektron pada pita konduksi (ec”) akan diambil oleh oksigen untuk
menghasilkan super-oksida anionik (O2") yang terprotonasi membentuk radikal
hidroperoksil (HO2). Kemudian H20> berdisosiasi membentuk radikal hidroksil
yang sangat reaktif dalam degradasi zat warna, sebagaimana dituliskan oleh Ajmal,

dkk. (2014) dalam persamaan di bawabh ini:

0, + €(CB) — Oz (ads) 2)
Oz (ads) + H* — HOO+(ads) 3)
2HOO+(ads) — H0z(ads) + O (4)
H202(ads) — 2HOs(ads) ®)

Dye + OHs — CO; + H,0 (6)
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Gambar 2.4  Mekanisme fotokatalisis senyawa BisTi3012 (Wang, dkk., 2013)

Hasil laporan dari Wang, dkk. (2019) menunjukkan bahwa senyawa
BisTi3012 mampu mendegradasi tetracycline hydrochloride secara berturut-turut
sebesar 67,5, 75,5, dan 33,5% dengan hasil degradasi terbaik diperoleh pada produk
BisTi3012 yang disintesis dengan menggunakan suhu kalsinasi 850°C selama 6 jam

yang hasil uji degradasi zat warna ditampilkan pada Gambar 2.6.
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Gambar 2.5 (a) konsentrasi TC-HCI dengan waktu penyinaran yang berbeda pada
BTO800, BTO850 dan BTO900, (b) spektral UV-Vis perubahan TC-
HCI larutan air pada berbagai waktu penyinaran dengan BTO850, (c)
plot kinetika dan d konstanta laju dari BTO800, BTO850 dan BTO900
untuk fotokatalitik degradasi TC-HCI (Wang, dkk., 2019)
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2.4 Penurunan Energi Celah Pita BisTisO12 dengan Doping Logam Transisi

BisTi3012 mempuyai energi celah pita sebesar 2,92 eV (427 nm), sehingga
akan bekerja pada daerah sinar UV. Untuk memperluas maka dilakukan
pendopingan untuk menurunkan energi celah pitanya. Beberapa logam transisi yang
telah dimanfaatkan sebagai doping pada material fotokatalis BisTizO1. adalah Fe,
V, dan Ta (Badge & Deshpande, 2019).

Logam Fe dilaporkan dapat digunakan sebagai dopan karena memiliki jari-
jari yang hampir sama dengan Ti. Liu, dkk. (2017) mensintesis senyawa BisTi3O12
dengan doping ion logam transisi Fe** dengan Fe (x =0, 2, 4, dan 6%) menggunakan
metode lelehan garam. Garam yang digunakan adalah garam campuran NaCI-KCI
dan menghasilkan penurunan celah pita dari senyawa BisTi3O1. secara berturut-
turut yaitu 2,92; 2,43; 2,36; dan 2,28 eV. Hasil pendopingan terhadap penurunan

energi celah pita ditampilkan pada Gambar 2.6.
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Gambar 2.6 Spektra UV-Vis DRS pada BisTizO1. dengan doping Fe (x = 2, 4, dan
6%) (Liu, dkk., 2017)

Agustina (2020) juga melakukan sintesis senyawa BisTi3O12 dengan doping
logam vanadium (BisTisxVxO12 (x = 0; 0,05; 0,1; 0,15, dan 2)) menggunakan

metode lelehan garam. Hasil sintesis menunjukkan bahwa senyawa BIT terdoping
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vanadium mengalami pergeseran ke arah sinar tampak dan penurunan energi celah
pita secara berturut-turut yaitu 2,91; 2,53; 2,02; 1,98; dan 1,50, sebagaimana
ditampilkan pada Gambar 2.7. Penurunan energi celah pita tersebut diakibatkan

terbentuknya keadaan baru pada pita konduksi logam vanadium.

2
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Gambar 2.7 Spektra UV-Vis DRS pada BisTizO12 dengan doping V (x = 0; 0,005;
0,1; 0,15, dan 2) (Agustina, dkk., 2020)

2.5 Pengaruh Morfologi pada Aktivitas Fotokatalis

Salah satu faktor yang mempengaruhi aktivitas fotokatalis adalah morfologi
partikel (He, dkk., 2018). Dilaporkan bahwa senyawa Aurivillius dengan partikel
seragam, luas permukaan tinggi, dan energi celah pita rendah meningkatkan
pembentukan pasangan electron-hole di permukaan sehingga kinerja fotokatalitik
meningkat (Luo, dkk., 2021).

Shao, dkk. (2021) telah mensintesis senyawa BisFeTizO1s5 dengan metode
lelehan garam, reaksi keadaan padatan serta hidrotermal dan dilaporkan bahwa
produk yang disintesis dengan metode lelehan garam mempunyai morfologi khas
nanosheet dengan ketebalan 80 nm dan mempunyai aktifitas fotokatalis dalam

mendegradasi rhodamin B yang lebih baik dibandingkan dengan produk hasil
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dengan metode sintesis lainnya. Morfologi partikel dan kurva degradasi rhodamin
B oleh BisFeTi3O1s dari hasil dengan metode sintesis yang berbeda ditampilkan

pada Gambar 2.8.
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Gambar 2.8 (a) Hasil TEM BisFeTizO1s dengan metode lelehan garam 800°C (b)
Kurva degradasi fotokatalitik RhB dengan katalis berbeda (Shao,
dkk., 2021)

Chen, dkk. (2016) mensintesis senyawa BisTizO12 dengan metode
hidrotermal. Hasil sintesis menunjukkan senyawa BisTizO12 memiliki morfologi
khas nanosheet dengan panjang sisi 100-250 nm. Morfologi khas nanosheet mampu
mendegradasi RhB lebih baik karena memiliki bentuk partikel yang unik, luas
permukaan dengan spesifitas tinggi, dan ukuran partikel kecil sehingga lebih efisien
untuk mendelokalisasi pembawa muatan dan efektif untuk menekan tingkat
rekombinasi pasangan electron-hole. Morfologi nanosheet senyawa BisTizO12,

grafik degradasi rhodamin B dan fotokatalitik ditampilkan pada Gambar 2.9.
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Gambar 2.9 (a) SEM mikrograf BisTizO12 menggunakan metode hidrotermal pada
suhu 160°C, (b) grafik efisiensi fotodegradasi pada senyawa
BisTi3012, dan (c) kurva degradasi fotokatalitik RhB pada senyawa
BisTizO12 nanosheet dan bubuk BisTisO12 yang dikalsinasi (Chen,
dkk., 2016)

2.6 Metode Lelehan Garam

Metode lelehan garam merupakan metode untuk mensintesis bahan dengan
melibatkan lelehan garam sebagai media reaksi. Penggunaan lelehan garam sebagai
media reaksi dapat meningkatkan efisiensi reaksi dan waktu yang dibutuhkan cukup
singkat. Selain itu, penggunaan metode ini dapat mengatur struktur dan komposisi
katalis menggunakan reaksi fase cair untuk meningkatkan aktivitas fotokatalis.
Keuntungan metode lelehan garam untuk sintesis bahan fotokatalitik antara lain
mengetahui Kristalisasi, menyesuaikan morfologi, menstabilkan atom tunggal,

doping elemen, dan menyesuaikan posisi cacat (Luo, dkk., 2021).
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Sintesis menggunakan lelehan garam memiliki dua mekanisme utama, yiatu
mekanisme template-growth dan dissolution-precipitation. Pada mekanisme
template-growth terjadi difusi reaktan terlarut pada garam cair ke permukaan
reaktan yang sedikit terlarut. Sedangkan pada mekanisme dissolution-precipitation,
kedua reaktan larut dalam garam dan bereaksi membentuk produk (Ahda, dkk.,
2013). Zhao, dkk. (2014) menyiapkan partikel BisTizO12 menggunakan metode
lelehan garam dan mengatakan bahwa partikel produk dihasilkan melalui dua tahap,
yaitu (1) melarutkan partikel reaktan dalam garam cair kemudian terbentuk partikel
produk (tahap reaksi), (2) ketika partikel reaktan dikonsumsi, tahap pertumbuhan
partikel dimulai (tahap pertumbuhan partikel). Selain itu, Zhao, dkk. (2014) juga
melaporkan mekanisme pembentukan BisTi3O12 berbentuk plate-like menggunakan
metode lelehan garam yang terdiri atas empat proses berurutan: (1) pelarutan
reaktan, (2) transportasi reaktan, (3) nukleasi, dan (4) pertumbuhan produk. Empat

proses tersebut dapat ditampilkan pada Gambar 2.10.

Gambar 2.10 Mekansime pembentukan partikel BisTizO12 (Zhao, dkk., 2014)
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2.7 Sintesis Senyawa BisTi3012 Menggunakan Lelehan Garam

Sintesis senyawa Aurivillius dengan metode lelehan garam telah dilaporkan
banyak pihak dengan menggunakan garam NaCl, KCI, Na>SOs, K2SO4 atau berupa
campurannya seperti NaCI-KCI, Na.SO4- K2SO4 (Moure, 2018). He, dkk. (2014)
telah mensintesis BisTizO12 menggunakan garam campuran NaCIl-KCl dengan
jumlah garam (M= 0; 4; 8; 16; 32; 40; 50; 60) pada suhu 800°C selama dua jam.
Difraktogram senyawa produk ditampilkan pada Gambar 2.11 yang menunjukkan
telah diperoleh senyawa BisTizO12 yang memilih struktur kristal orthorombik
dengan grup ruang Aba2. Hasil difraktogram juga menunjukkan tidak ditemukan
pengotor pada BisTizO12 dan sesuai dengan standar. Hasil karakterisasi dengan
menggunakan SEM menunjukkan bahwa partikel yang diperolen mempunyai

morfologi khas plate-like.
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Gambar 2.11 Pola XRD BisTizO12 (M = 0; 4; 8; 16; 32; 40; 50; 60) dengan garam
campuran NaCl-KClI pada suhu 800 selama 2 jam (He, dkk., 2014)
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Gambar 2.12 Mikrograf SEM BisTi3O12 (a) solid-state dan metode lelehan garam
pada suhu 800°C dengan rasio mol garam:senyawa (b) 4 (c) 8 (d) 16
(e) 32 (f) 40 (g) 50 dan (h) 60 (He, dkk., 2014)

Di lain pihak, Kan, dkk. (2003) melaporkan telah mensintesis senyawa
BisTisO12 dengan menggunakan metode lelehan garam dengan memanfaatkan
garam campuran NaCl-KCl dan Na:SO4-K2SO4. Difraktogram senyawa produk
ditampilkan pada Gambar 2.13 dan menunjukkan bahwa pada 600°C telah
terbentuk senyawa produk murni, sedangkan pada suhu 825 dan 1000°C terbentuk
senyawa produk yang terdapat pengotor. Hasil karakterisasi dengan menggunakan
SEM vyang ditampilkan pada Gambar 2.14 dan 2.15. Pada Gambar 2.14
menunjukkan morfologi berbentuk plate-like dan seragam seiring dengan
menigkatnya suhu. Sedangkan pada Gambar 2.15 menunjukkan morfologi yang

seragam dan partikel berukuran lebih kecil seiring dengan meningkatnya rasio mol.
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Gambar 2.13 Difraktogram XRD serbuk BisTisO1> dipanaskan pada suhu yang
berbeda dan simbol (m), (®), (0), (A), dan (A) merepresantikan
Bi4Ti3O12, standar internal Si, Bi12TiOz0, Bi2Os dan TiOz, (a) serbuk
A-1,600°C, (b) A-2, 600°C, (c) prekursor BisTizO12 tanpa campuran
garam apapun, 600°C, (d) A-3, 825°C, dan (e) A-3, 1000°C (Kan,
dkk., 2003)

Gambar 2.14 Mikrograf SEM pada sada serbuk A-1 dengan menggunakan fluks
klorida (M = 17:6) pada (a) 800, (b) 900, (c) 1000, dan (d) 1100°C
selama 0,5 jam (Kan et al., 2003)
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Gambar 2.15 Mikrograf SEM rpada serbuk A-2 dengan menggunakan fluks sulfat
pada suhu 1000°C selama 0,5 jam dengan rasiol mol (a) M= 7,9 (b)
M= 15,8 ,dan (c) M= 23,7 (Kan et al., 2003)

2.8 Manfaat BisTi3O12 dalam Perspektif Islam
Senyawa BisTizO12 merupakan salah anggota Aurivillius yang memiliki
banyak manfaat. Salah satu peran penting dari senyawa BisTizO12 adalah digunakan
sebagai fotokatalis yang mampu mendegradasi limbah zat warna. Pengolahan
limbah zat warna dilakukan untuk mengurangi pencemaran lingkungan seiring
dengan meningkatnya produksi tekstil. Oleh karena itu, manusia sebagai makhluk
Allah SWT yang sempurna memiliki tanggung jawab untuk menjaga dan
memperbaiki lingkungan dari kerusakan. Mengenai hal ini Allah SWT berfirman

dalam Al-Quran surat al-Qasas ayat 77:

Sl A AT TS Gl AT (e Sl Gl V573530601 SIANT 0 alile b 45315
Copansall Eund ¥ &1 & T 3 3l 45 Y5
Artinya: “Dan carilah pada apa yang telah dianugerahkan Allah kepadamu
(kebahagiaan) negeri akhirat, dan janganlah kamu melupakan
bahagianmu dari (kenikmatan) duniawi dan berbuat baiklah (kepada
orang lain) sebagaimana Allah telah berbuat baik kepadamu, dan

janganlah kamu berbuat kerusakan di (muka) bumi. Sesungguhnya Allah
tidak menyukai orang-orang yang berbuat kerusakan”.
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Dalam Tafsir Ibnu Kasir dijelaskan mengenai larangan untuk merusak bumi
karena manusia, hewan, dan lainnya merupakan makhluk hidup yang tinggal di
dalamnya. Selain itu, jangan berbuat keburukan terhadap segala ciptaan Allah
karena sesungguhnya Allah tidak menyukai segala bentuk kerusakan di bumi.
Sehingga dalam hal ini, manusia memiliki tanggung jawab untuk menjaga dan
memelihara kelestarian lingkungan hidup (Muhammad, 2022). Dijelaskan dalam
tafsir al-Misbah bahwa berbuat kerusakan adalah salah satu bentuk dari melampaui
batas. Allah SWT menciptakan alam raya dalam keadaan yang baik agar kebutuhan
makhluk hidup terpenuhi dan memerintahkan untuk memperbaiki dan menjaganya.
Sebagaimana Allah mengutus para nabi untuk memperbaiki kekacauan di dunia,
sehingga merusak setelah perbaikan merupakan sesuatu yang lebih buruk
(Mustakim, 2011).

Selaras dengan mencegah kerusakan lingkungan, maka harus
diseimbangkan dengan menjaganya. Dalam hal ini, perintah menjaga dan

melestarikan lingkungan hidup terkandung dalam akhir surah al-A’raf ayat 56:

it 52 4 5 i 2 )
Artinya: “sesungguhnya rahmat Allah amat dekat kepada orang-orang yang
berbuat baik”

Kata (s%) merupakan jamak dari kata muhsin. Seorang muhsin dalam
beribadah kepada Allah SWT, ia hanya melihat Allah SWT bukan dirinya sendiri.
Sehingga dapat dipahami bahwa apabila seseorang peduli kepada orang lain, ia
akan bertindak seakan-akan berbuat kebaikan untuk diri sendiri. Begitupun apabila
seseorang tersebut peduli terhadap lingkungan, maka ia akan memiliki perhatian

yang sama seperti dirinya sendiri. Ketika itu, dia bisa disebut sebagi muhsin (orang
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yang berbuat baik) dan akan selalu dekat dengan rahmat Allah SWT (Mustakim,
2011). Sehingga implementasi dari muhsin (orang yang berbuat baik) yaitu dengan
berbuat baik kepada alam yang diindikasikan dengan menjaganya. Salah satu cara
sederhana untuk menjaga alam yaitu dengan tidak merusak lingkungan seperti
membuang limbah sembarangan yang nanti akan merusak keseimbangan ekosistem

dari perairan dan merugikan manusia itu sendiri.



BAB Il

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan pada bulan November-Desember 2022 di
Labolatorium Kimia Fisik Edukasi Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi

Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian antara lain seperangkat alat gelas,
neraca analitik, hotplate, spatula, mortar agate, tanur, instrumen XRD Rigaku
Miniflex Diffractometer Japan (PT. Greenlab, Bandung), UV-Vis DRS merk
Thermo Scientific tipe Evolution 220 UV-Visible Spektrometer (UIN Malang), dan

SEM HITACHI FLEXSEM 1000 (ITS Surabaya).

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini antara lain Bi-Oz (Sigma-Aldrich,
99,9% serbuk), TiO2 (Sigma-Aldrich, 99,9% serbuk), Fe>Os (Himedia, 99,9%
serbuk), AgNO3 (Merck, larutan 2,5%), aseton, NaCl (Merck 99,5%, serbuk), KCI

(Merck 99,5%, serbuk), dan akuades.

23
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3.3 Rancangan Penelitian
Adapun penelitian dilakukan dengan tiga tahap, yaitu:

a. Tahap preparasi bahan
Pada tahap ini mencakup pengadaan alat dan bahan, perhitungan dan
penimbangan jumlah bahan, penggerusan starting material, proses homogenasi
menggunakan mortar agate dan aseton.

b. Tahap sintesis bismuth titanat (BisTisO12) terdoping Fe menggunakan metode
lelehan garam
Pada tahap ini dilakukan pencampuran antara prekursor dengan garam NacCl,
KCI dan campuran NaCI-KCI dengan rasio perbandingan molar prekursor:
garam yaitu (1:3,5:3,5) dan (1:7:7) untuk garam campuran. Prekursor dan garam
dipanaskan pada suhu 825 dan 850°C selama 6 jam. Kemudian hasil sintesis
dicuci menggunakan air panas.

c. Tahap proses karakterisasi
Proses ini meliputi (1) karakterisasi dan analisa produk sintesis menggunakan
XRD untuk mengetahui struktur kristal, (2) analisa morfologi dan komposisi
produk menggunakan SEM-EDS, dan (3) UV-Vis DRS untuk mengetahui energi

celah pita.

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Preparasi Bahan dan Pemanasan Awal

Senyawa BisTizesFe005012 disintesis dengan massa target 3 gram.
Komposisi prekursor ditimbang berdasarkan tabel stoikiometri yang telah

ditetapkan pada Tabel 3.1. Prekursor yang telah ditimbang sesuai stoikiometri
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kemudian digerus menggunakan mortar agate selama satu jam dengan

menambahkan aseton untuk menghomogenkan campuran.

Tabel 3. 1 Massa prekursor hasil perhitungan

Massa pereaksi (gram) Massa garam (gram)
Target BiO3 TiO2 Fe.O3 NaCl KCI  NaCl-KCI NaCl-
Senyawa (2:3,5:3,5) KCI
(1:7:7)

BisTi2osFe00s012 2,3856 0,6032 0,0102 1,0455 1,3360 1,1907 2,3814

3.4.2 Sintesis BisaTizsFe00s012 menggunakan metode lelehan garam

Prekursor dikeluarkan dari tanur dan didinginkan pada suhu ruang.
Kemudian dicampur dengan garam NaCl, KCI, dan campuran NaCl-KCI dengan
perbandingan prekursor dan garam masing-masing 1:3,5:3,5 dan 1:7:7. Campuran
selanjutnya digerus selama 1 jam menggunakan mortar agate dan dimasukkan
dalam krus alumina kemudian dipanaskan masing-masing pada suhu 825 dan
850°C selama 6 jam. Setelah pemanasan, sampel dicuci menggunakan aquades
untuk menghilangkan garam dan diuji menggunakan larutan AgNO3z untuk
mengidentifikasi ada atau tidaknya garam. Sampel kemudian dikeringkan kembali

pada suhu 90°C menggunakan oven.

3.4.3 Karakterisasi Sampel
3.4.3.1 Karakterisasi Sampel Produk menggunakan Difraksi Sinar-X

Karakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui kristalografi dan
struktur kisi kristal dari senyawa. Sampel dibuat pelet dan diletakkan pada sample
holder dengan radiasi Cu Ko (A= 1.5404 A) yang diukur pada rentang 26 (°) = 10-

90°.
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3.4.3.2 Karakterisasi Sampel Produk menggunakan SEM-EDS
Karakterisasi menggunakan SEM-EDS untuk mengetahui komposisi dan

morfologi permukaan produk. Sampel dibuat pelet dan diletakkan dalam sample
holder dengan perbesaran 3000-20.000 kali. Hasil SEM-EDS kemudian diolah

menggunakan software Image-J.

3.4.3.3 Karakterisasi Sampel Produk menggunakan UV-Vis DRS

Karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS untuk mengetahui energi celah
pita dan serapan sinar dari sampel pada daerah sinar tampak. Sampel berupa bubuk
yang diletakkan pada sample holder untuk diukur persentase reflektansinya pada

rentang panjang gelombang (1 = 200-900 nm).

3.4.4 Analisis Data
3.4.4.1 Analisis Data XRD

Data dari karakterisasi menggunakan XRD berupa difaktogram yang
kemudian dibandingkan dengan standar Inorganic Crystal Structure Database
(ICSD) yang diperoleh dari aplikasi Findlt. Data XRD juga dilakukan refinement

menggunakan software Retica dan Le-Bail untuk memperoleh data kristalografi.

3.4.4.2 Analisis Data SEM-EDS

Hasil karakterisasi pada SEM-EDS berupa mikrograf dan spektrum atom.
Mikrograf diperoleh dengan mengolah data menggunakan software Image-J untuk

mendapatkan sebaran ukuran partikel dan morfologi sampel.

3.4.4.3 Analisis Data UV-Vis DRS
UV-Vis DRS menghasilkan data berupa reflektansi yang selanjutnya diolah

menggunakan persamaan Kubelka-Munk yang ditunjukkan pada Persamaan 3.1.
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FR) = (SR = K e, 3.1)

2R S

F(R) merupakan faktor Kubelka-Munk, S adalah koefisien scattering, K adalah
koefisien absorbs molar, dan R adalah nilai reflektan yang terukur terhadap standar.
Sedangkan energy celah pita ditentukan dengan membuat plot antara energi foton
(hv) sebagai sumbu x dan (F(R).hv)? sebagai sumbu y. Perhitungan energi foton
dapat dilakukan menggunakan 4v = hc/A, dimana h merupakan tetapan Planck dan
c adalah tetapan cahaya. Energi celah pita diperoleh pada nilai x, ketika y = 0 secara

regresi linear pada grafik.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini telah disintesis senyawa BisTi2g5Fe0,0s012 dengan
metode lelehan garam NaCl, KCI, NaCl/-KCI (1:3.5:3.5) dan NaCl/-KCI (1:7:7),
pada suhu 825°C dan 850°C selama 6 jam. Hasil sintesis dikarakterisasi
menggunakan (a) XRD untuk mengidentifikasi struktur senyawa yang terbentuk,
(b) SEM-EDS untuk mengetahui morfologi partikel dan komposisi unsur hasil

sintesis, dan (c) UV-Vis DRS untuk mengetahui energi celah pita hasil sintesis.

4.1 Sintesis Senyawa BisTi295Fe0 05012 Menggunakan Metode Lelehan Garam

Sintesis senyawa BIT dilakukan dengan mereaksikan Bi»Os, TiO2, dan
Fe>Os menggunakan variasi garam NaCl, KCI, dan campuran NaCl/-KCI (1:1)
dengan jumlah perbandingan rasio mol garam 1:3.5:3.5 dan 1:7:7. Sintesis diawali
dengan menggerus prekursor dan garam selama 60 menit dengan penambahan
aseton untuk meningkatkan homogenitas sampel. Sampel kemudian dikalsinasi
selama 6 jam pada suhu 825 dan 850°C untuk mereaksikan prekursor melalui
lelehan garam sebagai mediumnya. Reaksi selama proses sintesis dapat dituliskan

pada persamaan 4.1 dan 4.2.

Bi2O3 + 3TiO2 — BiaTiz012 . oviiiii e, 4.1)

2Bi;03 + 2,95TiO2 + 0,025Fe203 — BiaTi2,95F€0,05012 «.vovvinviiviiinieniennen. (4.2)

28
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Produk dicuci dengan air panas untuk melarutkan garam yang tertinggal
setelah kalsinasi dan filtrat diuji menggunakan AgNOs sampai produk tidak
mengandung ion CI" yang ditandai dengan filtrat tidak membentuk endapan
berwarna putih keruh. Reaksi yang terjadi selama proses pencucian sampel adalah

sebagai berikut:

AgNO3ag) + NaCl@ag) — AQCls) + NaNO3(ag) «vovevveveeriiiiiiiiiieiieiens (4.3)

AgNO3(aq) + KClag) — AgCls) + KNO3(ag). .« vvvvereniniariiiiiiiinieiaannnns (4.4)

Hasil sintesis ditandai dengan perubahan fisik berupa warna yang.
Perubahan warna dari merah muda menjadi kuning mengindikasikan bahwa selama
proses pemanasan, terjadi reaksi antar prekursor dalam membentuk senyawa

BisTiz95F€005012.

4.2 Karakterisasi Hasil Sintesis BisTi295Fe0,05012 Menggunakan XRD
Senyawa produk dikarakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui fasa
dan struktur kristalnya. Difraktogram BisTiz,95F€0,0s012 dengan variasi garam NaCl,
KCI, campuran NaCl/-KClI (1:3,5:3,5) dan (1:7:7) ditampilkan pada Gambar 4.2.
Difraktogram hasil sintesis kemudian dibandingkan dengan standar Inorganic
Crystal Structure Database (ICSD) BisTiz012 nomor 87808. Berdasarkan Gambar
4.2, pada garam KCI dan garam campuran NaCI-KCI (1:3,5:3,5) serta NaCl/-KClI
(1:7:7) menunjukkan puncak difraksi sesuai dengan standar. Namun, pada garam
NaCl ditemukan puncak baru pada 26 (°) = 16,83; 27,91; dan 39,06° yang

diidentifikasi sebagai puncak senyawa Bi>TisO11, Bi203, dan TiO2 rutil.
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Kemunculan puncak baru mengindikasikan bahwa senyawa produk mengandung
pengotor. Hal ini menunjukkan bahwa pengotor yang teridentifikasi pada senyawa
produk dipengaruhi oleh penggunaan jenis garam.

Analisis puncak pengotor dilakukan dengan mengidentifikasi puncak-puncak
tambahan dengan menggunakan: (1) standar difraktogram prekursor, dikarenakan
kemunculan prekursor sebagai pengotor dimungkinkan homogenitas yang rendah
sehingga tidak bisa bereaksi secara sempurna (Kan, dkk., 2003), (2) standar
difraktogram produk dari reaksi-reaksi yang mungkin terjadi diantara prekursor.
Berdasarkan hasil identifikasi dengan data-data difraktogram standar tersebut,
maka dapat diketahui bahwa pengotor adalah senyawa Bi>O3 yang diidentifikasi
pada 260 = 27,91° dengan bidang kristal hkl (201). Hal ini menunjukkan bahwa
senyawa bidang kristal pengotor yang teridentifikasi adalah bidang kristal (201),
sedangkan pada bidang kristal Bi»Oz lain tidak dapat teridentifikasi dimungkinkan
karena pertumbuhan bidang kristal yang terlalu kecil atau overlapping dengan
puncak-puncak lain sehingga tidak terlihat.

Lelehan garam berfungsi sebagai media reaksi yang memudahkan proses
difusi antar prekursor. Reaktan yang terlarut pada lelehan garam akan berdifusi ke
permukaan yang kurang larut dan bereaksi membentuk fasa produk (Safaei-Naeni,
dkk., 2012). Chang, dkk. (2014) melaporkan bahwa sintesis menggunakan garam
KCI dihasilkan senyawa target murni, sedangkan pada garam NaCl dihasilkan
puncak baru (pengotor) yang bukan senyawa target. Hal ini dikarenakan pada
garam KCI kelarutan dari TiOz lebih tinggi jika dibandingkan dengan garam NaCl.
Kelarutan juga memiliki keterkatian yang erat pada proses nukleasi dan morfologi

yang dihasilkan (Chang, dkk., 2014). Selain itu, Kan (2003) mensintesis BisTi3O1.
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pada suhu 825°C menunjukkan adanya puncak tambahan yaitu senyawa Bi>Os,
TiO2, dan Bi1oTiO2 sebagai akibat dari homogenitas yang rendah dan reaksi
pembentukan produk belum sempurna.

Sintesis BisTizO12 dengan doping Fe menyebabkan pergeseran puncak
difraksi pada 26 = 30,06°. Spesifikasi nilai pergeseran puncak difraksi pada masing-
masing variasi garam yaitu NaCl berada pada 26 = (30,36°), KCI dan campuran
NaCl/-KClI 1:3,5:3,5 (30,13°), serta NaCl/-KCI 1:7:7 (30,28°). Pergeseran puncak
difraksi menunjukkan ke arah 26 yang lebih besar dan mengindikasikan bahwa
dopan Fe telah tersubtitusi ke dalam senyawa BisTizO12. Menurut An, dkk. (2016),
subtitusi ditentukan oleh dua faktor yaiu, ukuran ionik radii dan keadaan ionik. Fe
adalah logam transisi pada orbital 3d yang identik dengan Ti. lon Fe?* (0,078 nm)
atau Fe** (0,064 nm) memiliki keadaan ionik yang stabil dan ukuran ionik lebih
kecil daripada Bi** (0,096 nm) tetapi mirip dengan Ti*" (0,068 nm). Sehingga
karena kesamaan ukuran ionik tersebut, Fe lebih memilih menggantikan di situs Ti
daripada Bi (An, dkk., 2016;Guo, dkk., 2017). Selain itu, dapat juga terjadi intertisi
dimana adanya penekanan atau penumpukan pada Ti** oleh ion Fe3* yang memiliki

ukuran lebih kecil.

4.3 Refinement Data XRD BisTiz95Fe0,05012

Tingkat kecocokan difraktogram sampel dengan standar dianalisis dengan
menggunakan refinement pada program Rietica dengan metode Le Bail. Refinemet
dilakukan menggunakan data standar ICSD BisTizO12 n0.87808 pada garam KCl,

campuran garam NaCl/-KCl (1:3,5:3,5), dan NaCl/-KCI (1:7:7). Untuk garam NaCl
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tidak dilakukan refinement karena terdapat pengotor. Kualitas refinemet dapat
dilihat dari nilai Rp dan Rwp yaitu kurang dari 15%.

Berdasarkan nilai residu profil (Rp) dan residu profil berbobot (Rwp) Yyaitu
kurang dari 20% yang menunjukkan bahwa senyawa BisTi2,95F€0,0s012 mempunyai
kecocokan yang cukup baik dengan standar (Andrieux, dkk., 2018). Hal ini juga
dikatakan oleh Raharjo (2011) bahwa nilai Rwp kurang dari 20% menunjukkan

difraktogram sampel memiliki kecocokan cukup tinggi dengan standar.

4.4 Karakterisasi Hasil Sintesis BisaTi2,95Fe0,0s012 Menggunakan SEM-EDS

Karakterisasi menggunakan SEM-EDS bertujuan untuk mengetahui
morfologi dan unsur yang terdapat dalam senyawa. Morfologi pada senyawa
BisTiz5Feo0,0s012 yaitu plate-like dan cenderung tidak beraturan dan mengalami
aglomerasi seperti ditampilkan pada Gambar 4.4. Zhao, dkk. (2014) dan He, dkk.
(2014) yang mensintesis senyawa BisTizO12 menghasilkan morfologi khas yaitu
plate-like. Selain itu, Liu (2016) juga mensintesis BisTiz012 dengan doping Fe** (x
= 2; 4; dan 6%) menghasilkan morfologi berbentuk plate-like.

Sintesis senyawa BisTizgsFeo 05012 menggunakan garam NaCl diperoleh
partikel berukuran besar dengan rata-rata ukuran partikel yaitu 3707,32 nm, tidak
teratur dan terbentuk aglomerasi. Sedangkan pada garam KCI dihasilkan senyawa
produk berukuran lebih kecil yaitu 2205,87 nm dan aglomerasi rendah. Dan pada
garam campuran NaCl/KClI (1:3,5:3,5) dan NaCl-KCI (1:7:7) menghasilkan ukuran
relatif kecil yaitu 2262,63 dan 2248,06 nm dengan tingkat aglomerasi yang berbeda.
Pada garam NaCl-KCI (1:3,5:3,5) menghasilkan tingkat aglomerasi lebih tinggi

daripada garam campuran NaCI-KCI (1:7:7). Hal ini dikarenakan adanya perbedaan
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komposisi garam. Apabila komposisi garam yang digunakan terlalu sedikit maka
peran garam sebagai media reaksi akan berjalan kurang sempurna (Kimura, 2011).

Perbedaan ukuran partikel pada sampel hasil sintesis menggunakan
variasi garam NaCl, KCI, dan campuran NaCl/-KCI yaitu sebagai akibat dari
nukleasi (pembentukan inti kristal) dan laju pertumbuhan inti kristal
(Maulidianingtyas, dkk., 2021). Pada mekanisme lelehan garam, nukleasi
bergantung pada kelarutan oksida yang bereaksi dengan garam. Dimana pada garam
campuran NaCl/-KCI (titik eutetik 650°C) dan garam tunggal KCI (titik leleh
770°C) memiliki kelarutan lebih tinggi daripada garam tunggal NaCl (titik leleh
801°C). Garam dengan kelarutan lebih tinggi akan mempercepat nukleasi sehingga
menghasilkan partikel berukuran kecil. Sedangkan pada garam dengan kelarutan
rendah akan menghasilkan partikel berukuran besar (Li, dkk., 2012; Marella, dkk.,
2021). Selain itu, Fachry, dkk. (2008) juga melaporkan bahwa semakin besar
partikel, maka semakin rendah kecepatan pertumbuhannya. Spektra EDS senyawa
BisTi205Fe0,0s012, terdapat unsur-unsur yang ada dalam senyawa produk antara lain

bismut, titanium, besi, dan oksigen.

4.5 Karakterisasi Hasil Sintesis BisaTiz2,95Fe0,0s012 Menggunakan UV-Vis DRS
Karakterisasi senyawa produk menggunakan UV-Vis DRS bertujuan untuk
mengetahui nilai energi celah pita dan serapan sinar pada panjang gelombang
daerah sinar tampak atau UV. Hasil karakterisasi senyawa BiaTi2 g5F€0,05012 berupa
serapan sinar sinar pada rentang 400-600.
Penggunaan dopan Fe dapat menurunkan energi celah pita. Hal ini

dikarenakan terbentuknya pita konduksi baru pada logam Fe-3d yang mensubtitusi
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Ti-3d (Liu, dkk., 2017). Penurunan energi celah pita ini disebabkan adanya
pembentukan pita baru yang dapat menurunkan laju rekombinasi sehingga efisiensi
fotokatalis menjadi meningkat. Selain itu, penurunan energi celah pita juga
dikarenakan adanya dopan yang dapat membentuk oksigen valensi di bawah pita
konduksi sehingga elektron yang tereksitasi dapat dengan mudah diikat (Zhang,
dkk., 2011). Nilai energi celah pita didapatkan menggunakan persamaan Kubelka-
Munk.

Penambahan dopan Fe menghasilkan energi celah pita lebih rendah (2,29;
2,21; 2,25,dan 2,26 eV) dibandingkan senyawa BisTi3O12 tanpa doping (2,92 eV).
Pada sintesis senyawa BisTizesFe0,0s012 menggunakan garam KCI, campuran
NaCl/-KCI (1:3,5:3,5) dan NaCl/-KClI (1:7:7) menghasilkan energi celah pita lebih
rendah dibandingkan garam NaCl. Hail ini dikarenakan pada garam tunggal KCI
dan campuran NaCl/-KCI memiliki ukuran partikel yang kecil sehingga
meningkatkan luas permukaannya. He, dkk. (2014) melaporkan bahwa senyawa
dengan ukuran partikel yang kecil dapat mengurangi waktu transfer atau waktu
eksitasi elektron-hole ke permukaan dan besarnya luas permukaan

mengindikasikan bahwa situs aktif fotokatalis yang bereaksi lebih banyak.

4.6 Sintesis Senyawa BisTi2,95Fe0,05012 dalam Perspektif Islam

Sintesis senyawa BisTizgesF€00s012 merupakan salah satu bentuk
pembuktian bahwa segala penciptaan Allah memiliki manfaat. Oleh sebab itu,
sudah sepantasnya manusia mensyukuri segala nikmat yang Allah berikan dengan
cara menjaga dan memelihara alam, lingkungan dan sekitarnya. Penjagaan ini juga

dapat dilakukan dengan menjaga hubungan antara Sang Pencipta, manusia, dan
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alam disekitarnya. Ada tiga konsep figih muamalah yang mengatur hal tersebut
yaitu, muamalah ma’a Allah, muamalah ma’a annas, dan muamalah ma’a alam.
Muamalah ma’a Allah menjelaskan hubungan antara Allah dengan
manusia. Salah satunya melalui penelitian senyawa ini. Adanya penelitian ini
membuktikan bahwa segala sesuatu yang Allah ciptakan pasti memiliki manfaat
dan tidak ada yang sia-sia. Sebagaimana dijelaskan dalam Al-Quran surat ali-Imran

ayat 191-192:

O35 Gl ) Y Y ey Gl el g a5 st gl s
1 IR L U (Vg el sl IR 3 (288 5 s e 5 10 gad el
DAl Clde G SHAL sl

Artinya: “sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya
siang dan malam terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal.

(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk

atau dalam keadaan berbaring dan mereka memikirkan tentang
penciptaan langit dan bumi (seraya berkata): “Ya Tuhan kami, tiadalah

Engkau menciptakan ini dengan sia-sia, Maha Suci Engkau, maka
peliharalah kami dari siksa neraka”.

Pada ayat 190-191, Allah menguraikan secuil dari penciptaan-Nya dan
memberikan perintah agar memikirkannya. Menurut tafsir Al-Misbah karya
Quraish Shihab (2002), ayat tersebut mengajak manusia untuk berfikir bahwa
segala ciptaan Allah seperti bulan, matahari, dan bintang yang bekerja dalam sistem
tata surya sudah diatur dengan sangat teliti. Adanya rotasi dan revolusi bumi juga
menunjukkan tanda-tanda kekuasaan Allah bagi ulul alba, yaitu orang-orang yang
memiliki akal yang murni.

Kedua adalah muamalah ma’a annas yaitu hubungan antara manusia

dengan sesama manusia. Melalui penelitian ini, dapat memberikan informasi ke
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sesama bahwa sintesis senyawa BisTi2gsFeo 05012 dapat megurangi limbah zat

warna pada lingkungan. Sebagaimana dijelaskan dalam hadist Rasulullah SAW:
ol gl Ll R

Artinya: “sebaik-baik manusia adalah yang paling bermanfaat bagi orang lain.”
(HR. Ahmad, ath-Thabrani, ad-Daruqutni. Hadits ini dihasankan oleh al-Albani di

dalam Shahihul Jami’ no.3289).

Menjadikan hidup bermanfaat bagi orang lain dan sekitar, maka manfaat
kebaikan akan kembali ke diri kita. Sebagaimana dijelaskan dalam Al-Quran surat

al-Isra’ ayat 7:

T Bl 438y il dal )
Artinya: “Jika kamu berbuat baik (berarti) kamu berbuat baik untuk dirimu sendiri.
Dan jika kamu berbuat jahat, maka (kerugian kejahatan) itu untuk

dirimu sendiri.”

Menurut Quraish Shihab dalam tafsir Al-Misbah mengatakan jika ayat
tersebut merupakan penegasan bahwa amal baik ataupun buruk seseorang akan
tertuju secara khusus ke diri sendiri, bukan orang lain.

Ketiga adalah muamalah ma’a alam yaitu hubungan antara manusia dengan
alam. Salah satu tujuan dilakukan penelitian ini adalah untuk mengurangi limbah

zat warna yang dapat merusak alam sekitar. Karena Allah SWT pun membenci

kerusakan, sebagaimana dijelaskan dalam Al-Quran surat al-A’raf ayat 56:
<0 S T 8| 0 B - ° “‘E, Y 1% 6% 2 08 ° 1o P oS . 2 %4 \3
O all (55 Gy 8 dl) Sl O radka 5 L34 5 5031 5 gDl 23 a5V (G 1 520 W

Artinya: "Janganlah kamu berbuat kerusakan di bumi setelah diatur dengan baik.
Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh harap.
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Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat dengan orang-orang yang

berbuat baik."
Menurut Tafsir Ibnu Kasir dijelaskan bahwa ayat tersebut merupakan
larangan Allah untuk berbuat kerusakan di bumi dan membahayakan
kelestariannya. Karena apabila segala sesuatu tidak berjalan sesuai dengan

kelestariannya, maka akan membahayakan semua hamba Allah SWT (Zaini, 2018).



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian disimpulkan bahwa sintesis senyawa
BisTi295Fe0,0012 menggunakan metode lelehan garam dengan variasi garam NacCl,
KCI, dan campuran NaCl/-KCl (1:3,5:3,5) dan (1:7:7) telah berhasil disintesis, dan
tidak ditemukan pengotor pada garam KCI dan garam campuran NaCl/-KCI, namun
ditemukan pengotor pada garam NaCl. Bentuk morfologi senyawa
BisTi205Feo,0s012 adalah plate-like dengan ukuran partikel rata-rata pada varisasi
garam KCI (2205,87 nm), campuran NaCl/-KCI (1:3,5:3,5) (2262,63 nm), dan
NaCl/-KClI (1:7:7) (2248,06 nm) yaitu lebih kecil yaitu dibandingan ukuran partikel
dengan menggunakan garam NaCl (3707,32 nm) sehingga dapat menurunkan

energi celah pita dari 2,92 eV menjadi 2,29; 2,21; 2,25, dan 2,26 eV.

5.2 Saran

Perlu dilakukan uji aktivitas fotokatalis untuk mengetahui pengaruh

aktivitas fotokatalis dalam mendegradasi limbah zat warna.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir

L.1.1 Preparasi Bahan dan Pemanasan Awal

Prekursor

Hasil

-ditimbang sesuai perhitungan stoikiometri
-dihomogenkan dengan cara digerus dengan mortar agate
selama 1 jam dan ditambahkan aseton

-dipanaskan pada suhu 825°C selama 6 jam

-didinginkan pada suhu ruang

L.1.2 Sintesis (BiaTiz,95Fe0,05s012) dengan Metode Lelehan Garam

Sampel

Hasil

-dicampurkan garam NaCl dengan perbandingan mol 1:7
- dihomogenkan dengan digerus dalam mortar agate selama
1 jam

-dipanaskan dalam tanur pada suhu 850°C selama 6 jam
-dikeluarkan dari tanur dan diletakkan di atas kertas saring
dan disaring menggunakan corong Buchner

-dicuci beberapa kali menggunakan air suling panas
-dikeringkan menggunakan oven pada suhu 90°C sampai
kering

-diulangi langkah di atas untuk sintesis menggunakan
garam KCI dan campuran NaCIl-KCl

48



49

L.1.3 Karakterisasi dan Analisis (BisTi295Fe0,0s012) menggunakan
Instrumen XRD

Sampel

-diletakkan dalam sample holder

-dianalisa pada range 26 (°) = 10-90

-dilakukan refinement menggunakan perangkat lunak
Reitica

Hasil

L.1.4 Karakterisasi dan Analisis (BiaTiz,9Fe0,05s012) menggunakan
Instrumen SEM-EDS

Sampel

-diletakkan dalam sample holder
-dianalisa pada perbesaran 3.000-30.000 kali

Hasil

L.1.5 Karakterisasi dan Analisis (BisTi295Fe0,0s012) menggunakan
Instrumen UV-Vis DRS

Sampel

-diletakkan dalam sample holder
-diukur presentase reflektansinya pada 200-900 nm

-dianalisis menggunakan persamaan Kubelka-Munk

Hasil
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Lampiran 2. Perhitungan

Perhitungan BisTi2gs5Feo05012 dengan variasi garam menggunakan NaCl dan KCI.

Diketahui:

e Target massa produk adalah 3 gram

e Perbandingan mol perkursor BisTiz,5Fe0,05012 : NaCl : KCI: NaCl-KCl adalah
1:7

Mr Bi2Os3 = 465,96 g/mol
Mr TiO2  =79,9 g/mol
Mr Fe>O3 = 159,692 g/mol
Mr NaCl =58,34 g/mol

Mr KCI  =74,55 g/mol

Ar Bi = 208,98 g/mol

Ar Ti = 47,867 g/mol

Ar Fe = 55,847 g/mol
Ditanya:
Massa dari masing-masing prekursor......... ?
Dijawab:

_ Massa _ Massa BisTiogsFeo 05012

Mol BisTioo5F€0,05012 =

Mr - Mr BisTioos5Fe0,05012
3 gram
" 1171,94 g/mol
=0,00256 mol
. Ar Bix 4 Mr Bi20
Massa Bi>Os = (ArBixd) —— X massa target
Mr BisTio,0sFeo,05012 Ar Bix 2
835,92 I . 45696 !
= g/moL -y g/moL s 3 gram
1171,94 g/mol 417,96 g/mol
= 2,3856 gram
. Ar Ti x 0,95 Mr TiO
Massa TiO (A7 1% 0.95) " x massa target

T mr Bi4Tio9sFe00s012 Ar Ti



141,22 l 79,9 l
= g/mo g/moL s 3 gram
1171,94 g/mol 47,87 g/mol
=0,6032 gram
(Ar Fe x 0,05) Mr Fe203

Massa Fe>O3 X massa target

T Mr BisTio9sFe0,05012 Ar Fe x 2

2,7925 g/mol 159,69 g/mol
= g/mol -y g/mol 3 gram
1171,94 g/mol 111,7 g/mol

0,0102 gram

(a) Perbandingan Mol Garam 1:7:7

Mol NacCl =7 x mol BisTigesF€0,05012
=7 x0,00256 mol
=0,01792 mol

Massa NaCl = Mr x mol NaCl
= 58,34 g/mol x 0,01792 mol
=1,0455 gram

Mol KCI =7 x mol BisTiogsFeo 05012
=7 x0,00256 mol
=0,01792 mol

Massa KClI = Mr x mol KCI
= 74,546 g/mol x 0,01792 mol
=1,3360 gram

(b) Perbandingan Mol Garam 1:3,5:3,5

Mol NaCl = 3,5 x mol BiaTiggs5Fe0,05012
=3,5x0,00256
=0,00896

Massa NaCl = Mr x mol NaCl

= 58,34 g/mol x 0,00896
=0,5227 gram
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Mol KCI

Massa KCI

= 3,5 x mol BisTioes5F€0,0s012
= 3,5x0,00256

=0,00896

= Mr x mol KCI

= 74,546 g/mol x 0,00896
=0,6679 gram
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