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ABSTRAK

Rochayati, Efrilia. 2023. Sintesis Senyawa BisTizoFeo 1012 Menggunakan
Metode Lelehan Garam NaCl, KCI, dan NaCI-KCI. Skripsi. Jurusan
Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana
Malik Ibrahim Malang. Pembimbing | : Dr. Anton Prasetyo, M. Si;
Pembimbing Il : Achmad Nasichudin, M. A.

Kata Kunci: Aurivillius, BisTizO12, Metode Lelehan Garam, Fotokatalis

Bismut titanat (BisTi3O12) merupakan salah satu material Aurivillius lapis
tiga yang berpotensi sebagai material fotokatalis yang memiliki energi celah pita
sebesar 2,95 eV. Morfologi partikel memiliki peran penting terhadap material
fotokatalis karena ukuran partikel dan luas permukaan akan berpengaruh terhadap
aktivitas fotokatalisnya. Metode sintesis lelehan garam dikenal dapat
menghasilkan morfologi dan ukuran partikel yang seragam sehingga dapat
memberikan keuntungan pada material fotokatalis. Tujuan dari penelitian ini
adalah untuk mengetahui struktur kristal, morfologi, ukuran partikel, dan energi
celah pita. Dalam penelitian ini, disintesis senyawa BisTi2oFeo 1012 dengan metode
lelehan garam pada variasi garam NaCl, KCI, dan NaCI-KCI. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa senyawa BisTizgoFeo1012 berhasil disintesis berdasarkan
karakterisasi instrumen X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy-
energy dispersive X-ray (SEM-EDS) dan ultraviolet-visible diffuse reflectance
spectroscopy (UV-Vis DRS). Data difraktogram senyawa BisTi2gFeo 1012
menunjukkan fasa terbentuk dan terdapat pengotor. Bentuk morfologi yang terlihat
dari hasil mikrograf senyawa BisTi2gFeo,1012 berupa plate-like dan masih terdapat
aglomerasi dengan ukuran partikel rata-rata sebesar 869,4; 238,7; 307,4 dan 373,9
nm. Sedangkan, pada spektra DRS menunjukkan bahwa senyawa BisTi2oFeo 1012
memiliki energi celah pita sebesar 2,28; 2,11; 2,27 dan 2,19 eV sehingga dapat
bekerja pada rentang sinar tampak.
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ABSTRACT

Rochayati, Efrilia. 2023. Synthesis of BisTi29Feo,1012 Compounds Using Molten
Salt Method of NaCl, KCI, dan NaCI-KCI. Thesis. Department of
Chemistry, Faculty of Science and Technology, Universitas Islam Maulana
Malik Ibrahim Malang. Supervisor | : Dr. Anton Prasetyo, M. Si; Supervisor
I1 : Achmad Nasichuddin, M. A.

Keyword : Aurivillius, BisTisO12, Molten Salt Method, Photocatalyst.

Bismuth titanate (BisTi3O12) is one of the three-layer Aurivillius materials
which has the potential as a photocatalyst material which has a bandgap energy of
2.95 eV. Particle morphology has an important role for the photocatalyst material
because the particle size and surface area will affect the photocatalyst activity. The
salt melt synthesis method is known to produce uniform morphology and particle
size so that it can provide advantages for photocatalyst materials. The purpose of
this study was to determine the crystal structure, morphology, particle size, and
bandgap energy. In this study, the compound BisTizgFeo 1012 was synthesized by
the salt melting method in various salts of NaCl, KCI, and NaCI-KCI. The results
showed that the compound BisTi2,9Feg 1012 was successfully synthesized based on
the characterization of X-ray diffraction (XRD) instruments, scanning electron
microscopy-energy dispersive X-ray (SEM-EDS) and ultraviolet-visible diffuse
reflectance spectroscopy (UV-Vis DRS). The diffractogram data of the
BisTi29Fe01012 compound shows that the phase is formed and there are impurities.
The morphological form that can be seen from the results of the micrograph of the
BisTi29Fe01012compound is plate-like and there is still agglomeration with average
of particle size is 869,4; 238,7; 307,4 and 373,9 nm. Meanwhile, the DRS spectra
show that the compound BisTi29Feo 1012 has a band gap energy of 2.28; 2.11; 2.27
and 2.19 eV so that it can work in the visible light range.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia memiliki banyak industri tekstil yang menghasilkan limbah zat
warna dan berdampak negatif pada lingkungan karena mengandung senyawa-
senyawa yang berbahaya bagi ekosistem seperti rhodamin B, metil jingga, metilen
biru, dan lain sebagainya (Quarde, 2010). Manusia diperintahkan untuk menjaga
dan melestarikan apa yang telah Allah berikan di muka bumi ini dan tidak
melakukan kerusakan, seperti yang tertera dalam firman Allah surah al-A’raf (7)
ayat 56:

Gl (53 058 all) @t 5 ) Trala3 34 53315 Sl 313 51 3 150
Artinya: “Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah (Allah)
memperbaikinya dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut (tidak akan
diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah amat dekat
kepada orang-orang yang berbuat baik.” (Q.S. al-A’raf (7): 56).

Ayat diatas mengandung makna larangan untuk manusia melakukan
perbuatan yang melampaui batas yaitu membuat kerusakan pada muka bumi. Allah
SWT menciptakan alam semesta dengan keadaan yang baik dan untuk memenubhi
kebutuhan makhluk-Nya, sehingga Allah memerintahkan hamba-Nya untuk
menjaga dan memperbaikinya (Yunus, dkk., 2021). Larangan merusak lingkungan
adalah untuk membentuk kesadaran dan kepekaan terhadap lingkungan, kemudian

memasukkan pengetahuan bahwa lingkungan harus dilindungi. Sehingga,

diharapkan dapat mengubah perilaku merusak lingkungan untuk menjaga



lingkungan, memiliki pengetahuan yang profesional dan berpartisipasi dalam
perlindungan lingkungan (Mustakim, 2017).

Oleh karena itu, untuk mengatasi masalah yang terjadi dibutuhkan suatu
metode untuk mendegradasi limbah tersebut agar menjadi aman dan tidak
menimbulkan pencemaran air. Salah satu metode yang berpeluang digunakan
adalah metode fotokatalisis yang memanfaatkan sinar matahari dengan
menggunakan material semikonduktor sebagai katalis dapat mendegradasi dan
mereduksi limbah zat warna menjadi komponen-komponen sederhana yang lebih
aman, ekonomis, ramah lingkungan. Oleh karena itu, para ilmuwan menggunakan
metode ini sebagai solusi yang efektif digunakan untuk mengatasi masalah
pencemaran lingkungan (Liu, dkk., 2017; Zhang, dkk., 2018).

Fotokatalisis merupakan proses yang terjadi ketika bahan semikonduktor
terkena cahaya. Bahan semikonduktor menyerap foton dengan energi yang sama
atau lebih besar dari energi celah pita, sehingga elektron bebas akan tereksitasi dari
pita valensi ke pita konduksi dan akan meninggalkan hole positif pada pita valensi
(Liu, dkk., 2017). Bahan semikonduktor akan menyerap foton dengan energi yang
sama atau lebih tinggi dari energi celah pita, eletron bebas pada pita valensi akan
tereksitasi ke pita konduksi yang akan meninggalkan lubang positif. Lubang-lubang
ini nantinya akan bereaksi dengan air (H20) atau gugus hidroksil (OH") yang
diserap permukaan dan akan menghasilkan radikal hidroksil (OH™) sedangkan
elektron akan terperangkap pada spesies oksigen terlarut yang akan membentuk
radikal anion superoksida (O™) (Munadhiroh, 2021). Beberapa material

semikonduktor yang dapat dimanfaatkan dalam fotokatalis adalah TiO2, Fe2Os,



senyawa-senyawa yang memiliki struktur perovskit dan senyawa-senyawa yang
memiliki struktur Aurivillius (He, dkk., 2018).

Senyawa Aurivillius memiliki rumus umum [Bi202]?*[An-1BnOszn+1]* dan
terdiri dari lapisan n pseudoperovskit yang bergantian dengan lapisan [Bi20]?*
(Moure, 2018). Dimana kation-A merupakan kation berkoordinasi 12 seperti Bi**,
Pb?*, Sr?*, Ca®*, Ba?*, dan lain sebagainya. Sedangkan, untuk kation-B merupakan
kation berkoordinasi 6 seperti Fe*, Mn®*, Ti**, V®*, Ta®", W®*, dan lain sebagainya
(Wibowo, dkk., 2019). BisTizO12 (BIT) adalah salah satu golongan material
aurivillius lapis tiga yang berpotensi digunakan sebagai material fotokatalis dengan
energi celah pita sebesar 2,95 eV. Akan tetapi, material BisTizO12 ini tidak terlalu
efisien digunakan untuk fotokatalis karena energi celah pita yang tinggi (Liu, dkk.,
2016) .

Berbagai upaya dilakukan untuk memodifikasi senyawa BIT dengan tujuan
meningkatkan aktivitas fotokatalitiknya. Teknik pendopingan pada material
fotokatalis merupakan salah satu strategi yang efektif untuk menurunkan energi
celah pita sehingga dapat bekerja pada daerah cahaya tampak 450-600 nm (Liu,
dkk., 2017). Gu, dkk. (2017) dalam penelitiannya melaporkan bahwa energi celah
pita dari senyawa BisTizO12 mengalami penurunan setelah di doping dengan
Vanadium yaitu sebesar 2,67 eV (x= 0,05) dan 2,37 eV (x=0,1). Liu, dkk. (2017)
mensintesis senyawa BisTisO12 dengan doping Fe** dengan konsentrasi doping 2,
4, dan 6% mengalami penurunan energi celah pita sebesar 2,43; 2,36; dan 2;28 eV
dan bekerja pada daerah sinar tampak 450-600 nm. Berdasarkan hal ini, diketahui
bahwa semakin besar konsentrasi doping Fe yang digunakan maka energi celah

pitanya akan semakin rendah. Logam Fe memiliki kelebihan yaitu stabil pada suhu



tinggi, memiliki sifat multivalen, efektif dalam menurunkan energi celah pita dan
dapat menekan laju rekombinasi. Selain doping, faktor lain yang dapat
mempengaruhi aktivitas fotokatalis adalah ukuran partikel, luas permukaan, dan
morfologi.

Morfologi partikel berperan penting terhadap material fotokatalis (Yin,
dkk., 2018; He, dkk., 2014). Ukuran partikel dan luas permukaan akan berpengaruh
terhadap aktivitas fotokatalisis, ukuran partikel yang lebih kecil dan luas permukaan
yang besar dapat meningkatkan efisiensi transfer muatan yang sangat dibutuhkan
untuk menyerap cahaya tampak dan akan meningkatkan aktivitas fotokatalis (Chen,
dkk., 2016). Material BisTizO12 memiliki luas permukaan yang besar (seperti
lempengan), lempengan yang berukuran kecil akan memperpendek jarak migrasi
pasangan elektron dan hole ke situs reaktif, medan listrik internal akan mendorong
pemisahan yang efisien dari pembawa muatan yang diinduksi foton dan secara
efektif menekan tingkat rekombinasi sehingga akan menghasilkan peningkatan
besar dalam aktivitas fotokatalisis (Zhang, dkk., 2018). Munadhiroh. (2021)
berhasil mensintesis senyawa BisTi3O12 dengan doping Fe diperoleh bentuk kristal
plate-like yang memiliki kemampuan adsorpsi yang sangat tinggi.

Beberapa metode banyak digunakan untuk mensintesis senyawa BisTi3O12
antara lain, solid-state reaction (SSR) (He, dkk., 2014), Sol-gel (Yang, dkk., 2003),
hidrotermal (Liu, dkk., 2020) dan lelehan garam. Metode lelehan garam banyak
digunakan oleh peneliti karena merupakan metode sintesis sederhana yang
memiliki beberapa kelebihan seperti suhu yang dibutuhkan untuk melakukan
sintesis relatif rendah, memiliki kemampuan untuk mengontrol ukuran atau bentuk

partikel, produk yang dihasilkan relatif murni dengan tingkat keseragaman tinggi,



ramah lingkungan, stabil, biaya relatif murah, garam mudah dihilangkan dengan
penambahan air, garam mudah didapatkan, mengontrol aglomerasi (Agustina,
2020; Kimura, 2011). Berbagai macam garam yang digunakan untuk sintesis dalam
metode lelehan garam telah dipelajari secara ekstensif, seperti KCI, NaCl, Na2SOs,
K2SO4, dan campuran beberapa garam. Titik leleh dari campuran beberapa garam
lebih rendah dibandingkan titik leleh garam tunggal (Kimura, 2011). Marella, dkk.
(2021) telah berhasil mensintesis BisTisO12 menggunakan garam tunggal NaCl
dengan variasi suhu menghasilkan bentuk plate-like dengan ukuran yang berbeda-
beda, garam NaCl digunakan dalam metode ini karena mudah ditemukan, harganya
lebih terjangkau dan tidak toksik. Zhang, dkk. (2018) berhasil mensintesis
BisTiz012 terdoping Pr¥* menggunakan garam campuran NaCl-KCI pada suhu 800
dan 850 °C menghasilkan bentuk plate-like yang seragam (0,5-2 um) dan halus
dengan ketebalan 106 nm. Zhang dan Guo. (2011) juga melaporkan sintesis
BisTiz012 menggunakan metode lelehan garam campuran NaCl-KCI menghasilkan
bentuk plate-like. Kelebihan dari penggunaan garam campuran NaCIl-KCI adalah
memiliki suhu eutetik yang lebih rendah yaitu sebesar 650 ‘C (Wibowo, dkk.,
2019). Liu, dkk. (2020) mensintesis senyawa YVOi: Sm®* (2%), Eu®* (3%)
menggunakan metode lelehan garam dengan variasi garam NaNO3s, KNO3, NaCl,
dan KCI diperoleh morfologi partikel yang berbeda-beda pada setiap garam. Hal ini
membuktikan bahwa perbedaan garam yang digunakan dalam sintesis akan
berpengaruh terhadap morfologi senyawa.

Berdasarkan uraian diatas, dilakukan penelitian ini yang bertujuan untuk
mengetahui struktur kristal, morfologi, ukuran partikel, dan energi celah pita

material fotokatalisis BisTi2,9Feo 1012 yang disintesis menggunakan metode lelehan



garam NaCl, KCI, dan NaCl-KCI. Hasil sintesis selanjutnya dikarakterisasi dengan
menggunakan (a) teknik difraksi sinar-X (XRD) untuk identifikasi fasa yang
terbentuk dan kemurniannya, (b) scanning electron microscope-energy dispersive
x-ray spectroscopy (SEM-EDS) untuk identifikasi morfologi senyawa yang
terbentuk, dan (c) ultraviolet-visible diffuse reflectance spectrophotometer (UV-

Vis) DRS untuk identifikasi energi celah pita.

1.2 Rumusan Masalah
Bagaimana struktur kristal, morfologi, ukuran partikel, dan energi celah pita
material fotokatalisis BisTi2eFeo,1012 yang disintesis dengan metode lelehan garam

pada variasi garam ?

1.3 Tujuan
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui struktur kristal, morfologi,
ukuran partikel, dan energi celah pita material fotokatalisis BisTizgFeo,1012 yang

disintesis dengan metode lelehan garam pada variasi garam.

1.4 Batasan Masalah

Batasan masalah dari penelitian ini yaitu:
a. Rasio mol produk/garam adalah 1 : 7
b. Waktu sintesis yang digunakan adalah 6 jam

c. Suhu sintesis yang digunakan adalah 830 dan 855 °C



1.5 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini yaitu untuk mengetahui pengaruh variasi garam
terhadap struktur kristal, morfologi, ukuran partikel, dan energi celah pita material
fotokatalisis BisTi2oFeo,1012 yang disintesis dengan metode lelehan garam pada

variasi garam.



BAB II

TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Senyawa Bismut Titanat

Bismuth titanat (BisTizO12) termasuk dalam golongan material Aurivillius
yang memiliki struktur perovskit berlapis. Lapisan bismuth titanant terdiri dari
lapisan oksida [Bi-O,]** dan lapisan perovskit [Bi>TisO10]*" yang ditumpuk secara
bergantian sepanjang sumbu c. Kedua lapisan tersebut membentuk medan listrik di
dalamnya, yang akan mendorong pemisahan elektron dan hole untuk meningkatkan
aktivitas fotokatalitik. BisTizO12 merupakan semikonduktor dengan celah pita
sempit karena hibridisasi pita valensinya oleh orbit Bi 6s? dan orbit O 2p, kedua
orbit tersebut berinteraksi kuat sehingga mengurangi simetri BisTizO12 dan
memiliki fluiditas muatan yang lebih tinggi, yang bermanfaat untuk pemisahan
pembawa yang diinduksi sinar. Senyawa ini memiliki energi celah pita sebesar 2,95
eV dan memiliki laju rekombinan yang tinggi dari pasangan hole-electron (Liu,
dkk., 2016 dan Zhang, dkk., 2018).

Senyawa BisTizO12 memiliki beberapa bentuk struktur yaitu dalam suhu
ruang berbentuk monoklinik dan orthorombik dengan parameter kisi a= 5,41 A, b=
5,448 A, dan c= 32,84 A. Sedangkan, ketika suhu pemanasan dinaikkan akan
berubah menjadi bentuk tetragonal dan fasa paraelektrik (Zhang, dkk., 2018).
Selain memiliki bentuk struktur yang beragam, senyawa BisTi3O12 ini memiliki
stabilitas yang tinggi, kualitas optik yang tinggi dan metode untuk sintesisnya

sederhana. Senyawa BisTisO12 ini bersifat feroelektrik, luminesensi, dan



fotoelektrik (Ciu, dkk., 2016). Sifat feroelektrik pada senyawa ini bermanfaat dalam
bidang sensor, perangkat optik, kapasitor, dan fotokatalis (Liu, dkk., 2017).
Kemampuan fotokatalis pada senyawa ini berguna untuk memecah air untuk
menghasilkan hidrogen atau mendegradasi polutan organik (Zhang, dkk., 2018).

Struktur senyawa BIT ditunjukkan pada Gambar 2.1.

-1 IBi,0,

&)
&5 18 Ti 0,
o

g }Bizo2
¢
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Gambar 2. 1 Stuktur senyawa Bismut Titanat (Roy, dkk., 2013).

Pada strukturnya terdapat TiOs oktagonal atau TiO4 tetrahedron, dan
polihedron sambungan BiO, mengandung stereo-aktif Bi** karena memiliki
pasangan elektron bebas 6s?, sehingga BisTisO12 menunjukkan aktivitas katalitik

yang baik (Wang, dkk., 2013).

2.2. BisTi3012 sebagai Material Fotokatalisis
Material fotokatalis BisTizO12 dilaporkan memiliki energi celah pita sebesar
2,9 eV (427 nm) (Liu, dkk., 2017). Spektrum DRS senyawa BisTi3O12 ditampilkan

pada Gambar 2.2. Transisi elektronik pada senyawa BIT melibatkan pita valensi
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(VB) ditempati oleh orbital O 2p dan Ti 3d sedangkan pita konduksi (CB) ditempati
oleh orbital Bi 6p. Mekanisme fotokatalitiknya, ketika material BisTizO12
dirangsang oleh cahaya tampak, elektron di VB dapat terangsang ke CB dan
menghasilkan pasangan h*/e” yang bermigrasi ke permukaan katalis dan bereaksi
dengan air dan oksigen untuk menghasilkan masing-masing radikal bebas “OH dan
02". Spesies aktif menunjukkan kemampuan oksidasi yang tinggi dan mampu
mengoksidasi polutan dan bahkan memineralisasi substrat menjadi CO2 dan H,O
(Wang, dkk., 2013). Mekanisme fotokatalitik BisTizO12 ditunjukkan pada Gambar

2.3.

] 4 28 32 18 4.0

E {hv)
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Gambar 2. 2 Spektrum UV- DRS senyawa BisTizO12 (Wang, dkk., 2013).
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Gambar 2. 3 Mekanisme fotokatalitik BisTizO12 (Wang, dkk., 2013).
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Banyak peneliti telah melaporkan uji fotokatalitik pada senyawa BisTi3O12.
Chen, dkk. (2016) mensintesis BisTizO12 menggunakan metode sol-gel dan
hidrotermal. Hasil yang diperoleh pada sintesis ini yaitu BisTizO12 mampu
mendegradasi rhodamin B (RhB) 79,2% (konsentrasi awal 6 ppm) dalam waktu
dibawah 90 menit. Nogueira, dkk. (2014) mensintesis BisTizO12 menggunakan
metode oxidant peroxide method (OPM) dan hasil yang diperoleh pada sintesis ini
yaitu menunjukkan aktivitas fotokatalis dari senyawa BisTizO12 dengan suhu
kalsinansi 900°C mampu mendegradasi zat warna sebanyak 98% pada energi celah
pita 2,63 eV. Liu, dkk. (2017) melaporkan aktivitas fotokatalitik dari senyawa
BisTizO12 nanosheet yang didoping Fe** dan penambahan logam Au berhasil

mendegradasi bisphenol A dan phenol sebesar 99,2% dalam waktu 50 menit.
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Gambar 2. 4 (a) Aktivitas fotokatalitik BisTisO12 untuk degradasi RhB (Chen, dkk.,

2016); (b) aktivitas fotokatalitik BisTizO12 untuk degradasi zat warna
(Noguiera, dkk., 2014).
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Gambar 2. 5 (a) dan (b) adalah aktivitas fotokatalitik untuk degradasi BPA dengan
sampel yang berbeda dari BisTi3012, 2%Fe/BTO dan Au-2%Fe/BTO
di bawah sinar cahaya; (c) dan (d) adalah aktivitas fotokatalitik untuk
degradasi fenol dengan sampel yang berbeda dari BTO, 2%Fe/BTO
dan Au-2%Fe/BTO di bawah penyinaran cahaya (Liu, dkk., 2017).

2.3. Doping pada Senyawa BisTi3O12

Metode doping merupakan upaya untuk meningkatkan penyerapan cahaya
tampak oleh bahan semikonduktor dengan menggunakan substitusi ion logam
transisi, sehingga mengurangi energi celah pita yang berlebihan pada senyawa
BisTi3O12 (Chen, dkk., 2016). Ukuran jari-jari ion logam yang menggantikan harus
memiliki ukuran yang hampir sama dengan ion logam yang digantikan, pada
substitusi kation bagian B harus memiliki ukuran antara 0,59-0,65 A seperti W¢*,
Nb%*, Fe®*, V%", Zr**, dan lain-lain (Petrovic dan Bobic., 2018). Diantara ion logam
transisi, ion Fe®* dapat membentuk pita energi dopan dan mereduksi celah pita dari
fotokatalis, maka elektron dapat tereksitasi oleh energi foton yang lebih rendah.
Lebih penting lagi, Fe3* dapat berubah menjadi ion Fe?* atau Fe** masing-masing

dengan menjebak elektron atau hole yang dihasilkan foton, yang dapat menghambat
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proses rekombinasi dan meningkatkan aktivitas fotokatalitik. Selain itu, jari-jari
Fe®* (0,064 A) mirip dengan Ti** (0,068 A), sehingga ion Fe®* dapat dengan mudah
disubstitusi ke dalam kisi kristal BisTizO12 (Guo, dkk., 2017).

Liu, dkk. (2017) melaporkan sintesis senyawa BisTizO12 dengan didoping
Fe3* sebesar 2, 4, dan 6% menggunakan metode lelehan garam. Hasil karakterisasi
menggunakan UV-Vis DRS ditunjukkan pada Gambar 2.6. Nilai energi celah pita
dari BisTizO12, 2%Fe/BTO, 4%Fe/BTO, 6%Fe/BTO masing-masing yaitu 2,92;
2,43; 2,36; dan 2,28 eV. Berdasarkan hasil tersebut menunjukkan bahwa
penambahan doping Fe3* mampu menggeser serapan ke daerah sinar tampak (450-
600 nm). Selain itu, semakin besar konsentrasi doping maka akan menghasilkan

energi celah pita yang semakin kecil.
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Gambar 2. 6 Spektra UV-Vis DRS dari BisTi3O12 didoping Fe (2, 4, dan 6%) (Liu,
dkk., 2017).

2.4. Pengaruh Morfologi terhadap Aktivitas Fotokatalis
Sifat fotokatalitik semikonduktor sangat bergantung pada morfologi dan
ukuran partikel. Luas permukaan yang tinggi, keseragaman tinggi, ketebalan

rendah, dan struktur hierarkis (kosong) dan berongga dapat meningkatkan
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penyerapan cahaya dan aksesibilitas fotokatalis sehingga memungkinkan
percepatan migrasi electron-hole ke permukaan dan meningkatkan fotokatalis (He,
dkk., 2018). Pemilihan metode sintesis dapat digunakan untuk mengatur ukuran dan
morfologi partikel.

He, dkk. (2014) melakukan sintesis senyawa BisTi3O1> menggunakan garam
NaCl dan KCI dengan penambahan rasio molar garam. Dapat dilihat dari hasil
karakterisasi SEM ditampilkan pada Gambar 2.7 dan menunjukkan bahwa semua
produk hasil sintesis menggunakan metode lelehan garam mempunyai morfologi
plate-like, sedangkan metode sintesis solid-state menghasilkan partikel bulk yang
tidak beraturan. Pada perlakuan rasio mol garam (NaCl dan KCI) sebesar 50 (M =
50/BTO-5) menunjukkan partikel memiliki ukuran yang lebih kecil berdasarkan
panjangnya dengan frekuensi persebaran pada rentang 0,3-0,5 um.

Senyawa BisTi3O12 yang diperoleh dari metode lelehan garam memiliki
bentuk kristal yang lebih seragam dibandingkan dengan metode solid-state
reaction, sehingga metode lelehan garam mempunyai aktivitas fotokatalis lebih
tinggi. Dapat dilihat dari laju degradasi rhodamin B yang ditampilkan pada Gambar
2.8 hasil degradasi rhodamin B terbaik pada penggunaan metode lelehan garam
perlakuan M = 50 diperoleh ~93% dalam waktu 60 menit. Sedangkan untuk metode
solid-state hanya mampu mendegradasi sebesar ~25% dalam waktu yang sama.
Sehingga dapat diketahui bahwa metode lelehan garam dapat mendegradasi
rhodamin B pada semua perlakuan M lebih baik dibandingkan dengan metode

solid-state reaction (He, dkk., 2014).
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Gambar 2. 7 Hasil karakterisasi SEM senyawa BisTi3O12 (a) metode solid-state dan
metode lelehan garam pada 800 °C dengan rasio molar garam (b) 4;
(c) 8; (d) 16; (e) 32; (f) 40; (g) 50; (h) 60 (He, dkk., 2014).
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Gambar 2. 8 Laju degradasi rhodamin B dengan sinar tampak pada pH 5,3 (He,
dkk., 2014).

Hasil lain dilaporkan oleh Liu, dkk. (2020) yang mensintesis senyawa
BisTisO12 menggunakan metode hidrotermal dengan doping Fe. Dapat dilihat dari
hasil karakterisasi SEM yang ditampilkan pada Gambar 2.9 menunjukkan struktur

BisTi3O12 berbentuk bola kecil yang berasal dari kumpulan nanosheets (Gambar
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2.9a). Struktur khusus ini berasal dari efek self assembly nanomaterials dalam
proses sintesis hidrotermal. Setelah dilakukan penambahan Fe, pada penambahan
Fe sebesar 0,64 mmol (S1) diperoleh bentuk kristal bola kecil dengan permukaan
dibentuk dari kumpulan nanopartikel, sedangkan untuk penambahan konsentrasi Fe
sebesar 0,96 mmol (S2) dan 1,6 mmol (S3) diperoleh bentuk kristal bola kecil yang
dibentuk dari kumpulan nanosheets dengan ukuran kristal berkurang secara
signifikan dibandingkan dengan BisTisO1.. Aktivitas fotokatalitik senyawa
BisTi3012 menggunakan metode hidrotermal dengan doping Fe ditampilkan pada
Gambar 2.10. Hasil fotodegradasi dari larutan methylen blue 20 mg/L dengan
adanya katalis yang berbeda setelah 90 menit penyinaran di bawah lampu Xe
(menghasilkan sinar tampak dan sinar UV) diperoleh sebesar 63,5% dengan adanya
BisTi3O1. Setelah dilakukan penambahan Fe dalam sampel efisiensi fotodegradasi
secara signifikan meningkat. Persentase degradasi yang dicapai S1, S2, dan S3
masing-masing adalah 68,8; 98,2; dan 87,7%. Hasil ini menunjukkan bahwa S2

memiliki aktivitas fotokatalisis tertinggi diantara sampel-sampel lain.

S00.nm |&7

Gambar 2. 9 Hasil karekterisasi SEM senyawa (a) BisTizO12, (b) S1, (c) S2, dan (d)
S3 (Liu, dkk., 2020).
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Gambar 2. 10 Hasil karekterisasi SEM senyawa (a) BisTizO12, (b) S1, (c) S2, dan
(d) S3 (Liu, dkk., 2020).

2.5. Metode Lelehan Garam

Sintesis lelehan garam merupakan salah satu metode pembuatan serbuk
keramik yang melibatkan lelehan garam sebagai media untuk pembuatan oksida
komplek dari bahan penyusunnya (oksida dan karbonat). Sintesis garam cair
merupakan modifikasi dari metode metalurgi serbuk. Garam dengan titik leleh
rendah ditambahkan ke dalam reaktan kemudian dipanaskan di atas titik leleh
garam (Kimura, 2011). Garam yang paling sering digunakan adalah NaCl, KClI,
Na>S04, K2SO4, dan campurannya pada titik eutektik yang menurunkan suhu leleh
(Moure, 2018). Keunggulan metode lelehan garam ini dibandingkan dengan metode
yang lain yaitu (1) metode lelehan garam merupakan salah satu metode paling
sederhana dan sangat hemat biaya; (2) membutuhkan waktu sintesis lebih singkat
(He, dkk., 2014); (3) ramah lingkungan; (4) morfologi dapat dikontrol; (5) suhu

sintesis relatif rendah (Xue, dkk., 2018).
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Gambar 2. 11 Skema metode lelehan garam (Xue, dkk., 2018).

Metode lelehan garam terbagi menjadi 3 tahap, pada tahap | dicampurkan
prekursor dengan garam yang diinginkan dengan perbandingan rasio garam lebih
besar daripada sampel. Tahap I1, campuran dipanaskan pada suhu di atas titik leleh
garam yang digunakan untuk membentuk fluks cair, pada suhu ini molekul
precursor akan menyebar, terdisosiasi, mengatur ulang, dan kemudian berdifusi
dengan cepat ke seluruh garam. Pada tahap II, partikel produk mulai berinti dan
tumbuh melalui proses pengendapan larutan. Karakteristik produk dikendalikan
dengan memilih suhu dan durasi pemanasan. Selanjutnya, produk didinginkan
sampai suhu kamar dan dicuci dengan pelarut yang sesuai (biasanya menggunakan
air) untuk menghilangkan garam (Xue, dkk., 2018). Skema metode lelehan garam
ditunjukkan pada Gambar 2.11.

Faktor-faktor yang mempengaruhi hasil sintesis menggunakan metode

lelehan garam yaitu:
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Suhu Sintesis

Suhu dapat mempengaruhi struktur morfologi kristal, semakin tinggi suhu
pemanasan maka morfologi kristal yang diperoleh relatif semakin besar. Hal
ini disebabkan, pada suhu tinggi energi permukaan partikel akan menurun
sehingga akan terbentuk partikel yang semakin baik (Zhao, dkk., 2014).

Jenis Garam

Jenis garam yang digunakan secara signifikan akan mempengaruhi morfologi
partikel dari produk yang dihasilkan. Hal ini disebabkan karena perbedaan
ukuran anion garam dan kelarutan oksida penyusun dalam fluks garam (Kan,
dkk., 2003).

Jenis Prekursor

Jenis prekursor akan berpengaruh terhadap morfologi partikel yang terbentuk.
Penggunaan jenis prekursor awal yang berbeda menghasilkan morfologi
partikel yang berbeda. Hal ini disebabkan karena tempat pembentukan
template terletak pada prekursor awal (Cai, dkk., 2007).

Waktu Pemanasan

Waktu pemanasan berpengaruh terhadap morfologi partikel yang dihasilkan.
Peningkatan waktu pemanasan akan menhasilkan morfologi partikel menjadi
teratur dan homogen dengan ukuran partikel yang semakin besar. Selain itu,
peningkatan waktu pemanasan juga akan mengurangi intensitas pengotor (Liu,
dkk., 2015).

Laju penurunan suhu sintesis (Proses pendinginan)

Laju penurunan suhu sintesis akan mempengaruhi ukuran partikel kristal yang

dihasilkan. Ukuran partikel dapat meningkat melalui proses pendinginan yang
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lambat. Selain itu, proses pendinginan juga berpengaruh terhadap rasio
diameter dan ketebalan dari kristal yang dihasilkan. Proses pendinginan yang
lambat akan mengakibatkan pendinginan mendadak dan dapat mencegah

proses nukleasi secara spontan (Zhao, dkk., 2014).

2.6. Sintesis Senyawa BisTi3sO12 menggunakan Metode Lelehan Garam

Zhao, dkk. (2014) melaporkan mekanisme pembentukan BisTizO12
menggunakan metode lelehan garam yang menghasilkan bentuk plate-like.
Terdapat 4 mekanisme pembentukan BisTizO12 plate-like yaitu: (1) reaksi padatan
dan nukleasi, (2) membentuk matriks plate-like, (3) difusi dan nukleasi tepi, (4)
difusi dan pertumbuhan kristal. Ilustrasi proses pembentukkan BisTizO1. plate-like

ditunjukkan pada Gambar 2.12.

Gambar 2. 12 Proses pembentukkan BisTi3O12 plate-like (Zhao, dkk., 2014).

Marella, dkk. (2021) berhasil mensintesis BisTizO12 menggunakan metode
lelehan garam NaCl dengan variasi suhu 800, 850, 900, dan 950°C. Pola difraksi

sinar-X ditunjukkan pada Gambar 2.13. Hasil tersebut menunjukkan bahwa
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diperoleh senyawa BisTizO12 murni tanpa adanya pengotor. Pada suhu 950 °C
terjadi pertumbuhan kristal lebih cepat yang mengakibatkan kumpulan atom tidak
teratur, sehingga sampel pada suhu ini memiliki kristalinitas yang lebih sedikit

dibandingkan dengan sampel lain.

BIT
950 °C

900 °C
£ A‘ 4 A Y

850°C

| l ) il L” A 800 °C

ICSD#1559929#%

Intensity (a.u.)

r - T - T -
10 20 30 40 50 60 70 80 920
2 Theta (")

Gambar 2. 13 Pola difraksi sinar-X pada BisTizO12 menggunakan metode lelehan
garam NaCl dengan variasi suhu 800; 850; 900; dan 950 °C (Marella,
dkk., 2021).

Gambar SEM senyawa produk yang ditunjukkan pada Gambar 2.14. Dapat
dilihat bahwa partikel BisTizO12 pada suhu 800 dan 850 °C lebih kecil, dan akan
menjadi lebih besar seiring peningkatan suhu. Hal ini disebabkan oleh laju nukleasi
pada suhu tersebut lebih cepat sehingga menghasilkan ukuran partikel yang kecil
karena pembentukan inti kristal yang cepat. Sedangkan, pada suhu yang lebih tinggi
(900 dan 950°C) secara signifikan ukuran partikel lebih besar karena laju difusi
atom dan laju pertumbuhan kristal lebih cepat sehingga ukuran partikel yang

diperoleh lebih besar (Marella, dkk., 2021).
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Gambar 2. 14 Hasil karakterisasi SEM senyawa yang disintesis dengan variasi suhu
(a) 800; (b) 850; (c) 900; dan (d) 950 °C (Marella, dkk., 2021).

Hasil penelitian lain yang dilakukan oleh Agustina, dkk. (2020) yang
mensintesis BisTizO12 terdoping vanadium dengan metode lelehan garam tunggal
NaCl dengan pemanasan pada suhu 900 °C selama 8 jam. Difraktogram senyawa
produk ditunjukkan pada Gambar 2.15 dan diketahui terdapat senyawa pengotor
yaitu senyawa NaVeO11 dan BiNaOs. Berdasarkan Gambar 2.16 diketahui terdapat
pergeseran puncak pada 26 (°) = 30,1 hal ini mengindikasikan bahwa terdapat
perubahan parameter kisi yang memungkinkan terjadi pergantian logam vanadium
pada sebagian posisi Ti*. Gambar SEM produk ditampilkan pada Gambar 2.17
menunjukkan morfologi partikel senyawa BisTizxVxO12 (X = 0, 0,05; 0,1; 0,15 dan

0,2) memiliki bentuk plate-like atau lempengan dan tidak terbentuk aglomerasi.
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Gambar 2. 15 (a) Hasil difraktogram senyawa BisTizO12; (b) Hasil puncak
difraktogram senyawa BisTi3xVxO12 (x =0, 0,05; 0,1; 0,15 dan 0,2)
pada posisi 20 (°) = 30,1 (Agustina, dkk., 2020).

Gambar 2. 16 (a) Hasil difraktogram senyawa BisTizO12; (b) Hasil puncak
difraktogram senyawa BisTizxVxO12 (x =0, 0,05; 0,1; 0,15 dan 0,2)
pada posisi 20 (°) = 30,1 (Agustina, dkk., 2020).
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2.7. Menjaga Kelestarian Lingkungan dalam Perspektif Islam

Lingkungan merupakan sumber kehidupan bagi mahluk hidup yang berada
di bumi. Pencampuran lingkungan dengan zat beracun mengakibatkan fungsi udara,
air, dan tanah yang diperlukan menurun, dan dapat dikatakan bahwa lingkungan
tercemar (Habibaturrahim dan Bakrie., 2020). Permasalahan yang terjadi ini
sebagian besar disebakan oleh manusia yang melakukan perbuatan melewati batas
sehingga menimbulkan kerusakan. Sebagaimana firman Allah SWT pada surat ar-

Rum ayat 41:

Oy sha o wilad | slee AT oang g8 (T ol i€ Ly Ty 5T o Sl ks

Artinya: “Telah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena
perbuatan tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka
sebahagian dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan
yang benar) (Q.S. ar-Rum: 41).

Berdasarkan tafsir Ibnu Katsir dalam jurnal Nurhayati, dkk. (2018) Ayat
tersebut menjelaskan bahwa berkurangnya hasil tanaman dan buah-buahan
disebabkan oleh perbuatan maksiat yang dilakukan para penghuninya. Selain itu,
Al-Razi dalam jurnal Hakim dan Munawir. (2020) berpendapat bahwa segala
kerusakan yang terjadi disebabkan oleh kesyirikan manusia. Menurut Al-Razi
kesyirikan tidak hanya pada keyakinan maupun teologi. Akan tetapi, dilakukan juga
oleh anggota tubuh. Selain itu, Al-Razi juga menegaskan bahwa kemaksiatan yang
dilakukan oleh seseorang tidak akan berdampak buruk pada Allah, melaikan akan
berdampak buruk pada dirinya sendiri (Hakim dan Munawir., 2020). Tafsir Al-

Maraghi dalam jurnal Ratnasari dan Chodijah. (2020) dijelaskan bahwa Allah

memberikan peringatan kepada orang-orang yang melakukan kerusakan di bumi
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dengan adanya banjir, kekeringan, kekurangan pangan, dan kebakaran hutan. Akan
tetapi, mereka tidak mengindahkan peringatan-peringatan tersebut untuk kembali
kejalan yang benar. Sementara itu, dalam surat al-A’raf ayat 56 Allah telah

berfirman:

Giiaedal) (53 858 all) @ 5 ) Trala3 134 55315 Sl 3a3 a5V 3 150 ¥
Artinya: “Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah (Allah)
memperbaikinya dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut (tidak akan
diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah amat dekat
kepada orang-orang yang berbuat baik.” (Q.S. al-A’raf (7): 56).

Berdasarkan tafsir Ibnu Katsir pada lafadz w=)Y! & 1324 Y smenegaskan
bahwa Allah SWT melarang tindakan yang menyebabkan kerusakan di bumi seperti
kemaksiatan, kelestarian lingkungan setelah diperbaiki dan pencemaran
lingkungan. Sedangkan, pada lafadz Giaslimanusia diberi rahmat atas perbuatan
baik dengan menjaga atau tidak merusak lingkungan seperti mengolah limbah zat
warna sebelum dibuang ke sungai (Cahyo, 2020). Selain itu, berdasarkan tafsir Al-
Misbah dalam jurnal Mustakim. (2011) dijelaskan bahwa melakukan perbuatan
kerusakan merupakan salah satu bentuk tindakan yang melampaui batas. Allah
menciptakan alam semesta dalam kondisi baik yang dapat digunakan untuk

memenuhi kebutuhan makhluk dan memerintahkan untuk memperbaikinya

(Mustakim., 2011).
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METODE PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini akan dilaksanakan pada bulan November—Desember 2022

yang bertempat di Laboratorium Kimia Fisika Edukasi, Jurusan Kimia, Fakultas

Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2. Alat dan Bahan
3.2.1. Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat gelas,
neraca analitik, mortar agate, tanur, hotplate, krus alumina, oven, aluminium

foil, kertas saring, seperangkat instrumen XRD, seperangkat instrumen SEM-

EDS, dan seperangkat instrumen UV-Vis DRS.

3.2.2. Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu Bi>O3 (Sigma-Aldrich,

99,9%), TiO2 (Sigma-Aldrich 99,9%), NaCl (Merck 99,5%, serbuk), KCI

(Merck, 99,5% serbuk), a-Fe-O3 (Himedia, 99,9%), AgNOs (Merck, larutan

2,5%), aseton, dan akuades.

3.3. Tahapan Penelitian

a.  Preparasi Bahan

Proses ini mencakup pengadaan bahan dan alat, perhitungan jumlah bahan,

penggilingan material awal, proses homogenasi.
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b.  Sintesis BisTiz9Feo1012 dengan lelehan garam
Proses ini mencakup pemanasan sampel pada suhu 830 dan 855 °C selama 6
jam, kemudian didinginkan pada suhu ruang lalu dilakukan pencucian
menggunakan akuades panas untuk menghilangkan garam.

c. Karakterisasi
Proses ini mencakup (a) analisis produk menggunakan XRD, (b) analisis
morfologi produk menggunakan SEM-EDS, dan (c) analisis perubahan nilai

energi celah pita menggunakan UV-Vis DRS.

3.4. Prosedur Kerja
3.4.1. Preparasi Bahan

Sintesis BisTizgoFeo 1012 sebanyak 3 gram dengan jumlah prekursor
Bi»O3, TiO2, dan Fe;Os yang digunakan sesuai pada Tabel 3.1. Kemudian,
dihomogenkan prekursor dengan cara digerus dengan mortar agate selama 1 jam

dan dihomogenkan sampel dengan ditambahkan aseton.

3.4.2. Sintesis BisaTi2oFeo1012 dengan lelehan garam

Dihomogenkan prekursor dan garam dengan perbandingan molar antara
prekursor dan garam sebesar 1 : 7 dengan cara digerus menggunakan mortar
agate selama 1 jam. Selanjutnya, dipanaskan pada suhu 830 dan 855 °C selama
6 jam. Hasil pemanasan dikeluarkan dari tanur dan diletakkan di atas kertas
saring, kemudian di saring menggunakan corong Buchner. Sampel selanjutnya
dicuci menggunakan akuades panas beberapa kali untuk menghilangkan garam
alkali dan dikeringkan dengan menggunakan oven pada suhu 90 °C hingga

kering (Zhao, dkk., 2014).
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Tabel 3. 1 Massa tiap prekursor untuk mendapatkan senyawa BisTi2oFeo 1012,

Target Massa Pereaksi (gram)
Variasi Garam Massa
Produk  Bj,0; TiO, Fex0s NaCl KClI
(gram)
NaCl 2,3848 0,5929 0,0205 1,0450 -
KCI 3 2,3848 0,5929 0,0205 - 1,3353
NaCl/KCI (1:7:7) 2,3848 0,5929 10,0205 1,0450 1,3353
NaCI/KCI (1:3,5:3,5) 2,3848 0,5929 0,0205 0,5225 0,6677

3.4.3. Karakterisasi BisTiz29Fe01012 dengan XRD
Tujuan dari karakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui struktur
Kristal dan identifikasi fasa produk sintesis. Karakterisasi dilakukan pada suhu
kamar menggunakan XRD dengan radiasi Cu Ka pada kV dan 30 mA pada

rentang 26 (°)= 10-90 (Ranieri, dkk., 2013).

3.4.4. Karakterisasi BisTiz9Feo1012dengan SEM-EDS
Tujuan dari karakterisasi menggunakan SEM-EDS untuk mengetahui
bentuk morfologi, ukuran partikel dan komposisi unsur penyusun produk
sintesis. Karakterisasi dilakukan menggunakan SEM-EDS dengan perbesaran

2.000; 7.000; 15.000; dan 20.000 kali.

3.4.5. Karakterisasi BisTiogFeo1012 dengan UV-Vis DRS
Tujuan dari karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS untuk mengetahui
intensitas cahaya yang diserap UV maupun sinar tampak. Digerus sampel

sampai berbentuk serbuk halus kemudian diletakkan pada sample holder.



29

Karakterisasi menggunakan UV-Vis DRS diukur pada panjang gelombang 200-

900 nm (Gu, dkk., 2017; Zhang, dkk., 2018).

3.5. Analisis Data
3.5.1 Analisis Data XRD

Data hasil karakterisasi menggunakan XRD merupakan pola difraksi
sinar-X yang akan dibandingkan dengan standar yang terdapat pada pusat data
Inorganic Crystal Structure Database (ICSD). Dari data XRD yang diperoleh
kemudian dilakukan analisa dengan perangkat lunak Rietica menggunakan
metode Le-Bail untuk mengidentifikasi data kristalografi. Selain itu, data
difraksi sinar-X juga dapat menunjukkan kristalinitas dan kemurnian hasil

sintesis BisTi2oFeo 1012 (Ranieri, dkk., 2013).

3.5.2 Analisis Data SEM-EDS
Hasil sintesis BisTizgFeo 1012 yang dikarakterisasi dengan SEM-EDS
berupa gambar yang berisi morfologi, ukuran partikel, dan komposisi unsur-unsur
penyusun dari senyawa BisTizoFeo1012. Gambar yang diperoleh akan akan

dianalisa menggunakan perangkat lunak image-J (Handayani, 2018).

3.5.3 Analisis Data UV-Vis DRS
Hasil sintesis BisTi2oFeo 1012 yang dikarakterisasi dengan UV-Vis DRS
berupa data reflektansi. Data reflektansi dianalisa menggunakan persamaan
Kubelka-Munk yang ditunjukkan pada persamaan 3.1 (Gu, dkk., 2017;

Yurdakal, dkk., 2019).
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(1-R)? K

F(R) = (T = ; ............................................................. (31)

Dimana F(R) merupakan faktor Kubelka-Munk, K adalah koefisien
absorpsi molar, S adalah koefisien scattering, dan R adalah nilai reflektan yang
diukur. Nilai energi celah pita ditentukan dari membuat plot antara energy foton
(hv) (sebagai sumbu x) dan (F(R).hv)Y? (sebagai sumbu y). Energy foton (hv)
bisa dihitung dari data panjang gelombang yang terukur, dimana iv = hc/A
dengan c adalah tetapan cahaya dan h adalah tetapan Planck. Energi celah pita
dihitung secara regresi linier pada nilai x (hv = energi celah pita) ketikay = 0

(Gu, dkk., 2017; Yurdakal, dkk., 2019).



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Sintesis Senyawa BisTiz29Feo 1012 Menggunakan Lelehan Garam
Senyawa BisTizgFeo 1012 disintesis dengan mereaksikan prekursor (Bi2Os,
TiO2, dan Fe;03) dengan garam (NaCl, KCI, dan NaCl-KCI) sintesis dilakukan
dengan penggerusan prekursor dan garam dengan komposisi sesuai yang telah
dihitung secara stoikiometri serta dilakukan penambahan aseton yang bertujuan
untuk meningkatkan homogenitas sampel. Setelah itu, dilakukan dua kali
pemanasan dengan suhu 830 dan 855 °C selama 6 jam. Reaksi yang terjadi dalam

sintesis BisTi2oFeo 1012 ditunjukkan dalam persamaan 4.1.

2Bi203+ 2,9TiO, + 0,05Fe;03 —  BisTi2goFe0,1012........ 4.1)

(Kuning) (Putih) (Merah bata) (Kuning)

Gambar 4.1 menunjukkan perubahan warna dari sampel sebelum dan
sesudah pemanasan yang awalnya berwarna merah muda menjadi kuning. Hal ini
mengindikasikan terbentuknya senyawa baru, berdasarkan dengan reaksi kimia

yang terjadi pada persamaan 4.1.

Selanjutnya, senyawa hasil sintesis dicuci menggunakan aquades panas
untuk menghilangkan kandungan garam yang terdapat pada senyawa dengan
dilakukan pengecekan menggunakan larutan AgNOs, apabila kandungan garam

tersebut telah menghilang ditandai dengan tidak terbentuk endapan putih pada
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filtrat. Reaksi yang terjadi pada proses ini ditampilkan pada persamaan 4.2 dan 4.3.
Setelah dipastikan produk bersih, lalu dilakukan pengeringan produk dengan

pemanasan pada suhu 90 °C selama 3 jam.

AgNO3(aq) + NaCliagy — AQCls)+ NaNO3z@g)..vovvvvevenenennnnnn. 4.2)

AgNO3(q) + KClagg — AgCls)+ KNO3g@ag). . vveveveneenaninnnnns (4.3)

4.2. Karakterisasi BisTiz29Feo1012 Menggunakan XRD

Senyawa produk dikarakterisasi menggunakan XRD untuk memperoleh
mengetahui fasa dan struktur kristalnya. Difraktogram senyawa produk
dibandingkan dengan data standar ICSD BIT (No. 87808). Hasil difraktogram yang
diperoleh ditampilkan dalam Gambar 4.2.

Berdasarkan difraktogram tersebut pola difraksi senyawa produk memiliki
kesesuaian dengan pola difraksi data standar BisTizO12 (ICSD No. 87808).
Kesesuaian tersebut diantaranya berada pada puncak 20 ()= 21,63; 23,33; 26,87;
30,06; 32,87, 38,35; dan 47,3°. Akan tetapi, pada garam NaCl, NaCl-KCI
(1:3,5:3,5) dan NaCl-KClI (1:7:7) ditemukan pengotor atau puncak baru pada 26
(°)=27,82; 27,84; dan 27;80° yang diidentifikasi sebagai puncak difraksi senyawa
Bi2O3 (ICSD No. 172529). Selain itu, pada garam NaCl dan NaCl-KCI (1:3,5:3,5)
juga ditemukan pengotor atau puncak baru pada 26 (*)= 39,2 dan 39,3° yang
diidentifikasi sebagai puncak difraksi senyawa TiO2 rutil (ICSD No. 23697).
Adanya pengotor yang berasal dari prekursor pada sintesis ini dipengaruhi oleh
jenis garam yang digunakan. Kelarutan reaktan (prekursor) dalam lelehan garam

berperan penting dalam metode ini, dimana kelarutan reaktan terhadap garam akan
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berpengaruh terhadap laju reaksi. Reaktan yang lebih larut akan larut ke dalam
garam terlebih dahulu dan kemudian berdifusi ke permukaan reaktan yang kurang
larut dan akan bereaksi untuk membentuk fase produk (Safaei-Naeini, dkk., 2012).
Pengotor dalam bentuk prekursor tersebut menandakan bahwa reaksi yang terjadi
pada proses sintesis belum sempurna. Chang, dkk. (2014) melaporkan dalam
penelitiannya bahwa sampel yang disintesis menggunakan garam KCI tidak
ditemukan adanya pengotor (murni) sedangkan sampel yang disintesis dengan
garam NaCl ditemukan adanya pengotor. Hal ini terjadi karena adanya perbedaan
kelarutan antara prekursor dengan garam yang dipakai, dimana prekursor (TiOz2)
lebih larut dalam lelehan garam KCI dibandingkan dengan lelehan garam NaCl.
Selain itu, titik leleh garam KCI lebih rendah dibandingkan dengan titik leleh garam
NaCl sehingga garam KCI akan lebih dahulu meleleh dan prekursor akan lebih
dahulu bereaksi pada lelehan garam tersebut. Pengotor pada lelehan garam NaCl-
KCI (1:3,5:3,5) lebih banyak dibandingkan dengan leleha garam NaCI-KCI (1:7:7).
Hal ini dikarenakan pada garam NaCI-KCI (1:3,5:3,5) memiliki komposisi garam
yang lebih sedikit sehingga akan mengakibatkan fungsi dari lelehan garam sebagai
media untuk bereaksi tersebut tidak berjalan secara sempurna.

Puncak khas senyawa BisTi2goFeo 1012 ditunjukkan pada Gambar 4.3 pada
posisi 20 (*)= 30,35; 30,18; 30,23; dan 30,14. Berdasarkan gambar tersebut juga
dapat diketahui bahwa terjadi pergeseran posisi puncak pada 26 (*)= 30,06 yang
lebih besar atau kearah kanan. Pergeseran yang terjadi ini disebabkan karena adanya
doping Fe3* (0,064 nm) yang memiliki jari-jari lebih kecil dibandingkan dengan

ukuran jari-jari Ti** (0,068 nm) (Guo, dkk. 2017 dan Liu, dkk. 2020). Pergeseran



34

ini menandakan terjadi perubahan parameter kisi yang dapat dilihat dari hasil

refinement.

4.3. Refinement Data XRD BisTiz9Fe0,1012

Proses selanjutnya adalah dilakukan refinement untuk memperoleh
informasi data kristalografinya. Refinement ini dilakukan menggunakan aplikasi
Rietica dengan menggunakan metode Le Bail dan menggunakan data standar ICSD
BIT (No. 87808). Plot refinement senyawa BisTizoFeo1012 yang disintesis
menggunakan garam KCI dapat dilihat pada Gambar 4.4.

Berdasarkan Gambar 4.4 simbol yang berwarna hitam mewakili puncak
yang dihasilkan oleh sampel, simbol warna merah mewakili puncak dari
perhitungan Rietica, simbol warna hijau mewakili sampel yang sesuai dengan
perhitungan Rietica, dan simbol berwarna biru mewakili puncak yang seharusnya
ada dalam sampel (Rodhiyah, 2018). Data hasil refinement dirangkum pada Tabel
4.1. Nilai Rp (%) dan Rwp (%) sampel hasil sintesis masih dalam rentang rendah
kurang dari 10%. Nilai Rp (%) menunjukkan perbedaan antara data observasi dan
kalkulasi, sedangkan Rwp, merupakan berat residual (sisa), sehingga apabila nilai Rp
(%) dan Rwp (%) rendah maka tingkat kecocokan antara data sampel dengan data
standar semakin tinggi.

Tabel 4.1 menunjukkan hasil refinement BisTi2gFeo,1012 dengan garam KCl
mengalami perubahan panjang parameter kisi kristal a, b, dan c. Hal ini
mengindikasikan bahwa perbedaan jenis garam menyebabkan perubahan panjang
kisi kristal sampel. Akan tetapi perbedaan jenis garam tidak mengubah sistem

kristal maupun grup ruang. Sedangkan, nilai Ry dan Rwp yang diperoleh dibawah 10
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yang menandakan bahwa pola difraksi XRD sampel memiliki kecocokan yang

tinggi dengan pola difraksi XRD standar.

4.4, Karakterisasi BisTiz29Feo1012 Menggunakan SEM-EDS

Morfologi partikel senyawa BisTi2oFeo1012 yang dikarakterisasi
menggunakan SEM ditampilkan pada Gambar 4.5. Dilihat dari gambar tersebut
menunjukkan bahwa morfologi partikel senyawa BisTiz,gFeo 1012 memiliki bentuk
plate-like. Bentuk ini memiliki kecocokan dengan yang dilaporkan oleh Marella,
dkk. (2021) dimana bentuk plate-like ini merupakan bentuk khas dari senyawa
Aurivillius. Sampel yang disintesis menggunakan garam NaCl memiliki ketebalan
yang tipis, tidak teratur dan mengalami aglomerasi. Sedangkan untuk sampel KClI,
NaCl-KCI (1:3,5:3,5), dan NaCl-KCI (1:7:7) memiliki ketebalan yang relatif tebal,
dengan tingkat keteraturan yang relatif tinggi dan terjadi aglomerasi pada garam
NaCl-KCI (1:3,5:3,5). Apabila dilihat Gambar 4.5c dan Gambar 4.5d terjadi
perbedaan morfologi, dimana pada penggunaan campuran garam dengan
perbandingan 1:7:7 memiliki morfologi yang lebih teratur dan memiliki tingkat
aglomerasi yang rendah dibandingkan dengan penggunaan garam campuran dengan
perbandingan 1:3,5:3,5. Hal ini dipengaruhi oleh komposisi garam, dalam Kimura.
(2011) dan Gupta dan Mao. (2021) dilaporkan bahwa komposisi garam berperan
penting dalam metode lelehan garam, apabila komposisi garam terlalu kecil maka
fungsi dari lelehan garam sebagai media untuk bereaksi tersebut tidak berjalan
secara sempurna.

Berdasarkan Gambar 4.5 dapat diketahui bahwa masing-masing jenis garam

yang digunakan dalam sintesis akan menghasilkan bentuk, ukuran dan morfologi
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dari senyawa BisTi2,gFeo 1012 yang berbeda-beda. Rata-rata ukuran partikel sintesis
menggunakan garam KCI akan menghasilkan ukuran partikel yang relatif kecil
dengan rentang ukuran sebesar 0-800 nm dan rata-rata ukuran sebesar 238,7 nm
dibandingkan dengan garam NaCl dengan rentang ukuran parikel sebesar 0-3500
nm dan rata-rata sebesar 869,4 nm. Sedangkan, untuk sintesis menggunakan garam
NaCl-KCI (1:3,5:3,5) memiliki rentang ukuran partikel sebesar 0-1000 nm dengan
rata-rata ukuran sebesar 307,4 nm dan NaCl-KCI (1:7:7) memiliki rentang ukuran
partikel 0-1400 nm dengan rata-rata ukuran sebesar 373,9 nm, dimana ukuran ini
merupakan kombinasi dari garam NaCl dan KCI. Distribusi partikel pada garam
KCI lebih baik karena apabila dilihat dari diagram batang rentang ukuran
partikelnya lebih kecil dibandingkan dengan garam yang lain. Sehingga, luas
permukaan pada garam KCI lebih besar.

Pertumbuhan kristal pada metode lelehan garam dibagi menjadi dua tahap
yaitu pembentukan inti kristal (tahap nukleasi) dan pertumbuhan inti kristal (tahap
crystal growth) (Maulidianingtiyas, dkk., 2021). Laju Pertumbuhan inti kristal yang
cepat mengakibatkan hasil partikel yang tidak teratur dan ukuran partikel yang
diperoleh lebih besar (Marella, dkk., 2021). Sehingga, berdasarkan pernyataan
tersebut diketahui bahwa ukuran partikel yang kecil pada KCI dipengaruhi oleh laju
pertumbuhan kristal yang lambat sehingga menghasilkan morfologi yang kecil dan
teratur. Sedangkan, pada garam NacCl laju pertumbuhan kristalnya berjalan secara
cepat sehingga menghasilkan ukuran partikel yang besar dan tidak teratur. Selain
itu, kelarutan reaktan pada lelehan garam juga memberikan pengaruh terhadap
ukuran partikel yang terbantuk. Kelarutan yang rendah akan menghasilkan partikel

dengan ukuran yang besar (Maulidianingtiyas, dkk., 2021).
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Hasil EDS ditampilkan pada Lampiran 5. dan dapat diketahui bahwa dopan
Fe telah terdeksi pada senyawa BisTiz,0Feo 1012 untuk menggantikan sebagian kecil
dari unsur Ti. Selain itu, dalam spektra EDS juga dapat diketahui unsur-unsur
penting yang terdapat dalam senyawa. Hasil tersebut dirangkum dalam Tabel 4.2.

Berdasarkan tabel tersebut dapat diketahui keberadaan unsur-unsur

penyusun senyawa BisTiz gFeo,1012 yaitu bismut, titanium, oksigen dan besi.

4.5. Karakterisasi BisTiz2goFeo1012 Menggunakan UV-Vis DRS

Energi celah pita dan serapan sinar pada daerah panjang gelombang UV
maupun sinar tampak dapat diketahui dengan karakterisasi menggunakan instrumen
UV-Vis DRS. Gambar 4.6 menampilkan plot %reflektansi dengan panjang
gelombang, dimana dari grafik ini ditunjukkan bahwa serapan sinar senyawa
BisTizoFe01012 pada daerah rentang panjang gelombang 400-600 nm, dari hasil ini
kemudian dianalisis untuk menentukan energi celah pita dengan menggunakan
persamaan Kubelka-Munk seperti yang ditampilkan pada Gambar 4.7 dan hasil
perhitungannya dirangkum dalam Tabel 4.3.

Berdasarkan hasil energi celah pita dapat diketahui bahwa adanya doping
Fe pada senyawa BisTizO12 dapat menurunkan energi celah pita, dimana energi
celah pita sebelum dilakukan pendopingan adalah sebesar 2,9 eV. Hal ini
disebabkan oleh adanya pembentukan pita baru dibawah pita konduksi yang berasal
dari orbital Fe-3d, sehingga terjadi perubahan transisi elektronik yang semula dari
orbital Bi-6s+0-2p (pita valensi) ke orbital Ti**-3d (pita konduksi) menjadi dari

orbital Bi-6s+0-2p (pita valensi) ke orbital Fe3*-3d (pita konduksi). Pembentukan
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pita baru ini menyebabkan tingkat laju rekombinasi rendah sehingga akan
meningkatkan aktivitas fotokatalis (Gu, dkk., 2017).

Berdasarkan Tabel 4.3 diketahui bahwa sintesis senyawa menggunakan
garam KCI memiliki energi celah pita yang lebih rendah daripada NaCl, hal ini
disebabkan karena pada garam KCI memiliki ukuran partikel yang relatif kecil
sehingga akan memperpendek jarak antara pita konduksi dan pita valensi. Zhang,
dkk. (2018) dalam penelitiannya menjelaskan bahwa luas permukaan yang besar
dan ukuran partikel yang kecil akan memperpendek jarak migrasi pasangan

elektron-hole ke situs reaktif.

4.6. Sintesis Senyawa BisTi2oFeo,1012 dalam Perspektif Islam

Penelitian tentang Senyawa BisTizgFe01012 merupakan salah satu bentuk
menjaga lingkungan. Manusia yang berkedudukan sebagai khalifah di bumi
memiliki tanggung jawab untuk memelihara dan melestarikan alam yang dapat
dimanfaatkan untuk mensejahterakan manusia. Sebagaimana firman Allah pada

surah al-Bagarah ayat 30:

Ll il 18 (a8 (el HE2HEIA (m oY1 3 Jels o aulal o 06 5
O3alad ¥ alel o 3) QB s 5 danay &l (AT

Artinya: “Dan (ingatlah) ketika Tuhanmu berfirman kepada para malaikat, “Aku
hendak menjadikan khalifah di bumi.” Mereka berkata, “Apakah Engkau hendak
menjadikan orang yang merusak dan menumpahkan darah di sana, sedangkan
kami bertasbin memuji-Mu dan menyucikan nama-Mu?” Dia berfirman,
“Sungguh, Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui.” (Q.S. al-Bagarah (2):
30).



39

Kata khalifah berasal dari kata < yang bermakna di belakang.
Berdasarkan arti tersebut, muncul beberapa kata yang lain, yaitu 44 (pengganti),
khalaf ( <) yang berarti lupa atau keliru, dan khalafa (<3). Kata khalifah, secara
harfiah berarti pengganti, disebut khalifah karena yang menggantikan selalu berada
di belakang atau yang digantikan. Kata ini bisa berarti seseorang yang telah diberi
kuasa oleh Allah untuk mengelola suatu wilayah di bumi. Seorang khalifah tidak
boleh bertindak sesuka hatinya ketika mengatur wilayah tempat tinggalnya
(Garwan, 2019). Selain itu, dalam tafsir al-Misbah dalam jurnal llyas. (2016) kata
khalifah dijelaskan pada awalnya berarti “yang menggantikan”. Atas dasar ini,
dipahami bahwa kata khalifah bermakna yang menggantikan Allah dalam
menerapkan ketetapan-Nya dan menegakkan kehendak-Nya, bukan berarti Allah
tidak mampu dan menjadikan manusia berkedudukan sebagai tuhan. Akan tetapi,
dengan kata lain Allah bermaksud untuk menguji manusia dan memberinya
penghormatan (Ilyas., 2016). Abu ‘Ala al-Mawdudi dalam jurnal Garwan. (2019)
menjelaskan bahwa khalifah berarti manusia yang diamanahi oleh Allah untuk
menjalankan kehidupan dengan penuh tanggung jawab, pada dasarnya khalifah
berarti manusia bukanlah pemilik atau penguasa bumi, akan tetapi hanya wakil dari
pemilik sebenarnya yaitu Allah (Garwan, 2019).

Berdasarkan penjelasan tersebut, sebagai seorang khalifah Allah yang telah
diberikan nikmat oleh Allah berupa akal, hendaknya menyadari tugas yang
berkewajiban memakmurkan bumi serta menjadi rahmat bagi alam sekelilingnya.
Sebagai seorang ilmuwan dapat mengembangkan sesuatu yang diciptakan oleh
Allah menjadi sesuatu yang bermanfaat. Salah satunya dengan mengatasi

permasalahan-permasalahan lingkungan yang terjadi disekitar. Metode yang
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banyak digunakan sebagai salah satu cara untuk menanggulangi dan mengolah
limbah cair adalah metode fotokatalis. BisTizO12 merupakan salah satu material
fotokatalis yang berpotensi memiliki aktivitas fotokatalik yang tinggi sehingga
dapat dikembangakan dan digunakan untuk mengatasi permasalahan limbah cair

pada lingkungan.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa senyawa
BisTiooFeo1012 sebagai material fotokatalis berhasil disintesis menggunakan
metode lelehan garam NaCl, KCI, NaCI-KCI (1:3,5:3,5) dan NaCI-KCI (1:7:7).
Akan tetapi, ditemukan pengotor dari prekursor pada jenis garam NaCl-KCl (1:7:7)
berupa Bi;O3 dan pada jenis garam NaCl dan NaCI-KCI (1:3,5:3,5) berupa Bi2O3
dan TiO2 rutil. Senyawa BisTi2oFe01012 memiliki sistem kristal orthorombik
dengan grup ruang Aba2. Bentuk partikel yang diperoleh dari hasil karakterisasi
menggunakan instrumen SEM-EDS berupa plate-like dan masih terdapat
aglomerasi. Distribusi ukuran partikel garam NaCl, KCI, NaCl-KCI (1:3,5:3,5), dan
NaCl-KCI (1:7:7) menunjukkan hasil rata-rata ukuran partikel pada masing-masing
garam sebesar 869,4; 238,7; 307,4 dan 373,9 nm. Hasil karakterisasi menggunakan

instrumen UV-Vis DRS diperoleh energi celah pita dibawah 2.9 eV.

5.2 Saran
Perlu dilakukan uji aktivitas fotokatalis untuk mengetahui pengaruh jenis
garam terhadap aktivitas fotokatalitiknya dan kemampuannya dalam mendegradasi

limbah cair.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir
L.1.1. Preparasi Bahan

Prekursor

— Ditimbang sesuai perhitungan stokiometri yang dirangkum pada Tabel 3.1

— Dihomogenkan dengan cara digerus menggunakan mortar agate selama 1
jam dan ditambahkan dengan aseton

— Dipanaskan pada suhu 825 °C selama 6 jam

Didinginkan pada suhu ruang

Hasil

L.1.2. Sintesis BisTiz9Feo1012 dengan Metode Lelehan Garam

Sampel

— Dicampurkan garam 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 diatas kertas saring dan disaring
menggunakan corong Buchner

— Dicuci beberapa kali menggunakan aquades panas

— Dikeringkan menggunakan oven pada suhu 90 °C hingga kering.

Hasil
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L.1.3. Karakterisasi dan Analisis BisTi29Feo1012 menggunakan Instrumen
XRD

Sampel

— Diletakkan dalam sampel holder
— Dianalisa pada range 26 (°)= 10-90

— Dilakukan refinement menggunakan perangkat lunak Reitica

Hasil

L.1.4. Karakterisasi dan Analisis BisTi29Feo,1012 menggunakan Instrumen
SEM-EDS

Sampel

— Diletakkan dalam sampel holder

— Dianalisa pada perbesar 2.000; 7.000; 15.000 dan 20.000 kali

Hasil

L.1.5. Karakterisasi dan Analisis BisTiz,9Feo 1012 menggunakan Instrumen
UV-Vis DRS

Prekursor

— Diletakkan dalam sampel holder
— Diukur presentase relfektansinya pada 200-900 nm

— Dianalisis menggunakan persamaan Kubelka-Munk

Hasil




Lampiran 2. Perhitungan
Diketahui:

. Target massa produk adalah 3 gram

. Perbandingan prekursor BisTiz,goFeo,1012 : garam adalah 1:7

« Mr Bi203 = 465,96 g/mol
« MrTiO; =79,9 g/mol

« MrFe03 =160 g/mol

« Mr NaCl = 58,34 g/mol
. MrKCI = 74,546 g/mol
. ArBiI = 208,98 g/mol
« ArTi = 47,867 g/mol
. ArFe =56 g/mol

2Bi,03+ 2,9TiO2 + 0,05Fe,03 —»

1. Massa Prekursor

Massa Bi-Os = Massa target x

1 mol target

BisTiz2oFe0 1012

koefisiaen mol Bi203

1172,3343 gram target koefisien mol target

465,96 gram Bi203

1 mol Bi203

1 mol target

2 mol Bi203

=3 gram X

1172,3343 gram target

465,96 gram Bi203

1 mol Bi203

= 2,3848 gram
Massa TiO2 = Massa target x

79,9 gram TiO2
1 mol TiO2

1 mol target

1 mol target

koefisiaen mol TiO2

1172,3343 gram target  koefisien mol target

1 mol target

2,9 mol Ti02

=3 gram X

79,9 gram Ti0O2
1mol TiO2

=0,5929 gram

Massa Fe,O3 = Massa target x

1172,3343 gram target

1 mol target

1 mol target

koefisiaen mol Fe203

1172,3343 gram target koefisien mol target

160 gram Fe203

1 mol Fe203
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1 mol target 0,05 mol Fe203
1172,3343 gram target 1 mol target

=3 gram X

160 gram Fe203
1mol Fe203

=0,0205 gram

2. Massa Garam

Perbandingan prekursor : garam = 1.7

Perbandingan untuk garam campuran NaCl : KCI = 1:1 sehingga untuk
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perbandingan mol prekursor : garam campuran digunakan perbandingan 1:7:7

dan 1:3,5:3,5.

a) Untuk Perbandingan Mol Garam 1:7:7

1 mol target koefisiaen mol NaCl

Massa NaCl = Massa target x —
1172,3343 gram target  koefisien mol target

58,34 gram NacCl
1 mol NacCl

1 mol target 7 mol NacCl
1172,3343 gram target 1 mol target

=3 gram x

58,34 gram NaCl

1 mol NaCl
=1,0450 gram
1 mol target koefisiaen mol KCI
Massa KCI = Massa target x g —
1172,3343 gram target  koefisien mol target
74,546 gram KCl
1 mol KCl
1 mol target 7 mol KC1

=3 gram X

1172,3343 gram target 1 mol target

74,546 gram KCl
1 mol KClI

=1,3353 gram

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

massa target mol NacCl
s 8 x Mr NaCl
Mr Bi4Ti2,9Fe0,1012  mol prekursor

Massa NaCl =

3 gram 3,5 mol

- 1172,3343 g/mol 1 mol

=0,002559 mol x 3,5 x 58,34 g/mol
=0,5225 gram

x 58,34 g/mol



Massa KCI

massa target mol KCI

= X X Mr KCI

Mr Bi4Ti2,9Fe0,1012  mol prekursor

3 gram 3,5 mol

= X X 74,546 g/mol
1172,3343 g/mol 1 mol

0,002559 mol x 3,5 x 74,546 g/mol
=0,6677 gram
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