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Abstrak

Rhodamin B adalah salah satu limbah zat warna yang berbahaya bagi ekosistem sehingga diperlukan
usaha-usaha untuk menanganinya. Salah satu metode yang berpotensi digunakan dalam menangani limbah
rhodamin B adalah metode fotokatalis. Salah satu senyawa yang mempunyai kemampuan aktivitas
fotokatalis yang baik adalah senyawa BisTi3012 dengan partikel bermorfologi plate-like/sheets. Salah satu
metode sintesis yang dapat menghasilkan BisTi3012 bermorfologi plate-like/sheets adalah metode lelehan
garam. Dalam penelitian ini telah disintesis Bi4+Ti3012 dengan metode lelehan garam campuran KCl/NaCl
dan selanjutnya dilakukan uji degradasi rhodamin B. Difraktogram senyawa produk menunjukkan bahwa
senyawa target BisTi3012 telah berhasi disintesis akan tetapi masih ditemukan sedikit pengotor berupa
TiO2 (rutil). Mikrograf menunjukkan bahwa senyawa produk mempunyai morfologi plate-like/sheets,
dengan ukuran partikel pada rentang 2-6 pm. Hasil perhitungan spektrum reflektan dengan menggunakan
persamaan Kubelka-Munk menunjukkan bahwa energi celah pita BisTi3012 adalah 2,88 eV. Hasil uji
kemampuan degradasi menunjukkan bahwa rhodamin B mengalami penurunan konsentrasi pada rentang
39,84% sampai 50,61% dalam waktu 60 menit.

Kata kunci: BisTi3012, fotokatalis, metode lelehan garam, rhodamin B

Abstract

Rhodamin B is a dye waste that harms the ecosystem, so efforts are needed to handle it. One method that can
potentially be used in dealing with rhodamine B waste is the photocatalyst method. One of the compounds
with good photocatalyst activity is the BisTi3012 particle compound with a plate-like/sheets morphology. The
salt melt method is one of the synthesis methods that can produce BisTi3012 with a plate-like/sheets
morphology. In this study, BisTis012 was synthesized using the molten KCl/NaCl mixed salt method, and then
a rhodamine B degradation test was carried out. The diffractogram sample showed that BisTi3012 targeted
compound had been successfully synthesized, but a small amount of impurity in TiO; (rutile phase) was still
found. The micrograph shows that the product compound has a plate-like/sheets morphology with particle
size in range 2-6 um. The results of calculations reflectance spectrum of sample by the Kubelka-Munk equation
showed that the band gap energy of BisTi3012 is 2.88 eV. The results of the degradation ability test showed that
the rhodamine B concentration decreased in the range of 39.84 to 50.61% within 60 minutes.

Keywords: BisTi3012, molten salt method, Photocatalyst, Rhodamin B

menangani limbah rhodamin B. Beberapa metode
yang dilaporkan dikembangkan untuk menangani
limbah rhodamin B adalah adsorpsi, flokulagi/
koagulai, degradasi anerobik, ion-exchange, filtrasi,
fotokatalis dan reverse osmosi [1,3]. Teknologi

1. Latar Belakang

Industri tekstil telah berkembang sangat pesat
yang salah satu implikasinya adalah dihasilkan
limbah zat warna yang melimpabh. Salah satu limbah
zat warna tersebut adalah rhodamin B yang bersifat

toksik dan bersifat karsinogenik dan neurotoksik
[1,2]. Oleh sebab itu diperlukan usaha-usaha untuk
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fotokatalisis dilaporkan mempunyai kemampuan
mendegradasi zat warna dengan sangat baik dan
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" mempunyai keuntungan yaitu kesederhanaan
teknologi, senyawa akhir degradasi bukan senyawa
yang berbahaya (CO: dan H:0), katalis dapat
digunakan kembali (reusable) dan lebih ekonomis
[4,5].

Golongan senyawa berstruktur Aurivillius
dilaporkan berpotensi digunakan sebagai material
fotokatalis karena mempunyai sifat ferolektrik
yang baik sehingga bisa menahan laju rekombinan
electron (e’) dan hole (h*) yang menyebabkan
peningkatan aktivitas fotokatalisnya [6]. Senyawa
golongan Aurivillius mempunyai rumus molekul
[Bi202]%*[Am-1BmO3m+1]?~ yang tersusun bergantian
antara lapis bismuth dan lapis perovskit. A
merupakan kation dengan valensi 1,2 atau 3 seperti
Na*, Ca*, Sr?*, Ba2*, Pb%*, atau Bi3*, sedangkan B
ditempati oleh kation bervalensi tinggi seperti Ti*,
Nb5*, dan Ta5* dan m merupakan bilangan integer
yang menunjukkan jumlah lapis perovskit [7].
Senyawa BisTi3012 adalah salah satu golongan
senyawa berstruktur Aurivillius lapis tiga dan
dilaporkan banyak pihak mempunyai aktivitas
fotokatalis yang baik dengan energi celah 2,87 eV
[8]. Beberapa pihak telah melaporkan senyawa
fotokatalis BisTi301z mampu mendegradasi zat
warna di antaranya adalah rhodamin B [9], metilen
biru [10], dan metil orange [11].

Morfologi dan keseragaman ukuran partikel
material fotokatalis dilaporkan berpengaruh
terhadap aktivitas fotokatalis [12]. Beberapa pihak
telah melaporkan BisTi3012 dengan morfologi plate-
like/sheets mempunyai aktivitas fotokatalis yang
lebih baik dibandingkan dengan morfologi lain
[9,13]. Kemampuan aktivitas fotokatalis yang tinggi
disebabkan karena BisTi3012 bermorfologi plate-
like/sheets mempunyai jumlah situs aktif pada
permukaannya yang tinggi mampu
menghambat laju rekombinan e- dan h* [9]. Salah
satu metode sintesis yang dikenal dapat
menghasilkan BisTi3012 bermorfologi partikel
plate-like/sheets adalah metode lelehan garam
[14,15]. Metode ini memanfaatkan lelehan garam
sebagai medium untuk bereaksi [16]. Keuntungan
penggunaan metode lelehan garam adalah
mempunyai kemampuan morphology tunable,
sederhana, murah, ramah lingkungan, dan suhu
sintesis yang lebih rendah [16,17].

Beberapa faktor yang berpengaruh terhadap
morfologi partikel senyawa yang diperoleh dari
metode sintesis lelehan garam adalah jenis garam,

dan
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suhu dan waktu sintesis, dan rasio senyawa target
dengan garam [15,16,18,20]. Senyawa BisTi3012
dilaporkan bermorfologi plate-like/sheets dengan
metode lelehan garam campuran KCl/NaCl [20].
Mereka juga melaporkan bahwa ukuran partikel
yang diperoleh adalah tidak
ditemukan partikel teraglomerasi [20]. Hal ini
menunjukkan bahwa metode berpeluang
digunakan untuk mensintesis material BisTi3012
dengan aktivitas fotokatalis yang baik. Akan tetapi
uji terkait kemampuan fotokatalis
senyawa mikrosheet BisTi3012 masih belum
dilakukan sehingga masih belum didapatkan
informasi terkait hal tersebut. Oleh karena itu

seragam dan

ini

aktivitas

kajian terkait sifat material plate-like BisTi3O12
yang diperoleh dari metode lelehan garam
NaCl/KCl menjadi penting untuk dilakukan. Dari
uraian di atas maka dalam penelitian ini, senyawa
Bi4Ti3012 disintesis dengan menggunakan metode
lelehan garam KCl/NaCl dan selanjutnya dilakukan
uji aktivitas fotokatalisnya dalam mendegradasi zat
warna rhodamin B.

2. Metodologi
2.1 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini
adalah Bi203 (Sigma Aldrich, 99,9% serbuk), TiO2
(Sigma Aldrich, 99,9% serbuk), SrCOs (Merck,
99,9% serbuk), NaCl (Merck, 99,9% serbuk), KCI
(Merck, 99,9% serbuk), AgNO3 (Merck, serbuk),
aseton (Merck), dan akuades.

2.2 Sintesis Senyawa BisTi3012

senyawa BisTi3012
metode lelehan garam campuran KCl/NaCl (dengan
rasio mol 1:1). Sintesis ini menggunakan rasio mol
produk (BisTi3012) dan garam (KCl/NaCl) adalah
1:7. Kebutuhan massa prekursor (SrCOs3, Bi203, dan
TiO2) dan garam (KCl dan NaCl) dihitung secara
stoikometrik dengan massa senyawa target
sebanyak 4 gram.

Sintesis dilakukan dengan mencampurkan

Sintesis menggunakan

hasil penggerusan precursor dan garam di mortar

agate selama 1 jam. Untuk membantu
menghomogenkan campuran tersebut maka
ditambahkan aseton secukupnya. Selanjutnya

dilakukan kalsinasi secara bertahap dengan suhu
awal 675°C, dilanjutkan pada suhu 775°C, dan
825°C selama 6 jam. Penghilangan sisa garam pada
sampel produk dilakukan dengan mencuci sampel
dengan akuades panas. Kandungan garam pada

105



https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/

POSITRON Vol. 13, No. 02 (2023), Hal. 104 - 111

" sampel diidentifikasi dengan larutan AgNOs dan
jika tidak ditemukan endapan putih maka sampel
tidak mengandung garam. Selanjutnya sampel
produk dikeringkan dengan oven pada suhu 100°C
selama 4 jam.

2.3 Karakterisasi Senyawa Produk

Fasa senyawa yang terbentuk diidentifikasi
dengan menggunakan teknik difraksi sinar-X (XRD)
serta morfologi partikel yang diperoleh dari
pengujian dengan scanning-electron microscopy
(SEM). Gambar SEM pada perbesaran 2000x
digunakan untuk menghitung distribusi ukuran
partikel sampel dengan menggunakan perangkat
lunak Image-]. Nilai energi celah pita diperoleh dari
hasil perhitungan spektrum
ultraviolet-visible diffuse reflectance spektroskopi
(UV-Vis DRS) dengan persamaan Kubelka-Munk.

2.4 Uji Degradasi Rhodamin B

Uji degradasi rhodamin B dilakukan di dalam
reaktor fotokatalis buatan sendiri
(40x40x40) cm. Sumber sinar pada reaktor
menggunakan satu lampu komersial UV (Lampu
Bohlam LED UV Anti Bakteri Spotlight Bulb 80 LEDs
220V E27) dengan jarak antara sumber sinar dan
rhodamin B adalah 10 cm. Selama pengujian
berlangsung dilakukan pengadukan menggunakan
magnetit stirrer. Reaktor uji fotokatalis ditampilkan
pada Gambar 1.

Tahap pertama dilakukan uji adsorpsi yang
bertujuan  untuk mengetahui kemampuan
penyerapan rhodamin B oleh senyawa BisTi3012
(kemampuan adsorpsi). Pengujian dilakukan
dengan mencampurkan rhodamin B 4 ppm
sebanyak 100 ml dan 0,1 gram BisTi3012. Kemudian,
larutan dimasukkan ke dalam reaktor dalam

reflektansi dari

berukuran

kondisi gelap (tanpa adanya radiasi sinar) dan
diaduk selama 30 menit. Selanjutnya dilakukan
penyaringan untuk memisahkan BisTi3012 dari
larutan dan kemudian dilakukan pengukuran
absorbansi  larutan dengan  menggunakan
spektroskopi UV-Vis pada rentang panjang
gelombang 200-800 nm. Pengujian kemampuan
adsorpsi BisTiz012 dilakukan sebanyak satu kali.

Pada tahap berikutnya dilakukan pengujian
degradasi rhodamin B. Larutan rhodamin B 4 ppm
sebanyak 100 ml dicampurkan dengan 0,1 gram
BisTi3012 dan kemudian ditempatkan pada reaktor
dalam keadaan gelap selama 30 menit. Selanjutnya
dilakukan penyinaran dengan lampu UV komersial
selama 60 menit. Pengadukan dilakukan pada
semua tahap pengujian. Selanjutnya dilakukan
penyaringan untuk memisahkan senyawa BisTi3012
dan dilakukan pengukuran absorbansi larutan
rhodamin B dengan menggunakan spektroskopi
UV-Vis pada rentang panjang gelombang 200-800
nm. Uji degradasi oleh BisTiz012 dilakukan
sebanyak 3 kali.

3. Hasil dan Pembahasan

Difraktogram senyawa produk ditampilkan

pada Gambar 2. Difraktogram ini kemudian
dibandingkan dengan difraktogram standar
BisTi3012 pada database international

crystallography standard data (ICSD) nomor
240210 dengan struktur ortorombik grup rupa
Aba2. Dapat dilihat bahwa ditemukan kesesuaian
polanya yang mengindikasikan bahwa senyawa
target BisaTiz012 berhasil disintesis. Puncak-puncak
khas BisTi3012 ditemukan pada posisi 26 (°): 16,34;
21,88; 23,48; 30,26; 33; 38,64; 40,06; 44,46; 47,56;
48,04; 51,72; 57,4. Namun, masih ditemukan

Lampu

40 cm

Magnetit Stirrer

40 cm

40 cm

Gambar 1. Reaktor uji fotokatalis.
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Gambar 2. Difraktogram senyawa produk
Bi4Ti3012.

senyawa pengotor berupa TiOz (rutil) dengan
konsentrasi yang sangat rendah. Hal ini
ditunjukkan dengan keberadaan puncak
difraktogram berintensitas sangat rendah pada
posisi 39,06° (Gambar 3). Hal ini menunjukkan
bahwa prekursor TiOz dengan konsentrasi yang
kecil tidak bereaksi dan ini dimungkinkan karena
hasil pencampuran dan penggerusan prekursor
pada mortar agate masih kurang homogen.
Mikrograf senyawa produk BisTi3012 yang
ditampilkan pada Gambar 4 menunjukkan bahwa
partikel BisTi3012 yang diperoleh berbentuk plate-
like/sheets. Partikel bermorfologi plate-like/sheets
merupakan morfologi khas dari senyawa
Aurivillius yang telah banyak dilaporkan oleh
peneliti terdahulu [14,20-22]. Gambar 4 juga

* BILTLO

2dr Mol ')

/N TO, Rutile

Bi,T1LO

*

IK)Z Rutlle

h ﬂ 1CSD 240210
N SR

R R 40 42 A4
20(")

Intensitas (a.»)

Gambar 3. Puncak difraktogram pada rentang 26:
34°-46°.
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Gambar 4. Mlkrograf senyawa produk Bi4Ti3012
(a) perbesaran 2000x, dan (b) perbesaran 7000x.

memperlihatkan bahwa morfologi partikel
mempunyai bentuk dengan ukuran yang seragam
serta tidak ditemukan partikel yang teraglomerasi.
Morfologi ini juga sejalan dengan yang telah
dilaporkan oleh peneliti yang mensintesis senyawa
ini dengan metode lelehan garam [20-22]. Selain
itu, hasil ini juga bersesuaian dengan kajian yang
diperoleh ketika menggunakan jenis garam yang

sama (campuran NaCl/KCl) [20]. Distribusi ukuran

BN

NN
7NN
| \%&&\\\\M\\

1.5 20 25 30 35 40 45 S0 S5 60

Ukuran partikel pm)

Gambar 5. Distribusi ukuran partikel BisTi3O012.
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Gambar 6. Plot tauc BisTi3012.

partikelnya berada pada rentang 2-6 pm dengan
partikel berukuran 2-3 pm adalah ukuran yang
paling banyak terbentuk. Hasil perhitungan
distribusi partikel ditampilkan pada Gambar 5.

Gambar 6 menunjukkan hasil perhitungan
dengan persamaan Kubelka-Munk (plot tauc)
terhadap spektrum reflektan senyawa BisTi3O12.
Dari perhitungan diperoleh bahwa energi celah pita
senyawa BisTi3012 adalah 2,88 eV (430,5 nm). Hasil
ini mempunyai kemiripan dengan kajian
sebelumnya [8]. Nilai energi celah menunjukkan
bahwa senyawa fotokatalis BisTi3012 dapat bekerja
pada daerah sinar biru. Hal ini menguntungkan
untuk aplikasi dalam bidang fotokatalis karena
dapat bekerja pada rentang spektrum panjang
gelombang sinar yang lebih Transisi
elektronik yang terjadi pada senyawa BisTi3012
melibatkan elektron pada pita valensi di orbital O
2p + Bi 65 ke pita konduksi pada orbital Ti 3d + Bi
6p dan berpindah ke pita valensi [9].

Hasil uji kemampuan adsorpsi rhodamin B oleh
BisTi3012 selama 30 menit ditampilkan pada
Gambar 7. Terlihat bahwa nilai

rhodamin B mengalami

luas.

absorbansi

penurunan sebesar

16,37%. Hal ini menunjukkan bahwa terjadi
penurunan konsentrasi rhodamin B setelah
berinteraksi dengan  BisTi3O12.  Penurunan

konsentrasi rhodamin B menunjukkan bahwa
senyawa BisTiz012 juga dapat berperan sebagai
adsorben. Golongan senyawa Aurivillius memiliki
kemampuan sebagai adsorben untuk menyerap
metilen biru [23]. Selain itu, SrBisTisO1s terdoping
Co mampu menyerap rhodamin B dengan tipe
adsorpsi secara kimia [24].
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Gambar 7. Uji kemampuan adsorpsi rhodamin B
oleh BisTi3012 selama 30 menit.

Pengujian degradasi rhodamin B dilakukan
sebanyak tiga kali dengan waktu pengujian yang
sama dan ditampilkan pada Gambar 8. Spektrum
UV-Vis menunjukkan bahwa setelah 60 menit
terpapar sinar UV maka nilai absorbansi rhodamin
B mengalami penurunan sebesar 39,84% pada
pengujian pertama, kemudian penurunan 50,61%
untuk pengujian kedua, dan penurunan sebesar
42,3% pada pengujian Kketiga. Nilai absorbansi
berbanding lurus dengan konsentrasi, sehingga
ketika terjadi penurunan konsentrasi maka disertai
pula dengan penurunan nilai absorbansi.

Terjadi penurunan konsentrasi rhodamin B
yang cukup besar. Penurunan nilai absorbansi yang
lebih besar dibandingkan dengan penurunan nilai

absorbansi  proses adsorpsi (Gambar @ 7)
menunjukkan bahwa terjadi proses penguraian/
degradasi rhodamin B dengan mekanisme

fotokatalis. Akan tetapi dengan tidak adanya uji
adsorpsi sampai dengan 60 menit, maka belum
diperoleh informasi terkait seberapa banyak
rhodamin B yang teradsorpsi selama waktu
tersebut. Penurunan konsentrasi rhodamin B pada
penelitian ini dapat diduga merupakan kontribusi
dari dua mekanisme yaitu adsorpsi dan fotokatalis.

Mekanisme penguraian rhodamin B oleh
material fotokatalis BisTi3012 adalah ketika sinar
UV dipaparkan pada senyawa BisTiz012 maka
terjadi transisi elektronik yang melibatkan
perpindahan elektron dari pita valensi ke pita
konduksi. Perpindahan ini membentuk h* pada pita
konduksi dan e pada pita valensi. Selanjutnya h*
bereaksi dengan OH-/H:0 sehingga membentuk
radikal OH-. Sementara itu, e- bereaksi dengan 02
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Gambar 8. Pengujian degradasi rhodamin B; (a)
pertama, (b) kedua, dan (c) ketiga

akan membentuk radikal O. Keberadaan radikal
inilah yang selanjutnya akan bereaksi dengan
rhodamin B dan menyebabkan penguraian pada
rhodamin B [9,23,25]. Mekanisme degradasi
rhodamin B oleh Bi4Tiz012 ditampilkan pada
Gambar 9.

Diperoleh hasil yang berbeda dari ketiga hasil
pengujian aktivitas fotokatalis dalam mendegradasi
rhodamin B. Pengujian aktivitas fotokatalis dengan
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Gambar 9. Mekanisme degradasi rhodamin B

zat warna mempunyai kelemahan yaitu zat warna
dalam proses fotoeksitasi juga dapat menyerap
sinar dan menyumbangkan elektron pada pita
konduksi  semikonduktor [26]. Hal ini
menyebabkan  dapat mempengaruhi  hasil
degradasi dari zat warna [26]. Faktor lain juga
dimungkinkan dari teknis percobaan seperti
kestabilan intensitas sinar dan kehomogenan
pengadukan yang sulit untuk dikontrol. Apabila
dibandingkan dengan hasil degradasi oleh senyawa
yang sama [9], BisTi3012 nanosheets yang diperoleh
dari metode sol-gel hidrotermal mempunyai
kemampuan mendegradasi sebesar 79,2% dalam
waktu 90 menit. Hasil yang diperoleh sudah cukup
baik karena berada pada kisaran 39% hingga 50%
dan menggunakan waktu yang lebih singkat yaitu
60 menit [9].

4. Kesimpulan

Senyawa  BisTiz012  bermorfologi  plate-
like/sheets telah berhasil diperoleh melalui metode
lelehan garam campuran NaCl/KCl akan tetapi
masih ditemukan senyawa pengotor berupa TiO2
(rutile). Hasil perhitungan spektrum reflektan
Bi4Ti3012 menunjukkan bawa energi celah pita
sampel adalah 2,88 eV (430,5 nm). Uji adsorpsi
rhodamin B oleh senyawa Bis4Ti3012 menunjukkan
bahwa senyawa ini juga mempunyai kemampuan
sebagai adsorben, sedangkan dari uji degradasi
rhodamin B oleh senyawa BisTi3012 selama 60
menit menunjukkan bahwa konsentrasi rhodamin
B mengalami penurunan pada rentang 39,84%
hingga 50,61%.

5. Ucapan Terima Kasih
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