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Abstrak—Oksida Aurivillius LaBi,TiINbO, dan Bi;TiTaOy
telah berhasil disintesis dengan metode reaksi kimia padat, kedua
senyawa berstruktur ortorombik.Pengaruh subsitusi kation A
menyebabkan perubahan grup ruang A2lam menjadi Fmmm
dan nilai faktor toleransi perosvkit menurun dari ~ 0,96 menjadi
~ 0,89 pada oksida Aurivillius Bi;TiTaOysehingga perovskit pada
senyawa tersebut terdistorsi. Subsitusi pada kation B tidak
merubah  struktur dan grup ruang.Karakterisasi XRF
OksidaAurivillius LaBi,TiNbOgymempunyai komposisi berbeda
dengan  hasil teori sedangkan  komposisi  Aurivillius
Bi;TiTaOymendekati nilai sebenarya.

Kata Kunci—Oksida Aurivillius LaBi,TiNbQ,, Bi;TiTaO,,
dan Reaksi kimia padat

I. PENDAHULUAN

ksida Aurivillius merupakan salah satu jenis oksida

logam yang menarik untuk dipelajari secara luas karena

banyak potensi aplikasi yang dimiliki seperti sebagai
(FRAM dan DRAM) atau sebagai material penyimpan
memori, material magnetik bahan konduktor, katalis dan
bahan fotoluminensense[1-7]. Pertama kali dipelajari oleh
Bengt Aurivillius pada tahun 1949, Aurivillius mempunyai
rumus umum [A,B,0;.41] (X =1, 2, 3, 4), yang terdiri dari
lapisan [Bi,0,]*" dan lapisan perovskit dengan komposisi
[A1BOs 17121,

Penelitian terdahulu menyebutkan bahwa subsitusi
kation A menyebabkan terjadinya distorsi pada perovskit
yang dapat menyebabkan perubahan struktur dan sifat fisika
material sedangkan adanya perbedaan subtitusi kation pada
posisi B perovskit tidak sampai mengubah strukturnya.Oleh
karena itu subsitusi kation A (La dengan Bi) dan B (TiNb
dengan TiTa) yang mempunyai perbedaan jari-jari
diharapkan menghasilkan Aurivillius yang mempunyai sifat-
sifat yangdiharapan.

II. METODOLOGI PENELITIAN

A. Sintesis Aurivillius

Penelitian ini mengadobsi pada penelitian-penelitian yang
telah dilakukan sebelumnya yang telah berhasil mereaksikan
reaktan La,O; Bi,0; TiO, Ta,0s, dan Nb,Os (Sigma-
Aldrich, 99,999%) secara stoikiometri [2,3]. Reaktan-
reaktan penyusun Aurivillius yang akan disintesis tersebut
dimasukkan dalam mortar dan dilakukan penggerusan
untukmenghomogenkancampuran pada proses pengerusan
ditambahkan aseton, dibiarkan kering, dan dibentuk pelet.
Pelet dimasukkan dalam krus alumina selanjutnya
dipanaskan pada temperatur 400°C selama 8 jam, pada
temperatur 900°C selama 2 jam dan pemanasan akhir
dilakukan pada temperatur 1100°C selama 12 jam dengan

kenaikan suhu 50°C dan dilakukan penggerusan ulang setiap
kenaikan suhu.

B. Karakterisasi Aurivillius

Karakterisasi oksida Aurivillius LaBi,TiNbOy dan
Bi;TiTaOy menggunakandifraksi sinar X (XRD). Analisa
ini dilakukan untuk menentukan struktur Kristal. Masing-
masing sampel diambil 1 gram kemudian diletakkan pada
sampel holder dan dilakukan analisa dengan sinar X pada
panjang gelombang (1) radiasi CuKa sebesar 1,54056 pada
rentang sudut 20 antara 5-90° ukuran step 0,2°/detik.
Difraktrogram yang didapat berupa grafik hubungan antara
sudut difraksi dengan intensitas selanjutnya dicocokan
dengan data standar dari PCPDFWIN (PDF, Powder
Diffraction File) yang dikeluarkan oleh JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction Standar) dan Match2.

Karakterisasi X-Ray Fluoresence (XRF) dilakukan untuk
mengetahui  komposisi kimia dari Aurivillius secara
kuantitatif. Cuplikan di ambil sebanyak dua gram dan
dimasukkan dalam sampel holder kemudian di analisis tanpa
menggunakan standar material. Karakterisasi dengan
menggunakan Scanning Electrom Microscopy (SEM)
yang dilengkapi dengan Energy Dispersive X-Ray (EDX)
digunakan untuk mengetahui morfologi permukaan serta
menentukan komposisi unsur yang ada dalam cuplikan
oksida. Cuplikan sebanyak 0,5 gram ditempatkan pada
sampel holder dan dicoating menggunakan karbon yang
kemudian dianalisis dengan menggunakan SEM-EDX
dengan perbesaran 20.000 kali.

III. HASIL DAN DISKUSI

A. Sintesis Aurivillius

Metode reaksi kimia padat berhasil digunakan untuk
mensintesis  Aurivillius LaBi,TiNbOy dan Bi;TiTaOq
Sintesis oksida Aurivillius ini dilakukan dari bahan bahan
oksida dengan kemurnian tinggi dan dilakukan
penimbangan  reaktan-reaktan  secara  stoikhiometri.
Kemudian reaktan-reaktan dicampur dalam suatu krusibel
dan dilakukan penggerusan untuk menghomogenkan
campuran reaktan dan aseton ditambahkan untuk
mempermudah proses penggerusan dan aseton tidak ikut
bereaksi pada sintesis senyawa ini karena merupakan
senyawa organik folatil. Reaktan yang sudah homogen
dibentuk pelet, pelet dimasukkan dalam krus alumina
selanjutnya dilakukan proses kalsinasi.
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B. Karakterisasi Aurivillius
i.  Analisa Difaksi Sinar-X (XRD).

Oksida Aurivillius yang terbentuk dikarakterisasi
menggunakan XRD.Pola difraksi Aurivillius LaBi,NbTaO,
hasil sintesis ditunjukkan pada Gambar 1. Gambar tersebut
memiliki kesesuaian dengan pola difraksi standar Aurivilius
LaBi,TaNbOy dari PCPDF WIN 49-0606 pada panjang
gelombang =1.54056 A Gambar 2. Puncak Aurivillius
LaBi,NbTaO, hasil sintesis menunjukkan pola yang mirip
dengan senyawa Aurivillius LaBi,TiNbOy standar. Puncak-
puncak utama Aurivillius LaBi,TiNbOy juga memiliki posisi
yang sesuai dengan standar Aurivillius LaBi, TiNbOs.
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Gambear 1. Pola difraktogram oksida Aurivillius LaBi, TiNbOy hasil sintesis
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Gambar 2. Ditraktogram standar Aurivillius LaBi, TiNbOy

Perbandingan nilai 20 dengan intensitas Aurivillius hasil
sintesis dengan  standar  Aurivillius  LaBi,TiNbOy
ditampilkan pada Tabel 1.

Tabel 1.
Perbandingan nilai 20 Aurivillius LaBi,TiNbOy hasil sintesis terhadap
standar LaBi,TiNbO,.

Standar Hasil sintesis
LaBi;TiNbO: (26) | LaBi:TiNbO. (26)
29,270 29,3163
32,861 32,9512
35,946 35,6843
47,172 47,4573
49,516 49,3594
49,516 49,5109
56,490 56,6068

Kesesuaian posisi puncak Aurivillius hasil sintesis dengan
standar tersebut menunjukkan bahwa telah terbentuk
Aurivillius LaBi,TiNbOy. Aurivillius standar tersebut
memiliki struktur ortorombik dengan grup ruang A2lam
dengan parameter sel satuan a = 5,446 A, b=5452 A dan
c=24965A.

Senyawa Aurivillius Bi;TiTaOy juga berhasil disintesis
dengan metode yang sama, senyawa ini mempunyai kation
A berupa Bi dan kation B berupa Ti dan Ta. Hal ini untuk
mengetahui pengaruh perbedaan subsitusi kation A dan B
terhadap senyawa Aurivillius LaBi, TiNbOg

Penelitian terdahulu melaporkan bahwa ada kesamaan
fasa antara Bi;TiTaO, dengan Bi;TiNbO, [4], sehingga dari
kesamaan fasa tersebut memungkinkan adanya kesamaan
struktur. Difraktogram hasil karakterisasi di cocokkan
dengan Match2 PDF-2 pada panjang gelombang 1,540598 A
yang di tunjukkan pada Gambar 3.
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Gambar 3. Kecocokan pola Difraktogram Aurivillius Bi;TiTaOg
denganstandar Aurivillius Bi; TiNbOgy
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Perbandingan nilai 20 hasil sintesis Bi;TiTaOy dan
Aurivillius Bi3TiNbOy dengan Match2 yang menunjukkan
adanya kesesuaian posisi puncak yang mendekati sama
ditunjukkan pada Tabel 2. Kesesuaian puncak hasil sintesis
dengan standar menunjukkan bahwa Aurivillius yang
disintesis sudah terbentuk. Aurivillius standar memiliki
struktur ortorombik dengan grup ruang Fmmm dan
parameter sel a = 5.398300 A, b = 5.441700 A dan ¢ =
25.129999A.

Tabel 2.
Nilai 20 dengan intensitas Aurivillius hasil sintesis dengan standar
Aurivillius Bi; TiNbOy Match2

Hasil Match2 Hasil sintesis
BisTbeOg BisTiTaOQ
(20) (20)
29,23 29,29
32,81 32,88
49.46 49,52
47.10 47,11
56,41 56.64
60,63 60,69

Subsitusi kation A (La dengan Bi) berpengaruh pada
perubahan grup ruang A2/am untuk LaBi,TiNbOy menjadi
Fmmm untuk Bi3TiTaOy, subsitusi kation A juga
berpengaruh pada berkurangnya nilai toleransi perovskit
dari ~ 0,96 untuk LaBi,TiNbOy menjadi ~ 0,89 untuk
Bi3TiTaO,y, perbedaan ini dikarenakan jari-jari kation Bi*"
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(1,17A) lebih kecil dibandingkan dengan jari-jari La®" (1,36
A). Menggunakan jari-jari Shanon dan Prewit jika nilai
toleransi perovskit 0,9 < t < 1,0 strukturnya adalah
perovskit, sedangkan jika nilai t diatas 1 atau dibawah 0,9
strukturnya adalah terdistorsi [5]. Jadi subsitusi pada kation
(A= La, Bi) menyebabkan struktur perovskit dari Aurivillius
Bi3TiTaOy mengalami distorsi. Sedangkan subsitusi pada
salah satu kation B pada Aurivillius LaBi,TiNbOy dan
Bi;TiTaOy (Nb dengan Ta) dengan okupansi sama tidak
berpengaruh pada nilai distorsi maupun struktur kristal
karena besarnya jari-jari dari Nb°~ dan Ta’" adalah sama
yaitu 0,64 A.

ii. Analisa X Ray Flouresence (XRF)

Komposisi unsur oksida Aurivillius hasil sintesis
ditunjukkan pada Tabel 3.dan perbandingan mol komposisi
Aurivillius pada Tabel 4. Nilai tersebut di ambil dari hasil
perhitungan dalam persen massa dengan perbandingan mol
komposisi usur Aurivillius hasil sintesis

Tabel 3.
Komposisi oksida Aurivillius LaBi,TiNbO, dan Bi;TiTaOy dengan XRF
%(b/b
Cuplikan “o/b)
Bi La Ti Ta Nb
LaBi>TiNbO; 73.7 23.1 3,22 -
Bi3TiTa0q 72,36 - 8.78 0,29
Tabel 4.
Perbandingan mol komposisi oksida LaBi,TiNbOy dan Bi;TiTaOy
Aurivillius Senyawa | Teoritis | XRF
La 1 2.5
LaBi>TiNbOs Bi 2 5,34
Ti 1 1
Nb 1 -
Bi 3 3.35
Bi3TiTaOq Ti 1 1,73
Ta 1 1 |

Perbandingan mol pada Tabel 4 menujukkan bahwa pada
Aurivillius LaBi,TiNbOy mempunyai komposisi kimia
berbeda dengan komposisi secara teoritis dan secara umum
nilai perbandingan rasio mol XRF mempunyai nilai yang
lebih besar dibandingkan dengan nilai secara teoritis,
terutama terlihat pada nilai Bi dan La yang lebih besar, nilai
Bi yang muncul besar karena raktan Bi,O; memiliki titik
leleh lebih rendah dibandingkan dengan reaktan yang lain
sehingga mudah terurai dan membentuk lapisan bismuth
[Bi,0,]*", perbedaan nilai hasil XRF dengan hasil teori ini
dimungkinkan kurangya homogonitas reaktan saat
pencampuran atau saat dilakukannya proses karakterisasi
dengan XRF. sedangkan Aurivillius Bi;TiTaOy memiliki
komposisi kimia mendekati nilai secara teori.

iii. Analisa Scanning Electron Microscopy (SEM)

Analisa ini, cuplikan dipreparasi terlebih dahulu dicoating
dengan karbon dan kemudian dimasukkan dalam sampel
holder.Hasil karakterisasi SEM untuk kedua senyawa
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Aurivillius  dilakukan pada perbesaran 20.000 kali
ditunjukkan pada Gambar 4.

Gambar permukaan kedua senyawa tersebut

mempunyai bentuk lembaran tidak beraturan, dari hasil
SEM tersebut tidak dapat untuk mengambarkan bentuk
struktur kristalnya, akan tetapi hanya mengambarkan
morfologi permukaanya saja. Data XRD yang diperoleh
menyebutkan  bahwa  Aurivillius  LaBi,TiNbOy dan
Bi;TiTaOy mempunyai bentuk Ortorombik dengan panjang
sisi berbeda dengan sudut a=F=y=90°.

Gambar 4. Morfologi permukaan oksida Aurivillius (a) LaBi,TiNbOy dan
(b) Bi;TiTaOe

IV. KESIMPULAN

Oksida Aurivillius LaBi,TiNbOy dan Bi;TiTaO, telah
berhasil disintesis dengan metode reaksi kimia padat. Hasil
difraktogram XRD menunjukkan bahwa kedua oksida
Aurivillius berstruktur ortorombik. Subsitusi kation A (La
dengan Bi) mengakibatkan perubahan grup ruang dari
A2lam menjadi Fmmm dan menyebabkan nilai dari faktor
toleransi perosvkit (t) menurun dari ~ 0,96 untuk
LaBi,TiNbOy menjadi ~ 0,89 untuk Bi;TiTaO, yang berarti
struktur perovskit pada Aurivillius Bi3TiTaOy terdistorsi
karena jari-jari dari Bi*" (1,17A) lebih kecil dari La®>" (1,36
A) sedangkan subsitusi salah satu kation B (Nb dengan Ta)
tidak memberikan pengaruh pada struktur karena besar nilai
jari-jarinya sama.Hasil XRF Aurivillius
LaBi,TiNbOymempunyai komposisi berbeda dengan hasil
secara teori sedangkan Aurivillius Bi;TiTaOgmempunyai
komposisi mendekati sebenarnya.
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Sintesis dan Karakterisasi Aurivillius LaBi2TiNbO9 dan Bi3TiTaO9
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Abstrak—Oksida Aurivillius LaBi2TiNbO9 dan Bi3TiTaO9 telah berhasil disintesis dengan metode reaksi kimia padat, kedua senyawa berstruktur ortorombik.Pengaruh subsitusi kation A menyebabkan perubahan grup ruang A21am menjadi Fmmm dan nilai faktor toleransi perosvkit menurun dari ~ 0,96 menjadi ~ 0,89 pada oksida Aurivillius Bi3TiTaO9sehingga perovskit pada senyawa tersebut terdistorsi. Subsitusi pada kation B tidak merubah struktur dan grup ruang.Karakterisasi XRF OksidaAurivillius LaBi2TiNbO9mempunyai komposisi berbeda dengan hasil teori sedangkan komposisi Aurivillius Bi3TiTaO9mendekati nilai sebenarya.
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PENDAHULUAN

O

ksida Aurivillius merupakan salah satu jenis oksida logam yang menarik untuk dipelajari secara luas karena banyak potensi aplikasi yang dimiliki seperti sebagai (FRAM dan DRAM) atau sebagai material penyimpan memori, material magnetik bahan konduktor, katalis dan bahan fotoluminensense[1-7]. Pertama kali dipelajari oleh Bengt Aurivillius pada tahun 1949, Aurivillius mempunyai rumus umum [An-1BnO3n+1] (x =1, 2, 3, 4), yang terdiri dari lapisan [Bi2O2]2+ dan lapisan  perovskit  dengan komposisi [Ax-1BxO3x+1]2-[2].

Penelitian terdahulu menyebutkan bahwa subsitusi kation A menyebabkan terjadinya distorsi pada perovskit yang  dapat menyebabkan perubahan struktur dan sifat fisika material sedangkan adanya perbedaan subtitusi kation pada posisi B perovskit tidak sampai mengubah strukturnya.Oleh karena itu subsitusi kation A (La dengan Bi) dan B (TiNb dengan TiTa) yang mempunyai perbedaan jari-jari diharapkan menghasilkan Aurivillius yang mempunyai sifat-sifat yangdiharapan.

METODOLOGI  PENELITIAN

Sintesis Aurivillius

Penelitian ini mengadobsi pada penelitian-penelitian yang telah dilakukan sebelumnya yang telah berhasil mereaksikan reaktan La2O3, Bi2O3, TiO2, Ta2O5, dan Nb2O5 (Sigma-Aldrich,  99,999%) secara stoikiometri [2,3]. Reaktan-reaktan penyusun Aurivillius yang akan disintesis tersebut dimasukkan  dalam  mortar  dan  dilakukan penggerusan untukmenghomogenkancampuran pada proses pengerusan ditambahkan  aseton,  dibiarkan  kering, dan dibentuk  pelet.  Pelet dimasukkan  dalam  krus  alumina selanjutnya dipanaskan  pada  temperatur 400°C selama 8 jam, pada temperatur 900°C selama 2 jam dan pemanasan  akhir  dilakukan pada  temperatur 1100°C selama  12  jam dengan kenaikan suhu 50°C dan dilakukan penggerusan ulang setiap kenaikan suhu.

Karakterisasi Aurivillius

[bookmark: _GoBack]Karakterisasi oksida Aurivillius LaBi2TiNbO9 dan Bi3TiTaO9  menggunakandifraksi sinar X (XRD). Analisa ini dilakukan untuk menentukan struktur Kristal. Masing- masing sampel diambil 1 gram kemudian diletakkan pada sampel holder dan dilakukan analisa dengan sinar X pada panjang gelombang (λ) radiasi CuKα sebesar 1,54056 pada rentang sudut 2θ antara 5-90° ukuran step 0,2°/detik. Difraktrogram yang didapat berupa grafik hubungan antara sudut difraksi dengan intensitas selanjutnya dicocokan dengan data standar dari PCPDFWIN (PDF,  Powder Diffraction File) yang dikeluarkan oleh JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standar) dan Match2.

Karakterisasi X-Ray  Fluoresence (XRF) dilakukan untuk mengetahui komposisi kimia dari Aurivillius secara kuantitatif. Cuplikan di ambil sebanyak dua gram dan dimasukkan dalam sampel holder kemudian di analisis tanpa menggunakan standar material. Karakterisasi dengan menggunakan    Scanning Electrom Microscopy (SEM) yang dilengkapi dengan  Energy Dispersive X-Ray  (EDX) digunakan untuk mengetahui morfologi permukaan serta menentukan komposisi unsur yang ada dalam cuplikan oksida. Cuplikan sebanyak 0,5 gram ditempatkan pada sampel holder dan dicoating menggunakan karbon yang kemudian dianalisis dengan  menggunakan  SEM-EDX  dengan perbesaran  20.000 kali.

HASIL DAN DISKUSI

Sintesis Aurivillius

Metode reaksi kimia padat berhasil digunakan untuk mensintesis Aurivillius LaBi2TiNbO9 dan Bi3TiTaO9. Sintesis oksida Aurivillius ini dilakukan dari bahan bahan oksida dengan kemurnian tinggi dan dilakukan penimbangan reaktan-reaktan secara stoikhiometri. Kemudian reaktan-reaktan dicampur dalam suatu krusibel dan dilakukan penggerusan untuk menghomogenkan campuran reaktan dan aseton ditambahkan untuk mempermudah proses penggerusan dan aseton tidak ikut bereaksi pada sintesis senyawa ini karena merupakan senyawa organik folatil. Reaktan yang sudah homogen dibentuk pelet, pelet dimasukkan dalam krus alumina selanjutnya dilakukan proses kalsinasi. 







Karakterisasi Aurivillius

i. Analisa Difaksi Sinar-X (XRD).

Oksida Aurivillius yang terbentuk dikarakterisasi menggunakan XRD.Pola difraksi  Aurivillius LaBi2NbTaO9 hasil sintesis ditunjukkan pada Gambar 1. Gambar tersebut memiliki kesesuaian dengan pola difraksi standar Aurivilius LaBi2TaNbO9 dari PCPDF WIN 49-0606 pada panjang gelombang =1.54056 Å  Gambar 2.  Puncak  Aurivillius LaBi2NbTaO9  hasil sintesis menunjukkan pola yang mirip dengan senyawa Aurivillius LaBi2TiNbO9 standar. Puncak-puncak utama Aurivillius LaBi2TiNbO9 juga memiliki posisi yang sesuai dengan standar Aurivillius LaBi2TiNbO9.

[image: C:\Users\imam_sy\Desktop\Capture.JPG]

Gambar 1. Pola difraktogram oksida Aurivillius LaBi2TiNbO9 hasil sintesis
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Gambar  2. Difraktogram standar Aurivillius LaBi2TiNbO9



Perbandingan nilai 2θ dengan intensitas Aurivillius hasil sintesis dengan standar Aurivillius LaBi2TiNbO9 ditampilkan pada Tabel 1.



Tabel 1. 

Perbandingan nilai 2θ Aurivillius LaBi2TiNbO9 hasil sintesis terhadap standar  LaBi2TiNbO9.

[image: ]

Kesesuaian posisi puncak Aurivillius hasil sintesis dengan standar tersebut menunjukkan bahwa telah terbentuk Aurivillius LaBi2TiNbO9. Aurivillius standar tersebut memiliki struktur ortorombik dengan  grup ruang  A21am dengan parameter sel satuan  a = 5,446  Å, b = 5,452 Å dan c = 24,965 Å.

Senyawa Aurivillius Bi3TiTaO9 juga berhasil disintesis dengan metode yang sama, senyawa ini mempunyai kation A berupa Bi dan kation B berupa Ti dan Ta. Hal ini untuk mengetahui pengaruh perbedaan subsitusi kation A dan B terhadap senyawa Aurivillius LaBi2TiNbO9 

Penelitian terdahulu melaporkan bahwa ada kesamaan fasa antara Bi3TiTaO9 dengan Bi3TiNbO9 [4], sehingga dari kesamaan fasa tersebut memungkinkan adanya kesamaan struktur. Difraktogram hasil karakterisasi di cocokkan dengan Match2 PDF-2 pada panjang gelombang 1,540598 Å yang di tunjukkan pada Gambar 3. 

[image: C:\Users\imam_sy\Desktop\Bi3TiTaO9(4)%20%20 b_Report_patterngraphics.png]

Gambar 3. Kecocokan pola Difraktogram Aurivillius Bi3TiTaO9 denganstandar Aurivillius Bi3TiNbO9 



Perbandingan nilai 2θ hasil sintesis Bi3TiTaO9 dan Aurivillius Bi3TiNbO9 dengan Match2 yang menunjukkan adanya kesesuaian posisi puncak yang mendekati sama ditunjukkan pada Tabel 2. Kesesuaian puncak hasil sintesis dengan standar menunjukkan bahwa Aurivillius yang disintesis sudah terbentuk. Aurivillius standar memiliki struktur ortorombik dengan grup ruang Fmmm dan parameter sel a = 5.398300 Å, b = 5.441700 Å dan c = 25.129999Å.



Tabel 2.

Nilai 2θ dengan intensitas Aurivillius hasil sintesis dengan standar Aurivillius Bi3TiNbO9 Match2



[image: ]



Subsitusi kation A (La dengan Bi) berpengaruh pada perubahan grup ruang A21am untuk LaBi2TiNbO9 menjadi Fmmm untuk Bi3TiTaO9, subsitusi kation A juga berpengaruh pada  berkurangnya nilai toleransi perovskit dari  ̴ 0,96 untuk LaBi2TiNbO9 menjadi  ̴ 0,89 untuk Bi3TiTaO9, perbedaan ini dikarenakan jari-jari kation Bi3+ (1,17Å) lebih kecil dibandingkan dengan jari-jari La3+ (1,36 Å). Menggunakan jari-jari Shanon dan Prewit jika nilai toleransi perovskit 0,9 < t < 1,0 strukturnya adalah perovskit, sedangkan jika nilai t diatas 1 atau dibawah 0,9 strukturnya adalah terdistorsi [5]. Jadi subsitusi pada kation (A= La, Bi) menyebabkan struktur perovskit dari Aurivillius Bi3TiTaO9 mengalami distorsi. Sedangkan subsitusi pada salah satu kation B pada Aurivillius LaBi2TiNbO9 dan Bi3TiTaO9 (Nb dengan Ta) dengan okupansi sama tidak berpengaruh pada nilai distorsi maupun struktur kristal karena besarnya jari-jari dari Nb5+ dan Ta5+ adalah sama yaitu 0,64 Å.



ii. Analisa X Ray Flouresence (XRF)

Komposisi unsur oksida Aurivillius hasil sintesis ditunjukkan pada Tabel 3.dan perbandingan mol komposisi Aurivillius pada Tabel 4. Nilai tersebut di ambil dari hasil perhitungan dalam persen massa dengan perbandingan mol komposisi usur Aurivillius hasil sintesis



Tabel 3.

Komposisi oksida Aurivillius  LaBi2TiNbO9 dan Bi3TiTaO9 dengan  XRF

[image: ]



Tabel 4. 

Perbandingan mol komposisi oksida   LaBi2TiNbO9 dan Bi3TiTaO9

[image: ]



Perbandingan mol pada Tabel 4 menujukkan bahwa pada Aurivillius LaBi2TiNbO9 mempunyai komposisi kimia berbeda dengan komposisi secara teoritis dan secara umum nilai perbandingan rasio mol XRF mempunyai nilai yang lebih besar dibandingkan dengan nilai secara teoritis, terutama  terlihat pada nilai Bi dan La yang lebih besar, nilai Bi yang muncul besar karena raktan Bi2O3 memiliki titik leleh lebih rendah dibandingkan dengan reaktan yang lain sehingga mudah terurai dan membentuk lapisan bismuth [Bi2O2]2+, perbedaan nilai hasil XRF dengan hasil teori ini dimungkinkan kurangya homogonitas reaktan saat pencampuran atau saat dilakukannya proses karakterisasi dengan XRF.  sedangkan Aurivillius Bi3TiTaO9 memiliki komposisi kimia mendekati nilai secara teori.





iii. Analisa Scanning Electron Microscopy (SEM)



Analisa ini, cuplikan dipreparasi terlebih dahulu dicoating dengan karbon dan kemudian dimasukkan dalam sampel holder.Hasil karakterisasi SEM untuk kedua senyawa Aurivillius dilakukan pada perbesaran 20.000 kali ditunjukkan pada Gambar 4.

Gambar permukaan kedua senyawa tersebut mempunyai bentuk lembaran tidak beraturan, dari hasil SEM tersebut tidak dapat untuk mengambarkan bentuk struktur kristalnya, akan tetapi hanya mengambarkan morfologi permukaanya saja. Data XRD yang diperoleh menyebutkan bahwa Aurivillius LaBi2TiNbO9 dan Bi3TiTaO9 mempunyai bentuk Ortorombik dengan panjang sisi berbeda dengan sudut α=β=γ=90°.

[image: I:\FP\Data Karakterisasi\SEM EDX\SEM\Bi3TiTaO9_001.tif][image: I:\FP\Data Karakterisasi\SEM EDX\SEM\Bi2LaTiNbO9_002.tif]
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Gambar 4. Morfologi permukaan oksida  Aurivillius (a) LaBi2TiNbO9 dan (b) Bi3TiTaO9

KESIMPULAN

Oksida  Aurivillius LaBi2TiNbO9 dan Bi3TiTaO9 telah berhasil disintesis dengan metode reaksi kimia padat. Hasil difraktogram  XRD  menunjukkan bahwa kedua oksida Aurivillius berstruktur ortorombik. Subsitusi kation A  (La dengan Bi) mengakibatkan perubahan grup ruang dari A21am menjadi Fmmm dan menyebabkan nilai dari faktor toleransi perosvkit (t) menurun dari ~ 0,96 untuk LaBi2TiNbO9 menjadi ~ 0,89 untuk Bi3TiTaO9 yang berarti struktur perovskit pada Aurivillius Bi3TiTaO9 terdistorsi karena jari-jari dari Bi3+ (1,17Å) lebih kecil dari La3+ (1,36 Å) sedangkan subsitusi salah satu kation B (Nb dengan Ta) tidak memberikan pengaruh pada struktur karena besar nilai jari-jarinya sama.Hasil XRF Aurivillius LaBi2TiNbO9mempunyai komposisi berbeda dengan hasil secara teori sedangkan Aurivillius Bi3TiTaO9mempunyai komposisi mendekati sebenarnya.
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