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MOTTO

“Langkah kecil hari ini adalah awal dari impian besar di masa
depan”.

“A small step today is the beginning of a big dream tomorrow”.
(Siti Nurfadhilah Murtado)

“Teruslah menulis kisahmu sendiri, bahkan saat dunia ingin
menghapusnya”.

“Keep writing your own story, even when the world tries to erase

. 99

i

(Taylor Swiff)
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ABSTRAK

Indonesia menjadi salah satu negara dengan cadangan timah
terbesar di dunia. Produk turunan timah salah satunya Timah (II)
Sulfat (SnSOs) yang berguna sebagai larutan dalam proses
pemurnian timah. Pada penelitian ini, SnSO, disintesis dengan
menggunakan metode elektrolisis kemudian SnSOs; akan
digunakan dalam proses electrorefining timah. Serbuk SnSO, yang
optimal didapatkan pada sampel GS2560, GS5030, GS5060,
GS7530 dan dikarakterisasi XRD, FTIR, dan 3D-OM. Berdasarkan
hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa diperoleh SnSO4
berstruktur orthorhombic dengan puncak hkl (001), (002), (102),
(212), (202), dan (020) serta ukuran kristal dari 53,68-99,85 nm.
Pada spektrum FTIR muncuk puncak pada rentang panjang
gelombang 400-1290 cm™ yang mengindikasikan adanya ikatan S-
0O, Sn-O, S-O sebagai gugus fungsi SnSO4. Morfologi sampel
SnSO4 merepresentasikan serbuk kristal yang berbentuk prisma,
berwarna putih jernih dan mengkilat. Peningkatan variasi
konsentrasi dapat memperkecil hasil partikel SnSO4 salah satunya
dari ukuran partikel 187,6-158,7 nm. Peningkatan variasi waktu
elektrolisis dapat memperbesar hasil ukuran partikel SnSO4 salah
satunya dari ukuran partikel 187,6-244,9 nm. Berdasarkan hasil
SnSO, tersebut, SnSO4 digunakan sebagai larutan dalam proses
electrorefining timah serta hasil pemurnian timah dikarakterisasi
menggunakan XRF dan XRD. Hasil berat kuantitas yang optimal
diperoleh dari SnSO4+H>SO4 yaitu 1,0609-10679 gr. Hasil XRF
yang optimal dari elektrolit SnSO4+H>SO4 yaitu 93,70%. Hasil
XRD menunjukkan struktur timah berbentuk tertagonal dengan
ukuran kristal sebesar 45,57-99,70 nm. Penggunaan elektrolit
SnSO4+H>S04 dapat memperbanyak kuantitas dan kemurnian,
akan tetapi dapat memperbesar partikel sampel.

Keyword: SnSO,, elektrolisis, electrorefining.
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BAB 1
PENDAHULUAN

Latar Belakang

Pada tahun 2023, Indonesia mulai memasuki fase
hilirisasi sumber daya alam sebagai bagian dari strategi
pembangunan nasional (Siombo, 2023). Kebijakan hilirisasi
mineral dijadikan sebagai salah satu instrumen fiskal (fisca/
tools) untuk meningkatkan nilai tambah ekonomi dari
komoditas mineral, memperbesar penerimaan negara,
mendorong pertumbuhan ekonomi nasional, membuka
peluang kerja, serta mendukung terciptanya pemerataan
kesejahteraan  bagi  seluruh  masyarakat Indonesia
(Syahputra, 2018). Di sisi lain, permintaan global terhadap
mineral logam seperti nikel, emas, perak, tembaga, dan
timah menunjukkan peningkatan yang cukup signifikan
(Siombo, 2023). Namun, industri pertimahan di Indonesia
masih menghadapi tantangan, salah satunya adalah belum
berkembangnya proses hilirisasi dalam sektor tersebut
(Irzon, 2021).

Hilirisasi, yang juga dikenal sebagai down
streaming atau penambahan nilai (value-adding),
merupakan upaya untuk mengurangi ekspor bahan baku
mentah dan mendorong pengembangan industri dalam

negeri agar dapat memanfaatkan bahan tersebut. Hal ini



bertujuan meningkatkan nilai tambah domestik serta
menciptakan lapangan kerja (Deddy et al., 2023). Urgensi
terjadinya hilirisasi yaitu meningkatkan nilai tambah produk
sehingga membuat lebih banyak hasil hilirasasi yang
dieskpor. Selain itu juga untuk meminimalisir impor barang-
barang mineral turunan yang diganti dengan mengolah
mineral mentah menjadi mineral turunan yang berfungsi
untuk memotong tali rantai impor bahan mineral turunan
yang akan diproduksi sendiri mineral turunannya, salah
satunya mineral yang akan diturunkan adalah timah (Wau et
al., 2024). Sejalan dengan itu, pemerintah memberlakukan
larangan ekspor timah mentah sejak Juni 2023 sesuai dengan
Undang-Undang Nomor 3 Tahun 2020 guna mendorong
hilirisasi timah. Namun, keberhasilan kebijakan ini harus
didukung dengan penguasaan teknologi hilirisasi produk
timah (Pramudita et al., 2023). Di sisi lain, teknologi
hilirisasi sintesis turunan timah memerlukan biaya yang
tinggi, sehingga peneliti berupaya menghadirkan solusi
hilirisasi timah yang lebih ekonomis dan ramah lingkungan
melalui  metode seperti penghancuran (crushing),
penggilingan (grinding) (Lopez et al., 2018), peleburan
(smelting) (Moosavi-Khoonsari & Mostaghel, 2024) dan
pemurnian (refining) (Su et al., 2017).

Indonesia menjadi salah satu negara dengan

cadangan timah terbesar di dunia dengan total deposit sekitar
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0,8 juta metrik ton (Pramudita et al., 2023). Cadangan timah
Indonesia telah ditambang lebih dari 300 tahun. Cadangan
timah di Indonesia telah dieksploitasi selama lebih dari 300
tahun. Cadangan tersebut tersebar di wilayah yang
membentang lebih dari 800 kilometer yang dikenal sebagai
Sabuk Timah Indonesia (The Indonesian Tin Belt) (Harahap,
2016). Pada tahun 2021, produksi timah nasional mencapai
70 ribu ton. Namun, sayangnya lebih dari 95% produksi
tersebut diekspor dalam bentuk timah murni batangan.
Timah dipilih sebagai logam ekonomis karena harganya
yang lebih rendah dibandingkan logam lain seperti perak
atau emas (Syahputra, 2018). Harga timah ingot di pasaran
dunia sekisar 25.000 USD/ton, sementara produk turunan
timah berkisar 40.000 USD/ton (Widodo & Syari’udin,
2024). Hal inilah yang menjadi perbedaan harga cukup
signifikan agar mineral timah bisa diolah dengan lebih baik
lagi. Bijih timah yang berasal dari tambang laut maupun
tambang darat dengan kadar Sn antara 20-30% diolah di
pusat pencucian bijih untuk memisahkan mineral pengotor
dan meningkatkan kadar timah hingga mencapai 72-74%.
Kadar ini merupakan syarat utama untuk proses peleburan
guna menghasilkan produk turunan timah yang berkualitas
lebih tinggi (Ilham & Fadhilah, 2021).

Timah (Sn) adalah logam dengan nomor atom 50,

memiliki berat jenis 7,3 g/cm?, serta terdiri dari 10 isotop
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stabil. Logam ini berwarna putih keperakan, memiliki
kekerasan rendah, bersifat mengkilap, mudah dibentuk, serta
memiliki konduktivitas panas dan listrik yang tinggi (Ilham
& Fadhilah, 2021). PT. Timah Tbk., salah satu perusahaan
pengolahan timah terbesar di Indonesia, telah melakukan
diversifikasi produk turunan timah (Sulistiyono et al., 2017).
Produk yang dihasilkan oleh anak perusahaan PT. Timah
Tbk., yaitu PT. Timah Industri, meliputi Stannic Chloride
(SnCl2), Dimethyltin Dichloride (DMT), dan Methyltin
Stabilizer (MTS). Selain produk-produk tersebut, PT. Timah
Tbk. juga berencana mengembangkan produk baru berupa
Timah (II) Sulfat (SnSO4) yang berasal dari timah murni
(Tajuddin et al., 2021). Hipotesis sementara metode dan
teknologi yang tepat untuk mengolah timah menjadi Timah
(II) Sulfat masih belum ditemukan (Anggraini et al., 2019).

Timah (II) sulfat (SnSOs) merupakan senyawa
kimia berbentuk padatan kristal berwarna putih hingga
kuning yang mudah bereaksi dengan kelembaban. Senyawa
ini banyak digunakan dalam industri dan manufaktur,
khususnya sebagai bahan untuk elektroplating dan produk
perawatan permukaan logam. Timah (II) sulfat juga
digunakan dalam produksi perekat, sealant, dan polimer.
Selain itu timah (II) sulfat juga dapat digunakan di dalam
campuran semen, mortar, beton, tambahan larutan elektrolit

baterai, dan tambahan larutan elektrolit pada pemumian
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timah (Petrus et al., 2022). Kelarutan timah sulfat di dalam
air adalah 33,4 g/100 mL dan densitas timah sulfat 4,15

3. Keunggulan timah sulfat dibandingkan dengan

g/cm
timah murni yaitu kemampuannya yang mudah larut dalam
air dan asam, serta tingkat kompatibilitasnya yang tinggi
dengan berbagai jenis sulfat. Sebagian besar senyawa bubuk
timah sulfat memiliki kelarutan dalam air yang lebih baik
dibandingkan senyawa fluorida dan oksida (Donaldson &
Puxley, 1972).

Salah satu metode untuk mendapat SnSO, yang
telah dikembangkan yaitu electrostatic precipitator oleh
Petrus et al.,, 2022 menggunakan elektroda timah dan
titanium serta larutan H,SO,. Hasil yang didapatkan berupa
serbuk timah (II) sulfat berwarna kekuningan dengan
kemurnian sebesar 93%. Variasi yang digunakan adalah
tegangan operasi dan konsentrasi larutan H,SO,. Semakin
tinggi konsentrasi larutan H,SO, dan tegangan operasi,
timah (II) sulfat yang dihasilkan semakin banyak (Petrus et
al., 2022). Begitupula dengan hasil penelitian Tajuddin et al.,
2021 yang menunjukkan hasil dengan variasi konsentrasi
larutan H,S0O, menghasilkan serbuk yang semakin banyak
(Tajuddin et al., 2021).

Indikator wvariasi konsentrasi larutan berperan
penting dalam meningkatkan kuantitas dan kemurnian
serbuk Timah (II) Sulfat (Firdharini et al., 2024). Semakin
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tinggi variasi konsentrasi larutan menyebabkan jumlah ion
H* dan SO,% yang ada di dalam larutan semakin banyak,
kemudian semakin banyak jumlah ion H* dan SO,2~
menyebabkan atom terionisasi sehingga massa yang
menempel pada katoda semakin banyak (Ilham & Fadhilah,
2021). Begitu juga dengan variasi waktu proses sintesis
akan menentukan seberapa banyak meningkatkan kuantitas
dan kemurnian produk (Firdharini et al., 2024). Semakin
lama waktu proses elektrolisis maka semakin banyak katoda
yang tereduksi dari anoda (Mulyani et al., 2019). Anoda dan
katoda yang tereduksi terjadi karena adanya energi listrik.
Energi listrik berfungsi untuk menggerakkan elektron ke
katoda kemudian elektron ditarik lagi menuju anoda. Maka
diperoleh dugaan sementara tersebut yang dikemukakan
oleh Hukum Faraday I bahwa pengaruh waktu proses
elektrolisis berbanding lurus dengan massa produk (Ilham &
Fadhilah, 2021).

Pada penelitian yang telah dilakukan oleh Tajuddin
et al.,, 2021 untuk sintesis Stannous chloride (SnCl,) and
Stannous sulfate (SnSO,) mletode yang digunakan co-
precipitation dengan variasi konsentrasi, suhu, dan ukuran
bubuk menghasilkan bubuk timah yang optimal dengan
presentase 95% serta ukuran dari serbuk bubuk timah

sebesar 500 mesh setara dengan 0,05mm. Semakin tinggi



konsentrasi maka semakin tinggi pula produk akhir yang
dihasilkan (Tajuddin et al., 2021).

Sintesis timah sulfat untuk aplikasi perekat, sealant,
dan polimer yang telah dilakukan oleh Rathore et al., (2019)
menggunakan metode deposisi in-situ. Bahan yang
digunakan dari SnCly dan ammonium sulfate. Serbuk timah
sulfat yang dihasilkan berukuran 45 nm. Penelitian sintesis
timah sulfat untuk aplikasi campuran semen, mortar, beton
telah dilakukan oleh Gao et al, (2018) menggunakan
mechanical method. Bahan yang digunakan yaitu SnCls dan
CaS042H,0. Penggunaan bahan SnCl; lebih mudah
teroksidasi dibandingkan bahan Sn murni, oleh sebab itu
sintesis timah sulfat yang dihasilkan akan berwarna kuning.
Serbuk timah sulfat yang dihasilkan berukuran 20 nm.

Sintesis SnS0, dapat dilakukan dengan penggunaan
larutan asam sulfat (H,SO,) baik melalui metode co-
precipitation (Firdharini et al., 2024) ataupun metode
elektrolisis yang akan dilakukan. Asam sulfat (H,SO0,)
menyediakan ion sulfat (SO,%7) yang dibutuhkan untuk
membentuk Timah (II) Sulfat (SnSO,). Selama proses
sintesis, ion timah (Sn?*) yang dihasilkan oleh anoda akan
bereaksi dengan ion sulfat dari larutan H,SO, membentuk
SnS0,. Dari proses sintesis dengan menggunakan larutan
asam sulfat, indikator penting dari larutan asam sulfat

dengan memvariasikan konsentrasi larutan H,S0, (Meibuhr
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et al., 1963). Pada penelitian yang telah dilakukan oleh
(Petrus et al., 2022) menggunakan variasi konsentrasi yang
terbukti meningkatnya serbuk timah sulfat pada konsentrasi
0,6 M. Kemudian pada penelitian yang telah dilakukan oleh
(Mulyani et al., 2019) menggunakan variasi waktu yang
dihasilkan serbuk timah sulfat meningkat pada waktu proses
30 menit, begitupula yang telah dilakukan oleh (Firdharini
et al.,, 2024) menggunakan variasi waktu yang terbukti
meningkatnya serbuk timah sulfat pada waktu 1 jam.

Senyawa turunan timah dapat diperoleh melalui
beberapa metode, antara lain metode mekanik
(Mechanical/Pulverization — method), metode kimia
(Chemical method), metode elektrolisis (Electrolysis
method), dan metode atomisasi (Atomization method)
(Mulyani et al., 2019). Dari proses sintesis tersebut
diperlukan proses post-treatment antara larutan dengan
padatan seperti dekantasi dan sentrifugasi. Pada sentrifugasi
berguna untuk memisahkan partikel yang halus dan
membutuhkan waktu pemisahan cepat (Yick et al., 2018).
Pada dekantasi berguna untuk memisahkan partikel yang
kasar dan besar sehingga tidak membutuhkan filter atau alat
tambahan lainnya (Pereira et al., 2014).

Solusi untuk sintesis SnSO, menggunakan
elektrolisis atau yang biasa dikenal dengan elektrokimia

adalah proses yang melibatkan pemecahan atau pemisahan
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larutan  menjadi  komponen-komponennya  dengan
mengalirkan arus listrik melalui dua elektroda yang tercelup
dalam larutan. Dalam penelitian ini, elektroda yang
digunakan adalah timah sebagai anoda dan karbon jenis
grafit sebagai katoda (Vidakovic-koch, 2020). Elektrolisis
telah diketahui selama lebih dari dua abad dan dianggap
sebagai teknologi masa depan yang bersih dan efisien dalam
menghasilkan hidrogen dengan memanfaatkan listrik dari
sumber energi terbarukan seperti angin, matahari, air, dan
panas bumi. Teknologi ini juga dikenal ramah lingkungan
(Khan et al., 2018). Keunggulan metode elektrolisis berupa
metode sintesis yang bersih, ramah lingkungan, dan lebih
efisien daripada metode sebelumnya. Selain itu metode
elektrolisis memiliki tingkat produksi yang cepat dan stabil
(Cheng et al., 2016).

Berdasarkan hal tersebut, SnSO, akan diaplikasikan
sebagai tambahan larutan elektrolit pada pemurnian timah.
Pelarut yang digunakan pada elektrolit berupa DI Water dan
H>S0Os. Pemilihan pelarut tersebut didasarkan pada SnSO4
yang larut dalam larutan air dan asam (Son et al., 2015).
Pada penelitian ini dibahas mengenai proses pembuatan
serbuk SnSO, dengan metode elektrolisis sebagai larutan
elektrolit dalam proses electrorefining timah. Pada
penelitian pemurnian timah yang telah dilakukan oleh

(Rimaszeki et al., 2012) menggunakan elektrolit asam
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berupa HCI. Serbuk timah murni yang dihasilkan dari proses
electrorefining dengan pengulangan 3 kali proses
mendapatkan timah murni sebesar 99%. Selanjutnya,
penelitian electrorefining timah oleh (Kekesi, 2013)
melakukan pemurnian dari logam timah. Penggunaan
elektrolit berupa HCI dan penambahan SnCl yang
menghasilkan kemurnian timah sebesar 99%. Kemudian
penelitian electrorefining timah yang telah dilakukan oleh
(Aromaa, 2022) menggunakan larutan air yang dicampur
dengan zat aditif untuk menghasilkan kemurnian logam
timah yang tinggi.

Pemilihan dalam proses pemurnian timah melalui
electrorefining (Lee et al.,, 2015) memiliki keunggulan
dibandingkan metode pemurnian lainnya  seperti
pyrometallurgical yang membutuhkan konsumsi energi
lebih tinggi dan menimbulkan pencemaran yang lebih tinggi
(Bezuidenhout et al, 2013). Disisi lain proses
electrorefining memiliki keunggulan pemurnian logam yang
tinggi, konsumsi energi yang rendah, dan rendahnya tingkat
pencemaran lingkungan. Electrorefining membutuhkan
elektrolit dalam bentuk elektrolit alkali dan elektrolit asam
untuk menghasilkan timah murni. Penggunaan elektrolit
asam lebih stabil dan efisien (Zhang et al., 2024)
dibandingkan dengan elektrolit basa yang membutuhkan

suhu pemanasan tinggi (Dobo et al., 2012).
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Berdasarkan latar belakang yang telah dipaparkan

belum ada penelitian tentang sintesis serbuk SnSO4 dengan

metode elektrolisis sebagai larutan dalam proses pemurnian

sehingga peneliti melakukan penelitian.

Rumusan Masalah

1.

Bagaimana pengaruh konsentrasi larutan asam sulfat
terhadap timah sulfat (SnSO,) yang dihasilkan melalui
metode elektrolisis?

Bagaimana pengaruh waktu proses elektrolisis terhadap
timah sulfat (SnSO,) yang dihasilkan melalui metode
elektrolisis?

Bagaimana kinerja Timah (II) Sulfat (SnSO,) sebagai

larutan elektrolit dalam proses electrorefining timah?

Batasan Masalah

1.

Bahan yang digunakan untuk membuat timah sulfat
adalah timah murni 99% dari PT. Timah tbk.

Metode sintesis SnSO4 yang digunakan elektrolisis.
Metode pemurnian timah berupa electrorefining.
Karakterisasi timah sulfat yang digunakan XRD, FTIR,
dan 3D-OM.

Karakterisasi timah murni dari proses electrorefining

yang digunakan yaitu XRF dan XRD.

11



D. Tujuan Penelitian

L.

Untuk mengetahui pengaruh konsentrasi larutan asam
sulfat terhadap timah sulfat (SnSO,) yang dihasilkan
melalui metode elektrolisis.

Untuk mengetahui pengaruh waktu proses elektrolisis
terhadap timah sulfat (SnSO,) yang dihasilkan melalui
metode elektrolisis.

Untuk mengidentifikasi kinerja Timah (II) Sulfat
(SnS0,) sebagai larutan elektrolit dalam proses

electrorefining timah,

E. Manfaat Penelitian

1.

Sebagai salah satu produk turunan timah dengan nilai
ekonomi yang lebih tinggi.

Sebagai sumber informasi mengenai pembuatan Timah
(Il) Sulfat menggunakan metode elektrolisis yang
ramah lingkungan.

Sebagai salah satu aspek pengembangan teknologi
dalam meningkatkan kualitas timah murni melalui

proses electrorefining timah.
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A.

BABII

TINJAUAN PUSTAKA

Landasan Teori

1. Timah

(b)
Gambar 2.1. Struktur Kristal Sn (a) Timah Putih (b)

Timah Abu-abu (Na & Park, 2010).

Timah merupakan unsur kimia pada tabel periodik
yang memiliki simbol Sn (dari Bahasa Latin stannum)
dan nomor atom 50. Logam ini berwarna putih
keperakan, memiliki tingkat kekerasan yang rendah,
tampak mengkilap, mudah ditempa, serta memiliki
kemampuan menghantarkan panas dan listrik yang
tinggi (Ilham & Fadhilah, 2021). Pada tahap awal,
timah dapat dikenali dalam bentuk mineral kasiterit
(cassiterite) yang merupakan senyawa oksida, memiliki
ketahanan terhadap oksidasi dan tidak mudah berkarat
(Prihatin & Pratiwi, 2023). Timah kerap dijumpai

dalam bentuk logam campuran (paduan) dan sering

13



digunakan sebagai pelapis logam lain untuk mencegah
korosi (Afandi et al., 2015).

Sifat fisika dari timah diantaranya yaitu memliki 2
allotropi, pada suhu ruang berwarna putih. Struktur
kristal timah (rutile) tetragonal seperti Gambar 2.1 (a)
yang dikenal dengan timah putih, akan tetapi pada suhu
tertentu dapat merubah bentuknya menjadi struktur
diamond kubus seperti Gambar 2.1 (b) yang dikenal
dengan timah gray (Na & Park, 2010). Titik leleh timah
232°C dan titik didih timah 2623°C. Sifat kimia dari
timah lebih reaktif dan elektropositif jika dibandingkan
dengan germanium walaupun tergolong amphoteric
dalam lingkungan berair (Prasetyo et al., 2021). Timah
sangat stabil terhadap air dan udara pada suhu ruangan,
tetapi ketika timah diuapkan di air akan menghasilkan
Sn0O, dan H,. Timah dan dengan udara atau oksigen
dengan pemanasan juga bisa menghasilkan SnO2
(Pramudita et al., 2023).

Timah sebagian besar digunakan untuk keperluan
solder, produksi pelat timah dan senyawa-senyawa
organotin (Petrus et al.,, 2022). Timah digunakan
dalam industri kimia dan kosmetik (Mukaromah et
al., 2024), serta digunakan secara luas dalam industri
elektronik, seperti untuk proses pelapisan logam, sistem
perpipaan, papan sirkuit komputer, telepon seluler, dan
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berbagai jenis panel listrik lainnya (Irzon, 2021),
industri farmasi, agrokimia, pelindung kayu, penahan
kebakaran, logam yang bersifat ramah lingkungan dan
aman digunakan sebagai bahan kemasan kaleng untuk
makanan maupun minuman tanpa menimbulkan risiko
bagi kesehatan manusia (Surya et al., 2020).

Timah mempunyai beberapa turunan timah yang
telah dikembangkan oleh anak perusahaan PT. Timah
Tbk, yaitu PT. Timah Industri, antara lain Stannic
Chloride (SnClz), Dimethyltin Dichloride (DMT), dan
Methyltin Stabilizer (MTS). Di samping ketiga produk
tersebut, timah sulfat juga termasuk salah satu turunan
logam timah yang memiliki nilai ekonomi dan manfaat

yang lebih tinggi (Tajuddin et al., 2021).

2. Asam Sulfat

S<__H
P e
? O
H
Gambar 2.2. Struktur Asam Sulfat (H2SO4)
(Putri et al., 2019)
Asam sulfat dengan rumus kimia H2SOa

merupakan salah satu asam anorganik yang tergolong
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kuat dengan struktur yang diilustrasikan pada Gambar
2.2. Zat tersebut memiliki kelarutan tinggi dan dapat
bercampur dengan air dalam semua rasio (Fuad et al.,
2019). Asam sulfat dengan kemurnian 100% sebenarnya
dapat disintesis, namun pada titik didihnya akan
melepaskan SOs sehingga menghasilkan asam sulfat
dengan konsentrasi 98,3%. Konsentrasi 98% ini
umumnya dikenal sebagai asam sulfat pekat (Putri et al.,
2019). Asam sulfat murni berbentuk cairan bening
menyerupai minyak, sehingga pada masa lampau
disebut sebagai minyak vitriol (Selfi Monica Aura,
2018).

Reaksi-reaksi kimia yang terjadi baik reaksi
pembentukan asam sulfat sendiri maupun reaksi dengan
asam sulfat sebagai reaktan pada beberapa proses

ditunjukkan seperti berikut (Bani et al., 2023):
Sts) T O2¢9) = S02(g)
250;(g) + Oy(g) — 2503, (katalis V,05)
SO3(g) + H20(1y = HzS04y
H;50401) + SO3(g = H25,07(

HZSZO7(1) + HZO(I) d ZHZSO4(])
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Asam sulfat memiliki beberapa sifat fisik, di
antaranya titik didih sebesar 337°C (610 K), titik leleh
10°C (283 K), dan massa molar sebesar 98,08 g/mol.
Tekanan uapnya sangat rendah, yaitu kurang dari 10 Pa
pada suhu 20°C (diabaikan), dengan tingkat keasaman
(pKa) 1,98 pada suhu ruang, serta viskositas sebesar
26,7 cP pada suhu 20°C. Asam ini mudah larut dalam
air dingin, dapat larut dalam alkohol 95%, dan bersifat
mudah menguap (Selfi Monica Aura, 2018).

Penggunaan asam sulfat dapat ditemui diantaranya
di dalam pemrosesan air limbah, pemprosesan
penyulingan minyak bumi, penghilangan zat-zat
pengotor, industri otomotif pembuatan baterai (Bani et
al., 2023). Asam sulfat turut dimanfaatkan sebagai
elektrolit dalam proses pembuatan baterai yang
digunakan di industri otomotif, sintesis dengan logam
yang akan membentuk logam sulfat encer (Putri et al.,

2019).

3. Timah (II) Sulfat
Timah (II) sulfat (SnSO4) merupakan padatan
kristal berwarna putih sampai kuning yang rentan
terhadap pengaruh kelembaban (Petrus et al., 2022).
Kelarutan timah sulfat di dalam air adalah 33,4 g/100
mL dan densitas timah sulfat 4,15 g/cm3. Keunggulan
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timah sulfat dibandingkan dengan timah murni yaitu
kemampuannya yang mudah larut dalam air dan asam,
serta tingkat kompatibilitas yang tinggi dengan
berbagai jenis sulfat. Sebagian besar senyawa bubuk
timah sulfat memiliki kelarutan dalam air yang lebih
baik dibandingkan senyawa fluorida dan oksida
(Donaldson & Puxley, 1972). Serbuk timah sulfat
memiliki jari-jari ion 0,85 A (Donaldson & Puxley,
1972). Struktur kristal dari timah (II) sulfat yaitu
orthorombik seperti yang ditunjukkan pada Gambar
2.3. Parameter kisi yang dimiliki oleh SnSO, adalah
a=8.81Ab = 7.17A ¢ = 5.35A (Donaldson & Moser,
1960).

Gambar 2.3. Struktur Timah (II) Sulfat (Antao, 2012).

Timah (II) sulfat dimanfaatkan dalam berbagai
aplikasi industri dan manufaktur, seperti bahan untuk
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elektroplating, perawatan permukaan logam, serta
sebagai zat perantara dalam pembuatan berbagai bahan
kimia. Selain itu, timah sulfat juga digunakan dalam
produksi perekat, sealant, dan polimer. Selain itu, timah
sulfat dapat ditambahkan ke campuran mortar, beton,
semen, dan larutan elektrolit baterai (Petrus et al., 2022).
SnSO4 diperoleh melalui proses sintesis, beberapa
sintesis telah dikembangkan yaitu metode mekanik
(Mechanical/Pulverization method), metode kimia
(Chemical method), metode elektrolisa (Electrolysis
method) dan metode atomisasi (Atomization method)
(Mulyani et al., 2019). Pada penelitian ini menggunakan

metode elektrolisis untuk pembuatan serbuk SnSO,.

Elektrolisis

Elektrolisis atau elektrokimia adalah metode
pemisahan larutan menjadi bagian-bagian penyusunnya
dengan cara mengalirkan arus listrik melalui dua
elektroda yang dicelupkan ke dalam larutan tersebut.
Seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.4, proses ini
melibatkan reaksi antara logam timah di bagian anoda
dengan larutan elektrolit H.SO4 yang dipicu oleh energi
listrik (Vidakovic-koch, 2020). Sel elektrolisis terdiri
atas zat yang dapat terionisasi, elektroda, serta sumber

energi listrik seperti baterai. Pada sistem ini, elektroda
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katoda bermuatan negatif, sedangkan anoda bermuatan
positif, sesuai dengan prinsip dasar arus listrik. Arus
listrik mengalir dari kutub negatif baterai menuju
katoda. Dalam larutan, terjadi ionisasi sehingga
terbentuk ion positif (kation) dan ion negatif (anion).
Kation akan mengalami reaksi reduksi di katoda,
sedangkan anion akan mengalami oksidasi di anoda
(Harahap, 2016). Oleh sebab itu pengendapan pada
katoda dan larutan  elektrolit = menyebabkan
pembentukan serbuk timah sulfat selama proses
elektrolisis (Mulyani et al., 2019), seperti yang
dinyatakan pada Hukum Faraday 1 “massa yang
dihasilkan pada proses elektrolisis sebanding dengan
jumlah muatan listrik dan waktu elektrolisis yang

digunakan”.
eit
m=
96.500

@2.1)

Pada Persamaan (2.1) memaparkan persamaan
hukum faraday 1. m sebagai massa zat hasil elektrolisis,
e sebagai massa ekuivalen (diperoleh dari perbandingan
massa atom relatif terhadap valensinya), i sebagai kuat
arus (Ampere), t sebagai waktu (sekon), dan 96.500
sebagai konstanta faraday dalam satuan coulomb/mol.
Pemahaman matematis ini menjadi dasar penting dalam
merancang dan mengontrol proses elektrokimia secara

presisi (Wilcox & Gabe, 1992).
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Gambar 2.4. Proses Elektrolisis

Saat ini teknologi elektrokimia diakui sebagai
metode yang paling layak dan efektif dalam
penyimpanan dan konversi energi terbarukan.
Klasifikasi teknologi elektrokimia untuk baterai,
elektrolisis, fuel cells, dan superkapasitor (Khan et al.,
2018). Proses elektrolisa memiliki  beberapa
keuntungan, termasuk masalah korosi yang relatif
rendah dan kadar kemurnian logam yang dihasilkan
yang tinggi. Proses umumnya dilakukan pada suhu
kamar (dengan pemanasan yang tidak terlalu tinggi)
sehingga penggunaan energi untuk logam serbuk akan
lebih rendah (Mulyani et al., 2019). Selain itu metode
elektrolisis memiliki tingkat produksi yang cepat dan
stabil (Cheng et al., 2016).
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5. XRD (X-Ray Diffraction)

XRD (X-ray Diffraction) adalah metode
karakterisasi  material yang  digunakan untuk
menganalisis struktur kristal serta menentukan jarak
antar atom dalam suatu bahan. (Bunaciu et al., 2015).
XRD digunakan untuk mengidentifikasi struktur kristal,
derajat kristalinitas, parameter kisi kristal dan fase yang
terbentuk pada bahan tersebut (Holder & Schaak, 2019).
Difraksi sinar-X bekerja berdasarkan prinsip interferensi
konstruktif antara sinar-X monokromatik dan struktur
kristal pada sampel. Sinar-X tersebut dihasilkan dari
tabung sinar katoda, kemudian disaring untuk
mendapatkan  radiasi monokromatik, difokuskan
melalui kolimator, dan diarahkan ke permukaan sampel.
Ketika sinar ini berinteraksi dengan sampel, akan terjadi
interferensi  konstruktif yang menghasilkan pola
difraksi. (Bunaciu et al., 2015).

Fenomena difraksi cahaya oleh kisi atau struktur
kristal terjadi apabila radiasi sinar-X yang digunakan
memiliki panjang gelombang yang sebanding dengan
jarak antar atom, yaitu sekitar 0,5 hingga 2,5 A. Pada
teknik difraksi sinar-X, jenis radiasi yang digunakan
melibatkan interaksi antara elektron maupun neutron
dengan kisi kristal (Fatimah et al., 2022). Difraksi sinar-

X terjadi ketika gelombang sinar-X mengalami deviasi
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atau pembelokan akibat adanya gangguan dari kisi
kristal, sehingga menghasilkan hamburan gelombang ke
berbagai arah. Pola intensitas hamburan ini dapat
bervariasi, tergantung pada kondisi struktur material

yang dianalisis (Muttaqin, 2023).

Gambar 2.5. Skema Ilustrasi XRD

Pada Gambar 2.5 rangkaian perangkat X-Ray
Diffraction (XRD) terdiri atas tiga komponen utama,
yaitu tabung sinar-X, posisi sampel yang dianalisis, dan
detektor sinar-X. Sinar-X dihasilkan di dalam tabung
yang mengandung katoda, kemudian filamen
dipanaskan untuk menghasilkan aliran elektron. Ketika
terjadi perbedaan tegangan, elektron-elektron ini
memperoleh energi tinggi dan diarahkan menuju
permukaan sampel, sehingga menghasilkan radiasi
sinar-X. Selanjutnya, detektor akan bergerak memutar
untuk menangkap serta merekam intensitas sinar-X yang

dipantulkan. Data refleksi tersebut kemudian diproses
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oleh sistem deteksi dan ditransformasikan menjadi
grafik difraktogram (Astuti, 2016).

Pada XRD kisi kristal dihitung menggunakan
persamaan Hukum Bragg seperti berikut:

nA = 2dyq sin 6 n=12,.

n adalah bilangan bulat yang mewakili puncak grafik,
dia adalah jarak kisi dari mineral atau elemen
terkristalisasi tertentu, 6 adalah sudut difraksi sinar-X,
dan A adalah panjang gelombang sinar-X.

Pola difraktogram yang diperoleh ditampilkan
dalam bentuk deretan puncak-puncak difraksi dengan
intensitas relatif yang bervariasi, disertai dengan nilai
sudut 20 tertentu. Variasi intensitas relatif pada setiap
puncak bergantung pada jumlah atom atau ion serta
distribusinya di dalam sel satuan kristal material (Holder
& Schaak, 2019). Dalam pola XRD, setiap puncak
menunjukkan bidang kristal dengan orientasi tiga
dimensi yang spesifik. Standar difraksi sinar-X untuk
hampir semua jenis material yang dikenal sebagai
JCPDS (Joint Committee of Power Difraction
Standard), kemudian dicocokkan dengan puncak-
puncak yang diperoleh dari data pengukuran ini (Astuti,
2016).
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6. FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy)

FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy)

merupakan salah satu metode dalam teknik

spektroskopi yang digunakan untuk mengidentifikasi

gugus fungsi suatu material melalui mekanisme

absorpsi berdasarkan getaran antar atom dalam molekul

yang menyerap radiasi inframerah (IR). Radiasi

inframerah yang terserap kemudian dikonversi menjadi

energi vibrasi yang mencerminkan karakteristik

struktur kimia dari material tersebut (Shukla, 2025).

Spektrum radiasi inframerah (IR) diklasifikasikan

ke dalam tiga wilayah berdasarkan bilangan

gelombangnya, yaitu: wilayah IR jauh (<400 cm™),
wilayah IR tengah (400—4000 cm™), dan wilayah IR
dekat (4000-13000 cm™) (Stuart, 2005). Di antara

ketiganya, wilayah IR tengah merupakan area yang

paling umum digunakan untuk analisis senyawa, karena

mencakup berbagai informasi terkait gugus fungsi.

Wilayah IR tengah ini selanjutnya terbagi menjadi

empat sub-wilayah, yaitu wilayah ikatan tunggal
(25004000 cm™), wilayah ikatan rangkap tiga (2000—
2500 cm™), wilayah ikatan rangkap dua (1500-2000

cm™'), serta wilayah sidik jari atau fingerprint region

(<1500 cm™) yang mencerminkan karakteristik unik

dari masing-masing senyawa. (Nandiyanto etal., 2019).
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Sebuah spektrometer FTIR pada Gambar 2.6
terdiri dari interferometer, detektor, dan sumber radiasi.
Dalam interferometer, cahaya dibagi menjadi dua
berkas yang melewati jalur berbeda, satu melalui
cermin tetap (fixed mirror) dan lainnya melalui cermin
bergerak (movable mirror). Kedua berkas digabungkan
untuk membentuk pola interferensi, yang kemudian
dianalisis dengan transformasi Fourier untuk
mengubah jarak cermin menjadi bilangan gelombang.
Spektrum inframerah menunjukkan transmitansi atau
absorbansi terhadap bilangan gelombang (Shukla
2025).

Interferometer

|Fixed Mirrori
Beam Splitter
E r,_ e < o
H | oy
¢ Rl | ©
'S 1 [ |

P
r r
Detector jnterferogram AN

Movable Mirror

Infrared Source

Gambar 2.6 Skema Ilustrasi Spektrofotometri FTIR
(Shukla, 2025).

7. 3D-OM (3D-Optical Microscope)
3D-Optical Microscope (3D-OM) atau yang lebih
dikenal sebagai Mikroskop Optik merupakan alat yang
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digunakan untuk memperbesar gambar objek kecil
sehingga dapat diamati dengan memanfaatkan cahaya
tampak dan sistem lensa (Araki, 2017). 3D-OM
dilakukan dengan tujuan untuk menganalisis struktur
dan morfologi dari material. Analisis struktur dan
morfologi mencakup bentuk, ukuran, dan distribusi
partikel material tersebut (Vander Voort, 2005).

Prinsip kerja dari optical microscope seperti
Gambar 2.7 yaitu cahaya dari lampu mengalami
pembiasan melalui lensa kondensor, setelah melewati
lensa tersebut sinar akan mengenai spesimen sebelum
diteruskan ke lensa objektif. Lensa objektif merupakan
komponen utama dalam mikroskop karena menentukan
tingkat perbesaran yang dihasilkan. Cahaya yang telah
melewati lensa objektif kemudian ditangkap oleh lensa
okuler, lalu diarahkan ke mata pengamat atau kamera
untuk menghasilkan citra yang dapat dianalisis
(Wartmann & Schreiber, 2020). Batas perbesaran 3D-
OM berupa 40x sampai 1500x (Hsieh et al., 2025).
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Gambar 2.7 Skema Ilustrasi Mekanisme 3D-
Optical Microscope (Wartmann & Schreiber, 2020).

Electrorefining

Electrolytic refening atau yang dikenal dengan
electrorefining merupakan salah satu metode utama
untuk menghasilkan logam yang sangat murni dalam
skala besar (Aromaa, 2022). Metode electrorefining
diproduksi secara komersial seperti zinc (Wang et al.,
2021), tembaga (Sahlman et al., 2021), emas, indium,
timbal (Xiang et al., 2022), nikel, perak (Aji et al.,
2020), dan timah (Lee et al., 2015). Electrorefining
dilakukan pada sel electrolytic yang terlihat Gambar 2.8
dialiri arus dari anoda tidak murni ke arah katoda inert.
Electrorefining memiliki keterbatasan dalam desain sel
yang disebabkan oleh tingginya tegangan sel serta
konsumsi energi yang besar. Namun, metode ini tetap
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banyak digunakan dalam industri komersial karena
mampu menghasilkan logam dengan tingkat kemurnian
yang lebih tinggi dibandingkan metode lainnya (Wang
et al., 2021).

g =3 =N -
Gambar 2.8 Desain Sel dan Proses Electrorefining
timah.
Electrorefining  dapat  digunakan  untuk

mengekstrak timah murni dari ingot yang terdeposit di
katoda, sehingga anoda mengalami oksidasi. Bentuk
elektrolit menjadi peluat untuk meningkatkan rapat arus
dan pemurnian melalui tingkat oksidasi yang lebih
rendah dan tidak stabil dalam air. Pada umumnya
proses electrorefining menggunakan larutan elektrolit
yang bersifat asam, selain itu faktor yang dapat
mempengaruhi  proses  electrorefining  meliputi
tegangan dan arus (Lee et al., 2015; Pourbaix et al.,
1997).

9. XRF (X-ray Fluorescence)
XRF (X-ray Fluorescence) merupakan salah satu

teknik spektrokimia non-destruktif yang digunakan

29



untuk menentukan dan mengidentifikasi komposisi
unsur-unsur serta analisis kuantitatif dari berbagai
bahan anorganik dan organik. Hasil analisis XRF dapat
dinyatakan dalam bentuk persen atom atau persen berat.
Pada analisis XRF mineral dan batuan data dinyatakan
dalam bentuk oksida, oksigen terikat dengan kation
yang diberikan secara stoikiometri (Acquafredda,
2019).

Ketika sinar-X primer yang dipancarkan dari
tabung sinar-X atau sumber radioaktif diarahkan ke
sampel, radiasi tersebut dapat mengalami proses
penyerapan atau penyebaran oleh material yang
dianalisis. Proses penyerapan sinar-X oleh atom, di
mana energi sinar-X dipindahkan ke elektron yang
berada pada kulit atom bagian dalam, dikenal sebagai
efek fotolistrik. Dalam proses ini, ketika sinar-X primer
memiliki energi yang memadai elektron akan terlepas
dari kulit dalam, sehingga menghasilkan kekosongan.
Kekosongan elektron pada kulit dalam menyebabkan
atom berada dalam kondisi tidak stabil. Untuk
mencapai kestabilan kembali, elektron dari kulit yang
lebih luar akan melakukan transisi ke kulit dalam, dan
perpindahan ini disertai dengan pelepasan energi dalam
bentuk sinar-X, yang besarnya setara dengan perbedaan

energi antara kedua tingkat kulit tersebut. Emisi sinar-

30



X yang dihasilkan dari mekanisme ini dikenal sebagai
X-ray Fluorescence (fluoresensi sinar-X). Proses
pendeteksian serta analisis terhadap emisi sinar-X
tersebut  disebut sebagai XRF  Spectrometry
(spektrometri XRF) seperti Gambar 2.9 (Acquafredda
et al., 2018).

Data processing

Detector
Primary

) path

X-ray exciting

Energy

Electronic readout
Gambar 2.9 Skema Ilustrasi Spektrometri XRF
(Nakhaei et al., 2012).

Kajian Pustaka

Penelitian yang telah dilakukan oleh Petrus et al.,
(2022) menggunakan metode electrostatic precipitator
dengan elektroda timah dan titanium untuk sintesis timah
(IT) sulfat (SnS0O,). Serbuk timah (II) sulfat yang berwarna
kekuningan dengan kemurnian sebesar 93%. Dalam
penelitian tersebut, peneliti menggunakan variasi tegangan

operasi dan konsentrasi larutan. Semakin tinggi tegangan
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operasi, semakin banyak timah (II) sulfat yang dapat
dihasilkan. Begitupula dengan konsentrasi yang semakin
tinggi maka produk serbuk timah (II) sulfat akan semakin
banyak.

Pada penelitian yang telah dilakukan oleh Tajuddin et
al., (2021) Sintesis Stannous chloride (SnCly) and Stannous
sulfate (SnS0,) dari tin powderization waste atau yang biasa
dikenal limbah bubuk timah sebagai precursor katalis
Stannous Tin Oxide (STO). Metode yang digunakan co-
precipitation dengan variasi konsentrasi, suhu, dan ukuran
bubuk menghasilkan bubuk timah yang optimal dengan
presentase 95% serta ukuran dari serbuk bubuk timah
sebesar 500 mesh setara dengan 0,05mm. Semakin halus
ukuran partikel timah, semakin tinggi konsentrasi, kemudian
semakin tinggi suhu reaksi, semakin tinggi pula produk
akhir yang dihasilkan.

Penelitian yang telah dilakukan oleh Rathore et al.,
(2019) Sintesis timah sulfat untuk aplikasi perekat, sealant,
dan polimer menggunakan metode deposisi in-situ. Bahan
yang digunakan dari SnClsy dan ammonium sulfate. Serbuk
timah sulfat yang dihasilkan berukuran 45 nm. Selanjutnya
penelitian sintesis timah sulfat untuk aplikasi campuran
semen, mortar, beton telah dilakukan oleh Gao et al., (2018)
menggunakan mechanical method. Bahan yang digunakan
yaitu SnCls dan CaSO42H,0O. Penggunaan bahan SnCly
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lebih mudah teroksidasi dibandingkan bahan Sn murni, oleh
sebab itu sintesis timah sulfat yang dihasilkan akan berwarna
kuning. Serbuk timah sulfat yang dihasilkan berukuran 20
nm.

Pada penelitian pemurnian timah yang telah dilakukan
oleh Rimaszeki et al., (2012) menggunakan elektrolit asam
berupa HCI. Serbuk timah murni yang dihasilkan dari proses
electrorefining dengan pengulangan 3 kali proses
mendapatkan timah murni sebesar 99%. Selanjutnya,
penelitian electrorefining timah oleh Kekesi, (2013)
melakukan pemurnian dari logam timah. Penggunaan
elektrolit berupa HCI dan penambahan SnCl yang
menghasilkan kemurnian timah sebesar 99%. Kemudian
penelitian electrorefining timah yang telah dilakukan oleh
Aromaa, (2022) menggunakan larutan air yang dicampur
dengan zat aditif untuk menghasilkan kemurnian logam

timah yang tinggi.

Kerangka Berpikir

Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini
adalah timah murni 99%. Pengunaan timah dari alam
didapat hasil penambangan oleh PT. Timah tbk. yang
mempunyai banyak fungsi diantaranya bisa dijual dengan
harga tinggi. Timah yang dijual dengan harga tinggi bisa
dilihat dari hasil turunan, turunan dari timah diantaranya
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terdapat Timah (II) Klorida (SnCl,), Timah (II) Nitrat
(Sn(NO3),), Timah (IV) Oksida (SnO,), Timah (II) Sulfat
(SnSO4) dan masih banyak lagi. Timah (II) Sulfat
mempunyai kelebihan yaitu mudah larut dalam air dan asam,
sangat kompatibel dengan berbagai sulfat.

Timah (II) sulfat (SnSO4) merupakan suatu senyawa
kimia berbentuk padatan kristalin berwarna putih hingga
kuning yang memiliki sifat sensitif kelembapan terhadap
lingkungan. Timah tersebut dielektrolisis dengan
menggunakan larutan asam sulfat (H,SOs) dengan
kepekatan 98% (E. Merck, Germany). Lalu penelitian ini
dilakukan perlakuan variasi konsentrasi larutan asam sulfat
dengan waktu lamanya elektrolisis seperti sampel GS2515
(Konsentrasi 0,25 M dan waktu 15 menit), sampel GS5015
(Konsentrasi 0,5 M dan waktu 15 menit), sampel GS7515
(Konsentrasi 0,75 M dan waktu 15 menit), sampel GS2530
(Konsentrasi 0,25 M dan waktu 30 menit), sampel GS5030
(Konsentrasi 0,5 M dan waktu 30 menit), sampel GS7530
(Konsentrasi 0,75 M dan waktu 30 menit), sampel GS2560
(Konsentrasi 0,25 M dan waktu 60 menit), sampel GS5060
(Konsentrasi 0,5 M dan waktu 60 menit), sampel GS7560
(Konsentrasi 0,75 M dan waktu 60 menit).

Setelah itu, elektrolit hasil elektrolisis dipresipitasi
selama 18 jam. Kemudian elektrolit dari presipitasi

dikeringkan dengan suhu 90°C selama 12 jam. Pada tahap
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akhir, timah sulfat yang sudah kering dikarakterisasi
menggunakan XRD untuk mengetahui struktur kristal timah
sulfat, lalu dicocokkan dengan JCPDS (Joint Committee of
Power Difraction Standard). Lalu karakteriasasi FTIR
digunakan untuk mengetahui kandungan senyawa dan gugus
fungsi material sampel. Karakterisasi 3D-OM digunakan
untuk melihat struktur permukaan dari sampel Timah (II)
Sulfat. Kemudian SnSO, digunakan untuk elektrolit dalam
proses electrorefining timah berfungsi untuk pemurnian
logam timah agar diperoleh kemurnian timah lebih tinggi.
Setelah itu, hasil pemunian logam dikarakterisasi
menggunakan XRF untuk melihat komposisi unsur dalam
material bahan tersebut dan dikarakterisasi menggunakan
XRD untuk mengidentifikasi fase dan stuktur kristal timah

murni.
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BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

Jenis dan Desain Penelitian

Penelitian ini merupakan penelitian eksperimen.
Metode eksperimen merupakan metode pendekatan yang
digunakan untuk mengetahui pengaruh perlakuan tertentu
terhadap variabel yang diamati (Daniel & Harland, 2017).
Rancangan eksperimen dari penelitian ini yaitu:
1. Proses sintesis Timah (II) Sulfat
2. Pengujian lodine
3. Karakterisasi dan analisis XRD, FTIR, 3D-OM hasil

serbuk Timah (II) Sulfat.

4. Pemurnian Timah dengan Proses Electrorefining.
5. Karakterisasi dan analisis XRD, XRF hasil

electrorefining timah.

Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia III Pusat
Riset Material Maju — Badan Riset dan Inovasi Nasional
(BRIN) KST BJ Habibie kawasan Puspitek, Serpong,
Tangerang Selatan, Banten. pada bulan Oktober 2024 hingga
April 2025.
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C.

Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini

terlampir pada Tabel 3.1 sebagai berikut:

Tabel 3.1 Alat-alat dalam penelitian

No. Nama Alat Merek Fungsi
1. Power Supply Rancangan Digunakan untuk sumber arus
sendiri searah yang mengatur tegangan
dan arus
2. Oven UN-55 Digunakan untuk mengeringkan
Memmert  bahan
3.  Hot Plate Stuart SB Digunakan untuk  mengaduk
Stirrer 162-3 sampel
4.  Alumunium Foil Klin pak Digunakan untuk penutup sampel
5. Ultrasonikasi GT Sonic Digunakan untuk membersihkan
Cleaner 3L alat-alat
6. Gelas Beaker IWAKI Digunakan untuk wadah larutan
7. Spatula INTI Digunakan untuk mengambil
sampel
8. Petridish NORMAX Digunakan untuk wadah hasil
endapan
9. Parafilm Pechiney = Digunakan unuk menutup wadah
10. Botol glass DURAN Digunakan untuk wadah H>SO4
laboratory
11.  Gelas ukur IWAKI Digunakan  untuk  mengukur
larutan
12.  Pipet Dexatama  Digunakan untuk meneteskan
larutan.
13.  Crucible Urban Digunakan untuk membentuk
alumina Scientific ~ timah
14.  Gas torch  Hi-Cook Digunakan untuk melelehkan
burner AT-3001 timah.
15.  Magnetic bar 0,6-1,2T  Digunakan untuk pengaduk.
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Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini

terlampir pada Tabel 3.2 sebagai berikut:

Tabel 3.2 Bahan-bahan dalam penelitian

No. Nama Alat Merek Fungsi
1. Plat Timah (Sn) PT. Timah digunakan untuk anoda
99,999% Tbk pada proses elektrolisis
2. Plat Timah (Sn) PT. Timah digunakan untuk anoda
(Sn 63,500% Pb Tbk pada proses
36,200%) electrorefining.
3. Grafit  Karbon Sains digunakan untuk katoda
© Laboratory pada proses elektrolisis
dan proses electrorefining
4. Asam Sulfat Mallinckrodt  digunakan sebagai larutan
(H,S0,) 96% Chemicals elektrolit.
grade
analytical
5. Distillated water digunakan pelarut dalam
(DI Water) larutan
6. lodine (1,) Merck digunakan  untuk  uji
kualitatif
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Studi Identifikasi masalah

Persiapan alat dan bahan J

J

Proses preparasi sampel:

e Variasi konsentrasi H2S04: 0,25 M; 0,50 M dan 0,75M
e Waktu elektrolisis: 15, 30, dan 60 menit

v

Pengujian sampel SnSO4: Iodine, XRD, FTIR, 3D-OM

e

Proses electrorefining timah

e

Pengujian sampel timah: XRF, XRD.

é

Analisa Data

J

Pembahasan

Kesimpulan

Gambar 3.1. Diagram Alir Penelitian.
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D.

Prosedur Penelitian

L.

Preparasi HoSO4

Tahap awal preparasi sampel adalah menyiapkan
larutan H,SO4 dengan konsentrasi 0,25 M; 0,50 M; 0,75
M yang didapatkan melalui pengenceran larutan H>SO4
1 M dengan menggunakan rumus pengenceran seperti
Persamaan 3.1, hasil perhitungan pengenceran
ditabulasikan pada Tabel 3.3.

M XV =M, xV, (3.1)
Tabel 3.3 Hasil Preparasi H,SO,

No. Larutan Larutan Konsentrasi
H,SO, (mL) DI Water (mL) Larutan H,SO4 (M)
1. 150 200 0,75
2. 100 200 0,50
3. 50 200 0,25

M; merupakan konsentrasi awal (sebelum
diencerkan), V| merupakan volume larutan awal (mL),
M, merupakan konsentrasi akhir (setelah diencerkan),
dan V> merupakan volume larutan akhir (mL).
Selanjutnya dilakukan variasi waktu elektrolisis
terhadap masing-masing konsentrasi selama 15, 30, 60.
Nomenklatur sampel ditunjukkan pada Tabel 3.4.

Tabel 3.4 Nomenklatur Sampel
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Kode Konsentrasi Waktu Elektrolisis

Sampel Larutan H,SO4 (M) (menit)
GS2515 0,25

GS5015 0,50 15
GS7515 0,75

GS2530 0,25

GS5030 0,50 30
GS7530 0,75

GS2560 0,25

GS5060 0,50 60
GS7560 0,75

2.

Preparasi elektroda timah.

Pada preparasi elektroda timah bertujuan untuk
membentuk timah dari bentuk batangan besar menjadi
plat timah dan membersihkan elektroda dari
kontaminan lain. langkah-langkah dilakukan preparasi
elektroda timah sebagai berikut:

e Timah batangan ukuran 295 x 16 x 16 mm
dilelehkan menggunakan gas torch burner.

e Hasil lelehan dibentuk di dalam crucible alumina
ukuran 80 x 40 x 20 mm.

e Kemudian hasil lelehan yang sudah kering

dipipihkan menggunakan penggiling.
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e Setelah itu, plat timah yang sudah pipih dipotong
dengan ukuran 60 x 1 x 10 mm.

e Silinder Grafit karbon sebagai katoda digunakan
dengan ukuran 45 x 4 mm

e Kedua elektroda dilakukan pre-treatment pertama
dengan aceton selama 5 menit menggunakan
ultrasonikasi cleaner.

e Kemudian elektroda dilakukan pre-treatment kedua
dengan H,SO, 1 M selama 5 menit menggunakan
ultrasonikasi cleaner.

e Setelah itu, elektroda dilakukan pre-treatment ketiga
dengan DI water selama 5 menit menggunakan
ultrasonikasi cleaner.

Sintesis SnSO4 dengan Metode Elektrolisis.

Catu
(6)_ Daya DC
®)

d (1) H,50,
N o Solution (2)

“@

Katoda
Karbon

Hot Plate (7)

Gambar 3.2 Skema ilustrasi sintesis SnSO4 metode
elektrolisis.

Skema pada sintesis SnSO; melalui proses
elektrolisis ditunjukkan pada Gambar 3.2. langkah-
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langkah dilakukan sintesis SnSOs4 dengan metode

elektrolisis sebagai berikut:

o Chamber elektrolisis disiapkan dari gelas beaker
IWAKI 50 mL (1)

o Chamber elektrolisis diisi larutan H,SO, (2) dengan
variasi konsentrasi 0,25 M; 0,50 M dan 0,75 M
sebanyak 80 ml

e Elektroda timah (3) dan elektroda karbon (4)
ditimbang sebelum elektrolisis sebesar 3,5392 gr
dan 5,3289 gr.

e Anoda-katoda dihubungkan ke power supply DC (5)
melalui kabel penghubung (6).

e Kemudian elektrolit disintesis dengan proses
pengadukan 200 rpm oleh Aot plate strirrer (7) dan
magnetic bar ukuran 10 x 6 mm (8) selama 15, 30
dan 60 menit.

e Nilai tegangan dan arus yang digunakan selama
proses elektrolisis sebesar 5,4 volt dan 0,25-2,21 A.

e Hasil larutan H,SO, yang telah dielektrolisis
dimasukkan kedalam gelas beaker.

e Massa timah dan karbon setelah proses elektrolisis
ditimbang.

e Langkah di atas diulangi hingga muncul banyak
serbuk Timah (II) Sulfat.
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Post-treatment Serbuk Timah (II) Sulfat.

Post-treatment ~ dilakukan untuk membentuk
kristal SnSOs. Langkah-langkah dilakukan Post-
treatment sebagai berikut:

e [arutan hasil elektrolisis diendapkan selama 18 jam.

e Elektrolit di atas endapan dikeringkan pada suhu
90°C selama 12 jam.

e Hasil yang sudah kering bisa diuji.

Pengujian Kualitatif menggunakan lodine.

Pengujian iodine dilakukan untuk
mengidentifikasi keadaan oksidasi pada sampel SnSOs.
Langkah-langkah dilakukan pengujian iodine sebagai
berikut:

e Masing-masing  konsentrasi  serbuk  SnSO,
ditimbang sebesar 0,0100 gram.

e Kemudian masing-masing konsentrasi serbuk
SnSO, ditetesi lodine sebanyak 20 tetes setara
dengan 1 mL.

e Masing-masing konsentrasi serbuk SnSO,; yang
sudah ditetesi, kemudian diaduk sampai berbentuk
warna putih.

Pemurnian Timah dengan Proses Electrorefining.

Pemurnian timah berfungsi untuk memurnikan
logam timah yang terkandung mineral lain melalu

proses  electrorefining.  Proses  electrorefining
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membutuhkan elektrolit berupa SnSO4+DI Water dan
SnSO4+H»S04. Langkah langkah yang akan dilakukan

sebagai beriku:

SnSO4 yang digunakan sebesar 25 g/L. setara
dengan 0,025 g/mL.

Variasi pertama yaitu SnSO4+DI Water, maka
SnSO,4 dengan berat 0,75 gr diencerkan dengan 30
mL DI Water.

Variasi kedua yaitu SnSO4+H>SO4, maka SnSO4
dengan berat 0,75 gr diencerkan dengan 30 mL
H>S04 (0,25 M).

Kemudian  masing-masing  larutan  SnSO,
dimasukkan kedalam chamber electrorefining
Anoda Timah (Sn 63,500%:Pb 36,200%) dan katoda
karbon dipasang dengan jarak 5 cm.

Setelah itu, anoda dan katoda dialirkan tegangan 5
volt dan rapat arus sebesar 14,81 A/m? selama 30

menit.

Karakterisasi Sampel Timah (II) Sulfat

Pengarakterisasian Timah (II) Sulfat dengan metode

elektrolisis.  Pengujian  karakterisasi  penelitian ini

diantaranya sebagai berikut:

1. Karakterisasi XRD (X-Ray Diffraction)
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Pengujian XRD berfungsi untuk identifikasi fasa
bahan kristal serbuk timah sulfat dan dapat memberikan
informasi tentang dimensi sel satuan timah sulfat
(Petrus et al., 2022). Analisis data XRD dilakukan
ketika data difraksi dan intensitas difraksi dari suatu
material pada sudut difraksi (20) dikumpulkan untuk
karakterisasi XRD (Setyowati & Widodo, 2017).
Analisis data tersebut menggunakan software
highscore. Kemudian data dicocokkan dengan puncak-
puncak yang diperoleh dari data pengukuran dengan
JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction
Standar) (Astuti, 2016). Setelah itu hasil diplotkan
melalui Origin 8.5.

Ukuran kristal pada fase tertentu diperoleh dengan

menggunakan persamaan Debye Scherrer.

ki
- BcosO

3.1)

D menunjukkan ukuran kristalit dinyatakan dalam
satuan nanometer (nm), k sebagai konstanta scherrer
(0,9), A adalah Panjang gelombang X-Ray, f3
menunjukkan nilai dari Full Width at Half Maximum
(FWHM) dinyatakan dalam satuan derajat dua teta
(°28), dan O adalah sudut difraksi dari puncak

dinyatakan dalam satuan derajat (°).
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Pada ( ialah nilai Full Width at Half Maximum
(°20) dapat dirumuskan sebagai berikut:

B= %(zemax - 29min) (3.2)

Pengujian XRD tipe Malvern Panalytical
Empyrean dilakukan di Laboratorium Bahan Nuklir-
Badan Riset dan Inovasi Nasional KST BJ Habibie
Serpong.

Karakterisasi FTIR (Fourier Transform Infra-Red)

Uji  karakterisasi FTIR digunakan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi senyawa yang
terkandung dalam suatu material. Spektra panjang
gelombang diperoleh dari hasil pengujian berkisar 400-
4000 cm™ (Shukla, 2025). Analisis hasil FTIR diplot
melalui soffware Origin 8.5. Pengujian FTIR dengan
tipe Thermoscientific Nicolent 1S-10 dilakukan di
Laboratorium Imaging Fisika Maju-Badan Riset dan
Inovasi Nasional KST BJ Habibie Serpong.
Karakterisasi 3D-OM (3D-Optical Microscope)

Pengujian 3D-OM bertujuan untuk menganalisis
struktur dan morfologi material (Araki, 2017).
Perbesaran yang digunakan dalam pengujian berupa
200x sampai 1000x. Rata-rata diameter butir kristal

direpresentasikan melalui software Image] kemudian
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diolah menggunakan software Origin 85. Pada uji
karakterisasi 3D-OM dengan tipe The vhx-5000 digital
microscope dilakukan di Laboratorium /maging Fisika
Maju-Badan Riset dan Inovasi Nasional KST BJ
Habibie Serpong.

F.  Karakterisasi Sampel Timah Murni dari Hasil Proses
Electrorefining.
1. Karakterisasi XRF (X-Ray Fluorescence)

Pengujian XRF bertujuan untuk mengetahui
komposisi suatu material dan analisis semi-kuantitatif
dari berbagai bahan anorganik (Acquafredda 2019).
Pada uji karakterisasi XRF dengan tipe S2 PUMA-
BRUKER dilakukan di Laboratorium Kimia Maju-
Badan Riset dan Inovasi Nasional KST BJ Habibie
Serpong.

2. Karakterisasi XRD (X-Ray Diffraction)

Pengujian XRD digunakan untuk identifikasi fase
bahan material hasil electrorefining timah dan dapat
memberikan informasi mengenai dimensi sel satuan
(Khumkoa et al., 2024). Uji karakterisasi XRD dengan
tipe Malvern Panalytical Empyrean dilakukan di
Laboratorium Bahan Nuklir-Badan Riset vdan Inovasi

Nasional KST BJ Habibie Serpong.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis SnSO,4 melalui Metode Elektrolisis

Sampel SnSO, telah berhasil disintesis melalui metode
elektrolisis dengan variasi konsentrasi H»SO4 dan variasi
waktu elektrolisis. Hasil sintesis SnSO4 disajikan pada Tabel

4.1.

Tabel 4.1 Hasil Sintesis SnSOg4

No. Nama Massa Sampel Warna Sampel
Sampel (gn)
1. GS2515 3,5010 Putih
2. GS2530 3,7352 Putih
3. GS2560 3,8874 Putih
4. GS5015 3,5111 Putih
5. GS5030 3,7915 Putih
6. GS5060 3,9346 Putih
7. GS7515 3,5212 Putih kekuningan
8. GS7530 3,8016 Putih kekuningan
9. GS7560 4,0117 Putih kekuningan

Pada penelitian ini, asam sulfat dipilih sebagai media
elektrolit dan material raw. Larutan asam sulfat

memungkinkan konduktivitas listrik dengan melepaskan ion
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H* dan SO+* yang bergerak di dalam larutan seperti
Persamaan reaksi (4.2) (Lokkiluoto et al., 2012).

H2SO043q) »2H™+S05~ 4.2)

Ketika katoda dan anoda dialiri arus, pengaruh waktu
elektrolisis menyebabkan pembentukan banyak endapan
timah di katoda sehingga terjadi reaksi reduksi pada elektrolit
seperti Persamaan reaksi (4.3) karena ion H' menerima
elektron (Perdana et al., 2023; Zhang et al., 2018). Anoda
mengalami reaksi oksidasi pada elektrolit seperti Persamaan
reaksi (4.4) karena Sn kehilangan elektron (Petrus et al., 2022)
maka terjadi penipisan yang memicu ion Sn** berkurang
(Perdana et al., 2023). Sedangkan penelitian yang dilakukan
oleh Burton et al., (2021) & Hakim et al., (2023) menyatakan
bahwa semakin tinggi konsentrasi asam dalam larutan
elektrolit, semakin mudah jenuh larutan (transfer elektrolit
lambat dan jumlah hidrogen kecil). Ion-ion dalam larutan
elektrolit semakin sulit bergerak ketika menghantarkan arus
listrik yang menyebabkan elektroda semakin menipis. Dari
pengaruh waktu elektrolisis dan pengaruh konsentrasi tersebut
didapat hasil SnSO4 putih, putih kekuningan dan kuantitas
melimpah.

Sn(s) = Snéa,)2€ (4.4)
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TIon Sn*" yang terbentuk di anoda akan bereaksi dengan
ion sulfat (SO37) dari elektrolit membentuk SnSO. seperti

Persamaan reaksi (4.5)

Sn?:q)JrSOﬁ_ - SnS0,s) (4.5)

Proses kimia tersebut telah berhasil mendapatkan SnSO4 yang
berwarna putih, putih kekuningan dan bersifat higroskopis
seperti Gambar 4.1. Dari berbagai variasi, hasil sintesis
sampel GS25 dan GS50 berwarna putih ditunjukkan pada
Gambar 4.1 (a-f) sedangkan sampel GS75 berwarna putih
kekuningan ditunjukkan pada Gambar 4.1 (g-i). Hasil SnSO,
berwarna putih  kekuningan menandakan tingginya
konsentrasi H,SOs; yang teroksidasi selama proses post-
treatment (Petrus et al., 2022; Rathore et al., 2019; Wang et
al., 2015) yang disebabkan oleh tingginya kandungan larutan
asam sulfat yang digunakan pada proses sintesis. Pada post-
treatment menggunakan pengeringan dari dehydrator yang

terindikasi adanya oksigen dari internal maupun eksternal.

Pada Gambar 4.1 (b), (c), (e), (f), (h), (i) menunjukkan
hasil serbuk SnSO4 jumlah lebih banyak dikarenakan adanya
proses waktu elektrolisis yang meningkat, sedangkan
Gambar 4.1 (a), (d), (g) menunjukkan hasil serbuk SnSO4
jumlah lebih sedikit dikarenakan adanya proses waktu

elektrolisis yang singkat. Berdasarkan hal tersebut sesuai
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dengan Hukum Faraday I yang berbunyi “jumlah massa
yang dihasilkan pada proses elektrolisis sebanding dengan
jumlah muatan listrik dan waktu elektrolisis yang

digunakan”.

Sintesis SnSOs pada sampel GS2560, GS5030,
GS5060, GS7530 menunjukkan hasil optimal yang
diindikasikan dengan serbuk berwarna putih dengan
kuantitas banyak. Hasil tersebut menandakan bahwa adanya
batas maksimum dari tingginya konsentrasi H,SOs jika
waktu elektrolisis semakin lama, dengan demikian pula pada
waktu elektrolisis yang lebih lama terdapat batas maksimum

jika konsentrasi H,SO, semakin tinggi.
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Konsentrasi

Waktu

15 menit

(g) 0.75M

30 menit 60 menit

(h) 0,75 M (i) 0,75M

Gambar 4.1 SnSO, dengan variasi konsentrasi dan waktu (a)
GS2515; (b) GS2530; (c) GS2560; (d) GS5015; (e) GS5030; (f)
GS5060; (g) GS7515; (h) GS7530; (1) GS7560.
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Pengujian Kualitatif SnSO4 dengan lodine.

Langkah awal dalam analisis terhadap SnSO, hasil
sintesis dilakukan menggunakan metode konvensional
berbasis iodine. Hasil uji kualitatif SnSO4 menggunakan
iodine telah berhasil dilakukan. Uji iodine didasari oleh
reaksi-oksidasi (Redoks) untuk mengidentifikasi keadaan
oksidasinya. [, dalam larutan iodine berwana coklat
mengoksidasi ion Sn** dari senyawa SnSO,, kemudian
menghasilkan ion iodida (I") yang tampak berwarna putih.
Oleh karena itu, perubahan warna larutan menjadi putih
mengindikasikan adanya ion Sn** dalam serbuk hasil sintesis
SnS0,. Mekanisme reaksi dalam pengujian iodine tersebut
ditunjukkan pada Persamaan (4.6) dan Persamaan (4.7)
sebagai berikut (Ahmed et al., 1998; Getman, 1928; Kaiho,
2014):

2aq) = liag) (4.6)
Sn¢ly = Sniay (4.7)

Perbedaan warna hasil sintesis serbuk SnSO, dari
berbagai variasi konsentrasi dan waktu ditimbang massanya
dan direaksikan dengan larutan iodine sebanyak 1 mlL,
sampai terlihat perbedaan warna mencolok. Gambar sampel
pengujian berbasis iodine sampel SnSO, disajikan pada
Lampiran 1. Hasil endapan berwarna putih yang

menandakan keberadaan Sn®" dari sintesis SnSO,.
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C. Karakterisasi Sampel SnSQO4
1. Karakterisasi XRD (X-Ray Diffraction)
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Gambar 4.2 Hasil karakterisasi XRD SnSO, pengaruh waktu.
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Gambar 4.3 Hasil karakterisasi XRD SnS0O, pengaruh

konsentrasi.
N
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Gambar 4.4 Hasil karakterisasi XRD SnSO, pengaruh waktu dan
konsentrasi.

Pola difraksi sinar-x untuk semua sampel disajikan
pada Gambar 4.2; Gambar 4.3; Gambar 4.4. Semua
sampel memiliki fase tunggal tanpa adanya puncak
senyawa lain yang dikonfirmasi oleh JCPDS No. 04-
016-5779 (Firdharini et al., 2024). Struktur kristal

sampel SnSOs berupa orthorhombic dengan space
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group Pnma. Puncak hkl dari sudut difraksi rendah ke
sudut difraksi tinggi yaitu (001), (002), (102), (212),
(202), dan (020). Pola difraksi semua sampel SnSO4
menunjukkan puncak tertinggi disekitar sudut 24-25°.
Puncak dengan intensitas tertinggi adalah hkl (002)
ditunjukkan pada inset Gambar 4.2; Gambar 4.3;
Gambar 4.4 yang memperlihatkan hasil pergeseran dan
pelebaran sudut °20 ke arah kiri. Hasil pergeseran dan
pelebaran tersebut disebabkan adanya parameter
microstructure seperti ukuran kristal, micro-strain, dan

dislokasi kisi (Sumadiyasa, 2018).

Ukuran kristal sampel SnSO, dihitung dengan
menggunakan persamaan Debye-Scherrer. Hasil
perhitungan ukuran kristal disajikan pada Tabel 4.2.
Berdasarkan Tabel 4.2 dari sampel SnSO4, maka
peningkatan konsentrasi H,SO, akan berpengaruh pada
penurunan ukuran kristal yang disebabkan adanya
peningkatan ionisasi dan mobilitas ion-ion Sn*" dan
S0Z~ dalam larutan yang dapat mempercepat nukleasi
(Singaravelan & Alwar, 2014; Wang et al., 2015).
Ketika waktu elektrolisis lebih lama menyebabkan
pertumbuhan kristal bertambah, sehingga ukuran kristal
meningkat (Ahila et al., 2018). Akibat dari kedua

pengaruh tersebut, puncak-puncak difraksi mengalami
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perbedaan intensitas (Derman et al., 2009; Wang &
Botte, 2014) seperti ditunjukkan pada Gambar 4.2;
Gambar 4.3; Gambar 4.4. Nilai dari ukuran kristal
menurut metode Debye-Scherrer yaitu 53,68-99,85 nm.

Tabel 4.2 Hasil Analisis XRD Serbuk SnSO, Size-Strain Metode
Debye Scherrer, Stokes Wilson, dan Williamson-Hall.

Debye Scherrer  Stokes — Williamson-Hall

Wilson
Sampel D (nm) &6 x 100 gx10° D (nm) gxI10
Y o(nm %) B

D)

GS2515 99,85 1,00 2,45 58,42 -0,62

GS2530 55,93 3,19 4,85 38,72 -0,99

GS5030 54,75 3,33 5,33 30,52 -1,55

GS7530 53,69 3,46 4,46 2494 242

GSs5060 70,85 1,99 2,95 51,76 -0,83

GS7560 69,22 2,08 3,49 49,52 -0,67

Hasil sampel SnSO4 melalui metode elektrolisis
memperoleh hasil ukuran kristal yang mendekati
dengan penelitian (Rathore et al., 2019a) melalui
metode deposisi in-situ memperoleh hasil ukuran
kristal SnSO, sekitar 45,00 nm. Kemudian penelitian
yang telah dilakukan oleh (Firdharini et al., 2024)
memperoleh hasil ukuran kristal SnSO4 lebih besar

melalui metode presipitasi sebesar ~666 nm.
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Nanopartikel dipengaruhi oleh regangan akibat
faktor dari cacat kristal, ukuran kristal, dislokasi,
distorsi, cacat titik, batas butir, #iple junction, dan
stacking faults (Guo & Guo, 2024). Namun,
berdasarkan perhitungan Scherrer secara eksklusif
hanya mempertimbangkan pengaruh ukuran kristalit
pada  pelebaran puncak XRD dan  tidak
memperhitungkan pengaruh regangan. Sebaliknya,
dengan mengaitkan regangan, ketidaksempurnaan dan
distorsi dapat menggantikan ketergantungan 1/cos6
pada metode Scherrer seperti pada persamaan Stokes-
Wilson € = Bpiq/4 tan 6 (Patel et al., 2024). Pemaparan
dari Cullity, (1977) & Stock, (2014) mengenai metode
Williamson-Hall yaitu pelebaran dan pergeseran
puncak disebabkan oleh ukuran kristal regangan
kisi/microstrain seperti Gambar 4.2; Gambar 4.3;
Gambar 4.4 maka kontribusi pelebaran ukuran kristal
(Bp), pelebaran akibat regangan kisi yang diinduksi
oleh dislokasi (85), dan pelebaran total puncak difraksi
sinar-X (Bpy) seperti Persamaan (4.9) (Cullity, 1977;
Stock, 2014; Sundaram et al., 2020).

Bnr = Bp + Bs (4.9)
Dari persamaan tersebut terdapat beberapa model

pendekatan  yang  merepresentasikan =~ metode

Williamson-Hall ~ diantaranya  seperti  Uniform
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Deformatiom Model (UDM). UDM dapat diasumsikan
bahwa terdapat regangan konsisten dan isotropik yang
terdistribusi di semua arah kristalografi dalam
ketidaksempurnaan struktur kristal (Patel et al., 2024;
Sundaram et al., 2020).

Bukl = (Le) + 4etan O (4.10)

Dcos

Atau setara dengan Persamaan (4.10)
Bracos® = () + 4esin®  (4.11)

Pada Persamaan (4.9) sering kali disebut sebagai
persamaan  Williamson-Hall ~model pendekatan
Uniform Deformatiom Model (UDM). Sebuah grafik
dari BpicosO diplotkan terhadap 4sin© seperti
diilustrasikan pada Gambar 4.5. Kemiringan plot grafik
menunjukkan regangan pada SnSO,, sementara
kebalikan dari nilai intercept memperoleh ukuran
kristal. Kemiringan negatif dalam plot UDM
menunjukkan kontraksi kisi atau regangan kompresif,
sedangkan kemiringan positif ditandai adanya ekspansi
kisi atau regangan tensile (Patel et al., 2024
Williamson & Hall, 1953). Jika kristal SnSO,
mengalami micro-strain kompresif artinya dalam
material tersebut mengalami penyusutan sehingga
membuat kristal SnSO, berbentuk lebih kecil seperti

pada Tabel 4.3. Faktor dari regangan kompresif pada
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elektrolisis  direpresentasikan adanya konsentrasi
elektrolit (Singaravelan & Alwar, 2014), waktu
elektrolisis (Gajendiran et al., 2024), tegangan, rapat
arus (El Sayed et al., 2022), pengadukan, dan suhu
pengeringan (Desai et al., 2021).

Seperti yang terlihat dari Tabel 4.2, ukuran kristal
SnS0, yang diperoleh melalui metode Scherrer lebih
besar dibandingkan dengan metode Williamson-Hall.
Hal ini disebabkan oleh fakta bahwa metode
Williamson-Hall mencakup pelebaran puncak serta
cacat kisi dalam estimasi ukuran kristal sehingga nilai
lebih akurat (Ebrahimi et al., 2024; Jiang et al., 1999).
Ketika ukuran kristal SnSO, menyusut maka micro-
strain  yang dihasilkan cenderung membesar
(Sumadiyasa, 2018). Faktor dari cacat kristal lainnya
berupa dislokasi kisi, pada dislokasi kisi SnSO, bernilai
tinggi akibatnya ukuran kristal SnSO, kecil seperti
ditunjukkan Tabel 4.2 (Cirovi¢ et al., 2015).
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Gambar 4.5 Hasil Plot W-H SnSO, (a) Pengaruh Waktu, (b)
Pengaruh Konsentrasi, (¢) Pengaruh Waktu dan Konsentrasi.
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2. Karakterisasi FTIR (Fourier Transform Infra-Red)
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Gambar 4.6 Hasil Spektrum Karakterisasi FTIR
SnS0, (a) pengaruh waktu; (b) pengaruh
konsentrasi; (c) pengaruh waktu dan konsentrasi.
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Tabel 4.3 Hasil Spektrum Bilangan Gelombang Gugus Fungsi
Sampel SnS0,

Bilangan gelombang

Sampel Gugus Fungsi
S-0 Sn-O S-0 H-O-H O-H
432.11 - 850.54 1608.69 2485.01
454.27 61437  885.54 2603.19
659.12  1006.15 3525.65
GS2515 1069.36
1175.83
1285.83
43321 - 850.98 1608.80 2483.33
456.07 614.68  883.96 2601.64
658.67  1005.59 3444.28
G52330 1069.94
1178.85
1284.44
432.50 575.55  850.54 1608.89 2488.08
454.01 61499  885.13 2605.68
65333  1006.39 3524.85
GS5030 1069.70
1178.78
1285.26
431.86 576.28  850.73 1608.42 2485.47
454.27 614.17  885.03 2604.62
65547  1006.38 3525.21
GS7530 1069.56
1176.98
1283.91
430.37 584.72  850.76 1608.99 2481.57
450.57 61334  885.40 2603.07
645.66  1006.35 3524.97
GS5060 1071.24 2481.57
1184.50
1284.95
431.78 57622  850.66 1609.02 2485.88
455.00 614.06 88538 2603.26
657.99  1006.47 3449.64
GS7560 1069.51
1177.24
1284.32

64



Berdasarkan grafik Gambar 4.6 dan Tabel 4.3
menunjukkan panjang gelombang dari 400-4000 cm™,
sementara pada panjang gelombang dari range 1600-
4000 cm™ terdapat gugus fungsi O-H yang berarti hasil
dari SnSO, bersifat higroskopis. Hasil spektrum FTIR
eksperimen menunjukkan gugus fungsi S-O
deformation (400-500 cm™) terdeteksi di sekitar 431-
456 cm™ dalam sampel SnSO., mengindikasikan
adanya vibrasi deformasi gugus S-O (S037) (He &
Zhang, 2020; Purwita, 2023). Gugus fungsi Sn-O (555-
670 cm™) muncul pada 576-659 cm™', yang sesuai
dengan vibrasi stretching Sn-O (Sn*") (Petrov et al.,
2012; Rathore et al.,, 2019b; Suwanpanchoo et al.,
2024). S-O stretching (900-1500 cm™) diidentifikasi
dengan beberapa puncak signifikan di sekitar 850, 885,
1006, 1069, 1175, dan 1285 cm™', yang menegaskan
keberadaan ikatan S-O dalam struktur sulfat (Anthony
et al., 1995; Rathore et al., 2019a). H-O-H bending
(~1600 cm™) ditemukan disekitar 1608-1609 cm™,
menunjukkan kemungkinan adanya kandungan air
(H20) dalam sistem karena teradsopsi. O-H stretching
(2409-3650 cm™) dengan puncak signifikan di sekitar
2603, 3448, dan 3525 cm™', mengindikasikan
keberadaan gugus hidroksil (O-H) yang berasal dari air
atau interaksi dengan H.SO4 (Robbiola et al., 2008;
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Sakai et al, 2017). Pada SnSO; Komersial
menunjukkan spektrum 426.43; 471.66;
586.88;651.33;974.73; 1038.31; 1181.31; 1609.00;
1993.54; 352.43; 3599.17 (Firdharini et al., 2024;
Rathore et al., 2019a), sehingga hasil spektrum FTIR
menunjukkan kesamaan antara SnSOs eksperimen

dengan SnSO4 komersial.

Karakterisasi 3D-Optical Microscope (3D-OM)

Analisis struktur morfologi serbuk kristal SnSO,
menggunakan 3D-OM. Pengujian sampel material
dilaksanakan di Laboratorium Imaging Fisika Maju
BRIN Serpong melalui perbesaran 200x sampai 1000x
agar diameter serbuk kristal tampak lebih jelas. Hasil
tampilan 3D-OM disajikan menggunakan Imagel
kemudian diolah dengan Microsoft excel lalu diplot
menggunakan Origin 8.5.

Struktur morfologi kristal SnSO, ditunjukkan
pada Gambar 4.7. Struktur morfologi
merepresentasikan serbuk kristal yang berbentuk
prisma, berwarna putih jernih dan mengkilat. Pada hasil
penelitian yang telah dilakukan oleh (Firdharini et al.,
2024) melalui metode presipitasi menghasilkan serbuk
SnSO4 berbentuk prisma, sedangkan hasil penelitian

yang telah dilakukan oleh (Rathore et al., 2019a)
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melalui metode deposisi in-situ menghasilkan serbuk
SnSOs cenderung berbentuk agglomerate atau
gumpalan sehingga akan sulit untuk melihat struktur
morfologi SnSOs.

Dari hasil struktur morfologi pada Gambar 4.7
mendapatkan hasil ukuran prisma berbeda-berbeda
yang disebabkan adanya pengaruh konsentrasi H»SO4
dan pengaruh waktu elektrolisis. Maka Tabel 4.4
merepresentasikan hasil ukuran rata-rata distribusi
partikel SnSOs. Hasil ukuran rata-rata partikel SnSO4
cenderung mengecil disebabkan adanya konsentrasi
H,SO,; yang meningkat dan waktu elektrolisis yang
lama. Konsentrasi H,SO4 yang tinggi meningkatkan
ionisasi dan mobilitas ion Sn*" dan SO3~, sedangkan
waktu elektrolisis yang lebih lama mengakibatkan
pertumbuhan ion Sn** dan ion SO% semakin banyak
sehingga ukuran partikel cenderung membesar. Seperti
pada Tabel 4.4 hasil ukuran rata-rata distribusi partikel
SnSO4 bernilai dari 158,2 sampai 244,9 nm.

67



[Magnification X300.0]
2025/03/21)

2025/03/21]

68

GS2515

200 2
Particle Size Diameter (nm)




[Magnification: X200

2025/03/21

[Magnification: X500.0}
3025703721

200 250
Particle Size Diameter (nm)

2025703721

400 500 600
Particle Size Diameter (nm)

69



S—.
S [ es7515

160 180 200 220 240 260 280
Particle Size Diameter (nm)

> Y - 1T Gs7530

200 220 240 260
Particle Size Diameter (nm)

2 £ - L GS7560|

200 250 300 350 400 450 500
Particle Size Diameter (nm)

Gambar 4.7 Hasil 3D-OM dan grafik persebaran distribusi
SnSO4 (a) GS2515 (b) GS2530 (c) GS2560 (d) GS5015 (e)
GS5030 () GS5060 (g) GS7515 (h) GS7530 (1) GS7560.
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Berdasarkan hasil penelitian yang sudah dilakukan
oleh (Firdharini et al., 2024) melalui metode presipitasi
bahwa ukuran partikel SnSO4 yang didapat sebesar 2,32
um. Kemudian hasil penelitian yang telah dilakukan
oleh (Rathore et al., 2019a) melalui metode deposisi in-
sitt  memperoleh ukuran rata-rata partikel SnSOj
sebesar 45 nm. Lalu hasil penelitian yang sudah
dilakukan oleh (Gao et al., 2018) melalui mechanical
method menghasilkan ukuran rata-rata partikel SnSO4

sebesar 20 um.

Tabel 4.4 Hasil ukuran rata-rata distribusi partikel SnSO4

Sampel Ukuran rata-rata distribusi partikel (nm)
GS2515 187,6
GS2530 214,7
GS2560 2449
GS5015 179,1
GS5030 183,4
GS5060 236,3
GS7515 158,2
GS7530 166,7
GS7560 216,7
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Proses Pemurnian Timah dengan Electrorefining

Timah batangan kemurnian 63,500% dimurnikan agar
bisa menghilangkan unsur lain seperti timbal, fosfor,
tembaga dan lainnya. Salah satu metode untuk memurnikan
logam dengan cara electrolytic refining (Lee et al., 2015; Son
et al., 2015). Proses electrorefining timah menggunakan
chamber electrorefining seperti pada Gambar 4.8 yang
dialiri arus dan tegangan. Anoda yang digunakan dari timah
batangan 63,500% dan katoda yang digunakan berupa
karbon (unsur inert) (Yang et al., 2016). Pada eksperimen
yang akan dilakukan menggunakan elektrolit dari serbuk
SnSO, dengan pelarut DI water dan H,SO, (Lee et al.,
2015).

Gambar 4.8 Proses pemurnian Timah Murni melalui
Electrorefining.
Di anoda, logam timah 63,500% akan teroksidasi
menjadi ion Sn** dan larut ke dalam larutan seperti
Persamaan (4.12)

Sn — Snfy,) +2¢ (4.12)
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Ion Sn?* yang telah berada dalam larutan kemudian bergerak
ke katoda. Di katoda, ion-ion ini mendapatkan elektron
kembali dan berubah menjadi logam timah murni yang
mengendap di permukaan katoda seperti Persamaan (4.13)
Sn{y +2€ - Sn (4.13)

Dalam proses electrorefining timah terdapat elemen-
elemen lain yang mengalami proses potensial elektroda
standar (E°) untuk reduksi ion timah (Sn** + 2e~ <> Sn)
adalah -0,1375 V seperti Tabel 4.5 hal ini menunjukkan
bahwa reduksi timah solder menjadi logam murni
berlangsung pada potensial yang relatif rendah
dibandingkan beberapa elemen lainnya. Seperti halnya pada
elemen-elemen timbal (Pb, E°=-0,12 V), bismuth (Bi,
E°=0,308 V), perak (Ag, E°=0,7996 V), dan tembaga (Cu,
E°=0,521 V) memiliki potensial elektroda standar yang lebih
tinggi daripada timah. Hal ini menandakan selama proses
electrorefining, elemen-elemen ini akan tetap teroksidasi
dan tidak direduksi di katoda. Sebagai gantinya, elemen-
elemen tersebut membentuk “slime anoda” berupa lapisan
pengotor yang mengendap di sekitar anoda (Kekesi, 2013;
Rimaszeki et al., 2012).

Untuk memisahkan Pb dari timah di perlukan beberapa
parameter yang mempengaruhi proses pemisahan dalam
pemurnian logam dapat dilihat dari rapat arus, tegangan,

konsentrasi elektrolit, elektrolit, penambahan metal sources,
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pengadukan, waktu pemurnian dan lainnya seperti
Persamaan reaksi 4.8 (Dobo¢ et al., 2012; Kekesi, 2013; Lee
et al., 2015; Rimaszeki et al., 2012).

S0, + Pb?* - PbS0O, | (4.8)

’ X {
- " -
62815 R G 2030
1039 | 1,038 329¢ | 034

Gambar 4.9 Hasil proses electrorefining untuk
mendapatkan timah murni (a) dengan penambahan

SnS0,4+DI; (b) dengan penambahan SnSO, + H,S0,.
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Tabel 4.5 Potensial Standar Elektroda Pada Elemen-
Elemen Logam Anoda Sn

Reaksi elemen

E" (V)

Referensi

Sn2* + 2e © Sn
Pb?* + 2e & Pb
A3t 4+ 3e o Al
Bi* + e & Bi
Bi3* + 3e & Bi
Cd*+2e © Bi

Cl, + 2e © 2CI~

Cut+e o Cu
Fe?* + 2e & Fe

In3* +3e & In

Mg?t + 2e & Mg
Ni?* 4+ 2e & Ni
P+ 3H* + 3¢ © PH,

Sb3* + 3e & Sb
Si0, + 4H* + 4e
< Si
+2H,0

S+ 2H* + 2e © H,S
Zn?*t 4+ 2e & Zn

Agt+e o Ag

-0,1375

-0,12
-1,662
0,5
0,308
-0,49

1,358

0,521
-0,45
-0,34

-2,36
-0,26
0,150

0,10
-0,888

-0,14
-0,76
0,7996

(Lee et al., 2015)

(Mayer & Holze,
2001)

(Budi & Kim, 2019)

(Lee et al., 2015)
(Park et al., 2018)
(Rocchetti et al.,
2016)

(Chen et al., 2015)
(Park et al., 2018)
(Kwolek & Dychto,
2022)

(Son et al., 2015)
(Lee et al., 2015)

(Yang et al., 2016)
(Park et al., 2018)
(Son et al., 2015)
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Hasil electrorefining dengan larutan (SnSO,+DI)
Gambar 4.9 (a) sebagai media elektrolit menunjukkan
bahwa reduksi timah yang diperoleh lebih halus dan terang
dibandingkan dengan hasil electrorefining dengan larutan
(SnS04 + H,S0,) seperti Gambar 4.9 (b) reduksi timah
cenderung kurang halus dan lebih gelap. Berat kuantitas
hasil reduksi dari proses electrorefining timah Gambar 4.9
(b) lebih melimpah daripada hasil reduksi Gambar 4.9 (a),
oleh karena itu hasil tersebut memicu adanya penambahan
asam ataupun tanpa asam pada pelarutnya seperti pada
penelitian yang telah dilakukan oleh (Kekesi, 2013; Lee et
al., 2015; Son et al., 2015). Penambahan DI water pada
elektrolit untuk electrorefining timah menghasilkan deposisi
yang lebih lambat sehingga pertumbuhan timah lebih halus,
sedangkan penambahan larutan asam dapat mempercepat
pelepasan ion Sn** dari anoda dan deposisi di katoda oleh
sebab itu lebih banyak menghasilkan pemurnian timah.

Dari hasil timah murni dari proses electrorefining
menggunakan variasi larutan SnSO4+DI Water dan
SnSO4+H,SO4 seperti Tabel 4.6, penggunaan pengaruh
waktu elektrolisis seperti sampel GS2515, GS2530 dan
pengaruh konsentrasi seperti sampel GS2530, GS5030,
GS7530 memperoleh hasil signifikan yang disebabkan oleh
setiap hasil timah murni dari proses electrorefining
meningkat. Sedangkan pada penggunaan pengaruh waktu
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G.

dan konsentrasi seperti sampel GS5030, GS7530, GS5060,
GS7560 terdapat penurunan hasil timah murni pada larutan
SnSO4+DI  Water dan SnSO4+H>SOs4 seperti  sampel
GS7560. Penurunan hasil timah murni ini dikarenakan hasil
sampel GS7560 berwarna putih kekuningan. Berdasarkan
hal tersebut menandakan bahwa semakin lama waktu
elektrolisis maka konsentrasi H,SOs4 yang digunakan
semakin kecil, begitupula dengan penggunaan konsentrasi
H,S0O; yang kecil bisa memperpanjang waktu elektrolisis.

Tabel 4.6 Hasil Timah Murni dari Proses Electrorefining

Timah
Larutan
Sampel
SnSO4+DI Water SnSO4++H,SO4

GS2515 1,0319 1,0609
GS2530 1,0382 1,0661
GS5030 1,0395 1,0669
GS7530 1,0631 1,0674
GS5060 1,0441 1,0679
GS7560 1,0301 1,0661

Karakterisasi Sampel Timah Murni dari Proses
Electrorefining.
1. Karakterisasi XRF (X-Ray Fluorescence)

Berdasarkan hasil XRF pemurnian timah sebelum

dilakukan proses electrorefining, elektroda karbon
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memiliki kemurnian timah sebesar 63,500%. Ketika
proses electrorefining timah (SnSO4+DI) dilakukan
pada Tabel 4.7 memperlihatkan kemurnian dari hasil
proses electrorefining meningkat cukup signifikan.
Kondisi optimal pada pemurnian logam timah
(SnS04+DI  Water) melalui proses electrorefining
terdapat pada sampel SnSO, dengan konsentrasi 0,50 M
dan  waktu elektrolisis 60 menit (GS5060)

menghasilkan kemurnian logam timah sebesar 93,40%.
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menurut data standar level dari bursa pedagangan di
london (London Metal Exchange) minimum sebesar
99,85% dilakukan pemurnian sebanyak tiga kali (Kekesi,
2013; Xia et al., 2023), sedangkan untuk hasil pemurnian
timah eksperimen dimurnikan sebanyak satu kali. Hal ini
menunjukkan proses electrorefining berhasil
meningkatkan ~ kemurnian timah dalam larutan.
Peningkatan kemurnian Sn dibanding dengan elemen-
elemen logam pengotor lainnya disebabkan oleh potensial
reduksi Sn reduksi (Tabel 4.5) lebih rendah dibandingkan
potensial reduksi elemen-elemen logam lainnya (Lee et al.,

2015).
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Karakterisasi XRD (X-Ray Diffraction)

Pada Gambar 4.10 (a) dan Gambar 4.10 (b)
memperlihatkan hasil fase yang sama atau single phase
antara hasil pola difraksi sinar-x electrorefining
eksperimen dan pola difraksi sinar-x electrorefining
referensi berupa Sn murni (ICDD 01-089-2958).
Struktur kristal sampel Sn murni berupa tetragonal
dengan space group 141/amd. Puncak hkl dari sudut
difraksi sampel Sn murni yaitu (200), (101), (220),
(211), (301), (112), (400), (321), (420), (411), dan
(312). Pola difraksi semua sampel Sn murni yang
dihasilkan dari reduksi pada katoda menunjukkan
puncak tertinggi disekitar sudut 30°. Puncak dengan
intensitas tertinggi adalah hkl (200) ditunjukkan pada
Gambar 4.10. Gambar 4.10 (a) memperlihatkan hasil
pergeseran sudut 20 ke arah kiri, sedangkan Gambar
4.10 (b) menunjukkan hasil pergeseran sudut 20 ke arah

kanan.
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Gambar 4.10 Hasil karakterisasi XRD timah murni dari proses
electrorefining (a) pelarut SnSO,+DI Water; (b) pelarut
SnSO,+H,S0,.
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Gambar 4.11. Salah satu puncak hkl (200) kristal pada hasil
electrorefining timah yang mengalami regangan kisi (a)
SnSO4+DI Water (b) SnSO4+H,S0,.
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Perbedaan antara hasil electrorefining timah
(SnSO04+DI  Water) dengan electrorefining timah
(SnS04+H,S0,) dapat diidentifikasi dengan analisis
kuantitatif oleh debye scherrer, stokes wilson, dan

Williamson-Hall.

Tabel 4.9 Hasil Analisis Electrorefining Timah (SnSO4+DI Water)
dan Electrorefining Timah (SnS04+H,S0,) Size-Strain Metode
Debye Scherrer, Stokes Wilson, dan Williamson-Hall.

Debye Scherrer  Stokes Williamson Hall

Sampel Wilson
Larutan D (nm) & x 100 gx10°) D (nm) gx10%)
4 (nm
8
GS2515 97,95 1,04 1,81 66,74  -4,07
GS2530 4557 4,81 3,61 26,63  -11,13
GS5030  SnSO,+D 70,50 2,01 2,35 42,05 7,21
GS7530 I 90,63 1,21 2,16 40,94  -11,65
GS5060 99,70 1,01 1,69 59,16  -546
GS7560 61,13 2,67 2,91 39,89  -6,85
GS2515 91,63 1,19 2,11 255,13 +0,64
GS2530 87,84 129 2,12 479,05 +2,5
GS5030  SnSO,+ 85,17 1,37 2,29 251,68 40,97
GS7530  H,SO0, 86,38 1,34 2,32 254,46 +1,01
GS5060 83,05 1,44 226 386,57 +2,31
GS7560 87,90 129 2,09 520,86  +2,62

Berdasarkan Tabel 4.9 hasil ukuran kristalit
electrorefining timah pelarut SnSO4+DI Water dan
pelarut SnSO4+H,S0, menunjukkan perbedaan cukup
siginifikan. Untuk hasil ukuran kristalit oleh Debye

Scherrer bahwa Sn murni pada katoda dari proses
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electrorefining timah (SnS04,+H,S0,) lebih linear
dibandingkan dengan electrorefining timah (SnSO4+DI
Water). Pada hasil ukuran kristalit menurut Debye
Scherrer dan Williamson-Hall pemurnian timah
(SnS04+DI Water) kurang linear dari 45,57-99,70 nm
dan 26,63-66,74 nm disebabkan oleh penambahan
pelarut DI Water yang kurang konduktif untuk
melepaskan ion Sn”', sehingga pertumbuhan kristal
yang baik dalam lingkungan asam sulfat. Dalam
lingkungan asam sulfat untuk electrorefining timah
(SnS04+H,S0,) ukuran kristalit cenderung linear dan
lebih stabil seperti Tabel 4.9. Sedangkan pada ukuran
kristalit electrorefining timah pelarut SnSO,+DI Water
dan pelarut SnSO,+H,SO, menurut metode
Williamson-Hall terkadang lebih kecil atau lebih besar
dikarenakan adanya penambahan perhitungan pada

micro-strain.

Pengukuran micro-strain menurut metode stokes
wilson Tabel 4.9 menunjukkan hasil electrorefining
timah (SnSO4+H,S0,) lebih stabil dibandingkan hasil
electrorefining timah (SnSO4+DI Water). Untuk hasil
electrorefining timah (SnS04+DI Water)
memperlihatkan  micro-strain  lebih besar yang

disebabkan oleh tegangan internal, sehingga hasil
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ukuran kristal kurang stabil. Sedangkan hasil
electrorefining timah (SnSO,+H,S0,) membuktikan
micro-strain lebih kecil dan lebih stabil secara
struktural maka menghasilkan logam dengan sifat lebih

baik.

Hasil electrorefining timah dianalisis
menggunakan  metode  Williamson-Hall — untuk
mengetahui perbedaan antara micro-strain menurut
stokes wilson dengan williamson-hall. Pada metode
Williamson-Hall ~dapat merepresentasikan  jenis
regangan yang terjadi dalam kristal tersebut seperti
pada hasil antara uji electrorefining timah (SnSO4+DI
Water) dengan (SnSO,+H,S0,). Hasil plot W-H dari
timah murni melalui proses electrorefining (SnSO4+DI
Water) disajikan pada Gambar 4.11 membuktikan jenis
micro-strain berupa regangan compressive yang
menandakan grafik plot W-H turun (nilai micro-strain
negatif) dan ukuran kristal cenderung kurang stabil,
akan tetapi ukuran kristal mengecil dapat berakibat
kurang stabilnya dalam pertumbuhan kristal yang
menimbulkan dislokasi yang besar pula. Sedangkan
hasil plot W-H dari timah murni melalui proses
electrorefining disajikan Gambar 4.12 (SnSO,+H,S0,)

memperlihatkan jenis micro-strain dalam bentuk
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regangan tensile yang mengindikasikan grafik plot W-
H naik (nilai micro-strain positif) dan ukuran kristal
cenderung meningkat, ketika ukuran kristal meningkat
dapat menimbulkan pertumbuhan kristal yang lebih
stabil dan nilai micro-strain dan dislokasi cenderung

lebih kecil.
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A.

BAB YV

PENUTUP

Kesimpulan

1.

Peningkatan konsentrasi larutan cenderung
meningkatkan efisiensi pembentukan SnSOs, namun
konsentrasi yang terlalu tinggi dapat menyebabkan
over-oxidation. Pengaruh konsentrasi optimal untuk
mendapatkan SnSOs berupa 0,50 M menghasilkan
struktur kristal orthorhombic, mengindikasikan adanya
ikatan S-O, Sn-O, S-O sebagai gugus fungsi SnSOa.
Struktur morfologi produk SnSO,; yang dihasilkan
berbentuk prisma. Peningkatan konsentrasi dapat
memperkecil hasil ukuran partikel salah satunya 187,6-
158,7 nm.

Waktu yang optimal memungkinkan pembentukan
kristal SnSO4 yang lebih terdefinisi dan murni. Namun,
waktu yang terlalu singkat dapat menyebabkan
penurunan efisiensi energi dan degradasi material
elektrode. Pengaruh waktu elektrolisis yang optimal
untuk pembentukan SnSO4 berupa 30 dan 60 menit
menghasilkan  struktur  kristal  orthorhombic,
mengindikasikan adanya ikatan S-O, Sn-O, S-O
sebagai gugus fungsi SnSO4. Struktur morfologi produk
SnSO4 yang dihasilkan berbentuk prisma. Peningkatan
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waktu elektrolisis dapat memperbesar hasil ukuran
partikel SnSO4 salah satunya dari ukuran partikel
187,6-244.,9 nm.

SnSO. yang dihasilkan menunjukkan performa yang
baik sebagai larutan elektrolit dalam proses
electrorefining timah menggunakan elektrolit dari
SnSO4+H,S0O4 berupa GS5060. Hasil berat kuantitas
yang optimal diperoleh dari SnSO4+H,SO. yaitu
1,0609-1,0679 gr. Hasil XRF yang optimal dari
elektrolit SnSO4+H,SO4 yaitu 93,70%. Hasil XRD
menunjukkan struktur tetragonal dengan ukuran kristal
45,57-99,70. Penggunaan elektrolit SnSO4+H,SO;
dapat memperbanyak kuantitas dan kemurnian, akan

tetapi dapat memperbesar partikel sampel.

B. Saran

1.

Pada konsentrasi elektrolit yang rendah dan waktu
elektrolisis yang lebih lama ataupun sebaliknya bisa
menghasilkan SnSO4 yang optimal.

Pada proses pengeringan sebaiknya dilakukan dengan
menggunakan freeze drying agar sampel terhindar dari

higroskopis.
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Lampiran 1. Gambar Hasil Pengujian Kualitatif Iodine Pada
SnS0,.

A= SnSO0, dengan konsentrasi elektrolit H,SO, 0,25 M; 0,50 M;
0,75 M dan waktu elektrolisis 15 menit
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B=SnS0, dengan konsentrasi elektrolit H,SO, 0,25 M; 0,50 M;
0,75 M dan waktu elektrolisis 30 menit
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C=SnS0, dengan konsentrasi elektrolit H,SO, 0,25 M; 0,50 M;
0,75 M dan waktu elektrolisis 60 menit
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