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ABSTRAK

Telah dilakukan analisis senyawa trifeniltimah(IV) benzoat menggunakan elektroda kerja emas dengan
teknik voltammetri gelombang persegi. Senyawa trifeniltimah(IV) benzoat merupakan senyawa turunan
dari trifeniltimah(IV) klorida yang telah disintesis dan diuji memiliki aktivitas sebagai inhibitor korosi.
Mengingat aplikasinya ke depan yang dikaitkan dengan daya guna dan tingkat bahayanya, maka pada
penelitian ini akan disiapkan metode analisis kimia terhadap senyawa baru tersebut menggunakan teknik
voltammetri gelombang persegi. Untuk memvalidasi metode tersebut, maka dilakukan dengan cara
membuat larutan standar trifeniltimah(IV) benzoat yang divariasikan konsentrasinya: 0,0 M; 0,64 x107
M; 1,2 %107 M; 1,9><10'3 M; 2,56 X107 M; dan 3,2><10'3 M, dan diuji dengan elektroda kerja emas.
Pengukuran larutan standar trifeniltimah(IV) benzoat diamati dengan teknik voltammetri gelombang
persegi pada jendela potensial 0,70 -1,40 V pada laju selusur potensial 100 mV/detik, menggunakan
elektroda bantu platina (Pt) dan elektroda acuan kawat perak (Ag). Hasil penelitian menunjukkan bahwa
validasi terhadap metode analisis dengan teknik voltammetri gelombang persegi untuk analisis senyawa
rifeniltimah(IV) benzoat memberikan hasil: nilai koefisien korelasi kurva kalibrasi (r) = 0,99499;
sensitivitas (S) = 2,070 pA/mM; limit deteksi (Lp) = 4,09% 10™* M; dan persen relatif standar deviasi
(%RSp) =2,967.

PENDAHULUAN

Perkembangan penelitian mengenai senyawa organotimah beserta senyawa turunannya di Indonesia
sering dilakukan, karena senyawa tersebut memiliki beberapa aktivitas yang penting, diantaranya aktivitas
antifungi (-Hadi dkk., 2008; Hadi dkk., 2009), antikanker ( Hadi dan Elianasari, 2012; Hadi dan Rilyanti,
2010); Hadi dkk., 2012), dan antikorosi (Hadi dkk., 2015; Kurniasih dkk., 2015). Telah diketahui bahwa
senyawa trifeniltimah(IV) karboksilat memiliki aktivitas paling baik sebagai antikorosi dibandingkan
beberapa senyawa organotimah lain dan turunannya, karena memiliki kerapatan arus korosi yang rendah.
Kerapatan arus ini menyebabkan turunnya nilai arus korosi serta meningkatkan efisiensi inhibisi korosi
dari senyawa tersebut (Afrani, 2014). Seperti senyawa trifeniltimah(IV) benzoat yang telah disintesis
oleh Fitria (2016), maka senyawa ini diketahui memiliki aktivitas sebagai inhibitor korosi yang lebih baik
dibandingkan senyawa induknya, trifeniltimah(IV) klorida serta difeniltimah(IV) diklorida. Fabrikasi
terhadap senyawa baru trifeniltimah(IV) benzoat belum dilakukan, namun perlu disiapkan metode
analisisnya untuk mengevaluasi daya guna dan tingkat bahayanya. Sejauh ini, metode analisis kimia

terhadap senyawa baru trifeniltimah(IV) benzoat belum tersedia.
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Dari beberapa penelitian terdahulu metode analisis kimia terhadap senyawa organotimah(IV) yang telah
digunakan adalah metode voltammetri ( Stephanie, 2015; Nainggolan dan Qudus, 2016; Qudus, 2012),
karena metode in memililiki sensitivitas yang tinggi serta pengoperasiannya yang mudah. Nainggolan dan
Qudus (2016) telah mengggunakan metode voltammetri gelombang persegi untuk menganalisis senyawa
trifeniltimah(IV) klorida dengan menggunakan elektroda kerja emas. Pada penelitian tersebut telah
dilakukan validasi terhadap metode analisis kimianya, yang meliputi linieritas, sensitivitas, limit deteksi,

presisi dan akurasi.

Dari uraian tersebut di atas, maka pada penelitian ini akan atau telah? dikembangkan metode analisis
terhadap senyawa baru trifeniltimah(IV) benzoat yang didasarkan pada penelitian Nainggolan dan Qudus
(2016), yang menggunakan metode voltammetri gelombang persegi. Voltammetri gelombang persegi
adalah tipe voltammetri pulsa yang memiliki kelebihanya sensitivitas yang tinggi dan laju selusur yang
cepat. Arus diukur dua kali setiap siklus gelombang persegi, yaitu pada akhir pulsa maju dan pada akhir
pulsa balik (Skoog et.al., 1998). Adapun tujuan dari dilakukanya penelitian ini adalah untuk menyiapkan
metode analisis kimia terhadap senyawa baru trifeniltimah(IV) benzoat dengan metode voltammetri
gelombang persegi. Manfaat penelitian yaitu untuk memberikan informasi mengenai metode untuk
analisis kimia terhadap senyawa trifeniltimah(IV) benzoat secara voltammetri gelombang persegi yang

kedepannya dapat digunakan mengevaluasi senyawa tersebut.

METODE

Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini adalah neraca analitik, magnetic stirrer, labu ukur, pipet
ukur, potensiostat eDAQ system tiga elektroda, elektroda emas sebagai elektroda kerja (working
electrode), kawat Ag sebagai elektroda pembanding (reference electrode), dan Pt sebagai elektroda bantu
(counter electrode).

Bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu senyawa trifeniltimah(IV) benzoat, aquapure, dimetil

sulfoksida (DMSO) sebagai pelarut, dan natrium klorida (NaCl) sebagai elektrolit pendukung.

Prosedur Penelitian

1. Pembuatan larutan standar trifeniltimah(IV) benzoat 4 X 10° M

Untuk membuat larutan standar trifeniltimah(IV) benzoat 4x 10~ M, diambil sebanyak 4,67 mg
trifeniltimah(IV) benzoat dilarutkan dengan 8,4 mL DMSO selanjutnya distirer agar larut sempurna dan

ditambahkan aquapure ke dalam labu takar 25 mL sampai tanda batas.
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2. Pembuatan larutan standar trifeniltimah(IV) benzoate dengan
variasi konsentrasi
Dibuat larutan standar trifeniltimah(IV) benzoate sebanyak 10 mL dengan konsentrasi : 0,0 M; 0,64 X 107

M; 1,2 x 107 M; 1,9x 107 M; 2,56 x 107 M; dan 3,2><10'3 M, yaitu dengan cara mengencerkan larutan
standar trifeniltimah(IV) benzoate 4 X 10 M ke dalam labu takar 10 mL dengan larutan natrium klorida

0,1 M sampai tanda batas.

3. Pembuatan larutan elektrolit pendukung Natrium Klorida 0,1 M
Sebanyak 0,57 g NaCl ditimbang kemudian dilarutkan dengan aquapure dalam labu takar 100 mL sampai

tanda batas.

4. Pengukuran blangko
Larutan blangko yang digunakan adalah larutan DMSO-NaCl 0,1 M yang diukur pada potensial +600 mV
hingga +1600 mV mV pada laju selusur 100 mV/s.. Pengukuran dilakukan dengan sistem tiga elektroda

yaitu elektroda kerja Grorking-electrode); kawat Ag? sebagai elektroda pembanding (reference-etectrode);
dan kawat Pt sebagai elektroda bantu (eeunter-electrode).

5. Pengukuran senyawa trifeniltimah(IV) benzoat

Larutan standar trifeniltimah(IV) benzoat yang telah dibuat dengan variasi konsentrasi (0,0 M; 0,64 x107
M; 1,2 x10° M; 1,9x10° M; 2,56 x10° M; dan 3,2x10° M ) diuji dengan metode voltammetri
gelombang persegi dengan jendela potensial +600 mV hingga +1600 mV pada laju selusur 100 mV/s.
Pengukuran dilakukan dengan sistem tiga elektroda yaitu elektroda kerja (working-electrode), kawat Ag
sebagai elektroda pembanding (reference—electrode), dan kawat Pt sebagai elektroda bantu (eounter
eleetrode).

HASIL DAN PEMBAHASAN
Voltammogram Larutan Blangko dengan Menggunakan Metode Voltammetri Gelombang Persegi

Larutan blangko diukur pada jendela potensial 0,70 — 1,40 V, dengan laju selusur potensial 100 mV/s
dengan menggunakan teknik voltammetri gelombang persegi. Adapun voltammogramnya dapat dilihat

pada Gambar 1.

Gambar 1. Voltammogram gelombang persegi larutan blangko
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Voltammogram Larutan Trifeniltimah(IV) Benzoat dengan Menggunakan Metode Voltammetri
Gelombang Persegi

Pada teknik voltammetri gelombang persegi, senyawa trifeniltimah(IV) benzoat dioksidasi pada ikatan
Sn-C membentuk radikal kation dengan cara memberikan laju selusur potensial 100 mV/s menggunakan
jendela potensial 0,70 V — 1,40 V pada permukaan elektroda kerja emas. Hal tersebut mirip pada senyawa
induknya trifeniltimah(IV) klorida yang oksidasi dengan cara yang sama (Tiurma dan Qudus, 2016). Pada
voltamogram yang dihasilkan, terlihat adanya arus puncak (i,) dan potensial puncak (E,). Pengujian
terhadap senyawa trifeniltimah(IV) benzoat dilakukan dengan mengukur larutan standar trifeniltimah(IV)
benzoat pada variasi konsentrasi : 0,64 x107 M; 1,2 x 107 M; 1,9><10'3 M; 2,56 x107 M; dan 3,2x 10° M.
Voltammogram larutan standar trifeniltimah(IV) benzoat pada variasi konsentrasi menggunakan teknik

voltammetri gelombang persegi disajikan pada Gambar 2.
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Gambar 2.Voltammogram larutan trifeniltimah(IV) benzoat dengan variasi konsentrasi menggunakan
teknik voltammetri gelombang persegi

Data hasil pengukuran arus puncak (i,) dan potensial puncak (E,) dari voltammogram gelombang persegi
larutan standar trifeniltimah(IV)benzoat pada variasi konsentrasi : 0,64 x 107 M; 1,2 x 107 M; 1,9x 107 M;
2,56 x10™ M; dan 3,2x10” M disajikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Nilai i, dan E, larutan standar trifeniltimah(IV) benzoat menggunakan voltammetri gelombang
persegi dengan divariasikan konsentrasinya

No Konsentrasi (M) 1, (LA) E, (volt)
1 0,64 x 107 10,370 1,032
2 1,2 x 107 11,687 1,030




3 1,9 x 107 12,966 1,035
4 2,56 x 107 14,246 1,035
5 3,2 x 107 16,116 1,035
Berdasarkan pada Tabel 1, maka kenaikan arus puncak (ip) oksidasi pada pengukuran larutan standar

trifeniltimah(IV) benzoat dipengaruhi oleh konsentrasi. Meningkatnya arus puncak tersebut sebanding
dengan meningkatnya konsentrasi analit (Wang, 2000). Di samping itu, diperoleh nilai potensial oksidasi

(Ep ) dari senyawa baru trifeniltimah(IV) benzoat sekitar 1,035 V.

Validasi metode
a. Linieritas

Linieritas merupakan suatu koefisien korelasi antara konsentrasi larutan standar terhadap arus oksidasi
yang dihasilkan. Uji linieritas dilakukan dengan cara membuat kurva kalibrasi larutan standar
menggunakan data pada Tabel 1. Persamaan regresi dan korelasi yang diperoleh dari hasil plotting kurva
kalibrasi larutan standar digunakan untuk mengetahui hubungan antara konsentrasi dan arus yang
dihasilkan. Arus yang dihasilkan tersebut digunakan untuk menguji linieritas terhadap konsentrasi larutan
standar. Kurva kalibrasi yang dihasilkan disajikan pada Gambar 3, sedangkan nilai persamaan regresi

linier dan koefisien korelasinya disajikan pada Tabel 2.
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Gambar 3.Kurva kalibrasi pengukuran trifeniltimah(IV) benzoat dengan teknik voltammetri gelombang
persegi

Berdasarkan hasil perhitungan yang diperoleh pada Tabel 2, maka nilai koefisien korelasi (1)

menggunakan teknik voltammetri gelombang persegi adalah 0,99499. Nila r yang diperoleh tersebut,
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sudah memenubhi kriteria yang disyaratkan. Menurut Miller dan Miller (2010) nilai r tersebut sudah

memenuhi syarat analitis, yaitu r >0,99.

b. Sensitivitas (S)

Sensitivitas adalah kemampuan suatu metode analisis atau instrumen yang berupa sinyal untuk merespon
konsentrasi analit yang diukur. Nilai sensitivitas adalah merupakan slope atau gradien dari grafik kurva
kalibrasi atau persamaan regresi liniernya (Miller dan Miller, 2010). Berdasarkan persamaan regresi pada

Tabel 2, maka nilai sensitivitasnya adalah 2,07 pA/mM atau 2,07x 10 pA/M

c. Limit deteksi (Limit of Detection)

Limit deteksi (Lp) merupakan konsentrasi terkecil yang dapat dideteksi dengan presisi dan akurasi yang
dapat diterima. Limit deteksi dapat ditentukan dengan Persamaan 1 (Miller dan Miller, 2010), nilai Lp
disajikan pada Tabel 2.

d. Keterulangan (presisi)

Keterulangan (presisi) menggambarkan tingkat kedekatan antara hasil uji independen yang diperoleh di
bawah kondisi yang ditentukan. Berdasarkan pada pengukuran larutan standar, maka dapat ditentukan

nilai RSp dengan Persamaan 2 (Miller dan Miller, 2010).

% RSp = %’x 100% oo )

Berdasarkan pada hasil analisis larutan standar menggunakan teknik voltammetri gelombang persegi
(Tabel 2) diketahui bahwa simpangan baku relatif untuk larutan standar trifeniltimah(IV) benzoat berada
di bawah 2,967 %. Nilai tersebut masih tergolong baik, karena masih di bawah 5 % (Miller dan Miller,
2010).

Fabel 2. Nilai r, Lp,S, Sp dan % RSy, trifeniltimah(IV) benzoat dengan metode voltammetri gelombang

persegi
Metode y=ax+b Lp (M) S (WA/M) r Sp % RSp
Voltammetri | i,=2,07C+9,18 | 4,09x 10° | 2,070 107 0,99499 0,282 2,967
Gelombang
Persegi
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KESIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan bahwa metode voltammetri
gelombang persegi dapat digunakan untuk analisis senyawa baru trifeniltimah(IV) benzoat. Validasi
terhadap metode tersebut menunjukkan bahwa persamaan regresi linier : i, =2,07 C + 9,18; koefisien
korelasi () =0,99499; sensitivitas (S) = 2,07X 107 LA/M; limit deteksi (Lp) = 4,09% 10* M; standar
deviasi (Sp ) = 0,282 dan prosentase standar deviasi (%R Sp) = 2,967 %.
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