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ABSTRAK

Studi Kasus Pengaruh Pengotoran Elektroda (Electrode Fouling)
Terhadap Penurunan Performa Elektroda Glassy Carbon Pada
Analisis Asam Askorbat Secara Elektrokimia

Oleh:
Irlesta Rahma Lani
21106030031

Pembimbing:
Karmanto, S.Si., M.Sc.

Elektroanalisis menggunakan sensor menjadi salah satu metode
analisis yang memiliki berbagai kelebihan, seperti memberikan hasil
analisis yang sensitif dan selektif serta waktu analisis yang relatif lebih
singkat. Akan tetapi, penggunaan sensor seperti elektroda glassy carbon
secara repetitif dan adanya pengaruh lain (reaksi redoks) dapat menjadi
penyebab terjadinya electrode fouling yang dapat menurunkan performa
elektroda. Untuk itu, dilakukan penelitian terkait pengaruh electrode
fouling terhadap karakteristik voltamogram asam askorbat dengan
metode Cyclic Voltammetry (CV). Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui cara mengembalikan performa elektroda dengan regenerasi
elektroda dan koreksi posisi puncak arus menggunakan kemometrika
Correlation Optimized Warping (COW). Voltamogram CV asam
askorbat yang dihasilkan menunjukkan puncak oksidasi berada pada
potensial 0,289 V. Electrode fouling menyebabkan puncak oksidasi
asam askorbat bergeser ke arah yang lebih positif, yaitu pada potensial
0,975 V. Regenerasi elektroda yang dilakukan dengan pemindaian CV
menggunakan 0,1 M H>SOs belum mampu dalam mengembalikan
performa elektroda sepenuhnya. Untuk mengatasi hal tersebut,
dilakukan koreksi posisi puncak oksidasi asam askorbat dengan COW
yang menghasilkan posisi puncak oksidasi asam askorbat berada pada
potensial 0,4125 V. Metode Square Wave Voltammetry (SWV)
digunakan untuk analisis hubungan dalam voltamogram serta penentuan
kadar asam askorbat dalam sampel tablet suplemen multivitamin. Hasil
menunjukkan bahwa konsentrasi asam askorbat linier terhadap arus
yang dihasilkan. Adapun nilai koefisien determinasi (R?) yang diperoleh
sebesar 0,9847 yang menunjukkan linieritas yang baik. Konsentrasi

Xiv



asam askorbat dalam sampel tablet suplemen multivitamin yang
diperoleh sebesar 770,7 ppm dengan nilai % recovery 98,62-100,59%.
Kata Kunci: Electrode fouling, Regenerasi Elektroda, Correlation
Optimized Warping (COW), Cyclic Voltammetry (CV), Square Wave
Voltammetry (SWV), Asam Askorbat
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ABSTRACT

Case Study The Effect of Electrode Fouling on the Performance
Degradation of Glassy Carbon Electrode in the Electrochemical
Analysis of Ascorbic Acid

By:
Irlesta Rahma Lani
21106030031

Supervisor:
Karmanto, S.Si., M.Sc.

Electroanalysis using sensors has become one of the analytical
methods that offers various advantages, such as providing sensitive and
selective analytical results as well as relatively shorter analysis times.
However, the repetitive use of sensors, suc as glassy carbon electrodes
(GCE), and the presence of other influencing factors (e.g., redox
reactions) can lead to electrode fouling, which in turn reduces electrode
performance. Therefore, this study investigates the effect of electrode
fouling on the voltammogram characteristics of ascorbic acid using the
Cyclic Voltammetry (CV) method. The objective of this research is to
explore methods for restoring electrode performance through electrode
regeneration and correcting peak current positions using the
chemometric method Correlation Optimized Warping (COW). The CV
voltammogram of ascorbic acid shows an oxidation peak at a potential
of 0,289 V. electrode fouling causes the oxidation peak of ascorbic acid
to shift toward a more positive potential, reaching 0,975 V. Electrode
regeneration conducted by CV scanning in 0,1 M H2SO4 was not fully
effective in restoring electrode performance. To address the issue, COW
was applied to correct the oxidation peak position of ascorbic acid,
resulting in a corrected peak at 0,4125 V. The Square Wave
Voltammetry (SWV) method was used to analyze the relationships
within the voltammogram and to determine the ascorbic acid content in
a multivitamin tablet sample. The results showed a linear relationship
between ascorbic acid concentration and the generated current, with a
determination coefficient (R?) of 0,9847, indicating good linearity. The
concentration of ascorbic acid in the multivitamin tablet sample was
found to be 770,7 ppm, with a recovery percentage ranging from
98,62% to 100,59%.
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Keywords: Electrode fouling, Electrode Regeneration, Correlation
Optimized Warping (COW), Cyclic Voltammetry (CV), Square Wave
Voltammetry (SWV), Ascorbic Acid
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BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Kemajuan metode dalam analisis kimia telah banyak
berkembang seiring berjalannya waktu. Berbagai metode analisis
baik secara konvensional ataupun instrumental dapat dipilih dan
digunakan sesuai dengan karakteristik sampel yang dianalisis. Di
lain sisi, kelebihan dari setiap metode juga dipertimbangkan, seperti
performa yang dihasilkan, lamanya waktu yang dibutuhkan, hingga
kemudahan dalam penggunaan instrumen. Pemilihan metode
analisis yang sesuai diharapkan dapat secara efektif menganalisis
komponen matriks pada sampel dengan hasil yang akurat dan presisi
(Mustapa, 2014).

Analisis elektrokimia menggunakan sensor dengan berbagai
kelebihan, seperti instrumen yang sederhana dan portable menjadi
salah satu alasan dipilihnya teknik ini untuk analisis (Zhu, et al.,
2015). Adapun instrumen yang digunakan memiliki kebutuhan daya
listrik yang rendah sehingga mendukung @ efektivitas biaya
(Dodevska, et al., 2023). Selain itu, sensor elektrokimia juga
memberikan performa yang baik dengan hasil deteksi yang lebih
sensitif, selektivitas yang tinggi, pengulangan, dan akurasi yang baik
(Council, 1995) dengan waktu analisis yang relatif lebih singkat
(Wang, et al., 2021). Adapun Kkarakteristik sampel yang dapat
dianalisis dengan sensor elektrokimia adalah sampel dengan
komponen matriks yang dapat mengalami reaksi reduksi-oksidasi

(redoks). Hal tersebut dikarenakan selama reaksi redoks terjadi,



terdapat perubahan arus listrik sebagai respon instrumen dalam
menganalisis komponen matriks tertentu dengan memberikan
informasi kualitatif maupun kuantitatif secara akurat (Mustapa,
2014).

Asam askorbat atau vitamin C merupakan salah satu jenis
mikronutrien yang memiliki sifat larut dalam air dan stabil dalam
kondisi asam (Lathifah, et al., 2022). Vitamin C berfungsi sebagai
koenzim dan/atau kofaktor yang memiliki daya reduksi yang kuat
dan berperan sebagai antioksidan pada reaksi hidroksilasi (Intakes,
etal., 2000). Selain itu, vitamin C juga berperan dalam pembentukan
kolagen, penyembuhan luka, pendarahan gusi, menurunkan tekanan
darah, kolestrol, hingga serangan jantung (Winarno, 1995).

Analisis asam askorbat dalam suatu sistem matriks campuran
kompleks dapat dilakukan dengan berbagai cara baik secara
konvensional dan instrumental. Dalam penelitian Fitriyana (2017)
dilakukan analisis konsentrasi vitamin C pada buah jeruk nipis
menggunakan metode titrasi iodometri. Pada penelitian tersebut
ditemukan konsentrasi vitamin C dalam jeruk nipis sebesar 0.27%
(Fitriyana, 2017). Adapun penentuan konsentrasi vitamin C dalam
produk suplemen dengan metode spektrofotometri UV-Vis secara
tidak langsung yang dilakukan dengan pengukuran konsentrasi
logam yang tereduksi oleh vitamin C dengan perolehan kesesuaian
konsentrasi sebesar 90-97% (Sudiarta, et al., 2021). Kedua metode
tersebut terbukti dapat digunakan untuk analisis vitamin C dalam
suatu sistem matriks campuran kompleks. Akan tetapi, analisis
dengan kedua metode tersebut memerlukan waktu yang relatif lama,

baik dari segi persiapan hingga pengukuran (Irdhawati, et al., 2015).



Selain itu, tidak sedikit reagen yang digunakan baik dalam metode
titrasi iodometri, seperti amilum 0,5%, natrium thiosulfate 0,1 N,
kalium dikromat 0,1 N, larutan iodium, H2SO4 1 N, dan kristal Kl
(Fitriyana, 2017) ataupun dalam metode spektrofotometri secara
tidak langsung yang dilakukan oleh Sudiarta, et al. (2021)
memerlukan logam kromium (Cr) sebagai oksidator (Irdhawati, et
al., 2015). Adapun dalam analisis dengan spektrofotometri UV-Vis
dibutuhkan sumber listrik untuk instrumen, spektrofotometer, yang
cukup mahal serta diperlukannya keahlian khusus dalam
pengoperasian instrumen (Iskandar, 2017).

Analisis vitamin C dalam produk suplemen juga dilakukan oleh
Kurniawan, et al. (2024) dengan menggunakan Kromatografi Cair
Kinerja Tinggi (KCKT). Dalam penelitian tersebut digunakan tiga
sampel sirup multivitamin yang berbeda. Hasil yang diperoleh
menunjukkan KCKT dapat digunakan untuk analisis konsentrasi
vitamin C dalam sirup multivitamin. Namun, dua dari tiga hasil
analisis menunjukkan adanya kelebihan konsentrasi vitamin C yang
terdeteksi. Di mana hal ini dapat terjadi karena adanya komponen
matriks selain vitamin C yang ikut terdeteksi. Komponen matriks
tersebut dapat berupa senyawa yang memiliki sifat fisikokimia yang
serupa dengan vitamin C (Kurniawan, et al., 2024). Selain sensitif
terhadap kontaminasi, penggunaan metode KCKT untuk analisis
juga memerlukan waktu persiapan yang relatif lama, instrumen yang
mahal dan diperlukan keahlian khusus dalam pengoperasian
instrumen, terbatasnya senyawa yang dapat dianalisis, serta adanya

pengaruh fase gerak (Dewianti, et al., 2019).
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Gambar 1.1 Mekanisme Oksidasi Asam Askorbat (Blazevid, et al.,
2020)

Asam askorbat memiliki sifat reduktif sehingga mudah
teroksidasi menjadi dehidroaskorbat (Pisoschi, et al., 2014). Hal ini
membuat asam askorbat dapat dianalisis menggunakan sensor
elektrokimia.  Voltametri merupakan salah satu metode
elektroanalisis dengan melakukan pemindaian terhadap perubahan
arus seiring berubahnya potensial secara konstan dan terkontrol
yang mengalir melewati elektroda dengan bantuan potensiostat.
Arus faradaik merupakan arus terukur yang digunakan dalam
penentuan konsentrasi suatu komponen matriks saat mengalami
oksidasi dan/atau reduksi (Scholz, 2015). Terdapat berbagai jenis
voltametri yang dapat dipilih untuk melakukan analisis, seperti
Cyclic Voltammetry (CV) dan Square Wave Voltammetry (SWV).
Kedua teknik ini sudah banyak digunakan dalam menganalisis
vitamin C dalam berbagai sistem matriks campuran kompleks,
seperti berbagai macam fresh food (Okiel, et al., 2009) (Aabraha &
Sergawie, 2014) dan olahan buah (Pisoschi, et al., 2008) (Blazevid,
et al., 2020), minuman bersoda dan beralkohol (Taye & Sergawie,
2019), hingga berbagai produk suplemen (Mielech, 2003).

Walaupun analisis dengan sensor elektrokimia memiliki
berbagai kelebihan jika dibandingkan dengan metode konvensional

maupun dengan instrumen lain, analisis dengan sensor elektrokimia



juga memiliki kekurangan. Salah satu masalah yang dapat dijumpai
ketika menggunakan sensor elektrokimia ialah electrode fouling.
Permasalahan ini mengacu pada terganggunya aktivitas elektroda
akibat adanya pengotor pada permukaan elektroda (Hanssen, et al.,
2016). Umumnya electrode fouling sering terjadi karena elektroda
yang digunakan secara repetitif (Lee, et al., 2023).

Pada penelitian ini dilakukan kajian mengenai “Studi Kasus
Pengaruh Pengotoran Elektroda (Electrode Fouling) Terhadap
Penurunan Performa Elektroda Glassy Carbon pada Analisis Asam
Askorbat secara Elektrokimia”. Regenerasi elektroda mengacu pada
pembersihan permukaan elektroda dengan tujuan pengaktivasian
kembali terhadap permukaan elektroda (Elgrishi, et al., 2018).
Kemometrika digunakan untuk koreksi terhadap puncak arus dengan
menggunakan Correlation Optimized Warping (COW). Teknik
tersebut dapat digunakan untuk mengoreksi terhadap pergeseran
posisi puncak secara cepat (Kumar K. , 2018). Kajian ini
diaplikasikan pada penentuan kadar asam askorbat dalam tablet
suplemen multivitamin sebagai sampel analisis. Penelitian ini
diharapkan dapat menambah pemahaman terhadap electrode fouling
dan memberikan pandangan baru mengenai cara mengatasi

electrode fouling.

B. Batasan Masalah
Batasan masalah untuk menghindari perluasan topik dari
penelitian ini sebagai berikut:
1. Analisis dilakukan dengan menggunakan metode Cyclic
Voltammetry (CV) dan Square Wave Voltammetry (SWV).



Metode Cyclic Voltammetry (CV) digunakan untuk analisis
kualitatif dan metode Square Wave Voltammetry (SWV)
digunakan untuk analisis kuantitatif.

Elektroda yang digunakan berupa elektroda glassy carbon
sebagai elektroda kerja, saturated calomel electrode (SCE)
sebagai elektroda referensi, dan Pt strip 10 x 10 mm sebagai
elektroda lawan.

Metode kemometrika yang digunakan berupa Correlation
Optimized Warping (COW).

Larutan elektrolit yang digunakan selama analisis dalam
penelitian ini adalah 2 M buffer asetat pH 4.

Sampel yang digunakan dalam penelitian ini adalah matriks
campuran kompleks berupa tablet suplemen multivitamin.
Parameter yang dihitung adalah kadar asam askorbat dalam
sampel uji.

Validasi data dilakukan dengan uji akurasi.

Rumusan Masalah
Rumusan masalah yang akan dikaji berdasarkan pemaparan latar

belakang masalah sebagai berikut:

1.

Bagaimana karakteristik elektrokimia asam askorbat terhadap
permukaan elektroda?

Bagaimana pengaruh electrode fouling dan regenerasi elektroda
terhadap performa elektroda?

Bagaimana kemometrika dapat digunakan untuk koreksi posisi

puncak arus?



Bagaimana hubungan antara intensitas puncak arus
voltamogram terhadap konsentrasi asam askorbat menggunakan
metode SWV?

Bagaimana penentuan asam askorbat dalam sampel uji dengan

menggunakan metode CV dan SWV serta hasil uji akurasi?

Tujuan Penelitian

Tujuan penelitian mengacu pada pengkajian rumusan masalah,

sehingga tujuan penelitian ini sebagai berikut:

1.

Mengkaji karakteristik elektrokimia asam askorbat terhadap
permukaan elektroda.

Mengkaji pengaruh electrode fouling dan regenerasi elektroda
terhadap performa elektroda.

Koreksi pergeseran puncak arus melalui pendekatan
kemometrika.

Mengkaji hubungan intensitas puncak arus voltamogram
terhadap konsentrasi asam askorbat dengan metode SWV.
Penentuan asam askorbat dalam sampel uji dengan metode CV
dan SWV dan uji akurasi.

Manfaat Penelitian

Adapun manfaat yang diharapkan dapat diperoleh dari

melakukan penelitian ini sebagai berikut:

1.

Mendukung pengembangan penelitian terkait pengaruh
electrode fouling terhadap karakteristik voltamogram.
Menambah wawasan terkait cara mengatasi electrode fouling

dengan regenerasi elektroda.



Menambah pandangan baru terkait cara mengatasi electrode
fouling dengan bantuan kemometrika.
Mendukung pengembangan penelitian terkait penggunaan COW

untuk koreksi puncak arus pada voltamogram.



48

BAB V
PENUTUP

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan diperoleh berbagai

hasil dengan kesimpulan sebagai berikut.

1. Karakteristik elektrokimia asam askorbat berdasarkan
voltamogram CV diperoleh puncak arus oksidasi pada potensial
0,289 V dan berdasarkan Kinetika transfer elektron pada
permukaan elektroda terdapat kontrol  difusi  yang
mempengaruhi pengukuran arus.

2. Electrode fouling yang terjadi membuat puncak arus asam
askorbat mengalami pergeseran ke arah yang lebih positif dan
adanya perluasan pada voltamogram tetapi perlakuan regenerasi
elektroda dengan teknik elektrokimia saja terbukti belum
mampu mengembalikan performa elektroda sepenuhya yang
mana menunjukkan puncak arus oksidasi asam askorbat ketika
mengalami electrode fouling berada pada potensial 0,975 V dan
setelah diregenerasi puncak arusnya berada pada potensial 0,617
V.

3. Koreksi posisi puncak arus yang bergeser melalui kemometrika
menggunakan COW dengan penyelarasan terhadap referensi
voltamogram CV asam askorbat yang mana menunjukkan
puncak arus oksidasi asam askorbat sebelum dilakukan koreksi
berada pada potensial 0,8525 V dan setelah dilakukan koreksi
berada pada potensial 0,4125 V dengan puncak referensi berada
pada 0,3463 V.
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4. Hubungan antara intensitas puncak arus dengan konsentrasi
asam askorbat diperoleh hubungan yang linier dan diperoleh
nilai koefisien determinasi (R?) sebesar 0,9847 atau mendekati 1
yang mengindikasikan konsentrasi asam askorbat berpengaruh
secara langsung terhadap intensitas puncak arus yang dihasilkan.

5. Penentuan karakteristik elektrokimia asam askorbat dalam
sampel tablet suplemen multivitamin menggunakan CV dengan
perolehan puncak arus berada pada potensial 0,7013 V yang
diyakini sebagai asam askorbat, konsentrasi asam askorbat
dalam sampel tablet suplemen multivitamin ditentukan dengan
persamaan regresi linier dengan hasil konsentrasi asam askorbat
yang diperoleh sebesar 770,7 ppm dalam 0,0155 g sampel,
validasi metode kuantitatif dilakukan dengan menghitung nilai
% recovery dengan perolehan sebesar 98,62-110,59% yang

mengindikasikan hasil yang baik.

B. Saran
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan terdapat saran yang

dapat diaplikasikan untuk penelitian selanjutnya sebagai berikut.

1. Regenerasi elektroda tidak hanya dilakukan dengan teknik
elektrokimia saja, tetapi juga dilengkapi dengan pemolesan atau
polishing permukaan elektroda menggunakan partikel tertentu,
seperti bubuk alumina.

2. Perlunya optimalisasi terhadap parameter pemindaian CV dan
SWV.
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