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Abstrak. Pengaruh pH terhadap pengukuran gliserol menggunakan elektroda kerja amalgam Cu/Hg
dengan metode voltametri siklik. Elektroda amalgam Cu/Hg dipilih karena konduktivitas yang baik
dan kemudahan dalam pembersihan permukaannya, yang mencegah pasivasi akibat penumpukan
senyawa pada permukaan. Dalam penelitian ini, elektroda kerja, elektroda pembanding, dan
elektroda bantu dicelupkan ke dalam larutan gliserol dengan variasi pH antara 5 hingga 8. Hasil
menunjukkan bahwa pH optimum untuk pengukuran gliserol adalah pH 7, dengan respon arus
reduksi tertinggi sebesar -0,0142 A, menunjukkan kondisi ionisasi gliserol yang optimal. Penurunan
respon arus di atas pH 7 disebabkan oleh interaksi gliserol dengan buffer fosfat yang menggeser
kesetimbangan reaksi menuju pembentukan produk samping, hidroksipropenal. Oleh karena itu,
elektroda amalgam Cu/Hg efektif digunakan sebagai elektroda kerja untuk analisis gliserol, dengan

pH optimum pada 7 untuk hasil yang maksimal.

Kata kunci : Gliserol, Elektroda amalgam Cu/Hg, Voltametri Siklik. pH

Abstract. Effect of pH on glycerol measurement using Cu/Hg amalgam working electrode by cyclic
voltammetry method. The Cu/Hg amalgam electrode was chosen for its good conductivity and ease of
surface cleaning, which prevents passivation due to compound buildup on the surface. In this study,
the working electrode, comparison electrode, and auxiliary electrode were dipped into a glycerol
solution with a pH variation between 5 and 8. The results show that the optimum pH for glycerol
measurement is pH 7, with the highest reduction current response of -0.0142 A, indicating optimal
glycerol ionization conditions. The decrease in current response above pH 7 is due to the interaction
of glycerol with phosphate buffer which shifts the reaction equilibrium towards the formation of a by-
product, hydroxypropenal. Therefore, the Cu/Hg amalgam electrode is effectively used as a working
electrode for glycerol analysis, with the optimum pH at 7 for maximum results.
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PENDAHULUAN
Voltametri  siklik  adalah  teknik
elektrokimia yang digunakan untuk

menganalisis aktivitas senyawa target dalam
larutan dengan cara mengukur arus yang
mengalir antara clektroda kerja dan elektroda
pembanding. Metode ini melibatkan tiga
elektroda utama, yaitu elektroda kerja, elektroda
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pembanding, dan elektroda bantu, yang masing-
masing memiliki fungsi khusus. Elektroda kerja
merupakan tempat berlangsungnya reaksi
elektrokimia, elektroda pembanding digunakan
untuk mengukur perbedaan potensial antara
elektroda kerja dan elektroda bantu, sedangkan
elektroda bantu bertugas menyediakan arus yang
diperlukan untuk proses elektrokimia [1].
Kinerja dari teknik voltametri, dipengaruhi oleh
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elektroda kerja dan perubahan potensial yang
diberikan [2], [3]. Penggunaan elektroda kerja
bertujuan untuk memberikan konduktivitas yang
lebih baik [4].

Elektroda amalgam logam merupakan
elektroda yang dibuat dengan membentuk
campuran antara logam dan merkuri -cair,
dengan pelapisan atau pencelupan elektroda ke
dalam merkuri cair [5]. Elektroda amalgam
merupakan suatu alternatif untuk menggantikan
elektroda drop merkuri [5].

Elektroda amalgam penelitian ini dibuat
dengan mencelupkan logam Cu ke dalam
larutan Hg(NOs)2. Pencelupan akan membentuk
amalgam pada permukaan tembaga berwarna
perak mengkilap. Elektroda amalgam Cu/Hg
banyak digunakan penerapannya sebagai
elektroda kerja untuk analisis seyawa organik
seperti glukosa, asam askorbat, dan lain
sebagainya, dengan logam yang berbeda Ag,
Au, Cu [5]. Elektroda Cu/Hg akan digunakan
sebagai elektroda kerja untuk mengkaji
pengaruh pH terhadap pengukuran gliserol.

Gliserol atau 1,2,3-propanatriol
merupakan senyawa yang lebih  sering
ditemukan dalam bentuk ester (gliserida) [6].
Gliserol banyak dimanfaatkan sebagai pelembab
dalam berbagai industri, termasuk kosmetik,
makanan, obat-obatan, rokok elektrik, dan
produk perawatan pribadi. Analisis gliserol
dengan metode voltametri berada rentang
potensial =+0,8-0,7 V respon arus yang
ditunjukkan pada rentang potensial lebih dari
rentang tersebut merupakan respon dari senyawa
samping gliserol, yaitu 2-hidroksipropenal [7].
Penelitian Yalcin gliserol dapat diukur secara
optimum dengan rentang pH 6-8 [8]. gliserol
dapat memberikan respon ion terbaik dengan pH
optimum 7 menggunakan buffer fosfat [9].
Berdasarkan data tersebut, penelitian ini akan
menggunakan rentang potensial -0,8 — 0,7 V
dengan menggunakan buffer fosfat pH 5 - 9.

METODE PENELITIAN

Alat dan Bahan

Pada penelitian ini, menggunakan
beberapa alat dan bahan diantaranya adalah
kabel tembaga (Cu) berdiameter 1,5 mm, larutan
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Hg(NOs). didapatkan dari Kimia Analitik
Unveristas Negeri Surabaya, akuades yang
dibeli dari cahaya kimia, larutan gliserol 99,5%
yang dibeli dari Merck, voltametri Metrohm 797
VA, dan vessel.

Prosedur Penelitian

Penelitian  ini  dilakukan  dengan
pembuatan  elektroda amalgam (Cu/Hg),
pembuatan larutan buffer fosfat.

Pembuatan Elektroda Kerja Amalgam
(Cu/Hg)

Pembuatan eclektroda kerja amalgam
memanfaatkan kabel tembaga (Cu) 1,5 mm
dengan panjang 15 cm. Kabel tersebut dipotong
ujungnya dengan masing-masing panjang 1 cm
dan 0,5 cm. Ujung 1 c¢cm akan dicepitkan pada
pejepit buaya, sedangkan ujung 0,5 cm akan
dicelupkan ke dalam larutan. Kabel tembaga Cu
kemudian dicelupkan ke dalam larutan
Hg(NO:s): dengan konsentrasi 0,5M. Pencelupan
akan membentuk amalgam, dimana secara
mekanisme logam Hg akan menempel pada
tembaga membentuk logam berwarna perak
mengkilat [10]. Kemudian amalgam dicuci
dalam larutan aquademin dan aseton. Pencucian
dengan aquademin untuk untuk membersihkan
ujung elektroda dari pengotor, sedangkan aseton
akan membantu membersihkan kontaminan
seperti residu minyak yang tidak dapat
dibersihkan hanya dengan aquademin.

Pembuatan Buffer Fosfat

Larutan buffer yang digunakan berupa
buffer pH 5, 6, 7, 8, 9 dengan konsentrasi 0,1 M.
Larutan buffer dibuat dari larutan dinatrium
hidrogen fosfat monohidrat dan natrium
dihidrogen fosfat dihidrat. Langkah awal
pembuatan larutan buffer dilakukan dengan
pembuatan larutan baku dinatrium hidrogen
fosfat monohidrat dan natrium dihidrogen fosfat
dihidrat 0,1 M. Ditimbang 7,997 gram
Na:HPO4.H20 dan 6,998 gram NaH.PO..2H-O
yang ditetapkan dalam labu ukur 500 mL.
Dihomogenkan dan ditambahi aquades hingga
tanda batas. Kemudian secara kedua larutan
diambil dengan volume seperti Tabel 1.
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Tabel 1. Volume Pengambilan Larutan Buffer Fosfat

pH Na,HPO..H:O (mL) NaH:P0..2H:0 (mL)
5 98,42
6 13,79 86,20
7 61,53 38,46
8 94,11 5,88
9 99,37 0,62

Voltametri Siklik Gliserol

Larutan gliserol diukur menggunakan
voltametri dengan metode siklik atau putaran.
Metode voltametri siklik memungkinkan untuk
menunjukkan kinetika reaksi, tidak hanya
menampilkan reaksi redoks pada representasi
hasil pengukuran (voltamogram) [11]. Gliserol
akan masukkan ke dalam vessel yang berisi
larutan campuran, larutan gliserol, larutan
elektrolit, dan larutan buffer fosfat dengan
variasi pH. Pengukuran dilakukan dengan
menggunakan  campuran tiga elektroda,
elektroda platinum sebagai elektroda bantu,
elektroda Ag/AgCl 3M sebagai elektroda
banding, dan elektroda amalgam Cu/Hg sebagai
elektroda kerja. Pengukuran dilakukan dengan
rentang potensial -0,8 sampai 0,7 V dengan
waktu deposisi 20 detik, dan laju pindai 50
mV/s [7].

HASIL DAN PEMBAHASAN

Elektroda Amalgam Cu/Hg

Kabel tembaga digunakan karena
konduktivitas tembaga yang baik dalam
menghantarkan arus menuju voltametri [12].
Kabel tembaga dihaluskan untuk
menghilangkan pengotor yang dapat
mengganggu terbentuknya amalgam pada
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tembaga. Elektroda amalgam akan digunakan
sebagai elektroda kerja pada analisa gliserol.

Elektroda amalgam banyak digunakan
sebagai elektroda untuk analisa senyawa
organik, seperti NaDDC (natrium
dietilditiokarbamat), dan gliserida [5]. Analisa
senyawa-senyawa organik dengan metode
voltametri berpotensi menghasilkan
penumpukan pada permukaan elektroda yang
menyebabkan pasif permukaan elektroda.

Penggunaan elektroda amalgam untuk
analisa gliserol dikarenakan mudah untuk
dibersihkan secara mekanis, kimia atau
elektrokimia yang menghasilkan pembersihan
permukaan dan meluruhkan senyawa yang
menumpuk penyebab pasivasi yang dapat
menjadi masalah pada pengukuran dengan
metode voltametri [13]. Pasivasi pada elektroda
merupakan masalah krusial, dimana elektroda
dapat mengalami penurunan sensitivitas respon
terhadap analit.

Pengukuran gliserol dengan metode
voltametri secara siklik menghasilkan respon
arus, pada 0,00337408 A pada puncak anoda
(IpA) dan -0,0102490096 A pada puncak
katoda (IpC). Hal tersebut menunjukkan
selektivitas gliserol elektroda kerja amalgam
Cu/Hg. Potensial tersebut, dapat dilihat pada
Gambar 1.
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Pengujian tersebut sesuai dengan
rentang potensial gliserol, dimana gliserol ada
pada -0,8 — 0,7 V [7]. Pada Gambar 1, gliserol
pada voltamogram menunjukkan respon pada
arus oksidasi (IpA) 0,0271 V, sedangkan pada
arus reduksi gliserol berada pada respon -0,306
V. Respon tersebut menunjukkan sensitivitas
elektroda amalgam Cu/Hg terhadap gliserol
dalam campuran 5 mL buffer fosfat pH 7, 10
mL larutan elektrolit KCI, dan 10 mL larutan
gliserol. Voltamogram (Gambar 1)
menunjukkan respon kinetika reaksi, dimana
puncak tersebut merupakan puncak yang
menandakan kinetika reaksi quasi-reversibel.

Selektivitas  tersebut  menunjukkan
bahwa elektroda amalgam mampu untuk
digunakan sebagai elektroda kerja penentuan
gliserol dalam larutan. Maka, penelitian ini akan
menggunakan elektroda kerja amalgam sebagai
elektroda kerja.

Pengukuran Gliserol

Penentuan gliserol secara voltametri
siklik menggunakan elektroda kerja amalgam,
dilakukan dengan mencelupkan elektroda kerja,
banding, dan bantu ke dalam 5 mL larutan
buffer fosfat variasi pH 5 — 8 [14], 10 mL
larutan elektrolit KCI, dan 10 mL larutan
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gliserol, dengan waktu deposisi pada rentang 20
s [7] dan laju pindai 50 mV/s.

Penentuan pH larutan bertujuan untuk
memberikan kondisi respon analit terhadap
potensial oksidasi dan reduksi pada senyawa
akibat pengaruh pH [14]. Melalui Gambar 3
pengukuran gliserol dengan variasi pH.
Diperoleh pH optimum 7, dimana pada besaran
pH tersebut, analit gliserol mengion dengan
baik. Pada voltamogram tersebut, puncak
oksidasi (atas) menunjukkan perbedaan yang
berdempetan, sehingga diambil keputusan
pemilihan diambil pada puncak katoda / reduksi
[15].

Tabel 2. Respon Arus Reduksi Gliserol
Variasi pH

pH IpC (A)

-0.0122085456

-0.0139063384

-0.0141893039

R Q|

-0.0139629315

Pada Tabel 2, respon arus reduksi
gliserol pada pH 7 menunjukkan respon arus
tertinggi. Kenaikan respon terlihat pada pH 5
hingga pH 7 -0.0142 A sebagai puncak tertinggi,
kemudian respon arus gliserol mengalami
penurunan pada pH 8 -0.01396 A.
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Gambar 2. Grafik Arus Puncak Gliserol Variasi pH

Penurunan (Gambar 2) disebabkan
karena kesetimbangan reaksi gliserol yang
berinteraksi dengan fosfat [8]. Selain itu,
pengkuran pH 7 menunjukkan bahwa gliserol
mengion dengan baik, akan tetapi pada pH di
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atas 7 mengion kurang maksimal menyebabkan
kurangnya  distribusi menuju  permukaan
elektroda. Sehingga, kesetimbangan bergerak
menuju produk samping pengukuran gliserol
hidroksipropenal [7].
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Gambar 3 Pengukuran Gliserol Variasi pH
KESIMPULAN Bentonite Modified Working Electrode for
Kesimpulan  dari  penelitian  ini Analysis Nicotinic Acid Using Cyclic
menunjukkan  bahwa pH  mempengaruhi Voltammetry,” Unesa J. Chem., vol. 9, no.

pengukuran gliserol dengan elektroda kerja
amalgam Hg/Cu menggunakan voltametri siklik.
Elektroda ini dipilih karena sensitivitasnya dan
kemudahan pembersihannya. Hasil penelitian
menunjukkan pH optimum 7, di mana gliserol
terionisasi dengan baik, menghasilkan respon
arus reduksi tertinggi (-0,0142 A). Pada pH di
atas 7, respon arus menurun akibat interaksi
gliserol dengan buffer fosfat dan pembentukan
produk samping. Elektroda amalgam Cu/Hg
terbukti efektif untuk analisis gliserol pada pH
ini.
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