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ANALISIS RESD3U PESTISIDA PROFENOFOS PADA KUBIS

DI DAERAH TAWANGMANGU DENGAN METODE

KROMATOGRAFI GAS

INTISARI

Kubis merupakan salah satu sayuran yang sering dikonsumsi masyarakat.
Kubis juga merupakan hasil produksi pertanian yang mudah terserang ulat,
serangga, dan jamur. Pencegahan dan penanggulangan, petani kubis daerah
Tawangmangu banyak menggunakan pestisida profenofos. Tingkat pengetahuan
petani tentang pestisida yang masih rendah menyebabkan penggunaan profenofos
tidak sesuai dengan aturan yang dianjurkan. Hal tersebut menyebabkan
pencemaran baik tanah, air, hewan, tumbuhan, dan kesehatan manusia. Pengaruh
profenofos pada kesehatan manusia yaitu sakit pemt, kejang-kejang otot, sakit
kepala, sesak nafas, mual, muntah, bahkan kematian. Penelitian ini dilakukan
untuk mengetahui kadar residu pestisida pada kubis daerah Tawangmangu yang
disemprot pestisida profenofos. Kadar residu profenofos dalam sampel
dibandingkan dengan Batas Maksimum Residu profenofos yang ditetapkan oleh
Food and Drug Administration yaitu 0,02 ppm. Metode analisis kualitatif dan
kuantitatif residu pestisida profenofos menggunakan kromatografi gas dengan
detektor fotometri nyala filter P, kolom Silicone DC200 Chromosorb W (A/W),
gas pembawa nitrogen. Ekstrasi sampel menggunakan pelarut etil asetat dan clean
up menggunakan larutan petroleum eter dan dietil eter (1:1 V/V). Parameter
analisis kualitatif bempa waktu retensi. Parameter analisis kuantitatif berupa luas
area. Kadar residu profenofos dapat diperoleh dengan memplotkan luas area ke
dalam persamaan Regresi Linier profenofos standar. Persamaan regresi linier yang
diperoleh Y = 0,584X - 0,006 dengan koefisien korelasi 0,999. Hasil penelitian
menujukkan bahwa kadar residu pestisida profenofos pada sampel kubis A adalah
0,01 ppm yang masih aman untuk dikonsumsi, sedangkan sampel B diperoleh
kadar residu profenofos yaitu 0,02 ppm yang sudah tidak aman untuk dikonsumsi.
Pada penelitian ini, diperoleh recovery 94,90% maka metode ini mempakan
metode yang tepat untuk menganalisis residu profenofos pada kubis.

Kata kunci: Kubis, Kromatografi Gas,, pestisida, profenofos
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THE ANALYSIS OF PROFENOFOS RESIDUES IN
CABBAGES AT TAWANGMANGU BY GAS

CHROMATOGRAPHY

ABSTRACT

Cabbage was one of vegetables which usually was consumed bv nennleCabbage was agricultural product which was easily affected by Zm inLc^d
ftng.. To avoid and controlled it, farmer of cabbages used profenoTos^pesticide
Minimum of knowledge of farmers at Tawangmangu caused Z!I!
was inappropriate on the arrangement. This pSem caused pXtioT n^1
water, animals, agricultural plants, and human healthy. Profenofo influencedTon
human healthy such as abdominal cramps, diarrhea, dLnessThtness chest
vomiting, nausea, muscle twitching, and dead. The aim of this W^h ^S
know concentration of profenofos residues in cabbages at T^S^fchwere glven profenofos insectidde ^^ 8 sa^TST^S
022~™ZdUiX WhjCh iS defded by F°0d ^AdmbiZon iu_uz ppm. Ihe method of analysis qualitative and quantitative used a ra«

S^SSffltwSr ?h0t°metry DetCCt0r fiL P^conS:dDaC280used TthvTL!^ i ? mn' Camer 8as ofNitro§en. The extraction of samples
d2 THtate 3nd C,ea"? With amixtur« of petroleoum ether-diethyl e

i™ T^" Param?er °f qUaHtative analy$is in this re^arch was retentiontime. The parameter of quantitative analysis was peak area Profenofos resTdZ
concentration could be obtained to subtitute the peak area in thT mTreSon
IVx ° 0PofntS- T£ ,iniCr regreSSi°n e"Uati°" of profe ofo7wrY =
—^^rri'is ai\e resu,t that the
=£S»^LT °-01 d^ ""™^^clrSSheconcentration of profenofos residues in sample of cabbages Bwere 002 nnm
t^Z^Z^C°n"he™^ of prolnofosTnTabbage^a"
cabbages ^ ^"^ meth°d t0 analyze Profenof^ residues in

Keyword: cabbages, gas chromatography, pesticide, profenofos
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BAB I

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Kubis adalah salah satu contoh sayuran yang sering sekali dimakan sebagai

makanan segar untuk lalapan maupun campuran aneka makanan misalnya sayur

sop, gado-gado, sayur lodeh, karedok dan Iain-lain. Akan tetapi, kubis juga

merupakan tanaman yang sangat mudah sekali terserang penyakit yang

disebabkan oleh hama seperti ulat daun, ulat pteulla, ulat croci, ulat tanah, kutu
daun, dan sebagainya (Rukman, 1994).

Masalah kerusakan tanaman akibat serangan hama telah mempakan

masalah biasa yang terjadi dalam pertanian sejak manusia mengusahakan

pertanian ribuan tahun lalu. Mula-mula manusia membunuh hama secara biasa

yaitu penggunaan predator sebagai bentuk reaksi pertahanan alami manusia yang
dilandasi pengetahuan biologi dan ekologi. Tetapi metode pengendalian tersebut
masih dianggap kurang efektifdan kurang praktis.

Konsep pengendalian hama diubah menjadi bertumpukan pada

penggunaan pestisida. Temyata pestisida sangat efektif, praktis, dan

mendatangkan keuntungan ekonomi yang besar bagi petani. Disisi lain,

pengetahuan para petani di Indonesia tentang pestisida sangat rendah sehingga
penggunaan pestisida yang dilakukan oleh petani holtikultura pada urriumnya

tidak sesuai aturan dosis yang dianjurkan yaitu dengan meningkatkan konsentrasi
pestisida dan mengabaikan interval waktu penyemprotan hama.

Petani kubis daerah Tawangmangu menggunakan pestisida dengan nama

dagang Curacron 500 EC untuk mengatasi penyakit akar bengkak dan profile 430
EC untuk mengatasi serangga kecil yang dapat menyebabkan daun kubis

berlubang-lubang. Petani kubis daerah Tawangmangu menggunakan kedua

pestisida tersebut dalam waktu bersamaan dengan takaran yang tertera pada
kemasan produk. Pada kenyataannya, Profile 430 EC mengandung profenofos 430

g/1 sedangkan Curacron mengandung profenofos 500 g/1. Tingkat pengetahuan

yang masih rendah petani kubis di daerah tersebut menyebabkan penyalahgunaan

pestisida profenofos. Hal tersebut mengakibatkan dosis profenofos yang



digunakan sangat berlebihan. Padahal profenofos mempakan pestisida yang

bekerja sebagai insektisida yang berfungsi membunuh serangga , sedangkan

penyakit akar bengkak disebabkan oleh jamur Plasmodiphora brassicae Wor.,

sehingga profenofos tidak efektif mengatasi penyakit akar bengkak. Melihat

pertumbuhan tanaman kubis yang tidak terlalu baik maka petani meningkatkan

frekuensi penyemprotan pestisida profenofos, yang semula lx seminggu menjadi

2x seminggu dengan kedua pestisida tersebut pada waktu yang sama. Kondisi

tersebut juga sudah tidak sesuai lagi dengan anjuran yang tertera pada label

kemasan, sehingga menyebabkan dosis pestisida profenofos menjadi berlebihan.

Penggunaan pestisida tersebut akan meninggalkan residu pestisida profenofos

pada tanaman kubis akibatnya terjadi akumulasi. Jadi kesalahan dalam memilih

jenis pestisida berakibat tidak efektifnya pestisida tersebut, misalnya organisme

pengganggu tanaman tidak terkendali dan tanaman tidak sembuh. Hal ini

mendorong pengulangan aplikasi pestisida berkali-kali dalam jangka waktu

pendekyang dampaknya antara lain residunya tinggi. Walaupun kandungan residu

pestisida profenofos kecil tetapi jika setiap hari kita mengkonsumsi sayur kubis

yang mengandung residu pestisida profenofos sedikit demi sedikit, maka akan

terjadi akumulasi dalam tubuh manusia. Apabilakadar residu pestisida profenofos

tersebut telah melampaui batas maksimal residu yang ditetapkan oleh Food and

Drugs Administration maka akan menimbulkan efek toksik akut maupun kronis

bahkan kematian.

Profenofos adalah golongan pestisida organofosfat yang disukai oleh

petani kubis karena mempunyai daya basmi yang kuat, cepat dan hasilnyaterlihat

jelas pada tanaman kubis. Departemen Pertanian Republik Indonesia

menganjurkan pemakaian pestisida profenofos karena memiliki sifat mudah

terdegradasi di alam. Meskipun demikian, residu pestisida profenofos pada

manusia dapat menimbulkan keracunan baik akut maupun kronis, hal ini

disebabkan oleh sifatakumulatif dari residu pestisida profenofos (Alegantina dkk.,

2005).

Efek toksik yang dapat terjadi akibat pestisida profenofos meliputi

penghambatan asetilkolinesterase sehingga terjadi akumulasi asetilkolin.

Akumulasi asetilkolin dalam tubuh dapat menyebabkan gejala keracunan baik



ringan, sedang, maupun berat. Gejala keracunan ringan bisa bempa pusing, sakit
pemt, mata kabur, diare, keluar keringat berlebihan, sakit otot,mual dan muntah.

Untuk gejala keracunan sedang sama seperti gejala-gejala keracunan ringan, tetapi
ditambah beberapa gejala lain seperti badan lemah, kejang otot, susah konsentrasi,

mata mengecil, susah tidur, gelisah tems-menerus. Sedangkan gejala keracunan

berat berupa kehilangan kesadaran, koma, sesak nafas, kuku dan bibir membim

(sianosis), kematian (Orme dan Kegley, 2006).

Mengingat toksisitas yang ditimbulkan oleh pestisida profenofos terhadap

kesehatan manusia, maka dilakukan penelitian analisis terhadap kadar residu

pestisida profenofos yang terkandung pada hasil produksi pertanian khususnya
kubis. Penelitian ini berguna untuk mengetahui kadar residu pestisida yang
terkandung dalam kubis di daerah Tawangmangu sudah melebihi ambang batas
aman atau belum yang diijinkan oleh FDA (Foodand Drugs Administration).

B. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang di atas timbul suatu permasalahan, yaitu:

1. Apakah terdapat residu pestisida profenofos pada kubis di daerah
Tawangmangu?

2. Berapakah kadar pestisida profenofos pada kubis di daerah Tawangmangu?

C. Tujuan Penelitian

1. Mengetahui ada tidaknya residu pestisida profenofos pada kubis di daerah
Tawangmangu.

2. Menetapkan kadar residu pestisida profenofos pada kubis di daerah
Tawangmangu.

E, Manfaat Penelitian

Dari hasil penelitian yang diperoleh akan sangat berguna untuk memberi

pengetahuan baru bagi petani agar tidak menggunakan pestisida dalam

pemberantasan hama melainkan dengan penggunaan predator dan bahan lain yang
alami dan tidak berbahaya, sehingga hasil produksi pertanian khususnya kubis
lebih aman dan sehat untuk dikonsumsi.



F. Batasan Masalah

Kubis yang dianalisis adalah kubis yang.dibudidayakan di Desa Bulak

Rejo, Kecamatan Tawangmangu, Kabupaten Karang Anyar, Propinsi Jawa

Tengah.



BAB II

STUDI PUSTAKA

A. Tinjauan Pustaka

1. Pestisida

a. Pengertian Pestisida

lstilah pestisida mempakan terjemahan dari pesticide (Inggris) yang

berasal dari bahasa Latin pestis dan caedo yang diterjemahkan secara bebas

menjadi racun untuk mengendalikan jasad pengganggu tanaman. lstilah jasad

pengganggu pada tanaman sering juga disebut dengan organisme pengganggu

tanaman (OPT) (Wudianto, 2004).

Menumt Peraturan Pemerintah Nomor 7 tahun 1973 pasal 1 pengertian

pestisida adalah semua zat kimia dan bahan lain serta jasad renik dan vims yang

digunakan untuk memberantas atau mencegah hama-hama dan penyakit-penyakit

yang merusak tanaman, memberantas rerumputan, mematikan daun dan mencegah

pertumbuhan yang tidak diinginkan, mengatur atau merangsang tanaman atau

bagian-bagian tanaman tidak termasuk pupuk, memberantas atau mencegah hama-

hama air, memberantas atau mencegah binatang-binatang yang dapat

menyebabkan penyakit pada manusia atau binatang yang perlu dilindungi dengan

penggunaan pada tanaman, tanah, dan air (Wudianto, 2004). Pestisida adalah zat

untuk membunuh atau mengendalikan hama (Lu, 1995).

b. Penggolongan Pestisida

Pestisida biasanya dikelompokkan berdasarkan penggunaannya dan sifat

kimianya sebagai berikut:(Wudianto, 2004; Lu, 1995)

1) Insektisida adalah bahan yang mengandung senyawa kimia beracun yang

bisa membunuh serangga,yang meliputi insektisida organofosfat,

insektisida organoklorin, insektisida karbamat, insektisida tumbuhan dan

insektisida lain.

2) Herbisida adalah senyawa beracun yang dapat dimanfaatkan untuk

membunuh tumbuhan pengganggu yang disebut gulma.



3) Fungisida adalah bahan yang mengandung senyawa kimia beracun dan

digunakan untuk memberantas dan mencegah fungi atau cendawan.

4) Rodentisida adalah bahan yang mengandung senyawa kimia beracun yang

digunakan untuk mematikan beberapa jenis binatang pengerat, misalnya

tikus.

5) Fumigan adalah bahan yang biasanya digunakan untuk membunuh hama,

temtama telur.

6) Pestisida lain, meliputi pisisida, algisida, alvisida, larvisida, ovisida,

termisida, pedukulisida, silvisida, piscisida, arborisida, predasida.

c. Sifat pestisida

Dua sifat yang sangat penting, temtama yang perlu dipertimbangkan

mengenai efeknya terhadap lingkungan yaitu toksisitas dan kemudahan

terdegradasi. Toksisitas ditunjukkan dengan harga lethal dose (LD50), seperti

tertera pada tabel I.

Tabel I. Nilai LD50 terhadap tikus secara oral pestisida yang banyak dipakai pada
pertanian (Hodgson dan Levi, 2000; Lu, 1995)

Nama pestisida LD50 (mg/kg)
Parathion-m-etil 14

Parathion 3-13

Diazinon 250-285

Disulfoton 2-7

Malathion 1000-1375

Diklorvos 56

Fenithrothion 500

Fenthion 15

Azinfosmetil 13

Klorfenvinfos 15

Dimetoat 215

Mevinvos 6,1
Triklorfon 630

DDT 113

Metoksiklor 5000

Mireks 600

Aldrin/dieldrin 55

Klordan 343

Lindan 88

Heptaklor 100



Tabel I. Lanjutan

Nama pestisida LD50 (mg/kg)
Endrin 18

Karbaril 250-550

Propoksur 100

Aldicarb -1

Piretmm 800-1500

Fenvalerat 450

Untuk kecepatan degradasi ditunjukkan dengan data waktu pamh (Un)

yang pada umumnya tergantung struktur kimianya. Secara kasar, dapat

diperbandingkan waktu pamh dari keempat golongan pestisida, seperti yang

tertera pada tabel II.

Tabel II. Persistensi pestisida dalam tanah (Connell dan Miller, 1995)

Golongan pestisida ti/2(tahun)
Karbamat

Organofosfat
Organoklorin

+ 0,02 (1 mg)
±0,02-0,2 (1-10 mg)

±2-4

d. Insektisida Organofosfat

Insektisida organofosfat adalah ester asam fosfat atau asam tiofosfat dan

secara luas digunakan untuk mengendalikan serangga (Hodgson and Levi, 2000).

Sifat umum insektisida organofosfat antara lain memiliki persistensi yang terbatas

dalam lingkungan alamiah, lamt dalam air (Connell dan Miller, 1995).

Insektisida organofosfat bekerja menghambat asetilkolinesterase (AChE),

mengakibatkan akumulasi asetilkolin (ACh). ACh yang berlebihan menyebabkan

berbagai jenis simptom dan tanda-tanda. ACh yang ditimbun dalam sistem saraf

pusat akan menginduksi tremor, inkoordinasi, kejang-kejang. Dalam sistem saraf

autonom akumulasi ini akan menyebabkan diare, urinasi tanpa sadar,

bronkokontriksi, miosis. Penghambatan AChE yang diinduksi oleh insektisida

organofosfat lebih sulit pulih dibandingkan induksi dengan insektisida karbamat.

Insektisida organofosfat umumnya tidak bersifat karsinogenik, kecuali senyawa

yang mengandung halogen misalnya tetraklorvinfos (Lu, 1995).

Golongan organofosfat merupakan derivat dari phosphoric acid dan

biasanya sangat toksik terhadap hewan bertulang belakang. Golongan



organofosfat juga tidak stabil dan nonpersisten, sehingga golongan ini dapat

menggantikan golongan organoklorin (Sudarmo, 1991).

Insektisida organofosfat dibedakan menjadi tiga golongan, antara lain:

1) Derivat aliphatic, misalnya tetraethyl pyrophosphate (TEPP), malathion,

monocrotophos, dichlorovos, mevinphos, methamidophos.

2) Derivat phenil, misalnya ethyl parathion, ronnel, crofomate, profenophos.

3) Derivat heterocyclic, misalnya diazinon, chlorpyrifosdialifor.

methidathion, phosmet (Sudarmo, 1991).

e. Profenofos

Profenofos adalah insektisida golongan organofosfat yang memiliki daya

basmi yang kuat, cepat dan hasilnya terlihat jelas pada tanaman (Alegantina, dkk.

2005). Profenofos juga sebagai insektisida sistemik golongan fenil organofosfat

yang memiliki spektmm luas (Sudarmo, 1991). Stmktur profenofos dapat dilihat

pada gambar 1 sebagai berikut:

° O CH, CH,

P

Br OS CH, CH, CH,

CI

Gambar 1. Struktur profenofos

Profenofos memiliki sifat fisikakimia dan data toksikologi yang dapat

menunjukkan ketoksikan profenofos. Sifat fisikakimia profenofos dapat dilihat

pada tabel III sebagai berikut:

Tabel III. Sifat fisikakimia profenofos (Anonim, 2001)

No. Sifat fisikakimia Keterangan

1.

2.

Golongan

Nama kimia

Insektisida Organofosfat

0- (4-bromo-2-chlorpheny) O-ethyl-S-propyl

phosphorothioate



Tabel III. Lanjutan

No. Sifat fisikakimia Keterangan

3. Rumus empiris CHisBrClOaPS

4. Pemerian Cairan, kuning muda

5. Berat molekul 373,6

6. Titik didih 110°C/15mmHg

7. Tekanan uap 1,24 x 10-4 pa pada 25° C

1,3 m pa pada 20°C

8. Indeks bias 1,5493-15495

9. Berat jenis 1,455 mg/ml pada 20°C

10. Kelarutan Lamt dalam air 20 mg/liter pada 20° C; 25 mg/liter

pada 25° C. Campur dengan banyak pelamt organik.

11. Stabilitas Relatif stabil pada alam dan kondisi asam lemah.

Tidak stabil dibawah kondisi alkali

12. Hidrolisis Pada 20° C, kehilangan 50% dalam 93 hari pada pH

5; 14,6 hari pada pH 7; 5,7 jam pada pH 9.

13 Suhu

penyimpanan

4°C

Toksisitas profenofos dapat ditunjukkan dengan harga lethal dose (LD50).

Beberapa nilai lethal dose (LD50) profenofos dapat dilihat pada tabel IV sebagai

berikut:

Tabel IV. Beberapa nilai lethal dose (LD50) Profenofos (Anonim, 2001)

No. Sifat toksisitas Keterangan

1. LD50 akut oral untuk tikus 358 mg/kg berat badan

2. LD50 akut oral untuk kelinci 700 mg/kg berat badan

3. Iritasi kulit dan mata Ringan/moderat

4. Inhalasi untuk tikus (LC5o-4 jam) 3 mg/liter

5. LD50 akut dermal untuk tikus > 4640 mg/kg

6. Bees racun
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Profenofos mempakan insektisida golongan organofosfat yang memiliki
sifat sedikit lamt dalam air. Profenofos juga dapat mengalami degradasi bila

terkena cahaya matahari dan dalam kondisi alkali (Orme dan Kegley, 2006).
Kerja insektisida profenofos yaitu menghambat enzim asetilkolinesterase

pada serangga maupun manusia. Pada serangga, kerja profenofos melalui kontak
dengan serangga sehingga serangga akan kejang-kejang bahkan mati jika
serangga terkena profenofos. Pada manusia, profenofos bekerja melalui lambung
sehingga manusia yang memakan makanan yang mengandung profenofos maka
dapat menimbulkan masalah kesehatan pada manusia seperti gejala keracunan
ringan, sedang, dan berat. Gejala keracunan ringan bisa bempa pusing, sakit pemt,
mata kabur, diare, keluar keringat berlebihan, sakit otot,mual dan muntah. Untuk
gejala keracunan sedang sama seperti gejala-gejala keracunan ringan, tetapi
ditambah beberapa gejala lain seperti badan lemah, kejang otot, susah konsentrasi,
mata mengecil (miosis), susah tidur, gelisah terus-menems. Sedangkan gejala
keracunan berat bempa kehilangan kesadaran, koma, sesak nafas, kuku dan bibir
membim (sianosis), pengeluaran air seni dan defekasi tanpa sadar, kematian

(Orme dan Kegley, 2006).

Cara yang aman untuk mengendalikan tanpa menggunakan pestisida

sebagai berikut:

1) Dengan cara kultur teknik yaitu mengatur waktu tanam yang tepat,
pergiliran tanaman, melakukan tumpang sari antara tanaman satu dengan
tanaman lain, menjaga kebersihan kebun atau sanitasi, menanam benih

yang sehat.

2) Cara hayati (biologi) dengan melepas predator atau parasitoid.
3) Cara mekanis yakni mengumpulkan dan membunuh ulatnya secara

langsung (Rukman, 1994).

4) Menggunakan bahan alami yang berasal dari tumbuhan dan tidak
berbahaya seperti daun mimbi.
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2. Tanaman kubis (Brassica oteracea var. capitata)

Gambar kubis dapat dilihat sebagai berikut:

a. Nama Tanaman

Nama daerah

Nama asing

Nama simplisia

Gambar 2. Kubis

kol, kobis, kubis telur, kubis krop

Cabbage

Brassicacapitatae Folium (daun kubis)

(Dalimartha, 2000)

b. Sistematika Tanaman

Menurut tinjauan sistematika, maka tanaman kubis dapat digolongkan

sebagai berikut:

Divisio : Spermatophyta

Sub division : Angiospermae

Kelas : Dicotyledonae

Keluaraga : Cmciferae (Brassicaceae)

Genus : Brassica

Spesies : Brassicaoleracea var. capitata

(Reginawanty, 1999)

c. Uraian Tanaman

Kol atau kubis mempakan tanaman sayur famili Brassicaceae bempa

tumbuhan berbatang lunak yang dikenal sejak zaman purbakala (2500-2000 SM).

Kubis mempakan tanaman yang dipuja dan dimuliakan masyarakat Yunani kuno

(Anonim, 2004).

Keluarga kubis-kubisan memiliki jenis yang cukup banyak. Jenis kubis

yang ditanam di Indonesia, antara lain kubis, kubis bunga, brokoli, kubis tunas,

kubis rabi, dan kale. Jenis kubis-kubisan ini diduga dari kubis liar Brassica
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oleracea var. sylvestris, yang tumbuh di sepanjang pantai Laut Tengah, Pantai

Inggris, Denmark, dan sebelah utara Perancis Barat. Kubis liar tersebut ada yang

tumbuh sebagai tanaman biennial dan ada juga yang parenial. Kubis yang telah

dibudidayakan dibuat menjadi tanaman annual. Untuk memperoleh bijinya, kubis

tersebut dibiarkan tumbuh sebagai tanaman biennial. Sayuran ini dapat ditanam di

dataran rendah maupun dataran tinggi dengan curah hujan rata-rata 850-900 mm.

Kubis dapat diperbanyak dengan biji atau setek tunas (Dalimartha, 2000).

Kubis banyak ditanam di dataran tinggi dengan sentra terdapat di Dieng,

Wonosobo, Tawangmangu, Kopeng, Salatiga, Purbalingga, Malang, Brastagi,

Argalingga, Losari, Cipanas, Lembang, Garut, Pengalengan, dan beberapa daerah

lain di Bali, Timor-Timur, Nusa Tenggara Timur, Irian Jaya, Lampung. Tetapi

beberapa varietas dapat ditanam di dataran rendah (Anonim, 2004).

d. Morfologi Tanaman

Daunnya bulat, oval, sampai lonjong, membentuk roset akar yang besar

dan tebal, warna daun bermacam-macam, antara lain putih {forma alba), hijau,

dan merah keunguan {forma rubra). Awalnya, daunnya yang berlapis lilin tumbuh

lums, daun-daun berikutnya tumbuh membengkok, menutupi daun-daun muda

yang terakhir tumbuh. Pertumbuhan daun terhenti ditandai dengan terbentuknya

krop atau telur (kepala) dan krop samping pada kubis tunas (Brussel sprouts).

Selanjutnya krop akan pecah dan keluar malai bunga yang bertangkai panjang,

bercabang-cabang, berdaun kecil-kecil, mahkota tegak, berwarna kuning.

Buahnya buah polong berbentuk silindris, panjang 5-10 cm, berbiji banyak. Biji

berdiameter 2-4 mm, berwarna cokelat kelabu (Dalimartha, 2000).

Di daerah subtropik yang suhu udaranya dingin, tanaman kubis tumbuh

pada dua musim dan menghasilkan bunga, buah serta biji. Di Indonesia

pembungaan kubis hanya dapat dirangsang dengan cara pengaturan suhu rendah

(vemalisasi) pada suhu 0-4° C seiama 1-2 bulan. Dari ketiak daun akan keluar

tangkai bunga tumbuh ke sebelah atas (Rukman, 1994).

Stmktur bunga kubis terdiri atas 4 helai daun kelopak berwarna hijau, 4

helai daun mahkota berwarna kuning-muda, 4 helai benangsari bertangkai

panjang, 2 helai benangsari bertangkai pendek, dan 1 buah putik yang bemang
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dua. Seiama 1-2 bulan tanaman kubis dapat berbunga terns dan jumlah bunga

yang dihasilkan mencapai lebih dari 500 kuntum. Tanaman kubis termasuk mudah

sekali kawin silang, tetapi sukar untuk mengadakan penyerbukan sendiri

(Rukman, 1994).

e. Kandungan Kimia

Kubis segar mengandung air, protein, lemak, karbohidrat, serat, kalsium,

fosfor, besi, natrium, kalium, vitamin (A, C, E, tiamin, riboflavin, nikotinamid),

dan beta karoten. Selain itu, juga mengandung senyawa sianohidroksibutena

(CHB), sulforafan, dan iberin yang merangsang pembentukan glutation yaitu

suatu enzim yang bekerja dengan cara menguraikan dan membuang zat-zat

beracun yang beredar di dalam tubuh. Tingginya vitamin C dalam kubis dapat

mencegah timbulnya scorbut (scurvy). Adanya zat antosianin menyebabkan wama

kubis dapat bembah menjadi merah (Dalimartha, 2000).

Kandungan zat aktifnya, sulforafan dan histidin dapat menghambat

pertumbuhan tumor, mencegah kanker kolon, dan rektum, detoksifikasi senyawa

kimia berbahaya, seperti kobalt, nikel dan tembaga yang berlebihan di dalam

tubuh, serta meningkatkan daya tahan tubuh untuk melawan kanker. Kandungan

asam amino dalam sulfurnya, juga berkhasiat menumnkan kadar kolesterol yang

tinggi, penenangsaraf, danmembangkitkan semangat (Dalimartha, 2000).

f. Indikasi

Kubis digunakan untuk pengobatan sebagai berikut:

1) Gatal akibat jamur Candida (candidiasis),

2) Jamur di kulit kepala, tangan dan kaki

3) Kadar kolesterol darah tinggi,

4) Radang sendi (arthritis),

5) Melindungi tubuh dari sinar radiasi, seperti: sinarX-ray, komputer,

microwave, dan televisi berwarna

6) Antidot pada mabuk alkohol (hangover), racun di hati,

7) Menghilangkan keluhan prahaid (premenstrual sindrom),

8) Mencegah tumor membesar,
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9) Mencegah kanker kolon dan rektum,

10) Borok (ulkus) pada saluran cerna, dan

11)Sulit buang air besar atau sembelit (Dalimartha,2000).

g. Manfaat Tanaman

Kol atau kubis kini dikenal sebagai bahan pangan untuk keperluan

masakan seperti sup, sayur lodeh, pecel, lotek, dan Iain-lain atau dimakan

langsung (lalapan) bersama menu lain. Manfaat lain dapatdibuat produkmakanan

instant seperti ini, makanan ringan, dan makanan cepatsaji (Anonim, 2004).

Dibidang kesehatan, dapatdigunakan sebagai pencegah dan obat sariawan,

penyakit beri-beri, penyakit xerophtalmia, radang saraf, lemahnya otot-otot, luka-

luka pada tepi mulut, dermatitis bibirmenjadi merah danradang lidah, kandungan

niacin dapat mencegah penyakit Palagra dan merangsang pembentukan tulang

dan gigi (Anonim, 2004).

h. Ekologi

Kondisi fisik tanah yang sesuai adalah bertekstur sedang yaitu Hat

berpasir, berstruktur remah atau gembur, subur, banyak mengandung bahan

organik, tetapi masih toleran terhadap tanah yang agak berat. Jenis tanah yang

sesuai untuk tanaman kubis adalah latosol, regosol, dan andosol. Kubis masih

dapat hidup pada jenis tanah lain, tetapi hasilnya kurang baik. Keasaman tanah

(pH) yang cocok adalah 5,5 - 6,5 (Anonim, 2004).

Kandungan air tanah yang baik adalah pada kandungan air tersedia, yaitu

pF antara 2,5 dan 4. Dengan demikian, lahan tanaman kubis memerlukan

pengairan yang cukup baik (irigasi maupun drainase). Selain itu, tanaman kubis

dapat tumbuh optimal pada ketinggian 200-2000m dpi (Anonim, 2004).

i. Hama dan Penyakit

Menumt Rukman (1994), hama-hama penting yang sering memgikan

tanaman kubis sebagai berikut:
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1. Ulat Plutella (Plutella xylostella L.)

Gejala dan serangannya yaitu stadium yang membahayakan adalah larva

(ulat) karena menyerang permukaan daun dan melubangi daging daun

(epidermis), daun berlubang-lubang seperti jendela yang menerawang dan tinggal

urat-urat daunnya saja, menyebabkan kehilangan hasil antara 58-100%, temtama

dimusim kemarau.

2. Ulat Croci (Crocidolomia binotalis Zeller)

Gejala dan serangannya yaitu menyerang krop hingga titik tumbuh dan

terdapat kelompok-kelompok kotoran ulat sejenis ramat yang melekat pada daun

kubis, krop berlubang-lubang hingga kualitasnya menumn atau rendah.

3. Ulat Tanah (Agrotis ipsilen Hufn)

Gejala dan serangannya yaitu stadium ulat memakan atau memotong

tanaman yang masih muda pada bagian titik tumbuhnya, tanaman atau tangkai

daun rebah dan nampak layu terkulai.

4. Ulat Jengkal (Plusia orichalcea L.)

Gejala dan serangannya yaitu larva memsak dan memakan daun, sehingga

daun yang diserang menjadi bolong-bolong, tanaman kubis yang terserang parah

mengakibatkan produksi menurun dan kualitasnya rendah.

5. Ulat Grayak (Prodenia litura)

Gejala dan serangannya yaitu daun-daun kubis yang diserang menjadi

msak dan berlubang-lubang, produksi menumn dan kualitasnya rendah.

Menumt Rukman (1994), penyakit-penyakit yang sering memgikan

tanaman kubis antara lain :

1. Bercak Daun (Bercak Alternaria)

Penyebabnya adalah cendawan (jamur). Gejala dan akibat serangannya

yaitu daun bercak-bercak kecil berwarna kelabu, kemudian meluas menjadi

bercak bulat dengan garis tengahnya mencapai 1 cm; temtama daun-daun tua, di

dalam bercak terdapat cincin sepusat. Gejala pada akar, batang, dan tangkai daun

bempa bercak bergaris. Pada tingkat serangan berat, daun-daun akan cepat mati

dan produksi menumn. Akibat serangan penyakit ini dapat menyebabkan

kehilangan hasil hingga 11%.
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2. Akar Bengkak (Penyakit akarpekuk, akargada, atau Clubroot)

Penyebabnya adalah cendawan Plasmodiphora brassicae Wor. Gejala dan

akibat serangannya yaitu pada keadaan cuaca panas (siang hari) yang terik, daun-

daun tanaman layu seperti kekurangan air; sedangkan pada malam hari segar

kembali, lambat laun tanaman menjadi kerdil dan umumnya tidak mampu

membentuk krop, bahkan tanaman menjadi mati, sistem perakaran membengkak

dan terdapat bercak-bercak hitam. Akibat serangan penyakit ini dapat

menyebabkan kehilangan hasil antara 50-100%.

3. Tepung Berbulu (Downy mildew)

Penyebabnya adalah jamur Peronospora parasitica Pers ex Fr. Gejala dan

akibat serangannya yaitu daun-daun yang terserang menguning, kemudian

bembah coklat dan pada sisi bawah daun ditutupi kapang putih seperti tepung;

penyakit ini temtama menyerang di persemaian. Bila tanaman kubis dewasa

terserang, daun-daun luar krop tampak bercak-bercak keunguan ditutupi atapun

tanpa tepung jamur. Akibat serangan penyakit ini dapat menghambat

pertumbuhan pertumbuhan tanaman dan produksi maupun kualitasnya menumn.

4. Semai Rebah (Semai-roboh atau dumping-off)

Penyebabnya adalah jamur Rizoctonia solani Kuhn, dan Phytium

debaryanum Hesse maupun Fusarium sp. Gejala dan akibat serangannya yaitu

batang bibit (semai) kubis menjadi bercak-bercak berair, busuk dan terputus

dengan akarnya, bibit yang terserang penyakit ini menjadi layu dan mati.

5. Kaki Hitam (Blackleg)

Penyebabnya adalah jamur Phoma lingam (tode ex Fr) Desm. Gejala dan

akibat serangannya yaitu menyerang tanaman di persemaian dan di lapangan,

gejala khas yang tampak pada pangkal batang dekat permukaan tanah adalah

terdapat kanker memanjang berwarna coklat-ungu sampai kehitaman, bagian

dalam batang menjadi busuk kering berwarna coklat, perakaran rusak, layu dan

akhirnya mati, kubis yang terserang penyakit ini umumnya akan rebah dan mati,

sehingga dapat menumnkan produksi.
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3. Kromatografi Gas

a. Tinjauan umum Kromatografi Gas

Kromatografi gas adalah metode yang tepat dan cepat untuk memisahkan

campuran yang sangat rumit seperti senyawa atsiri dengan mengelusikan arus gas

melalui fase diam (Gritter, dkk., 1991; McNair dan Bonelli, 1988). Dasar

pemisahan secara kromatografi gas ialah penyebaran cuplikan diantara dua fase.

Salah satu fase ialah fase diam yang pemukaannya nisbi luas, dan fase yang lain

ialah gas yang mengelusi fase diam (McNair dan Bonelli, 1988).

Sebagai dasar pemahaman pemisahan yang terjadi pada kromatografi gas

hams diketahui sifat-sifat kimia fisika senyawa yang dianalisis. Sifat kimia fisika

tersebut akan dapat digunakan untuk menentukan cara analisis dalam pengunaan

fase diam, suhu kolom, suhu tempat injeksi, suhu detektor, kemudian jenis

detektor yang digunakan. Temtama cara memberikan perlakuan terhadap senyawa

yang dianalisis, hams dilakukan pemisahan, derivatisasi, atau tanpa derivatisasi

(Sumarno, 2000).

b. Penggolongan Kromatografi Gas

Berdasarkan fase diamnya, kromatografi gas dibedakan menjadi dua yaitu:

1. Kromatografi Gas-Padat (KGP)

Kromatografi gas-padat mempakan kromatografi gas yang fase diamnya

bempa zat padat. Dasar kerja kromatografi gas-padat adalah sifat penjerapan

kemasan kolom untuk memisahkan cuplikan, temtama cuplikan gas. Kemasan

kolom yang lazim dipakai adalah silika gel dan arang (McNair dan Bonelli, 1988).

Dengan dasar pemisahan tersebut maka KGP sangat sukar untuk

digunakan secara berulang dengan hasil yang sama. Hal tersebut dapat disebabkan

karena aktivitas penjerap (adsorben) tergantung pada cara pembuatannya dan

bagaimana diperlakukan setelah pembuatannya. Keadaan tersebut sangat sukar

distandarisasi yang dapat menyebabkan "Reproducibilty''' KGP yang rendah.

Reproducibility KGP meliputi waktu retensi relatif panjang, waktu retensi sangat

tergantung pada jumlah cuplikan, penjerap dapat berkelakuan sebagai katalisator

yang aktif, puncak-puncak berekor disebabkan permukaan aktif yang tidak

homogen penjerap. Itulah sebabnya penggunaan KGP sangat terbatas, baik untuk
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(Sastrohamidjojo, 2002).

2. Kromatografi Gas-Cair (KGC)

Kromatografi gas-cair merupakan kromatografi gas yang fase diamnya

bempa zat cair. Dasar pemisahan KGC yaitu partisi cuplikan yang masuk ke dan

keluar dari lapisan zat cair. Fase cair disaputkan bempa lapisan tipis pada zat

padat yang lembam. Banyaknya macam fase cair yang dapat digunakan sampai

suhu 400°C mengakibatkan KGC mempakan bentuk kromatografi gas yang

paling serba guna dan selektif. KGC digunakan untuk menganalisis gas, zat cair,

dan zat padat (McNair dan Bonelli, 1988).

Dasar kerja KGC yaitu cuplikan diinjeksikan ke dalam injektor. Aliran gas

pengangkut akan membawa cuplikan yang telah teruapkan masuk ke dalam

kolom, selanjutnya terjadi pemisahan komponen-komponen cuplikan dalam

kolom. Kemudian komponen-komponen dideteksi oleh detektor, dan sinyal dalam

bentukpuncakakandihasilkan oleh pencatat(Sastrohamidjojo, 2002).

Kromatografi gas-cairmempunyai banyak keuntungan sebagai berikut:

1) Kecepatan

Gas yang mempakan fase bergerak sangat cepat mengadakan

kesetimbangan antara fase bergerak dengan fase diam, kecepatan gas yang tinggi

dapat juga digunakan. Hingga waktu pemisahan sangat cepat (diukur dalam

menit).

2) Sederhana

Alat KGC relatif sangat mudah dioperasikan. Interprestasi langsung dari

data yang diperoleh dapat dikerjakan. Harga dari alat KGC relatif murah.

3) Sensitif

KGC sangat sensitif dan mempakan alat yang paling sederhana dapat

mendeteksi konsentrasi dalam ukuran 0,01% (= 100 ppm). Disebabkan

sensitivitas KGC yang tinggi maka hanya memerlukan sejumlah kecil cuplikan

dan biasanya dalam ukuran mikroliter(Sastrohamidjojo, 2002).

4) Pemisahan

Dengan KGC memungkinkan untuk memisahkan molekul-molekul suatu

campuran, hal ini tidak mungkin dipisahkan dengan cara-cara yang lain seperti
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distilasi ataupun ekstraksi. Perbedaan titik didih senyawa yang kecil sekali, hanya

dalam derajat ketidakjenuhan, tetapi dengan menggunakan KGC dapat dipisahkan

dalam waktu yang singkat (McNair dan Bonelli, 1988; Sastrohamidjojo, 2002).

5) Analisis

Dapat digunakan sebagai analisis kualitatif yaitu dengan membandingkan

waktu retensi analisis kuantitatif yaitu dengan perhitungan luas puncak

(Sastrohamidjojo, 2002). Ketelitian yang dapat dicapai bergantung pada cara,

detektor, metode integrasi, dan konsentrasi cuplikan (McNair dan Bonelli, 1988).

6) Alat KGC dapat dipakai dalam waktu yang lama dan berulang-ulang

(Sastrohamidjojo, 2002).

c. Komponen alat Kromatografi Gas

Komponen yang mendukung kromatograf gas sebagai berikut:

1. Gas Pembawa

Beberapa gas yang telah digunakan ialah helium, nitrogen, hidrogen,

argon, karbon dioksida, bahkan uap air (Day dan Underwood, 1986). Gas-gas

tersebut pada suhu dan tekanan yang normal tidak reaktif dan tidak berbahaya

kecuali gas hidrogen yang mudah terbakar. Karena gas pembawa tersebut tidak

reaktif, interaksi antara senyawa dalam sampel dengan gas pembawa tidak terjadi

(Adnan, 1997).

Gas yang sering dipakai adalah helium atau argon. Gas tersebut sangat

baik, tidak mudah terbakar, tetapi sangat mahal. Konduktivitas panas gas-gas

tersebut tinggi dan molekulnya kecil (Sastrohamidjojo, 2002).

Hidrogen dan helium, memungkinkan lebih banyak difusi longitudinal zat

terlamt, yang cendemng menumnkan efisiensi kolom, temtama pada laju alir yang

rendah. Nitrogen bisa menjadi pilihan gas pembawa yang lebih baik untuk

melakukan pemisahan yang sangat sulit dan lebih murah dari helium dan lebih

aman dalam laboratorium daripada hidrogen (Day dan Underwood, 1986). Namun

demikian ada pertimbangan lain yaitu karakteristik dari detektor yang digunakan

(Day dan Underwood, 1986).
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Gas pembawa hams memenuhi persyaratan-persyaratan sebagai berikut:

1) hams inert; tidak bereaksi dengan cuplikan, cuplikan pelarut, dan material

dalam kolom,

2) murni dan mudah diperoleh, serta murah,

3) sesuai atau cocok untuk detektor,

4) hams mengurangi difusi gas (Sastrohamidjojo, 2002).

Gas pembawa (carrier gas) ditempatkan dalam silinder bertekanan tinggi.

Biasanya tekanan silinder sebesar 150 atm. Tetapi tekanan ini sangat besar untuk

digunakan secara langsung (Sastrohamidjojo, 2002).

2. Tempat injektor (The Injector Port)

Injektor hams dipanaskan lebih dahulu agar sampel yang bempa cairan

dapat segera menguap (Adnan, 1997). Dalam kebanyakan alat, suhu tempat

injeksi dapat diatur. Aturan pertama untuk suhu ini adalah bahwa suhu tempat

injeksi sekitar 50°C lebih tinggi dari titik didih campuran dari cuplikan yang

mempunyai titik didih paling tinggi (Sastrohamidjojo, 2002).

Jumlah sampel yang digunakan ditentukan oleh tiga faktor utama, yaitu

jumlah yang tersedia, kapasitas kolom, dan kepekaan detektor. Kromatograf yang

umum digunakan dilaboratorium biasanya mampu untuk mengadakan pemisahan

sampel cair antara 0,1 - 10 ul dan sampel yang bempa gas antara 1-10 ml (Adnan,

1997).

Cuplikan dimasukkan ke dalam kolom dengan cara memasukkan melalui

tempat injeksi. Hal ini dapat dilakukan dengan pertolongan jamm injeksi yang

sering disebut "a gas tight syringe" (Sastrohamidjojo, 2002).

3. Kolom

Kolom mempakan jantung kromatografi gas. Bentuk dari kolom lurus,

bengkok, misal berbentuk V atau W, dan kumparan/spiral. Kolom selalu

mempakan bentuk tabung. Tabung ini dapat terbuat dari tembaga (murah dan

mudah diperoleh), plastik (Teflon) dipakai pada suhu yang tidak terlalu tinggi,

baja (stainless steel) mahal, aluminium, gelas (Sastrohamidjojo, 2002). Tembaga
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kurang cocok karena dapat menyerap atau bereaksi dengan komponen cuplikan

tertentu (amina, asetilena, terpena, dan steroid) (McNair dan Bonelli, 1988).

Ada dua jenis kolom, yaitu kolom dengan isian (packed column) dan

kolom pipa terbuka atau kolom kapiler (open tubular column). Kolom isian

mempakan suatu pipa yang diisi bahan penyangga padat yang permukaannya

dilapisi dengan cairan (fase stasioner) yang non volatile (Adnan, 1997). Tetapi

cairan itu tidak boleh dibiarkan bergerek-gerak didalam tabung. Cairan tersebut

hams dimobilisasi, biasanya dalam bentuk suatu lapisan tipis dengan luas

permukaan besar. Padatan hams bersifat inert secara kimiawi terhadap zat-zat

yang nantinya akan dikromatografikan, stabil pada suhu operasi, dan memiliki

luas permukaan yang besar per satuan berat (Day dan Underwood, 1986). Panjang

kolom isian biasanyahanyaantara 0,7 sampai 2 m (Adnan, 1997).

Kolom pipa terbuka atau kapiler mempakan tabung yang panjang dan tipis

dari kaca atau bahan lainnya seperti baja tahan karat dengan diameter sekitar 0,1

sampai 1 mm, dan dengan panjang yang kadang-kadang mencapai ratusan kaki,

digulung untuk menghemat mang (Day dan Underwood, 1986). Pada kolom

kapiler fase stasionernya melapisi permukaan dinding kolom. Oleh karena itu, gas

pembawa dapat mengalir tanpa terjadi penumnan tekanan dan hal inilah yang

memungkinkan kolom jenisini dapat dipakai lebih panjang (Adnan, 1997).

Kelemahan utama kolom kapileryangseringjuga dinamakan Wall Coated

Open Tubular Column (WCOT) ialah jumlah fase stasioner yang dapat melapisi

dinding dalam pipa yang dipakai. Kelemahan ini ini dapat diatasi dengan

meningkatkan luas pemukaan pipa bagian dalam dengan melapisinya dengan

partikel-partikel penyangga yang halus, meskipun tanpa menaikkan tebal film

lapisan fase stasioner. Kolom semacam ini dinamakan Support Coated Open

Tubular Column (SCOT).

Keuntungan kolom kapiler bempa kecilnya penumnan tekanan gas

pembawa masih dapat dipertahankan, disamping kapasitas kolom dapat dinaikkan

itu diameter pipa dapat dipakai lebih besar (sekitar 0,5 ram), dapat digunakan

kecepatan alir gas pembawa yang yang lebih besar (4-10 ml/menit). Penggunaan

sampel splitter tidak perlu meskipun lebih baik bila menggunakannnya. Volume

sampel yang diinjeksikan biasanya 0,5 u.1 atau lebih kecil. Bila pemisahan
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memerlukan 1000 plat atau lebih, penggunaan kolom SCOT mempakan
pemecahan yang paling baik (Adnan, 1997).

4. Penyangga Padat

Zat padat penyangga (solid support) mempunyai fungsi agar fase cair atau
fase stasioner dapat terdistribusi dengan rata pada permukaan yang luas (Adnan,
1997). Beberapa sifat penyangga padat yang diperlukan adalah lembam
(mencegah penyerapan), daya tahan remuknya tinggi (tidak mudah remuk),
permukaannya luas, bentuknya teratur, ukurannya seragam (McNair dan Bonelli,
1988).

Penyangga padat umumnya dibuat dari tanah diatomae, yang tersusun dari
senyawa silikat yang porous. Tanah diatomae tersebut dicampur dengan tanah Hat,
kemudian dipanaskan pada suhu 900°C dan dihaluskan untuk dapat diadakan
grading menumt ukurannya. Penyangga padat yang dihasilkan dengan cara ini
disebut chromosorb-P, karena wamanya jingga (pink). Bahan tersebut mempunyai
permukaan kira-kira 4 m2/g dan masih aktif terhadap senyawa polar (Adnan,
1997). Jenis fase stasioner untuk beberapa sampel dapat dilihat pada tabel V.

Tabel V.Beberapa jenis fase stasioner yang sering dipakai (Adnan, 1997).

Fase stasioner Jenis sampel Polaritas Suhu max (°Cj j
•

Squalen Hidrokarbon

Hidrokarbon titik didih

N 125

Apiezon tinggi, eter, ester N 300

Metil silikon Steroid, pestisida, alkalaoid, N 300

Dinonil ptalat ester L 175

Silicon oil Semua jenis L 275

Dietilen glikol Semua jenis P 200

suksinat(DEGS) Ester

5. Fase stasioner

Fase cairan (liquid phase) disebut juga fase stasioner atau fase diam
(Adnan, 1997; Sastrohamidjojo, 2002). Dalam GLC, pada fase cairan inilah
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pemisahan komponen-komponen cuplikan terjadi. Dasar kerjanya adalah partisi

antar fase cairan dan fase bergerak (gas) (Sastrohamidjojo, 2002).

Pemilihan fase cairan biasanya didasarkan atas pedoman Like Dissolves

Like. Hal ini berarti bahwa fase stasioner yang bersifat polar cocok untuk sampel

yang bersifat polar juga, demikian juga sebaliknya (Adnan, 1997).

Persyaratan untuk fase cairyangbaikadalah sebagai berikut:

1) Cuplikan-cuplikan hams menunjukkan koefisien distribusi yang berbeda.

2) Cuplikan-cuplikan hams mempunyai kelarutan yang tertentu dalam pelamt

(fase cair)

3) Fase cair hams mempunyai tekanan uap yang sangat rendah pada suhu-

suhu yang tinggi: 0,01-0,1 mmHg.

4) Secara kimia fase cair hams stabil dan inert.

5) Hams mempunyai kekentalan yang rendah, sehingga tidak mengikat gas.

6) Hams tersebar dengan baikdanmengikat padapadatan pendukung.

7) Hams lamt dengan baik pada pelamt organik yang mempunyai titik didih

rendah. Inipenting padapembuatan kolom (Sastrohamidjojo, 2002).

Polaritas mempunyai peranan yang sangat penting untuk menentukan

terjadinya pemisahan dengan baik. Polaritas fase stasioner dapat diukur dengan

menentukan besamya konstante dielektrik, tetapi didalam kromatografi, polaritas

mempakan fungsi dari setiap interaksi antara senyawa yang dianalisis dengan fase

stasioner (Adnan, 1997).

6. Suhu

Supaya tepat, pada pelaporan hasil analisis hams dilaporkan juga suhu

ruang suntik, suhu kolom, dan suhu detektor (McNair dan Bonelli, 1988). Suhu

kolom hams cukup tinggi sehingga analisis dapat diselesaikan dalam waktu yang

layak, dan hams cukup rendah sehingga pemisahan yang dikehendaki tercapai

(McNair dan Bonelli, 1988). Pada umumnya ada aturan yaitu suhu kolom yang

paling baik adalah harga rata-rata titik didih cuplikan (Sastrohamidjojo, 2002).

Pengamh suhu detektor sangat bergantung pada jenis detektor yang

digunakan. Sebagai patokan umum dapat dikatakan bahwa detektor dan
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sambungan antara kolom dan detektor hams cukup panas sehingga cuplikan dan

fase diam tidak mengembun (McNair dan Bonelli, 1988).

7. Detektor

Detektor adalah gawai yang ditempatkan pada ujung kolom kromatografi

gas yang menganalisis aliran gas yang keluar dan memberikan data kepada
perekam data yang menyajikan hasil kromatogram secara grafik (Gritter dkk.,
1991). Detektor menunjukkan adanya komponen dalam efluen dan mengukur

kuantitasnya (McNairdan Bonelli, 1988).

Ciri detektor yang dikehendaki adalah kepekaannya tinggi, tingkat

deraunya rendah, kelinieran tanggapannya lebar, tanggap terhadap semua jenis
senyawa, kuat, tidak peka terhadap pembahan aliran dan suhu, seta murah
harganya (McNair dan Bonelli, 1988). Syarat lain yaitu volume internalnya kecil,
mudah dilakukan kalibrasi, waktu respon yang cepat, noisnya rendah, stabil,

sederhana, dan aman dipakai (Adnan, 1997). Detektor dapat dievaluasi dengan

membuat kurva respon, yaitu kurva yang menghubungkan besamya signal

dengan jumlah zat yang diukur. Berdasarkan jenis respon yang diberikan, detektor

dapat digolongkan menjadi detektor integral dan detektor diferensial. Pada
detektor integral besamya signal bersifat kumulatif, sedangkan pada detektor

diferensial besamya signal bersifat individual dari masing-masing komponen

senyawa yang melalui detektor tersebut (Adnan, 1997).

Komatograf gas mempakan alat analisis yang sederhana dan sensitif.

Komponen dasamya terdiri dari bagian-bagian yang pokok seperti ditunjukkan

pada bagan berikut:

iSfoanQ /

suflHK

Termostat

=embawa Penampang yang dipefbesar

Gambar3. Bagan sistem Kromtografi Gas(McNair dan Bonelli, 1988).
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d. Analisis Kromatografi Gas

Analisis dengan kromatografi Gas Cairan dibedakan menjadi 2 adalah

sebagai berikut:

1. Analisis Kualitatif

Analisis kualitatif berarti penentuan sifat-sifat suatu komponen atau

campuran komponen. Tujuan analisis kualitatif pada kromatografi gas cairan

adalah identifikasi suatu komponen atau lebih suatu cuplikan. Hal ini temtama

dilakukan dengan membandingkan dengan senyawa-senyawa referensi standard

(Sastrohamidjojo, 2002).

Data kualitatif Kromatografi Gas biasanya terdiri atas waktu tambat atau

waktu retensi berbagai komponen campuran (Gritter dkk., 1991; Sastrohamidjojo,

2002). Waktu tambat atau retensi diukur mulai dari titik penyuntikkan sampai ke

titik maksimum puncak dan sangat khas untuk senyawa tertentu pada kondisi

tertentu (Gritter dkk., 1991).

Waktu retensi adalah waktu yang dibutuhkan untuk mengelusikan

senyawa setelah diinjeksikan. Tetapi waktu retensi yang tidak terkoreksi jarang

digunakan, karena waktu retensi tergantung pada panjang dan diameter kolom,

fase cair (jenis dan jumlah), suhu kolom, kecepatan aliran, jenis dari gas

pengangkut, "dead volume" dari peralatan. Cara yang paling baik adalah

menggunakan waktu retensi relatif. Waktu retensi relatif (adjusted) hanya

tergantung pada suhu kolom danjenis fase diam (Sastrohamidjojo, 2002).

Sistem yang paling baik untuk digunakan adalah indeks retensi (I), juga

disebut indeks Kovats. Keuntungan indeks retensi adalah harga-harganya hanya

tergantung pada fase diam (Sastrohamidjojo, 2002).

2. Analisis Kuantitatif

Analisis kuantitatif dalam kromatografi gas cairan berarti menentukan

jumlah (%) dari komponen-komponen yang terpisah dari suatu cuplikan

(Sastrohamidjojo, 2002). Analisis kuantitatif dengan KGC tergantung pada

hubungan antara jumlah suatu zat terlamt dan ukuran dari pita elusi yang

dihasilkan (Day dan Underwood, 1986).

Agar hasil analisisnya baik, berbagai standardisasi hams dilakukan

sebelum pengambilan data dikerjakan, senyawa standar yang digunakan hams
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mumi, atau kolom perlu dimumikan terlebih dahulu (Adnan, 1997). Senyawa

standard tersebut hams dianalisis untuk menentukan kelumsan. Selain itu hams

ditentukan faktor koreksi untuk masing-masing kolom yang digunakan untuk

masing-masing kolom yang digunakan dan masing-masing zat yang dianalisis

(Adnan, 1997).

B. Landasan Teori

Kubis atau kol dikonsumsi sebagai sayuran daun, diantaranya sebagai

lalap (mentah dan masak), sayur lodeh, lotek, gado-gado, asinan, dan aneka

makanan lainnya. Tanaman kubis mempakan tanaman yang sering diserang oleh

hama dan penyakit.

Banyak petani kubis yang menggunakan pestisida profenofos untuk

mencegah dan mengendalikan serangga hama dan peyakit yang menyerang kubis.

Pestisida profenofos dalam program intensifikasi, ternyata dapat membantu

menumnkan populasi hama dengan cepat sehingga meluasnya serangga dapat

dicegah serta mencegah kehilangan hasil karena hama dapat ditekan. Akibatnya

penggunaan pestisida dalam pertanian semakin meningkat.

Pestisida adalah semua zat atau campuran zat yang khusus untuk

memberantas atau mencegah serangga hama dan penyakit. Pada umumnya

pestisida yang digunakan untuk pengendalian jasad pengganggu tersebut adalah

racun yang berbahaya, yang dapat mengancam kesehatan manusia. Untuk itu,

penggunaan pestisida yang tidak bijaksana dan tidak sesuai aturan yang

dianjurkan maka akan meninggalkan residu pestisida produksi pertanian yang

dapat menimbulkan efek samping bagi kesehatan manusia, sumber daya hayati

dan lingkungan.

Efek samping yang ditimbulkan residu pestisida profenofos terhadap

kesehatan yaitu penghambatan enzim asetilkolinesterase sehiungga terjadi

akumulasi asetilkolin. Akumulasi asetilkolin dalam tubuh dapat menyebabkan

gejala keracunan baik ringan, sedang, maupun berat. Gejala keracunan ringan bisa

bempa pusing, sakit pemt, mata kabur, diare, keluar keringat berlebihan, sakit

otot,mual dan muntah. Untuk gejala keracunan sedang sama seperti gejala-gejala
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keracunan ringan, tetapi ditambah beberapa gejala lain seperti badan lemah,
kejang otot, susah konsentrasi, mata mengecil (miosis), susah tidur, gelisah terus-
menems. Sedangkan gejala keracunan berat bempa kehilangan kesadaran, koma,

sesak nafas, kuku dan bibir membim (sianosis), pengeluaran air seni dan defekasi

tanpa sadar, kematian.

Untuk itu, dilakukan analisis residu pestisida dalam kubis baik kualitatif

maupun kuantitatif dengan menggunakan metode Kromatografi gas. Digunakan
metode kromatografi gas karena pestisida profenofos merupakan golongan

organofosfat bersifat non polar dan mudah menguap. Pada penelitian ini
digunakan kromatograf gas yang dilengkapi detektor fotometri nyala (FPD)
karena detektor ini spesifik untuk senyawa yang mengandung unsur fosfor,
sedangkan profenofos mempakan insektisida sistemik golongan organofosfat

derivat phenil yang mengandung unsur fosfor.

Oleh karena itu, penelitian ini penting dilakukan guna mengetahui apakah

residu pestisida pada kubis daerah Tawangmangu melebihi /tidak melebihi batas
kandungan yang diijinkan (menurut Food and Drugs Administration). Untuk
selanjutnya dapat diinformasikan pada konsumen apakah kubis tersebut layak atau

tidak dikonsumsi oleh masyarakat.

C. Keterangan Empiris

Menurut Ir Supriyadi, salah seorang anggota Tim Peneliti Praktek

Penggunaan Pestisida oleh Petani Jateng, hasil analisis pada tanaman juga
menunjukkan residu insektisida selalu dijumpai pada semua komoditas tanaman.
Untuk tanaman melon, bawang putih, bawang merah dan kubis memiliki

kandungan residu insektisida lebih tinggi dibanding padi dan kedelai (Pristiyarrto,
2001). Oleh karena itu, pada tanaman kubis di daerah Tawangmangu

kemungkinan mengandung residu pestisida.



BAB HI

METODE PENELITIAN

A. Bahan dan Alat

1. Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah kubis yang berumur 3

bulan 8 hari diambil pada tanggal 20 April 2006 di Desa Bulak Rejo, Kecamatan

Tawangmangu, Kabupaten Karang Anyar, Provinsi Jawa Tengah dengan
ketinggian ± 2000 mdpi. Larutan standar pestisida profenofos, Etil asetat, natrium

sulfat anhidrat, petroleum eter, dietil eter, dan florisil (p. a. E. Merck). Glasswool

(Trade Mark), kapas (Wellness cotton), gas Nitrogen UHP (Ultra High Pure), gas

oksigen UHP dan gas hidrogen UHP (PROX AIR).

2. Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi kromatograf gas

(GC) Hitachi G 163 dilengkapi kolom isian dengan panjang lm dan diameter 0,5
cm yang dilapisi fase diam Silicone DC200 dengan padatan pendukung

Chromosorb W (Shimadzu) serta dilengkapi detektor fotometri nyala dan

integrator Shimadzu C-RGA Chromatopac, timbangan analitik (Metier Toledo PL
303), kolom kromatografi (350 mm x 9 mm) untuk clean up, pencincang (pisau),

blender tahan ledakan (Miyako), rotary evaporator dengan tangas air (Heidolph

Type Wl), pipet volumetric, mikropipet, tabung reaksi dan rak, vial bertutup
teflon, apendrof, erlenmeyer, corong biasa, gelas ukur, labu takar, batang

pengaduk (Pyrex), jarum suntik (micro syringe), spatula, statif, oven, baskom.

28



B. Skematika penelitian

Pengambilan sampel

1
Determinasi sampel

I
Pengkondisian alat kromatografi gas

29

Preparasi sampel (ekstraksi sampel) dengan etil asetat

1
Proses persiapan kolom kromatografi

I
Praperlakuan (Clean up) dengan cara elusi petroleum eter dan dietil eter (1:1)

I
Analisis kualitatif dengan Kromatografi Gas

1
Analisis kuantitatif dengan Kromatografi Gas

I
Pembuatan kurva kalibrasi

1
Penetapan kadar sampel, Recovery
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C. Cara penelitian

1. Pengambilan Sampel

Sampel yang digunakan adalah kubis yang berumur 3 bulan 8 hari diambil

pada tanggal 20 April 2006 di Desa Bulak Rejo, Kecamatan Tawangmangu,

Kabupaten Karang Anyar, Propinsi Jawa Tengah dengan ketinggian ± 2000 m

dpi. Sampel diambil padabulan Maret 2006.

2. Determinasi sampel

Tanaman kubis (Brassica oleracea L.) dideterminasi berdasarkan buku "Flora

of Java" yang ditulis oleh Backer dan Bakhuizen Van Den Brink (1965).

Determinasi tanaman kubis dilakukan di Laboratorium Biologi Farmasi Fakultas

Matematika Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas IslamIndonesia.

3. Kondisi alat kromatografi gas

a. Kolom

Kolom yang digunakan yaitu kolom silicone DC 200, dengan panjang 1 m dan

diameter 0,5 cm, dilapisi dengan fase diam silicone DC200 dan padatan

pendukung Chromosorb W(AW-DMC) (Anonim, 1997).

b. Suhu kolom

Suhukolomyang digunakan yaitu200°C (Anonim, 1997).

c. Suhu injektor

Suhuinjektor yang digunakan yaitu 225°C (Anonim, 1997).

d. Suhu detektor

Suhudetektor yangdigunakan yaitu225°C (Anonim, 1997).



31

e. Detektor

Detektor yang digunakan adalah Detektor Fotometri nyala (FPD) (Anonim,

1997).

f. Gas pembawa, gas pembakar

Gas pembawa yang digunakan adalah nitrogen dengan kecepatan alir gas

pembawa: 50 ml/menit, gas pembakar adalah hidrogen dengan kecepatan alir
lOOml/menit danoksigen dengan kecepatan alir 15 ml/menit (Anonim, 1997).

g. Volume injeksi: lu.1 (Anonim, 1997).

4. Preparasi sampel (Ekstraksi)

a. Cincang bagian lembaran kubis (crop) kemudian dicampur, ambil 50 g sampel

secara acak dan masukkan ke dalam blender (sebaiknya kubis diblender terlebih

dahulu sebelum ditimbang dan diproses untuk mendapatkan hasil yang lebih

homogen danhasil analisis yang diperoleh lebih teliti dan valid).

b. Tambahkan 50 g natrium sulfat anhidrat, 100 ml etil asetat, lumatkan seiama 2-3

menit.

c. Enap tuangkan cairan ke dalam corong yang telah diberi kapas, saringan

ditampung dalam labu alas bulat.

d. Saringan dipekatkan, menggunakan rotary evaporator dengan tangas air pada

suhu 45° C dengan aliran gas nitrogen hingga volume menjadi 2 ml (Anonim,

1997).

5. Praperlakuan (Proses pencucian /clean up)

a. Proses persiapan kolom kromatografi

(1) Siapkan kolom kromatografi dengan panjang 350 mm 9 mm dan diameter

dalam 9 mm. Masukkan glass wool atau kapas bebas lemak yang ke dalam

dasar kolom. Masukkan petroleum eter ke dalam kolom sampai setengah

panjang kolom.
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(2) Masukkan florisil yang telah diaktifkan (dipanaskan pada suhu 130°C seiama

5 jam) sedikit demi sedikit sampai mencapai tinggi 10 cm dari dasar kolom.

Hindarkan timbulnya gelembung udara pada kolom dengan cara mengetuk-

ngetuk kolom secara perlahan-lahan pada saat florisil dituangkan. Florisil

yang masuk ke dalam kolom harus terendam sempuma, pelamt petroleum eter

harus berada 5 cm di atas florisil.

(3) Masukkan serbuk natrium sulfat anhidrat setinggi 1 cm di atas florisil. Cuci

kolom yang telah berisi florisil tersebut dengan ± 30 ml petroleum eter,

dengan aliran ± 20 tetes/menit, sampai tersisa 1 cm di atas lapisan natrium

sulfat anhidrat (Anonim, 1997).

b. Proses pencucian (clean up) dengan cara elusi

(1) Siapkan Erlenmeyer 250 ml sebagai penampung dan letakkan di bawah kolom

florisil. Masukkan ekstrak pekat ke dalam kolom florisil, buka kolom dan

tunggu sampai larutan petroleum eter mengalir ke dalam dan dihentikan

sampai batas cairan ekstrak sampel uji ± 0,5 cm di atas lapisan natrium sulfat

anhidrat. Bilas wadah ekstrak pekat dengan 2 x 5ml petroleum eter, tuangkan

bilasan ke dalam kolom, biarkan mengalir dengan aliran ±20 tetes/menit,

sampai tersisa 1 cm di atas lapisan natrium sulfat anhidrat.

(2) Masukkan secara bertahap 200 ml larutan elusi yang berisi campuran

petroleum eter: dietileter (1:1), alirkan dengan kecepatan alir 20 tetes/menit.

(3) Pindahkan hasil elusi ke dalam tabung reaksi. Pekatkan hasil elusi dengan

rotary evaporator dengan tangas air pada suhu 25° C dengan aliran gas

nitrogen sampai kering.
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(4) Bilas hasil elusi yang telah dipekatkan dengan etil asetat 1ml, kemudian hasil
bilasan dimasukkan ke dalam apendrof (Anonim, 1997).

6. Analisis kualitatif dengan GC

Suntikkan 1ul larutan standar profenofos dengan kadar 0,1904; 0,476; 0,952;
1,904 dan 2,856 ppm ke GC dengan yang sudah dikondisikan. Identifikasi jenis
senyawa pestisida profenofos dilakukan dengan cara membandingkan waktu retensi
profenofos (Anonim, 1997).

7. Analisis kuantitatif dengan GC
Setelah diketahui waktu retensi profenofos, dilakukan analisis kuantitatif

dengan tahap sebagai berikut:

a. Pembuatan kurva kalibrasi

(1) Pembuatan larutan induk pestisida profenofos 476 ppm (sudah tersedia di
laboratorium penelitian dan pengujian terpadu UGM)
Siapkan labu takar 100 ml. Timbang dengan tepat 47,6 mg standar pestisida
profenofos, masukkan ke dalam labu takar 100 ml. Tambahkan etil asetat
hingga 100 ml kemudian kocok sampai larut. Tutup dan simpan pada
temperatur tidak lebih dari 4° C(Anonim, 1997).

(2) Pembuatan larutan baku pestisida profenofos 9,52 ppm
Siapkan labu takar 10 ml. Ambil 0,2 ml larutan induk pestisida profenofos
476 ppm dengan menggunakan micro syringe, masukkan ke dalam labu takar
10 ml. Tambahkan etil asetat hingga 10 ml. Tutup, kemudian dikocok.
Simpan pada temperatur tidak lebih dari 4° C(Anonim, 1997).

(3) Pembuatan larutan kerja untuk kurva kalibrasi dengan konsentrasi 0,1904;
0,476; 0,952; 1,904 dan2,856 ppm
Siapkan 5buah apendroff. Ambil masing-masing 0,02; 0,05; 0,10; 0,20 dan
0,30 ml larutan baku profenofos 9,52 ppm dengan menggunakan micro
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syringe, masukkan ke dalam masing-masing apendrof. Tambahkan ke dalam

masing-masing apendrof dengan etil asetat menggunakan micro syringe,
hingga volume 1 ml. Masing-masing larutan kerja profenofos dengan kadar

tersebut dilakukan replikasi 3x. Simpan pada temperatur tidak lebih dari 4° C

(Anonim, 1997).

(6) Pembuatan kurva kalibrasi

Kondisikan alat GC untuk pengujian kadar larutan pestisida profenofos untuk

kurva kalibrasi. Suntikkan lul masing-masing larutan kerja ke dalam GC dan

catat luas area masing-masing puncak yang dihasilkan. Buat kurva kalibrasi

dari data-data dan tentukan persamaan regresi linier (Anonim, 1997).

b. Penetapan kadar pestisida

Suntikkan 1 ul larutan sampel uji ke dalam GC. Tentukan kadar masing-

masing pestisida profenofos dalam sampel uji berdasarkan luas area hasil

kromatogram dari GC dengan cara memplotkan pada kurva kalibrasi. Hitung kadar
masing-masing pestisida per berat sampel uji dengan rumus perhitungan sebagai
berikut:

A =
B

Keterangan : A = kadar pestisida residu (ppm)

B = berat sampel uji (50g)

C = kadar pestisida pestisidayang diperoleh dari kurvakalibrasi

(ppm)

V = volume akhir pengenceran (1ml) (Anonim, 1997).
c. Recovery

Untuk mengetahui reliabilitas metode yang digunakan untuk penetapan kadar
dalam sampel, maka perlu diketahui recovery-nya.

(1) Cincang cuplikan, timbang 50 g cuplikan yang telah diketahui kadarnya
0,0175 ppm, tambahkan larutan standar profenofos dengan kadar 0,0286 ppm.
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(2) Masukkan cuplikan ke dalam blender, tambahkan 50 g natrium sulfat anhidrat

dan 100 ml etil asetat, lumatkan seiama 3 menit.

(3) Enap tuangkan cairan ke dalam corong yang telah diberi kapas, saringan

ditampung dalam tabung reaksi.Saringan dipekatkan menggunakan rotary
evaporator dengan tangas air pada suhu 45°C hingga volume menjadi 2 ml.

Lakukan proses pencucian (clean up).

(4) Suntikkan lul lamtan recovery ke dalam GC. Ulangi sebanyak 6x dan catat

luas area masing-masing puncak yang dihasilkan. Tentukan kadar masing-
masing pestisida dalam lamtan recovery dengan cara memplotkan pada kurva

kalibrasi. Hitung % recovery dengan rumus:

Keterangan: R

As

S

= persen recovery (%)

= kadar lamtan recovery terukur (ppm)

= kadar total (kadar sampel sebenarnya + kadar

lamtan baku profenofos yang ditambahkan (target
value) (ppm)

(Anonim, 1997).
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D. Cara Analisis

Untuk mengetahui adanya kandungan residu pestisida profenofos dalam kubis

daerah Tawangmangu, maka dilakukan dengan analisis kualitatif dengan

kromatografi gas. Analisis kualitatif digunakan parameter waktu retensi, yaitu waktu

retensi pada kromatogram lamtan standar profenofos 0,1904; 0,476; 0,952; 1,904 dan

0,952 ppm dibandingkan dengan waktu retensi pada kromatogram sampel A dan

sampel B.

Untuk mengetahui jumlah kadar residu profenofos dalam kubis daerah

Tawangmangu digunakan analisis kuantitatif dengan kromatografi gas. Analisis

kuantitatif digunakan parameter luas area. Luas area Sampel A dan B diplotkan dalam

persamaan Regresi Linier Kurva Baku profenofos untuk mendapatkan kadar residu

profenofos pada sampel A dan B.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Tujuan penelitian ini adalah untuk mengetahui apakah terdapat residu

pestisida profenofos dalam kubis yang dikonsumsi oleh masyarakat dari daerah

Tawangmangu, serta untuk mengetahui jumlah kandungan residu pestisida

profenofos dalam sampel kubis tersebut sudah melebihi ambang batas aman atau

belum yang diijinkanoleh FDA (FoodandDrugAdministration).

Pada penelitian ini sampel yang dianalisis yaitu kubis. Sampel penelitian

diambil dari dua perkebunan kubis daerah Tawangmangu. Hal tersebut

disebabkan banyak tanaman kubis di daerah Tawangmangu diserang penyakit

akarbengkak dan serangga kecil yang menyebabkan daun kubis berlubang-lubang

sehingga mengakibatkan hasil produksi menumn dan kualitas tanaman kubis

rendah. Oleh karena itu, petani daerah Tawangmangu hanya sedikit sekali yang

bercocok tanam kubis, petani daerah Tawangmangu lebih banyak menanam

sayuran lain seperti wortel, bawang merah, cabe, tomat. Sampel kubis ini tidak

diberi perlakuan pencucian, hal ini disebabkan karena ingin mengetahui kadar

residu pestisida profenofos pada sampel kubis A dan B daerah Tawangmangu

tanpa dicuci (mumi dari habitatnya).

A. Determinasi Tanaman

Determinasi tanaman kubis dalam penelitian analisis ini, mempakan

langkah awal dilakukan untuk menghindari kesalahan dalam pengumpulan sampel

kubis dan kemungkinan tercampumya tanaman kubis yang akan diteliti dengan

tanaman lain. Determinasi tanaman kubis dilakukan dengan mencocokkan kunci-

kunci determinasi sesuai literatur yang ditulis oleh Backer dan Bakhuizen Van

Den Brink (1965). Hasil determinasi tanamankubis sebagai berikut:

lb - 2b - 3b - 4a - 5b - 6b - 8b - 9b - 10b -1 lb - 12b - 13b - 14b - 17b-18b

- 19b - 20b - 21b - 23b - 24b - 25b - 26b - 27b - 799b - 800b - 801b - 802a

- 803b - 804b - 805c - 806b - 807b - 809b - 810b - 81 lb - 825b - 826b -

829b - 830b - 831b - 832b - 833b - 834a - 835a - 836a - 837c - 851a -

37
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852b - 853b - 854a - 855c - 856b - 857a - 858b - 860a - 861b - 862b -

863b-877c-916a-917a-918b-919b (32. Brassicaceae)

lb - 6b - 7b - 10a (3. Brassica)

lb (Brassica oleraceah.)

Dari hasil determinasi tersebut, maka dapat diidentifikasikan bahwatanaman pada

penelitian ini benar-benar tanaman kubis.

B. Preparasi sampel

Pada penelitian ini, pemisahan residu pestisida profenofos dari sampel

kubis menggunakan pelamt etil asetat karena profenofos merupakan insektisida

golongan organofosfat yang bersifat relatif semi polar, sehingga ekstraksi residu

pestisida organofosfat biasanya digunakan pelamt yang semi polar yaitu etil

asetat. Selain itu, dengan pertimbangan kadar air dalam kubis tinggi maka

digunakan etil asetat karena etil asetat praktis tidak campur dengan air. Pelamt etil

asetatjuga mempakan pelamt yangharganya murah.

Langkah awal prosedur preparasi sampel yaitu mencincang masing-masing

sampel, tujuannya agar kandungan sampel menjadi homogen kemudian sampel

yang sudah homogen ditimbang 50 g sampel (sampel sebaiknya yang digunakan

10 lembar bagian luar crop kubis dan diblender sebelum diproses dan dianalisis

untuk mendapatkan hasil yang homogen dan valid), masukkan dalam blender.

Mengingat kadar air dalam sampel kubis tinggi maka ditambahkan 50 g natrium

sulfat anhidrat guna menyerap air yang terkandung dalam kubis, kemudian

ditambahkan 100 ml etil asetat sebagai pelamt dan lumatkan seiama 3 menit agar

semua kandungan residu profenofos yang adadalam kubis dapat keluar. Setelah 3

menit cairan hasil lumatan dituangkan ke dalam tabung reaksi yang sudah diberi

corong berisi kapas, dengan tujuan agar memisahkan cairan dari endapan.

Cairan hasil saringan akan terbentuk dua fase yaitu fase air dan fase etil

asetat. Pemisahan cairan tersebut berdasarkan pada perbedaan berat jenis air dan

eti asetat. Fase etil asetat berada di atas dan fase air berada di bawah, karena berat

jenis etil asetat lebih kecil dari berat jenis air. Dari dua fase tersebut, yang diambil

hanya fase etil asetat, karena residu profenofos lamt dalam etil asetat. Kemudian

fase etil asetat diuapkan dengan rotary evaporator dengan tangas air pada suhu
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45° C yang dialiri gas nitrogen sampai volume menjadi 2 ml.Tujuan digunakan

rotary evaporator dengan tangas air pada suhu 45° C dengan aliran gas nitrogen

adalah untuk menjaga agar temperatur penguapan lebih rendah dibandingkan titik

didih pelamt yaitu etil asetat sehingga komponen dalam etil asetat yaitu residu

profenofos tidak mengalami kemsakan. Sisa penguapan bempa ekstrak pekat 2

ml tersebutdilakukan proses cleanup dengan kromatografi kolom.

C. Proses clean up

Proses clean up digunakan kromatografi kolom dengan fase diam florisil

dan fase gerak petroleum eter dan dietil eter dengan perbandingan 1:1.

Mekanisme pemisahan dengan kromatografi kolom ini terjadi secara partisi, yang

sangat ditentukan oleh kelarutan analit terhadap fase diam dan fase gerak. Dalam

penelitian ini, florisil digunakan sebagai fase diam yang bersifat polar. Sebelum

digunakan florisil hams diaktivasi dengan cara dipanaskan terlebih dahulu pada

suhu 675° C, untuk menghilangkan kadarair masih terkandung dalam florisil.

Prinsip pemisahannya sesuai dengan aturan like dissolves like yaitu

senyawa polar akan lamt dalam pelamt polar, sedangkan senyawa non polar akan

lamt dalam pelamt non polar. Jadi sebaga lamtan elusi (fase gerak) digunakan

eluen yang terdiri dari petroleum eter dan dietil eter 1:1 sebanyak 200 ml karena

petroleum eter dan dietil eter mempakan pelamt organik yang bersifat non polar,

sehingga lamtan elusi akan membawa komponen-komponen cuplikan yang

bersifat semi polardan akan melewati fase diam yang bersifat polar. Komponen-

komponen yang bersifat polar akan tertahan pada fase diam florisil. Oleh karena

itu, lamtan cuplikan tidak boleh mengandung air sebab jikamengandung airmaka

cuplikan akan berikatan dengan fase diam sehingga cuplikan akan tertahan pada

fase diam dan sangat lama akan terelusi.

Clean up diawali dengan memberi sumbatan glass wool pada dasar kolom

kromatografi sebagai penyangga isi kolom, kemudian penyiapan kolom florisil

dengan mengisi florisil hingga mencapai tinggi 10 cm dari dasar kolom dan

ditambahkan natrium sulfat anhidrat 1 cm di atas florisil. Tujuan penambahan

natrium sulfat anhidrat adalah untuk menghilangkan kandungan air yang ada

dalam cuplikan, sebelum cuplikan melewati fase diam. Kemudian kolom dibasahi
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dengan 50 ml petroleum eter dan alirkan dengan mengatur kecepatan 20

tetes/menit hingga petroleum eter mendekati batas limit, ekstrak pekat dialirkan

dan cairan mulai ditampung. Wadah ekstrakpekatdibilasdengan petroleum eter 5

ml sebanyak 2 kali. Elusi ekstrak dalam kolom dengan lamtan elusi 200 mlsedikit

demi sedikit melalui dinding kolom agar tidak timbul gelembung udara. Setelah

larutanelusi habis dan tidak ada lagicairan yang menetes makaelusi selesai.

Cairan hasil elusi dipekatkan hingga kering dengan menggunakan rotary

evaporator dengan tangas airpada suhu 25° C dengan aliran gas nitrogen. Tujuan

digunakan rotary evaporator dengan tangas airpada suhu 25° Cdengan aliran gas

nitrogen adalah untuk menjaga agar temperatur penguapan lebih rendah

dibandingkan titik didih pelamt yaitu petroleum eter dan dietil eter, sehingga

residu profenofos tidak mengalami kemsakan. Maksud pengeringan hasil elusi

tersebut adalah untukmendapatkan volume akhir 1 ml dengan konsentrasi residu

profenofos yang lebih tepat dan mumi setelah diclean up. Hasil pekatan yang

kering dilamtkan etil asetat 1 ml dan ditempatkan pada apendrof untuk siap

dianalisis baikkualitatifmaupun kuantitatif. Volume injeksi dibuat sebanyak 1 ul,

karena dengan volume tersebut luas puncak yang dihasilkan baik, pembakaran ion

P yang terjadi dalam detektor hanya sedikit, waktu retensinya sama dengan

volume lain.

D. Kondisi Alat Kromatografi Gas

Metode penelitian yang digunakan adalah kromatografi gas cair, karena

pestisida profenofos mempakan senyawa yang bersifat mudah menguap dan

memiiki titik didih rendah. Kromatograf gas cair (KGC) juga dapat digunakan

analisis kualitatif dan kuantitatif, daya pemisahan baik, sensitivitasnya tinggi,

pemilihan detektor dapat disesuaikan dengan sampel, dapat dipakai dalam waktu

yang lama dan berulang-ulang. Pada penelitian ini, dipakai KGC dengan kondisi

yang tertera pada table VI sebagai berikut:

Tabel VI. Kondisi alat kromatografi gas

No. Komponen alat kromatografi gas

Suhu injektor

Kolom

Kondisi alat

225°C

Silicone DC 200 Chromsorb W
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Tabel VI. Lanjutan

No. Komponen alat kromatografi gas Kondisi alat

3 Suhu kolom 200°C

4 Gas Nitrogen

5 Aliran gas 50 ml/menit

6 Detektor Detektor Fotometri Nyala

filter P

7 Suhu detektor 225°C

Dipilih detektor FPD dengan filter ' karena profenofos merupak

senyawa yang memiliki unsur fosfor, sedangkan detektor FPD dengan filter P

merupakan detektor yang spesifik digunakan untuk senyawa yang mengandung

unsur fosfor yang mudah menguap.

Gas pembawa yang digunakan adalah gas nitrogen dengan kecepatan 50

ml/menit. Digunakan gas nitrogen karena nitrogen mempakan gas pembawa yang

lebih baik untuk melakukan pemisahan yang sangat sulit, lebih murah dari helium

serta lebih aman dalam laboratorium. Selain itu, nitrogen juga mudah diperoleh.

Proses pemisahan komponen-komponen senyawa terjadi di dalam kolom.

Pada penelitian ini, kolom yang digunakan adalah kolom isian (packed column)

dengan panjang lm, diameter 0,5 cm. Kolom isian mempakan suatu pipa yang

diisi bahan penyangga padat (padatan pendukung) Chromosorb W yang

permukaannya dilapisi dengan fase diam Silicone DC200. Padatan pendukung

yang dipakai adalah Chromosorb W (A/W-DMCS) dengan pertimbangan

polaritas senyawa yang akan dianalisis, karena profenofos bersifat semi polar.

Chromosorb W bersifat polar. Pada padatan pendukung yang digunakan tertulis

(A/W DMCS) artinya chromosorb ini dicuci dengan asam bempa DMCS (Dimetil

Chlorosilan) yang dikenal dengan proses silanisasi. Tujuan dilakukan proses

silanisasi yaitu untuk mengurangi sifat polaritas chromosorb W menjadi semi

polar. Fungsi padatan pendukung di dalam kolom yaitu untuk mengikat fase diam.

Fase diam yang digunakan sebagai isi packed kolom adalah silicone DC

200 yang memiliki sifat semi polar. Pemilihan fase diam didasarkan interaksi

cuplikan dengan fase diam, karena pemisahan dengan KGC didasarkan pada

prinsip like dissolves like yang berarti komponen cuplikan dan fase diam
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mempunyai sifat kepolaran yang sama untuk memperoleh pemisahan yang baik

dan sempuma, sehingga senyawa polar akan terpisah dengan baik pada fase diam

yang polar dan senyawa yang non polar akan terpisah dengan baik pada fase diam

yang non polar. Jadi profenofos yang bersifat semi polar akan terpisah dengan

baik dan sempuma pada fase diam silicone DC 200 yang bersifat semi polar.

Pada alat KG, injektor hams dipanaskan lebih dahulu agar sampel bempa

cairan dapat segera menguap, sehingga sampel yang telah menguap dapat

langsung masuk kolom dengan perantaraan gas pembawa. Suhu injektor yang

digunakan adalah 225° C. Dengan suhu tersebut puncak-puncak diperoleh baik.

Suhu kolom yang digunakan hams memperhatikan suhu maksimum fase diam

pada padatan pendukung karena jika suhu kolom terlalu tinggi yang melebihi titik

didih fase diam akan mengakibatkan fase diam menguap (column bleeding). Suhu

kolom yang digunakan pada penelitian ini 200° C, karena suhu maksimal fase

diam silicone DC 200 adalah 250° C. Selain itu, jika suhu kurang dari 200°C akan

terjadi tailing dan waktu retensi menjadi sangat lama serta jika suhu lebih dari

200° C, maka akan terjadi fronting. Suhu detektor diatur lebih tinggi dari suhu

kolom agar semua gas yang mengandung cuplikan yang masuk ke dalam detektor

tidak terjadi pengembunan. Suhu detektor yang digunakan adalah 225° C.

Jadi prinsip kerja KGC yang dilengkapi detektor fotometri nyala yaitu

sampel diinjeksikan ke dalam injektor yang sudah dipanaskan pada suhu 225°C

agar sampel yang bempa cairan dapat segera menguap. Aliran gas pembawa

nitrogen akan membawa sampel yang telah temapkan masuk ke dalam kolom,

selanjutnya terjadi pemisahan komponen-komponen cuplikan dalam kolom.

Kemudian komponen-komponen cuplikan masuk ke dalam detektor. Komponen-

komponen cuplikan yang hanya bempa ion-ion P akan dibakar dalam detektor.

Ion-ion P yang telah terbakar, ditangkap oleh filter unsur P yang kemudian diubah

menjadi arus. Arus tersebut akan dihantarkan ke amplifier, kemudian ams dalam

bentuk puncak akan dihasilkan oleh integrator.

E. Analisis kualitatif dengan kromatografi gas

Analisis kualitatif dengan kromatografi gas pada penelitian ini, bertujuan

untuk mengetahui apakah dalam sampel kubis daerah Tawangmangu baik sampel
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A maupun B terdapat residu pestisida profenofos. Analisis kualitatif ini, dilakukan

dengan membandingkan waktu retensi dari lamtan standar profenofos dengan

waktu retensi dari salah satu lamtan sampel A dan B. Lamtan standar profenofos

dibuat dengan melamtkan lamtan induk standar profenofos dalam pelamt etil

asetat dengan konsentrasi 0,476 ppm dan 0,952 ppm. Kemudian lamtan standar

profenofos 0,1904; 0,476; 0,952; 1,904 dan 2,856 ppm dengan 3 replikasi dan

lamtan sampel masing-masing lul diinjeksikan ke alat KGC.

Pada penelitian, diperoleh kromatogram dari masing-masing larutan

standar profenofos dan lamtan sampel A serta B (dapat dilihat pada lampiran 1-

39). Dari kromatogram yang diperoleh parameter analisis kualitatif bempa waktu

retensi. Data-data waktu retensi kromatogram lamtan standar profenofos sampel

A dan B dapat dilihat pada tabel VII sebagai berikut:

Tabel VII. Data-data analisis kualitatif berupa waktu retensi

No. Waktu retensi profenofos (tR, menit) j

Standar Sampel A Sampel B

1 6,287 6,31 6,253 6,172

2 6,31 6,282 6,2 6,19

3 6,3 6,303 6,22 6,147

4 6,317 6,282 6,18 6,225

5 6,312 6,325 6,172 6,185

6 6,247 6,317 6,212 6,203

7 6,295 6,197 6,21

8 6,292 6,175 6,172

9 6,305 6,18 6,21

lk~±SD 6,3 ± 0,02 6,2 ± 0,03 6,2 ± 0,02

Pada tabel VII, dapat dilihat data-data waktu retensi yang menunjukkan

bahwa waktu retensi rata-rata profenofos pada lamtan standar profenofos pada

waktu 6,3 menit dengan standar deviasi 0,02: Pada sampel A terdapat residu

profenofos dengan waktu retensi rata-rata 6,2 menit dengan standar deviasi 0,03.

Waktu retensi rata-rata sampel B 6,2 menit dengan standar deviasi 0,02. Waktu

retensi sampel A dan B mendekati waktu retensi profenofos pada lamtan standar



44

profenofos. Jadi semua sampel Adan Bpositif mengandung residu profenofos.
Selisih waktu retensi yang sangat sedikit, dapat disebabkan oleh cara penyiapan
sampel, waktu penyuntikan cuplikan ke GC secara manual dan sebagainya. Nilai
standar deviasi pada lamtan standar profenofos dan sampel Adan Byang hampir
mendekati angka nol menunjukkan bahwa waktu perbedaan waktu retensi lamtan
standar profenofos dan sampel Adan Bhanya sedikit, sehingga hasil analisis
kualitatif disimpulkan memiliki tingkat ketelitian yang tinggi.

F. Analisis kuantitatif dengan kromatografi gas
Analisis kuantitatif dengan kromatografi gas pada penelitian ini bertujuan

untuk mengetahui jumlah kadar residu pestisida profenofos yang terdapat pada
kubis daerah Tawangmangu baik pada sampel Amaupun Bberdasarkan pada
suatu kenyataan bahawa pencatat (integrator) menghasilkan sinyal bempa luas
area yang sebanding dengan jumlah kadar yang terkandung dalam sampel yang
dianalisis. Analisis kuantitatif ini diawali dengan pembuatan lamtan induk standar
profenofos 476 ppm kemudian pembuatan lamtan satndar profenofos 9,52 ppm.
Dari lamtan standar profenofos 9,52 ppm, dibuat lamtan kerja untuk kurva
kalibrasi dengan kadar 0,1904; 0,476; 0,952; 1,904; dan 2,S56 ppm. Larutan kerja
untuk kuva baku tersebut dianalisis dengan kromatograf gas yang dilengkapi
detektor fotometri nyala. Kurva baku dibuat 3x pembuatan yang bertujuan untuk
mengetahui ketepatan peneliti dalam menyiapkan lamtan kerja untuk kurva baku
baik dalam mengambil lamtan standar profenofos maupun pelamt dengan
mikropipet. Dari analisis tersebut diperoleh data-data kuantitatif bempa luas area.
Untuk data kurva baku replikasi 1dapat dilihat pada tabel VIII sebagai berikut:

Tabel VIII. Data kurva baku replikasi 1

Kadar (x,ppm)

0,1904

0,476

* 0,952

U904

2,856

Luas area (y)

790

3363

7158

13150

19256

Luas area (y)/10.000

0,0790

0,3363

0,7158

1,3150

1,9256
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Dari data pada tabel VIII, dapat digunakan untuk membuat suatu kurva

baku antara kadar lamtan standar profenofos dengan luas area dibagi 10.000 pada

masing-masing lamtan standar profenofos seperti yang disajikan pada gambar 8

sebagai berikut:

Kadar profenofos (ppm)

Gambar 8. Kurva baku replikasi 1

Pada kurva baku replikasi 1, diperoleh persamaan garis linier regresi Y =

0,682 X + 0,004 dengan koefisien korelasi (r) = 0,998. Sementara data untuk

kurva baku replikasi 2 dapat dilihat pada tabel IX sebagai berikut:

Tabel IX. Data kurva baku replikasi 2

Kadar (X, ppm) Luas area (Y) Luas area (Y)/l 0.000

0,1904 1121 0,1121

0,476 2698 0,2698

0,952 4340 0,4340

1,904 10174 1,0174

2,856 18774 1,8774

Dari data pada tabel IX, dapat diperoleh kurva baku replikasi 2 antara

kadar lamtan standar profenofos dengan luas area dibagi 10.000 pada masing-

masing lamtan standar profenofos seperti yang disajikan pada gambar 9 sebagai

berikut:
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Gambar 9. Kurva baku replikasi 2
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Pada kurva baku replikasi 2, diperoleh persamaan garis linier regresi Y =

0,650 X - 0,087 dengan koefisien korelasi (r) = 0,989. Koefisien korelasi kurva

baku replikasi 2 kurang bagus dibandingkan kuva baku replikasi 1, sedangkan

data untuk kurva baku replikasi 3 dapat dilihat pada tabel X sebagai berikut:

Tabel X. Data kurva baku replikasi 3

Kadar (X, ppm) Luas area (Y) Luas area (Y)/10.000

0,1904 639 0,0639

0,476 3026 0,3026

0,952 5563 0,5563

1,904 11290 1,1290

2,856 16400 1,6400

Dari data pada tabel X, diperoleh kurva baku replikasi 3 antara kadar

lamtan standar profenofos dengan luas area dibagi 10.000 pada masing-masing

lamtan standar profenofos sepertiyang disajikan pada gambar 10sebagai berikut:

1 1.5 2

Ka da r profenofos (ppm)

Gambar 9. Kurva baku replikasi 3

2.5

Pada kurva baku replikasi 3, didapatkan persamaan linier regresi Y =

0,584 X - 0,006 dengan koefisien korelasi (r) = 0,999. Dari nilai koefisien

korelasi tersebut dapat diketahui bahwa kurva baku replikasi 3 mempakan kurva

baku yang paling bagus. Selain itu, dapat ditunjukan bahwa rtabei pada p = 0,05;

derajat bebas = 5-2 = 3 adalah 0,878. Jadi ada korelasi yang baik dan linier antara

kadar profenofos dan luas area yang dihasilkan pada uji GC (rhimng = 0,999 >

rtabei0,05;(3) = 0,878). Oleh karena itu, ketiga kurva baku tersebut mempakan

kurva baku yang paling linier dibanding kedua kurva baku yang lain.
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Koefisien korelasi (r) pada persamaan regresi linier Y = BX + A berfungsi

sebagai parameter adanya hubungan linier antara kadar residu profenofos (X)

dengan luas area (Y). Linearitas adalah kemampuan metode analisis yang

memberikan respon yang secara langsung atau dengan bantuan transformasi

matematik yang baik, proporsional terhadap konsentrasi analit dalam sampel.

Kurva baku yang dipilih dari ketiga replikasi tersebut, yaitu kuva baku

replikasi 3 digunakan untuk menghitung kadar residu profenofos regresi sampel.

Kadar residu profenofos regresi sampel digunakan untuk menghitung kadar residu

profenofos dalam sampel kubis 50 g. Hasil perhitungan kadar residu profenofos

dalam sampel kubis A dan B pada tabel XI (perhitungan dapat dilihat pada

lampiran 40) sebagai berikut:

Tabel XI. Hasil perhitungan kadar sampel

No. Sampel Replikasi Kadar, ppm X±SD,CV X±SD,CV

1.

A

1

0,007

0,010 ± 0,003

CV = 30%

0,01 ± 0,004

CV = 40%

0,012

0,011

2

0,004

0,006 ± 0,003

CV = 50%

0,009

0,006

3

0,014

0,013 + 0,001

CV = 7,69%

0,012

0,012

2

ti

1

0,017

0,018 ± 0,001

CV = 5,56%

0,02 ± 0,002

CV=10%

0,017

0,019

2

0,013

0,014 ± 0,001

CV = 7,14%

0,015

0,013

3

0,018

0,018 ± 0,002

CV= 11,11%

0,020

0,017
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Pada tabel XI, terlihat bahwa perbedaan kadar residu profenofos pada

sampel kubis A dan B antar injeksi dalam satu replikasi yang dapat disebabkan

adanya kesalahan pada saat penyuntikkan sampel ke dalam kromatograf gas

(human error) secara manual. Perbedaan kadar residu profenofos antar replikasi

dalam satu sampel dapat disebakan adanya kesalahan pada waktu preparasi

sampel, residu profenofos pada masing-masing kubis dalam satu tempat sudah ada

yang terdegradasi sehingga dapat menyebabkan kadar residu berkurang,

penyuntikkan sampel pada GC dilakukan secara manual.

Dari tabel XI juga, dapat dilihat hasil analisis statistik dari masing-masing

kadar. Pada sampel A , digambarkan hasil pengukuran yang berulang-ulang

dengan 3 replikasi terjadi perbedaan kadar sedikit, yang dapat disebabkan

penyuntikkan dilakukan secara manual (human error). Kadar rata-rata sampel A

0,01 ppm dengan standar deviasi 0,004 dan koefisien variasi 40%. Sampel B

digambarkan hasil pengukuran yang berulang-ulang dengan 3 replikasi juga

terjadi perbedaan kadar. Tetapi perbedaan kadar pada sampel B lebih kecil

dibanding sampel A. Pada sampel B diperoleh kadar rata-rata 0,02 ppm, standar

deviasi 0,002 dan koefisien variasi 10%, walaupun kadar residu profenofos pada

sampel B sebenamya hampir mendekati batas maksimum residu (BMR)

profenofos menumt FDA tetapi ditulis sama dengan BMR menumt FDA karena

untuk menjaga keamanan masyarakat untuk mengkonsumsi kubis sampel B. Dari

angka tersebut yang berfungsi sebagai parameter ketelitian (precision) adalah

standar deviasi (simpangan baku) dan koefisien variasi (CV).

Ketelitian menunjukkan bahwa pengukuran yang berulang-ulang

mendapatkan hasil yang sama atau tidak mempunyai perbedaan hasil. Tingkat

ketelitian yang tinggi jika nilai standar deviasi sama dengan nol atau mendekati

nol, sedangkan nilai koefisien variasi kurang dari 5% (Murson, 1981). Jadi dapat

disimpulkan bahwa hasil analisis pada penelitian ini mempunyai tingkat ketelitian

cukup tinggi yang ditunjukkan dengan harga standar deviasi sampel A 0,004 dan

sampel B 0,002 yang mendekati angka nol, walaupun nilai koefisien variasi pada

penetapan kadar sampel A dan B yaitu 40% dan 10% yang lebih dari 5%. Nilai

koefisien variasi pada sampel A dan B besar menunjukkan bahwa variasi kadar

residu profenofos pada sampel A dan B antar replikasi dan antar injeksi besar
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yang mungkin disebabkan karena penyemprotan profenofos pada kubis-kubis

tidak merata, residu profenofos yang tertinggal pada kubis sudah ada yang

terdegradasi di alam, adanya kesalahan pada preparasi sampel dan penyuntikkan

sampel pada KGC dilakukan secara manual. Dari sampel A dan B dapat

disimpulkan bahwa hasil analisis sampel B memiliki tingkat ketelitian yang lebih

tinggi dibandingkan prosedur analisis sampel A karena standar deviasi dan

koefisien variasi sampel B lebihkecil dibandingkan sampel A.

Tabel XI menunjukkan bahwa kadar rata-rata residu pestisida profenofos

pada sampel kubis A dibawah batas maksimum residu profenofos yang

ditetapkan oleh FDA yaitu 0,02 ppm. Jadi sampel kubis A dari daerah

Tawangmangu aman untuk dikonsumsi. Tetapi, tetap hams hati-hati karena jika

kita mengkonsumsi kubis yang banyak maka residu profenofos yang tertinggal

pada sampel kubis daerah Tawangmangu dapat mengalami akumulasi dalam

tubuh kita. Akumulasi profenofos dalam tubuh manusia, dapat menyebabkan

penghambatan enzim asetilkolinesterase dalam darah. Penghambatan ini dapat

mengakibatkan akumulasi asetilkolin dalam tubuh. Akumulasi asetilkolin dalam

tubuh dapat menyebabkan gejala keracunan baik ringan, sedang, maupun berat.

Kadar rata-rata residu pestisida profenofos pada sampel B diperoleh 0,02

ppm, sehingga dapat disimpulkan sampel B tidak aman untuk dikonsumsi karena

sampel B mengandung residu pestisida profenofos yang mencapai batas

maksimum residu yang telah ditetapkan oleh Food and Drug Administration yaitu

0,02 ppm. Oleh karena itu, masyarakat harus hati-hati mengkonsumsi kubis

sampel B temtama dalam pencucian kubis sebelum dimasak. Untuk keracunan

pestisida profenofos, antidot yang direkomendasikan yaitu atropin l,2-3mg

intravena (Eddleston, 2005).

G. Validasi metode

Pada penelitian ini, telah dilakukan pengujian untuk mengetahui ketepatan

metode yang digunakan untuk mendapatkan hasil analisis yang tepat. Untuk itu,

dilakukan recovery (perolehan kembali) dengan cara menambahkan larutan

standar profenofos yang telah diketahui kadamya yaitu 0,0238 ppm ke dalam

sampel kubis A yang telah diketahui kadamya yaitu 0,018 ppm, jadi kadar
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sebenamya dalah 0,0418 ppm. Setelah itu, sampel kubis dilakukan preparasi

sampel, proses clean up, analisis dengan kromatografi gas sama seperti pada

penetapan kadar residu pestisida profenofos pada sampel. Recovery ini, dibuat

satu kadar dengan 6 kali injeksi. Kemudian kadar residu profenofos yang temkur

dibandingkan dengan kadar yang sebenamya. Recovery yang baik biasanya

berkisar antara 80-120% (Anonim, 1997). Recovery pada masing-masing injeksi

dapat dilihat pada tabel XII sebagai berikut:

Tabel XII. Hasil Perhitungan recovery sampel

Injeksi Luas area Kadar (ppm) Recovery (%) Recovery ± SD, CV

1 1,1143 0,038 90,909

94,90% ±0,05

CV = 5,27%

2 1,1744 0,040 95,694

3 1,1281 0,039 93,301

4.. 1,2136 0,042 100,478

5 1,2330 0,042 100,478

6 1,0715 0,037 88,517

Pada penelitian ini, diperoleh nilai recovery rata-rata 94,90%. Nilai

recovery tersebut menujukkan bahwa recovery yang diperoleh baik, berarti

metode analisis yang digunakan untuk menganalisis residu profenofos dalam

kubis dengan kromatografi gas adalah metode yang tepat. Standar deviasi dan

koefisien variasi yang diperoleh 0,05 dan 5,27% menunjukkan bahwa metode

kromatografi gas yang digunakan untuk mengetahui kadar residu pestisida

profenofos pada kubis, mempunyai akurasi yang baik, sehingga didapatkan hasil

yang teliti. Nilai standar deviasi dan koefisien variasi yang tidak terlalu bagus

dapat disebabkan karena penyuntikkan sampel pada kromatograf gas dilakukan

secara manual. Recovery sebaiknya dilakukan dengan membuat 3 seri kadar

dengan 3x replikasi atau 1 serikadar dengan 6x replikasi untuk mendapatkan hasil

analisis yang tepat dan dapat dipertanggungjawabkan.

H. Beberapa penelitian lain tentang analisis residu Profenofos

Penelitian lain yang dilakukan Chen dan kawan-kawan bempa analisis

residu profenofos pada tomat dan kubis yang menggunakan kromatografi gas



51

dengan detektor fotometri nyala, kolom 5% OV 101 chromosorb W-HP dan

pelamt yang digunakan hexane:aseton (1:1 V/V) diperoleh kadar profenofos

dalam tomat 0,06 ppm dan kubis 0,06 ppm. Nilai recovery analisis profenofos

pada tomat diperoleh 96,2-105,9% dan kubis diperoleh 94,7-102,3% dengan

standar deviasi untuk tomat 3,7-4,9% dan kubis 3.7-5.0% (Chen dkk., 2001).

Hasil yang diperoleh pada penelitian analisis residu pestisida profenofos pada

kubis di daerah Tawangmangu dengan kromatografi gas yang dilengkapi dengan

FPD (Flame Photometry Detector) yaitu kadar residu pestisida profenofos pada

sampel kubis A 0,01 ppm dan B 0,02 ppm dengan recovery 94,90%, SD 0,05 dan

CV 5,27% hampir mendekati dengan hasil penelitian analisis profenofos pada

tomat dan kubis dengan kromatografi gas dalam hitungan recovery dan koefisien

variasi recovery. Jadi dapat disimpulkan bahwa analisis residu profenofos pada

kubis daerah Tawangmangu merupakan penelitian yang memiliki tingkat

ketelitian dan ketepatan yang tinggi karena metode kromatografi gas dengan

detektor fotometri nyala untuk analisis residu profenofos pada kubis mempakan

metode analisis yang tepat dan teliti sehingga memberikan hasil yang tepat dan

teliti.

Dari hasil penelitian Rustman (1988), tomat dan kubis di daerah Lembang

mengandung residu profenofos 0,11 ppm dan 0,41 ppm. Hasil analisis residu

profenofos pada kubis di daerah Pengalengan yaitu 0,03 ppm sedangkan kubis di

daerah Cisurapan-Garut yaitu 0,07 ppm. Kadar residu profenofos pada tomat dan

kubis di daerah Lembang, Pengalengan, dan Cisurupan-Garut lebih tinggi

dibandingkan kadar residu profenofos pada kubis daerah Tawangmangu, yang

dapat disebabkan karena kubis dan tomat di daerah Lembang, Pengalengan, dan

Cisurupan-Garut mendapatkan frekuensi penyemprotan dan dosis profenofos lebih

banyak, metode yang digunakan Rustman lebih tepat dan teliti dari metode

penelitian ini, analis memiliki ketelitian yang sangat tinggi dalam analisis, residu

profenofos pada sampel kubis A dan B di daerah Tawangmangu sudah ada yang

terdegradasi di alam menjadi bentuk senyawa lain sehingga mengakibatkan kadar

residu profenofosmenjadi berkurang.

Penelitian Choy dan Seeneevassen (1998) tentang Monitoring Insecticide

residues in vegetables and fruits at the market level menggunakan metode
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kromatografi gas cair yang dilengkapi dengan detektor nitrogen fosfor dan sampel

sayuran dan buah-buahan diambil yang beredar pada pasar Port louis, Vacoas,

Curepipe, Rose Hill, Quatre Bomes, Chemin Grenier dan Mahebourg. Diperoleh

hasil analisis residu profenofos pada kubis tidak ada, sedangkan tomat 0,011-

0,076 ppm; buncis 0,15-0,28 ppm dan seledri 0,003 ppm (Choy dan Seeneevassen,

1998). Dari hasil penelitian tersebut dapat disebabkan karena penyemprotan

profenofos pada kubis hanya sedikit dengan dosis yang kecil atau kubis memang

tidak disemprot dengan profenofos. Selain itu juga, dapat disebabkan karena

residu profenofos pada kubis sudah terdegradasi di alam. Kadar residu profenofos

pada tomat dan buncis lebih tinggi dapat disebabkan karena frekuensi

penyemprotan profenofos dan dosisnya tinggi sehingga kadar residu

profenofosnya tinggi dibanding dengan seledri. Kadar residu profenofos yang

terdapat pada tomat dan kubis sudah melebihi batas maksimum residu yang
ditetapkan oleh Food and Drug Administration, sehingga tomat dan buncis yang

beredar pada pasar Port louis, Vacoas, Curepipe, Rose Hill, Quatre Bomes,

Chemin Grenier dan Mahebourg tidak aman untuk dikonsumsi. Alat analisis

kromatograf gas yang dilengkapi detektor nitrogen fosfor yang digunakan pada

penelitian yang dilakukan oleh Choy dan Seeneevassen lebih selektif dan sensitif

dibandingkan dengan detektor fotometri nyala filter P karena detektor nitrogen
fosfor merupakan detektor yang digunakan untuk mendeteksi senyawa yang

mengandung unsur nitrogen atau fosfor bahkan senyawa yang mengandung
nitrogen dan fosfor.

Penelitian lain yang dilakukan oleh Chang dkk., (1999-2000) yaitu

memonitor residu pestisida pada pasar sayur-sayuran dan buah-buahan yang

beredar di negara Taiwan bagian Tengah dengan menggunakan banyak metode

yaitu kromatografi gas dengan detektor fotometri nyala, kromatografi gas dengan

detektor penagkap elektron, tes ditiokarbamat, HPLC-flouresensi, HPLC-UV,
Gas Chromatography mass spectrometer (GC/MS). Ekstraksi sampel

menggunakan pelamtaseton, petroleum eter, dandiklorometan, kemudian diclean

up dengan fase diam florisil dan fase gerak n-heksan. Hasil penelitian

menunjukkan bahwa profenofos dapat dideteksi pada metode kromatogrfi gas

dengan detektor penangkap elektron dan tidak terdeteksi oleh metode lain. Hal
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tersebut dapat disebabkan karena detektor penangkap elektron mempakan
detektor yang selektif dan peka terhadap senyawa yang memiliki lone pair
elektron, elektronegativitas (golongan halogen), dan fosfor sedangkan profenofos
mempakan insektisida organofosfat yang mengandung fosfor, lone pair elektron,
dan unsure halogen (CI dan Br). Pada alat kromatograf gas dengan detektor

fotometri nyala filter Ptidak terdeteksi profenofos dapat disebabkan ada gangguan
pada detektor fotometri nyala filter P sehingga ion P yang terdapat pada
profenofos dalam sampel sayur-sayuran dan buah-buahan yang beredar pada pasar
di negara Taiwan bagian Tengah tidak terdeteksi oleh detektor. Batas limit
profenofos yang terdeteksi oleh kromatografi gas dengan detektor penangkap
elektron adalah 0,05 ppm. Residu profenofos ditemukan pada apel Cina (2003)
0,69 ppm; bawang putih (2004) 0,57 ppm; dan apel Cina (2004) 0,64 ppm. Kadar
residu profenofos tersebut sudah melebihi batas maksimum residu profenofos
yang ditetapkan oleh FDA (Food and Drug Administration). Jadi apel Cina
(20003-2004) dan Bawang putih (2004) tidak aman untuk dikonsumsi oleh

masyarakat.

Pada penelitian lain yang menganalisis beberapa pestisida pada produk
pertanian seperti broccoli, wortel, asparagus, bunga kol, jemk, kedelai, padi, wijen
yang dianalisis dengan metode kromatografi gas. Ekstraksi sampel menggunakan
pelamt etil asetat dan clean up dengan aseton-n heksan. Analisis pestisida
organofosfat menggunakan KGC dengan detektor Fotometri nyala, analisis
pestisida organoklorin dan piretroid menggunakan KGC dengan detektor
penangkap elektron dan analisis pestisida organonitrogen menggunakan KGC
dengan detektor nitrogen fosfor. Analisis residu profenofos yang termasuk
pestisida organofosfat menggunakan kromatografi gas dengan detektor fotometri
nyala. Kolom yang dipakai adalah kolom kapiler DB-5. Gas pembawa yang
digunakan adalah Helium dengan kecepatan alir 2 ml/menit dan volume injeksi 2
fi\. Hasil analisis menunjukkan residu profenofos positif ditemukan pada lada dari
Negara Thailand dengan konsentrasi 0,62 ppm dengan LOD 0,0013 ppm dan LOQ
0,02 ppm (Hirahara dkk., 2005). Kadar residu profenofos pada lada dari Thailand
besar melebihi BMk yang ditetapkan oleh FDA 0,02 ppm sehingga tidak aman
untuk dikonsumsi oleh masyarakat.. Hal tersebut disebabkan karena
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penyemprotan profenofos pada lada lebih sering dengan dosis yang tinggi,

preparasi sampel dilakukan lebih teliti dan tepat dibandingkan analisis residu

profenofos padakubis daerah Tawangmangu dengan GC. Padapenelitian inijuga,

digunakan kromatografi gas dengan detektor spektrometer massadengan kolom

kapiler DB-5 diperoleh limit of quantification 0,02 ppm.Jadi dapat disimpulkan

bahwa pestisida profenofos juga dapat dideteksi dengan kromatografi gas

menggunakan detektor spektrometer massa.

Penelitian lain yang dilakukan oleh Don Brown menganalisis residu

pestisida pada sayuran dan buah menggunakan kromatografi gas dengan detektor

spektrometer massa. Gas pembawa yang digunakan adalah Helium dengan

kecepatan alir 1 ml/menit. Volume sampel yang diinjeksikan pada kromatografi

gas spektrometer massa 8 p\. Hasil analisis menunjukkan residuprofenofos positif

terdeteksi dengan kromatografi gas spektrometer massa(Brown, 2005).



BABV

KESIMPULAN DAN SARAN

A. KESIMPULAN

1. Pada penelitian ini, diketahui bahwadalam sampel kubisA dan B yangberasal

dari daerah Tawangmangu terdapat residu pestisida profenofos dengan

menggunakan metode kromatografi gas.

2. Kadar residu profenofos pada sampel kubis A adalah 0,01 ppm ± 0,004 yang

aman untuk dikonsumsi, sedangkan kadar residu profenofos pada sampel

kubis B adalah 0,02ppm ± 0,002yang tidak aman dikonsumsi.

3. Recovery yang diperoleh pada penelitian ini adalah 94,90% berarti metode

analisis kromtografi gas yang digunakan untukmenganalisis residuprofenofos

dalam sampel kubis A dan B mempakan metode analisis yang tepat.

B. SARAN

1. Perlu dilakukan reaksi identifikasi kualitatif pada analisis residu pestisida

profenofos sebelum melakukan analisis kuantitatifuntuk mengetahui senyawa

yang terdapat pada sampel.

2. Pada penyiapan sampel sebaiknya 10 lembar bagian luar crop kubis dan

diblender untuk mendapatkan hasil yang homogen.

3. Recovery sebaiknya dilakukan dengan membuat 3 seri kadar yang berbeda

(rendah, medium, dan tinggi) dengan 3x replikasi atau 1 seri kadar dengan 6x

replikasi untuk mendapatkan hasil analisis yang tepat dan dapat

dipertanggungjawabkan. "

4. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai uji ketoksikan subakut

profenofos dengan kadar yang didapat dari penelitian analisis residu pestisida

profenofos padakubis daerah Tawangmangu dengan kromatografi gas.

5. Perlu dilakukan penelitian analisis residu pestisida lain pada beberapa hasil

pertanian yang seringdikonsumsi oleh masyarakat banyak.
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8.835 3666 y

1. 182 1789 V

1.338 341 V

1.477 136 y

3.418 •- c •-

3.592 131 ltl

5.877 136

5.913 169 lt|l

6. 172 2672 l(il

6.607 160 l(jl

TOTAL 65516

58 3799

35 . 1926

5 5954

2 731

0. 5209

0 2073

8. 3845

0. 2003

8. 2877

0. 2576

4. 0785

0.2444

108

NAME

68

8:4*8

8:4$§



START

Lampiran 21. Kromatogram Sampel Areplikasi 2injeksi 3

•Jr.UJl 1-10?

PKNO TIME AREA MK ID N 0 CONC

1 8. 145 34128 4 P. d -' O £TO. tLO b

c 8. 5 38734 V 4 3 . 6 9 3 fi
• I 1 1 lT| 7

4 1.31

i y o u

3 8 3
c .66 8

8.4 294
.J Cr iC 116 0. 1644
$ 5 .577 15 3 q o 1 7 o
-? — ->,-, -i

- • 1- X 1 <_<

• - • r' * ••• i.'j 9 V 8.1969
-, O i q
•-' . -•• i •-'

- - _ i

o . cc.' •:•
y 6 . c IC 1684 V ? . 3 fi ^ fi

1 8 6. 3 4 2 9 81 V 1 OCi-i o

1 1 £, !-; < '-' c, '.!
- . a _

!-! • I 7" LL

U ! HL 845 IPlPl

NAME

^aunpiran 22. Kromatogram Sampe! Areplikasi 3 injeks! !

START

PKNO TIME AREA MK

1 8.147 29694
C 0. 5 0 7 99955 !(|l

•-' 1.877 4225 !(il

4 1. 192 4277 l|(l

cr

1.455 t! 7 c! 7 t(t!

b 1.787 5305 I(|l

7 C> 1 •-• c
I- . i •-' -J i 1 b v

O
3.027 230

9 •-' • C O '_"' 177 U

10 3.433 4 05 l(il

11 6. 197 3384

TOTAL 15099k
:ero

IDNO CONC

19 .6652

66 .1976

c 7 9 8 3

c 8322
•J
8662

o 51,3

0. 87-8

8. 1521

0. 1175

8. 2681

c • 57-2

1 0 8

NAME

69

8:145

Ma?
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Lampiran25. Kromatogram Sampel B replikasi 1 injeksi 1

START

'KMO TIME AREA MK IDNO

i 0. 147 29695

c 0 582 91448
1 )

o 1 . 103 10169
u

4 1 5 0 5 2995 V

5 I ,79 11760 V

6 c 877 17 3 0
n

7
c • 358 3 7 fi fi n

o
c 5 18 O "7 O v

4
c • 64 7 3 3 4 y

10 u 785 312
11

V

11 5. 9 8 2 112

12 6. 172 4 828 sv

1 3 7 • 495 141

'iAMi

1 . K4I-I4

b . i. i. i 4

97 4

TOTAL 158132 168

Lampiran 26. Kromatogram Sampel B replikasi 1 injeksi 2

START

PKNO TIME AREA M

1 0. 148 25502 V
£ 8.492 183176 SV
A 1.885 446 T

4 1.477 104 T
5 1.783 11889 V
t. 2. 157 1846 IJ

~?
d . o y y 3791 l|(l

y 2 .51 5 654 V
9 2.588 483

lwl

10 2.748 584 V

11 2.875 102 V

12 3.318 169
11

V

13 3.4 75 148 V
14 ct O c o 174
15 6.19 4912

11

V

TOTAL 153188

CONC

lb

67.3563

8.29i4

8 .8 6 8

7.7613

8.6832

2.4749

6.4272

0.3151

8.3814

8. 8 6 6 6

0.110 1

0.0967

0.1134

3.2865

198

6481

NAME

71

Mtf

8:44§
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Lampiran 29. Kromatogram Sampel B replikasi 2 injeksi 2

PKNO TIME AREA MK IDNO CONP:

1
0. 147

0.513
2 8 6 7 6

21992 v
l- 7 • 0 i •_' -J

i- i~ . O b -J O
H . H h !-! O R 7 .-i

JdM 3.7156

2.9964
4 1.108

1.2918

o o o o
LUOC

M

'- 6611 M

6 . fi 7 3 oi
t> 1.785 18792 IJ

19.5383
-

d . J 4 y 8635 lnI

8.9734
o . •:• / •;• 166

8. 1727

10

•-•. -jc y 112

138

I((l

0. 1163

11 A.1&"=)•, 8.14 39

12 6.61 8
tCJb

345 (1(I
4.4 252

8.3586

T6TAL 96179 18 8

NAME

START

Lampiran 3d. kromatogram Sampel Breplikasi 2 injeksi 3

PKNO

1

•j

6

y

10

TIME AREA MK IDNO CONC

0. 147 28885
0.49 24 987
8.877 3449
1.112 2969
1.348 3543
1 .495 3704
1.783 18898
2. 3 6 8 8982

6. 283 3749
6. 652 204

uTAL 984 08

L- O

25

.4686

.3932

584 9

.81 6 8

6 8 0 1

19.

764

1967

9.

0.

0467
.- <
O i

207

180

NAME

73

§:§?§
1.785

8:4^
1.783
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Lampiran 33. Kromatogram Sampel B replikasi 3 injeksi 3

AK

0.008

RSMflT TfifilS '—mil ¥K IDNO - --£8IC8BII NAME

PKNO TIME . AREA MK IDNO CONC NAME

* 0. 148 28252 38.2853

p 8. 4 9 17797 V 24V8673
o 8. 8 3 1824

\\ 1.3854

4 8 . 9 8 8 1725
t 1 2.3321

.J 1. 125 1522
l) 2.8578

p, i • O i_ •_' 2 8 9 9
l|(l 3.928 9

7 1 .468 2889
l(,l ^.8248

o t . 582 518
!|(l th,6984

9 i 7 7 7011
!|(l 9.4813

1 Pi P 1 ni 1335
M 1.8851

i_ » j. --•

•i i

i j. 2 . 3 4 2 2075
IJ 2 . 8 8 6 4

12 2.493 1327
1 1 1.7948

1 A 2 . 6 2 3 96 7
y 1.3079

14 3 . 8 6 3 153 O . 21 41

15 3.418 261
H 0.3523

16 6.21 4793 6. 4 8 2 2

1 7 9. 72 3 281 8.2721

"OTA! 73943 1 8 8

75

e,$9148



STAR'

:'KN0

"ERO

Lampiran 34. Kromatogram Recovery injeksi 1

TIME

8. 147

'" 52
i i

I i

AREA MK I DIN

34232

123852

26 38 8

54 36

24 8

JAME

i!•!

Lampiran 35. Kromatogram Recover}' injeksi 2

TIME AREA MK IDNO CONC

0. 147 32212
y ? .4 3 4 6

8. 482 386658 C i„i 89.24 99

1.117 1361 T 8.314!

1.788 1821 T
f 8. £356

5.658 O "? Ci
i_ t* y

8.8644

6.255 . 11744 '- '„' O 7 i •'] £

TOTAL 433275

NAME
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?:ir

HIP



START

'KNO

STAR

PKNO

ZERO

Lampiran 36. Kromatogram Recovery injeksi 3

IME AREA MK IDNO CONC

8.

Pi

i dp,

4 82

3587c

488545 S V
89.1938

1
1

13 7

. fi Pi c.

19 8 6

i c i y

T

T

IJ .4 1b d

8.2782

6 • C O -J 1 1c 8 1 '- ',,' c'. 4 b d o

.

_ . ( . i- ,-. r. .i •-' 1 Li 8
• H L_

TT8LI5

NAME

Lampiran 37. Kromatogram Recover/ injeksi 4

TIME AREA MK

0. 147 3 5 8 8 6

Pi .515 411694 '- \i

1. 8 13 1886 i

6. £ 8 12136 .~i

OTAL 459921

:dno CONC

7.6113

39.5141

8.236

2.6386

18 8

NAME

77

\'.m

§:*tB



START

PKNO

ZERO

START

PKNO

:ero

Lampiran 38. Kromatogram Recovery injeksi 5

TIME AREA MK IDNO ONC

0. 147 32720 8.855 5

8. 587 357575 SV 88.834

1. 122 1785 T 8 . 4 3 9 6

1.788 4 96 T u. I'd a

1.328 1857 TV U . d 6 8 1
•-. A A

216 8. u o y c

6. 3 12338 3.8356

TOTAL 40617'

-i .feiJyyo

NAME

Lampiran 39. Kromatogram Recovery injeksi 6

TIME

8. 147

0. 5

1. 125

1.798

6.268

TOTAL

AREA MK IDNO

32130

377236 SV

1844 T

1218 T

18715

423142

Tlfo^T-

b . d b y

CONC

7.5931

S9.151

0.4357

8 . 2 8 7 9

18 8

1./5S

NAME

78

.4;47
:!25
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Lampiran 40

Batas Maksimum Residu Insektisida Organofosfat menurut Food and Drugs
Administration (FDA)

No.

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

Insektisidaorganofosfat

Azinphos Methyl

Benthiocarb

Suprofos

Carbofenthion

Chlorfenvinphos

Chloroprophan

Chlorpyrifos

Ciodrin

Coumaphos

Cyanazine

Demeton

Diazinon

Dibrom

14 Dicrotophos

15 Dimethoate

16 Dioxathion

17 Diphenyl Amine

18 Disulfoton

19 Ethion

20 Ethoprop

21 Fenamiphos

22' Fenitrothion

23 Fenthion

24 Fonophos

25 Hexazinone

26 Hostathion

Batas Maksimum Residu

0,02

0,05

0,02

0,02

0,02

0,1

0,01

0,02

0,02

0,02

0,02

0,01

0,02

0,02

0,02

0,02

0,02

0,02

0,02

0,02

0,02

0,02

0,02

0,02

0,05

0,02
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Lampiran 40. Lanjutan

No. Insektisida organofosfat Batas Maksimum Residu

27 1

28 1

mazalil

[midan

0,03

0,02

29

30

32

sophenphos

Malathion

Metalaxyl

0,02

0,02

0,05

32 Methamidophos 0,01

33 Methidathion
0,02

34 Methyl Parathion 0,02

35 Metolachlor
0,05

36 Metribuzin
0,05

37 Mevinphos
0,02

38

39

40

41

Myclobutanil

Naled

Parathion

Phorate

0,05

0,02

0,02

0,02

42 Phosalone
0,15

43 Phosphamidon 0,04

44 Primiphos-methyl 0,02

45 Profenophos
0,02

46 Prometryne
0,05

47

48

49

Propetamiphos

Ronnel

Simazine

0,03

0,05

0,05

50 Tetrachlorvinphos 0,03

51 Thiabendazole
0,02

52 Thionazin
0,05
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Lampiran 41. SuratKeterangan Determinasi

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

JURUSAN FARMASI FMIPA UII
BAGIAN BIOLOGI FARMASI

Alamat : JI.Kaliurang Km 14,4 Yogyakarta
Telpon : (0274) 895920 Ext. 3033

SURAT KETERANGAN

Nomor:84/ Ull/Jur Far/ det/IV/2006

Yang bertanda tangan di bawah ini, Kepala Laboratorium Biologi Farmasi
Jurusan Farmasi FMIPA UII menerangkan bahwa:

Nama

NIM

Pada Tanggal

Wenni Susria

02613170

21 April 2006

Telah mendeterminasi 1 (satu) species tanaman dengan bimbingan Dra. Iyok
Budiarti, di Laboratorium Biologi Farmasi FMIPA UII.

Tanaman tersebut: Brassica oleracea,L (kubis)

Demikian surat keterangan ini dibuat untuk dipergunakan semestinya.

Yogyakarta, 22 April 2006
Bagian Biologi Farmasi
Kepala

aA-
Asih Triastuti, S.F., Apt
NIP. 03.469/MP
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Lampiran 42. Perhitungan dan Hasil

a. Pembuatan kurva kalibrasi

1. Pembuatan larutan standar profenofos 9,52ppm

a) Larutan induk standar profenofos 476 ppm
Aldmg laru tan 5tan dar profenofos

476 Ppm = VoOOmllarutan

=0,476 gdilamtkan dengan etil asetat ad 1000,0 ml
=0,0476 gdiencerkan dengan etil asetat ad 100,0 ml
=47,6 mg diencerkan dengan etil asetat ad 100,0 ml

b) Larutan standar profenofos 9,52 ppm 10,0 ml

V,.M, =V2.M2

VI . 476ppm = 10,0ml. 9,52ppm

VI = 0,2 ml

0,2 ml larutan standar profenofos 476 ppm diencerkan dengan etil

asetat ad 10,0 ml.

2. Pembuatan larutan kerja untuk kurva kalibrasi dengan konsentrasi 0,1904;
0,476; 0,952; 1,904; dan 2,856 ppm dari larutan standar 9,52 ppm
a) 0,1904ppm 1,0ml

VI .M1=V2.M2

VI . 9,52ppm = 1,0 ml. 0,1904ppm

VI = 0,02 ml

0,02 ml larutan standar profenofos 9,52 ppm diencerkan dengan etil
asetat ad 1,0 ml.

b) 0,476ppm 1,0ml

V1.M1=V2.M2

VI . 9,52ppm = 1,0ml. 0,476ppm

VI =0,05 ml

0,05 ml larutan standar profenofos 9,52 ppm diencerkan dengan etil
asetat ad 1,0 ml.
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Lampiran 42. Lanjutan

c) 0,952 ppm 1,0 ml

VI . M1 = V2.M2

VI . 9,52ppm = 1,0 ml 0,952ppm

VI =0,1 ml

0,1 ml larutan standar profenofos 9,52 ppm diencerkan dengan etil

asetat ad 1,0 ml.

d) l,904ppml,0ml

VI .Ml =V2.M2

V1 . 9,52ppm - 1,0ml. 1,904 ppm

VI =0,2 ml

0,2 ml larutan standar profenofos 9,52 ppm diencerkan dengan etil
asetat ad 1,0 ml.

c) 2,856ppm 1,0 ml

VI .M1=V2.M2

VI .9,52 ppm -1,0 ml. 2,856ppm

VI =0,3 ml

0,3 ml larutan standar profenofos 9,52 ppm diencerkan dengan etil
asetat ad 1,0 ml.

3. Penetapan persamaan regresi linier

a) Replikasi 1

Kadar (x, ppm ) Luas area (y) Luas area (y)/l 0.000

0,1904 790 0,0790

0,476 3363 0,3363

0,952 7158 0,7158

1,904 13150 1,3150

2,856 19256 1,9256

A = 0,004

B = 0,682

r = 0,998

Y =• 0,682 X + 0,004



Lampiran 42. Lanjutan

Kurva Baku Profenofos replikasi 1

0.5 1 1.5 2

Kadar profenofos (ppm)

Persamaan regresi:

Slope 0,682

Intersept 0,004

Corr Coeff 0,998

b) Replikasi 2

2.5

Kadar (X, ppm) Luas area (Y) Luas area (Y)/10.000

0,1904 1121 0,1121

0,476 2698 0,2698

0,952 4340 0,4340

1,904 10174 1,0174

2,856 18774 1,8774

A = -0,087

B = 0,650

r = 0,989

Y - 0,650 X- 0,087

Kurva Baku Profenofos replikasi 2

2 -j
-'~ ♦ !

000)

o

i

^
3 ^^~ '

D 0.5 1 1.5 2

Kadar profenofos (ppm)

2.5 3

84



Lampiran 42. Lanjutan

Persamaan regresi:

Slope 0,650

Intersept -0,087

Corr Coeff 0,989

c) Replikasi 3

Kadar (X, ppm) Luas area (Y) Luas area (Y)/10.000

0,1904 639 0,0639

0,476 3026 0,3026

0,952 5563 0,5563

1,904 11290 1,1290

2,856 16400 1,6400

A = -0,006

B = 0,584

r =0,999

Y - 0,584 X- 0,006

Kurva Baku Profenofos replikasi 3

1.8 - - -. - . -

1.6

S 1"
2 1-2-

^~*
^^

^-"'
^•*-"

S 0.8

S 0.6 -
•>

g 0.4
~ 0.2

0

_^-"'
^-^

^^
^^

^

5 0.5 1 1.5 2 2.5 3

Kadar profenofos (ppm)

Persamaan regresi:

Slope 0,584

Intersept -0,006

Corr Coeff 0,999

85
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Lampiran 42. Lanjutan

Persamaan regresi linier yang dipilih adalah persamaan regresi linier replikasi

3 ,yaitu Y = 0,584 X- 0,006 dengan pertimbangan koefisien koreksinya lebih

mendekati 1. Selain itu, dapat ditunjukan bahwa r^bd pada p - 0,05; derajat

bebas = 5-2 = 3 adalah 0,878. jadi ada korelasi yang baik antara kadar

profenofos dan luas area yang dihasilkan pada uji GC (rhitung = 0,999 >

r,abei0,05;(3)= 0,878).

b. Penetapan kadar residu pestisida profenofos pada kubis daerah

Tawangmangu yaitu sampel A dan B

Kurva kalibrasi menghasilkan persamaan regresi linier Y = 0,583617558 X -

0,006149246988. dengan persamaan LR tersebut dapat menetukan kadar

profenofos kurva kalibrasi dari luas area dari masing-masing sampel A dan B

dengan rumus sebagai berikut:

, , , , kadar xvolumeakhir
Kadar residu dalam sampel= — •, -.

berat sampel \?vg)

Perhitungan kadar residu pestisidapada sampelkubis A

1) Sampel A replikasi 1, injeksi 1

Y = 0,2046

Y - 0,584 X- 0,006

__ 0,2046 + 0,006
X=— ' =0,36\ug/ml

0,584

Kadar dalam 50 g = 0,361 ug/ml = 0,361 ppm

^ a j i i 0,361^g/m/xlm/
Kadar dalam sampel =

50g

= 0,007 pg/g

Kadar residu dalam sampel = 0,007 ug/g

= 0,007 mg/kg

= 0,007 ppm
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2) Sampel A replikasi 1, injeksi 2

Y - 0,3340

Y = 0,584 X- 0,006

0,3340 +0,006;=0>5g2 />yt,
0,584

Kadar dalam 50 g = 0,582 ug/ml = 0,582ppm

, 0,582//g/m/xlm/
Kadar dalamsampel = —

50g

= 0,012//g/g

Kadar residu dalam sampel = 0,012 ug/g

= 0,012 mg/kg

= 0,012 ppm

3) Sampel A replikasi 1, injeksi 3

Y = 0,3154

Y = 0,584 X - 0,006

^0,3154 +0,006^3
0,584

Kadardalam 50 g = 0,550 ug/ml = 0,550 ppm

, 0,550pg/mix \ml
Kadar dalam sampel —

50g

= 0,011//g/g

Kadar residudalamsampel= 0,011 ug/g

= 0,011 mg/kg

= 0,011 ppm

= 0,011 ppm

87

injeksi1+injeksi 2+ injeksi3
Kadarrata- rata sampelAreplikasi1= -

0,007 + 0,012 + 0,011

3

= 0,010ppm
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SDsampel A replikasi 1= 0,003

CF =SxlO0%
x

CF =M°!xioo% =3o%
0,010

4) Sampel Areplikasi 2, injeksi 1

Y = 0,1157

Y = 0,584 X-0,006

0IH57_f_0^06=02()8^/m/
0,584

Kadar dalam 50 g = 0,208 ug/ml = 0,208 ppm
, 0,208/zg/m/xlm/

Kadar dalam sampel = —

= 0,004 pg/g

Kadarresidu dalam sampel = 0,004 ug/g

= 0,004 mg/kg

= 0,004 ppm

5) Sampel Areplikasi 2, injeksi 2

Y = 0,2672

Y = 0,584 X - 0,006

0,2672 +0,006 =Q>468/
0,584

Kadar dalam 50g = 0,468 ug/ml = 0,468 ppm

, 0,468pglmlx \ml
Kadar dalam sampel = —

= 0,009 pglg

Kadar residu dalam sampel = 0,009 ug/g

= 0,009 mg/kg

= 0,009 ppm

88
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6) Sampel Areplikasi 2, injeksi 3

Y = 0,1684

Y - 0,584 X- 0,006

0,1684 +0.0M =0>299/g/>B,
0,584

Kadar dalam 50 g= 0,299 ug/ml = 0,299 ppm

0,299pg Iml xl ml
Kadar dalamsampel= —

= 0,006 pglg

Kadar residudalam sampel = 0,006 ug/g

= 0,006 mg/kg

= 0,006 ppm

89

injeksi1+injeksi 2+ injeksi 3
Kadar rata - rata sampel Areplikasi 2- -

0,004+0,009 + 0,006

3

SDsampel A replikasi 2 = 0,003

CF =-=-xl00%
x

CF =M?!xioo% =5o%
0,006

0,006 ppm

7) Sampel Areplikasi 3, injeksi 1

Y = 0,3884

Y = 0,584 X - 0,006

0,3884+0,006, =0675/
0,584

Kadar dalam 50g = 0,675 ug/ml = 0,675 ppm



Lampiran 42. Lanjutan

Kadar dalamsampel = —
50 g

= 0,014/<g/g

Kadar residu dalam sampel = 0,014 ug/g

= 0,014 mg/kg

= 0,014 ppm

8) Sampel A replikasi 3, injeksi 2

Y = 0,3486

Y = 0,584 X - 0,006

v 0,3486 + 0,006 n ,M . .
X= =0,607 ug/ml

0,584

Kadar dalam 50 g = 0,607 |ig/ml = 0,607ppm

r . , , , 0,607pg Iml x\ ml
Kadar dalam sampel =

50g

= 0,012//g/g

Kadar residu dalam sampel = 0,012 ug/g

= 0,012 mg/kg

= 0,012 ppm

9) Sampel A replikasi 3, injeksi 3

Y = 0,3304

Y = 0,584 X - 0,006

v 0,3304 + 0,006 nen, . .
X=— =0,576//g/m/

0,584 ™

Kadar dalam 50 g = 0,576 ug/ml = 0,576 ppm

Kadar dalam sampel'= —
50g

= 0,0l2pg/g

Kadar residu dalam sampel = 0,012 ug/g

= 0,012 mg/kg

= 0,012 ppm

90
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Lampiran 42. Lanjutan
injeksi1+mjeksi 2+injeksi3

Kadar rata - rata sampel Areplikasi3= —

0,014+0,012 +0,012

SD sampel Areplikasi 3= 0,001

CF = ~xl00%
x

CF =^Pix 100% =7,692%
0,013

3

= 0,013 ppm

replikasi1+replikasi 2+replikasi 3
Kadar rata - rata sampel A= ~

0,010+0,006 + 0,013
_ _ -

= 0,01 ppm

SD sampel A = 0,004

CV = ^=-x 100%
x

cv =M* x100% =40%
0,010

2. Perhitungan kadar residu pestisida pada sampel kubis B
1) Sampel Breplikasi 1, injeksi 1

Y = 0,4828

Y = 0,584 X - 0,006

0,4828+ 0,0g6_=0837/jg/w/
0,584

Kadar dalam 50g = 0,837ug/ml = 0,837 ppm

. 0,837 pg Imix 1ml
Kadar dalam sampel = —

= 0,0\7pg/g
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Kadar residu dalam sampel=0,017 ug/g

= 0,017 mg/kg

= 0,017 ppm

2) Sampel Breplikasi 1, injeksi 2

Y = 0,4912

Y = 0,584 X - 0,006

x =0,4912 +0,006 =wx jml
0,584

Kadar dalam 50 g = 0,851 ug/ml = 0,851 ppm

, 0,851 pglml x \ml
Kadar dalam sampel- —

50g

= 0,017pg/g

Kadar residudalam sampel = 0,017 ug/g

= 0,017 mg/kg

= 0,017 ppm

3) Sampel Breplikasi 1, injeksi 3

Y = 0,5419

Y = 0,584 X - 0,006

^ =0^419+0,006_= /w/
0,584

Kadar dalam 50 g = 0,938 ug/ml = 0,938 ppm

, 0,93% pglml x\ml
Kadar dalam sampel= —

50g

= 0,0\9pg/g

Kadar residu dalam sampel = 0,019 ug/g

= 0,019 mg/kg

= 0,019 ppm

92
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injeksi1+ injeksi 2+injeksi3
Kadarrata- rata sampelB replikasi1=

0,017+0,017 + 0,019

3

= 0,018 ppm

SD sampel B replikasi 1 = 0,001

en

CF = ^xl00%
x

CV =M£i x100% =5,56%
0,010

4) Sampel B replikasi 2, injeksi 1

Y = 0,3863

Y = 0,584 X - 0,006

v 0,3863 + 0,006 .,„ . ,
X=-i =0,672 uglml

0,584

Kadar dalam 50 g = 0,672 ug/ml = 0,672ppm

, 0,672 pgl mix 1ml
Kadar dalam sampel = —

50g

=0,0\3pg/g

Kadar residu dalam sampel = 0,013 ug/g

= 0,013 mg/kg

= 0,013 ppm

5) Sampel B replikasi 2, injeksi2

Y = 0,4256

Y = 0,584 X - 0,006

v 0,4256 + 0,006 . ___ . ,
X=— =0,739 ug I ml

0,584

Kadar dalam 50 g = 0,739ug/ml = 0,739 ppm

0,739 pglmix 1ml
Kadar dalamsampel=

50g

=0,015 pglg
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Kadar residu dalam sampel = 0,015 ug/g

= 0,015 mg/kg

= 0,015 ppm

6) Sampel B replikasi 2, injeksi 3

Y = 0,3749

Y = 0,584 X - 0,006

v 0,3749+0,006 .,„ . .
X = — ,— -0,652pglml

0,584

Kadar dalam 50 g = 0,652ug/ml = 0,652ppm

„ , , . . 0,652 uglml x \ml
j\.uuur uuium sumpe i —

50g

= 0,013 "gig

Kadar residu dalam sampel == 0,013 ug/g

•• 0,013 mg/kg

, : 0,013 ppm

94

„ injeksi1+ injeksi2+injeksi 3
Kadar rata - rata sampel B replikasi 2 =

0,013 + 0,015+0,013

SD sampel B replikasi 2 = 0,001

en

CF = ^-xl00%
x

CV =M!i x100% =7,143%
0,014

7) Sampel B replikasi 3, injeksi 1

Y = 0,5252

Y = 0,584 X - 0,006

3

0,014 ppm
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v 0,5252+0,006 ._.„ , .
X=— =0,910 ug/ml

0,584

Kadar dalam 50 g = 0,910ug/ml = 0,910 ppm

, 0,910 pglmlxXml
Kadar dalamsampel = —

50 g

= 0,018^g/g

Kadar residu dalam sampel = 0,018 ug/g

= 0,018 mg/kg

= 0,018 ppm

8) Sampel B replikasi 3, injeksi 2

Y = 0,5733

Y = 0,584 X - 0,006

v 0,5733+0,006 nno. , ,
X=- = 0,992 ug I ml

0,584

Kadar dalam 50 g = 0,992ug/ml = 0,992ppm

r ^ j i i 0,^92 pgl mix} ml
Kadar dalam sampel = —

50 g

=0,020 ug Ig

Kadar residudalam sampel= 0,020ug/g

= 0,020 mg/kg

= 0,020 ppm

9) Sampel B replikasi 3, injeksi 3

Y = 0,4793

Y = 0,584 X - 0,006

v 0,4793+0,006 .__. . .
X-— =0,831/Ug/m/

0,584

Kadar dalam 50 g = 0,831 ug/ml = 0,831 ppm
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v a a i i 0,831/ig/m/xlm/
Kadar dalam sampel =

50g

=0,0\7pg/g

Kadar residu dalam sampel = 0,017 ug/g

= 0,017 mg/kg

= 0,017 ppm

96

,, ._ injeksi\+injeksi2 + injeksi3
Kadar rata - rata sampel B replikasi 3 =

0,018+0,020 + 0,017

3

= 0,018ppm

SD sampel B replikasi 3 = 0,002

en

CF=-=-xl00%
x

cv =9^91 x100% =11,111%
0,018

, „ replikasi \+replikasi 2+replikasi3
Kadar rata - rata sampel B =

0,018+0,014+0,018

3

= 0,02 ppm

SD sampel B = 0,002

en

CF = -=-xl00%
x

cy = 0^02x]00% =10%
0,02
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Hasil perhitungan kadar sampel

No. Sampel 1Replikasi j Kadar, ppm X±SD l X±SD

1.

1

0,007

0,010 + 0,0030,012

0,011

0,004 1

A 2 0,009 0,006 ± 0,003 0,01 ± 0,004

0,006

0,014

0,013 ± 0,0013 0,012

0,012

2

1

0,017

0,018 ± 0,0010,017

0,019

0,013

B 2 0,015 0,014 ± 0,001 0,02 + 0,002

0,013

3

0,018

0,018 ± 0,0020,020

0,017

c.

i —i ——•

Recovery

Diketahui: Kadar sampel sebenamya : 0,018 ppm
Kadar larutan standar sebenamya : 0,0238 ppm

Luas area injeksi 1 : 11143

Luas area injeksi 2 '• 11744

Luas area injeksi 3 :11281

Luas area injeksi 4 : 12136

Luas area injeksi 5 : 12330

Luas area injeksi 6 : 10715

K adar profenofos sebenam)ra : 0,0418 ppm
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Lampiran 42. Lanjutan

Jawab:

Kadar profenofos sebenamya=kadar sampelsebenamya+kadarlarutan standar sebenamya
= 0,018 + 0,0238

= 0,0418 ppm

_ Kadar residu profenofos terukur
Recovery = —-—- x 100%

Kadar profenofos sebenamya

1) Recovery injeksi 1

Y = 1,1143

Y = 0,584 X - 0,006

1,1143+0,006
X= =l,9I8/t/g/m/

0,584 ^*

Kadar dalam 50 g = 1,918 ug/ml = 1,918 ppm

Kadar dalam sampel = — —
50g

= 0,038pg Ig

Kadar residu total dalam sampel = 0,038 ug/g

= 0,038 mg/kg

= 0,038 ppm

Recovery =°>mPPm x10o% =90,909%
0,0418

2) Recovery injeksi 2

Y= 1,1744

Y = 0,584 X - 0,006 :

1,1744 + 0,006
X = =2,021 ug ml

0,584 **

Kadar dalam 50 g = 2,021 ug/ml = 2,021 ppm

2,02\ pg Iml x \ ml
Kadardalamsampel=

50g

= 0,040pg/g
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Kadar residu total dalam sampel = 0,040 ug/g

= 0,040 mg/kg

= 0,040 ppm

= 40 ppb

Recovery =°>040PPm x100% =95,694%
0,0418

3) Recovery injeksi 3

Y= 1,1281

Y = 0,584 X - 0,006

UMI+HM6 =W2 ,„
0,584

Kadar dalam 50 g = 1,942 ug/ml = 1,942ppm

1,942 ug/ml x\ml
Kadar dalam sampel=

50g

= 0,039pg/g

Kadar residu total dalam sampel = 0,039 ug/g

= 0,039 mg/kg

= 0,039 ppm

Recovery =0,°39 ppm x100%= 93,301%
0,0418

4) Recovery injeksi 4

Y= 1,2136

Y = 0,584 X - 0,006

v 1,2136+ 0,006
X= =2,088ug/m/

0,584 ^*

Kadar dalam 50 g = 2,088 ug/ml = 2,088 ppm

2,088 pg Iml xl ml
Kadar dalam sampel =

50g

=0,042 pg/g
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Lampiran 42. Lanjutan

Kadar residu total dalam sampel = 0,042 ug/g

= 0,042 mg/kg

= 0,042ppm

Recovery =°>042ppm xi00%= 100,478%
0,0418

5) Recovery injeksi 5

Y = 1,2330

Y = 0,584 X - 0,006

v 1,2330 + 0,006
jf= =2,\22ug/ml

0,584

Kadar dalam 50 g = 2,122ug/ml = 2,122ppm

*• ^ ^ i / 2,122//g/m/xlm/
Kadar dalam sampel = —

50g

= 0,042 pg/g

Kadar residu total dalam sampel = 0,042 ug/g

= 0,042 mg/kg

= 0,042ppm

Recovery =°'042pptn x100% =100,478%
0,0418

6) Recovery injeksi 6

Y= 1,0715

Y = 0,584 X - 0,006

„ 1,0715 + 0,006
X=- ? =1,845pgl ml

0,584

Kadar dalam 50 g = 1,845 ug/ml = 1,845ppm

1,845 pg/mix \ml
Kadar dalamsampel=

50g

0,037 pg/g

100
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Kadar residu total dalam sampel = 0,037 ug/g

= 0,037 mg/kg

= 0,037 ppm

Recovery =°>031 ppm x100% =88,517%
0,0418

101

Recovery rata - rata =
inj1+ inj2+ inj3+inj4+inj 5+ inj6

6

90,909%+95,694%+93,301%+100,478%+100,478%+88,517%

=94,90%

SD Recovery = 4,941

en

CT = ^xl00%
x

4 941CV = ^^- x 100% = 5,21%
94,90

Hasil Perhitungan Recovery sampel

Injeksi Luas area Kadar (ppm) Recovery (%) Recovery ± SD

1 1,1143 0,038 90,909

94,90% ±4,941

2 1,1744 0,040 95,694

3 1,1281 0,039 93,301

4. 1,2136 0,042 100,478

5 1,2330 • 0,042 100,478

6 1,0715 0,037 88,517
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