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ANALISIS RESIDU PESTISIDA SIPERMETRIN SECARA GC
PADA BERAS C4 YANG DIJUAL BEBAS DI PASAR DI

KECAMATAN NGAGLIK KABUPATEN SLEMAN
YOGYAKARTA

INTISARI

Pemakaian pestisida yang tidak sesuai dengan aturan, telah menimbulkan
berbagai masalah yang berkaitan dengan akibat samping yang tidak diinginkan yaitu
adanya residu pestisida. Mengingat toksisitas pestisida yang cukup tinggi maka petto
pemantauan residu pestisida sipermetrin dalam beras yang dikonsumsi oleh
masyarakat pada setiap harinya. Efek bahaya dari pestisida sipermetrin antaraib^
locomotory disorder, polineuropati, imunosupresi, dan sindrom sensitivitas kiiihHI.
Pemerintah telah memberi batasan maksimal residu pestisida yang dicantumtdaV
dalam "Lampiran Keputusan Bersama Menteri Kesehatan dan Menteri Petfclnian*
No. 881/menkes/SKB/VIII/1996. Sampel diambil dari pasar di wilayah K&antfctift
Ngaglik, yaitu pasar Gentan dan pasar Rejodani. Pada penelitian ini sarr^ yarS
akan dianalisis disiapkan sebanyak 100 gram, sampel yang sebelumnya tefon}
dihomogenkan kemudian diekstraksi dengan aseton/n-heksan. Sejumlall elsfl
dibersihkan secara kromatografi dengan kolom silikagel. AnaUsis'n^ftatif'i
kuantitatif residu pestisida menggunakan kromatografi gas yang dilengltafti jg£
Hasil yang diperoleh berupa parameter waktu retensi dan luas area. KadferjLtisi
sipermetrin dalam beras dilakukan dengan mengkonversikan luas "at6aU «•*«
kromatogram sipermetrin dalam sampel ke persamaan garis regresi linier kurvalJalftf
Dari hasil penelitian menunjukkan bahwa dalam beras C4 yang dijual di pasar di
wilayah Kecamatan Ngaglik mengandung residu pestisida sipermetrin. Kadar rata?
rata residu sipermetrin dari pasar Gentan adalah 0,07 ppm, sedangkan dari pasfe
Rejodani adalah 0,05 ppm. Dalam penelitian ini nilai recovery rata-rata sebesat
95,83 %. Dari hasil tersebut dapat diketahui bahwa kadar residu pestisida sipermetrin
dari kedua pasar masih dibawah Batas Maksimum Residu (BMR) yang
diperbolehkan oleh Menteri Kesehatan, yaitu 5 ppm.

Kata kunci: pestisida sipermetrin, beras, kromatografi gas

xv



ANALYSIS of RESIDU PESTICIDE OF SIPERMETRIN BY GC in
RICE ofC4 FREE SOLD MARKET IN DISTRICT OF NGAGLIK

SUB-PROVINCE of SLEMAN YOGYAKARTA

ABSTRACT

Usage of pesticide which disagree with order, have generated various
problem related to undesirable effect beside that is existence of pesticide reskta.
Considering high enough pesticide toxicity hence needing monitoring of residu
pesticide of sipermetrin in rice which consumed by society in each day. Danger
effect of pesticide of sipermetrin for example: disorder locomotor^ polineuropati,
lmunosupresi, and syndrome of sensitivitas chemical. Government have given
maximal constrain ofpesticide residu which mentioned in " Enclosure Decision Wifll
Minister for Public Health and Minister of Agriculture" No.
881/menkes/SKB/VIII/1996. Sampel taken away from market in region District Of
Ngaglik, that is market of Gentan and market of Rejodani. At this research ofsampel
to be analysed and prepared by counted 100 grams, previous sampel have been
homogenized later; then extracted with acetone/n-heksan. A number of extracts
cleaned by chromatography with column of silicagel. Analysis qualitative and
quantitative ofpesticide residu use gas chromatography, equiped by ECD. Obtained
result in the form of retention times and wide area parameter. Rate pesticide of
sipermetrin in rice conducted with wide area of sipermetrin chromatogram in sampel
to equation ofline ofregresi linear ofstandard curve. From research result indicate
that in rice of C4 sold in market in region District of pregnant Ngaglik ofresidu
pesticide of sipermetrin. Mean rate of residu sipermetrin of market of Gentan is 6,07
ppm , while from market of Rejodani is 0,05 ppm. In this research value ofrecovery
mean equal to 95,83 %. From the result can know that rate ofresidu pesticide of
sipermetrin from both market still below/under Maximum Boundary of Residu (
BMR) enabled by Minister for Public Health, that is 5ppm.

Keyword :pesticide ofsipermetrin, rice, gas chromatography
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BAB I

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Jumlah penduduk Indonesia yang makin meningkat menyebabkan semakin

meningkataya jumlah kebutuhan pokok masyaiakat Indonesia. Untuk mengantisipasi

peningkatan kebutuhan pokok tersebut, pemerintah melakukan usaha pemenuhan

kebutuhan pokok dengan melakukan swasembada pangan. Oleh karena itu,

pembangunan dititikberatkan pada sektor pertanian, dengan3 cara yaitu intensiflkasi,

ekstensifikasi, dan diversifikasi. Salah satu cara intensiflkasi pertanian adalahdengan

pemutusan dan pemberantasan hama tanaman padi menggunakan pestisida. Hal

tersebut berakibat semakin banyaknya penggunaan pestisida dalam usaha

peningkatan hasil pertanian. Tingkat pendidikan masyarakat yang rendah dan

kurangnya pengetahuan masyarakat tentang efek berbahaya pestisida terhadap

manusia, lingkungan, dan hasil pertanian juga dapat memicu semakin menmgkatnya

penggunaan pestisida yang kurang tepat baik cara, takaran, dan frekuertsi

pemberiannya.

Pemberantasan hama dengan pestisida memang berhasil di satu sisi, namun

penggunaan yang terlalu sering tanpa mempedulikan ekosistem, ternyata telah

mengakibatkan efek samping yang cukup besar. Beberapa efek yang muncul seperti:

resistensi dan resurjensi hama sasaran, ledakan hama penyakit sekunder yang bukan

sasaran, berpengaruh negatif terhadap biota bukan sasaran, misalnya musuh alami

dan serangga berguna, residu pestisida yang membawa keracunan bagi penggunanya,

dan pencemaran lingkungan (Wudianto, 2004).

Efek buruk pestisida dapat menyangkut kesehatan manusia dan lingkungan,

dan yang paling dramatis pada manusia adalah keracunan akut akibat kecelakaan.

Beberapa peristiwa keracunan massal oleh senyawa metil merkuri dan etil merkuri,

heksaklorobenzen sebagai fungisida, serta paration, suatu insektisida organofosfat

telah terjadi di berbagai bagian dunia, mengakibatkan jatuhnya korban ribuan orang

dan beberapa ratus diantaranya mati (Lu, 1995). Keracunan yang disebabkan oleh

pestisida sering terjadi, dan telah dilaporkan dalam kurun waktu 3 tahun sejak tahun

1989 hingga 1991 melibatkan 49 kasus. Keracunan ini sebagian besar terjadi akibat



paparan tidak langsung pada kulit, termakan, terhirup, dan adanya penyalahgunaan

(Azman, 1995).

Pestisida biasanya masuk ke dalam tubuh melalui saluran nafas dan absorpsi

kulit, tetapi sejumlah kecil dapat pula memasuki saluran gastrointestinal. Jenis

keracunan ini akan lebih mungkin terjadi bila digunakan pestisida yang

menyebabkan keracunan akut. Tetapi, masalah utama bagi kesehatan masyarakat

adalah adanya residu pestisida dalam makanan, karena ini dapat melibatkan sejumlah

besar orang selama jangka waktu yang panjang (Lu, 1995).

Pada penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh Departemen Pertanian

(Anonim, 2005), telah ditemukan adanya residu pestisida golongan organoklorin dan

piretroid dalam beras di daerah Tegal dan Brebes. Pestisida golongan tersebut

banyak disukai oleh petani karena daya basminya terhadap serangga sangat^kttat,

namun demikian pestisida golongan ini bersifat toksik. Mekanisme toksrsltas

pestisida antara lain: mengganggu transmisi impuls saraf terutama otak, sehmgga

menyebabkan perubahan perilaku, aktivitas otot yang tidak disadari, dan depresi

sistem saraf pusat; meningkatkan sensitivitas miokardium terhadap efek aritmogqrik

dari katekolamin yang dapat menyebabkan kerusakan hati dan ginjal; bersifat

karsinogenik; menimbulkan alergi pada orang yang peka; menyebabkan dermatitis

kontak; neurotoksikan; asma serta dapat mengikat enzim asetilkolinesterase (AchE)

(Lu, 1995).

Dari efek samping yang dapat membahayakan kesehatan manusia tersebut,

maka penelitian ini dilakukan untuk memantau sejauh mana telah terjadi kontaminasi

pestisida sipermetrin dalam beras C4 yang dijual bebas di pasar di Kecamatan

Ngaglik Kabupaten SlemanYogyakarta, mengingat beras C4 merupakanberas yang

paling banyak dikonsumsi oleh masyarakat setiap harinya, yang merupakan

kebutuhan pokok.

B. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang di atas timbul suatu permasalahan, yaitu:

1. Apakah terdapat residu pestisida sipermetrin pada beras C4 yang dijual bebas di

pasar di Kecamatan Ngaglik Kabupaten Sleman Yogyakarta?



2. Berapakah kadar pestisida sipermetrin pada beras C4 yang dijual bebas di pasar

di Kecamatan Ngaglik Kabupaten Sleman Yogyakarta?

C. Tujuan Penelitian

1. Mengetahui ada tidaknya residu pestisida sipermetrin dalam beras jenis C4 yang

siap dikonsumsi oleh masyarakatdari pasar di Kecamatan Ngaglik.

2. Menentukan kadar residu pestisida sipermetrin dalam beras jenis C4 yang siap

dikonsumsi oleh masyarakat dari pasar di Kecamatan Ngaglik.

D. Manfaat Penelitian

Dari hasil penelitian yang diperoleh akan sangat berguna bagi masyarakat dan

pemerintah dalam hal pemberian informasi dan usaha mencegah bahaya keracunan

pestisida pada masyarakat, serta dapat memberi pengetahuan baru bagi petani agar

tidak menggunakan pestisida dalam pemberantasan hama melainkan bahan lain yang

alami dan tidak berbahaya, sehingga komoditi hasil pertanian lebih sehat dan aman

untuk dikonsumsi.



BAB II

STUDI PUSTAKA

A. Tinjauan Pustaka

1. Pestisida

Istilah pestisida merupakan terjemahan dari pesticide (Inggris) yang berasal

dari bahasa latin estis dan caeda yang bisa diterjemahkan secara bebas menjadi racun

untuk mengendalikan jasad penggangu. Istilah jasad pengganggu pada tanaman

sering juga disebut dengan organisme pengganggu tanaman (OPT) (Wudianto,

2004).

Menurut PP RI No. 7 th 1973 pasal 1 yang dimaksud pestisida ada*tth

semua zat kimia serta bahan lain dan jasad renik/virus yang dipergunakan untuk

memberantas/mencegah hama dan penyakit yang merusak tanaman, bagian-fetgian

tanaman atau hasil pertanian, memberantas rerumputan, mematikan daun dan

mencegah pertumbuhan yang tidak diiginkan, mengatur/merangsang pertumbuhan

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

air, hama luar pada hewan piaraan/ternak, binatang dan jasad renik dalam ruroah

tangga, bangunan dan alat-alat pengangkutan, binatang yang dapat menyebabkan

penyakit pada manusia atau binatang yang perlu dilindungi. Dari pengertian tersebut,

tampaklah betapa luas dan banyaknya jenis serta pemakaian pestisida (Wudianto,

2004).

Menurut spesies sasaran (target sasaran), pestisida diklasifikasikan menjadi 5,

yaitu insektisida, herbisida, rodentisida, fungisida, dan fumigan. Sementara menurut

sifat kimianya, pestisida dibagi ke dalam golongan organoklorin, golongan

organofosfat, golongan karbamat, dan golongan piretroid (piretrum) (Lu, 1995).

Dua sifat yang sangat penting, terutama 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 LDso terhadap tikus secara oral pestisida yang banyak dipakai pada pertanian
(Hodgson dan Levi, 2000; Lu, 1995)

Nama LD50 (n»S/kR)
Sipermetrin 250

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
Mevinfos 6,1

Triklorfon 630

DDT 113

Metoksiklor 5000

Mireks 600

Aldrin/dieldrin 55

Klordan 343

Lindan 88

Heptaklor 100

Endrin 18

Karbaril 250-550
Propoksur 100

Aldikarb 1

Piretrum 800-1500
Fenvalerat 450

Untuk kecepatan degradasi ditunjukkan dengan data waktu paruh (t\a) yang

pada umumnya tergantung struktur kimianya. Secara kasar, dapat diperbandingkan

waktu paruh dari keempat golongan pestisida, seperti yang tertera pada tabel II.

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

Golongan pestisida t\a (tahun)
Karbamat ± 0,02 (1 mg)

Organofosfat ±0,02-0,2 (1-10 mg)
Organoklorin ±2-4

Piretroid ± 0,05-0,1 (2-5 mg)
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a. Piretroid

Piretroid adalah pestisida kimia sintetik yang digunakan untuk membasmi

serangga. Pestisida piretroid alarm" dihasilkan dari ekstrak bunga kekwa

(Chrysanthemum cinerariaefolium). Sebagian piretrum ini mengandung beberapa

jenis bahan aktif piritrin. Senyawa piretroid bersifat lipofil, mudah mengalami

fotodegradasi dan biodegradasi di lapangan (Azman, 2001).

Piretroid sintetik memang sudah sejak tahun 70-an diketahui memiliki

persistensi dalam tanah sehingga sesuai bagi pengendalian rayap tanah

(persistensinya hampir sama dengan klordan) tetapi tidak akumulatif dan praktis

sangat kurang beracun bagi mamalia [dengan LD50 sekitar 1500 mg/kg].

Toksisitasnya yang demikian rendah bagi mamalia juga memberi peluang

baginya untuk digunakan sebagai pestisidahama rumah (householdpests). Tetapi

salah satu kelemahannya adalah golongan pestisida ini sangat beracun bagi ikan

(rantai makanan) (Tarumingkeng, 2004).

Walaupun pestisida piretroid tidak begitu berbahaya, tetapi pestisida ini

dapat menyebabkan keracunan dan kematian pada dosis-dosis tertentu,

tergantung bagaimana cara pestisida ini masuk ke dalam tubuh manusia. Tanda-

tanda keracunan ialah mual atau muntah serta mencret. Keracunan juga

menyebabkan kerusakan sistem saraf pusat dan dapat mengakibatkan koma serta

sesak nafas (Azman, 2001).

Paru-paru merupakan organ utama serangan pestisida piretroid. Anak*

anak yang mengidap asmadapatmengalami lelahjika terhirup pestisida ini. Jika

sering terhirup dapat menyebabkan gatal-gatal saluran pernafasan atas, radang

tenggorokan, rinitis, danhipersensitivitas. Anak-anak yang mengalami keracunan

melalui saluran pernafasan, hendaknya segera dibawa ke tempat lapang dan

diberi bantuan pernafasan. Jika racun piretroid (jenis semburan) terkena kulit

ataupun mata, dapat menyebabkan pedih dan gatal-gatal (Azman, 2001).

b. Sipermetrin

Sipermetrin adalah insektisida golongan piretroid sintetik yang bekerja

terhadap sistem saraf pusat serangga yang dapat menyebabkan kelumpuhan dan

kematian (Boesri, 2001). Sipermetrin bekerja sebagai insektisida kontak dan



perut. Pestisida ini banyak digunakan untuk mengontrol serangga pada tanaman

kapas, biji-bijian, padi, sayuran dan buah, mencegah malaria, serta serangga di

dalam ruangan. Strukturnya mirip dengan piretrum, tetapi sipermetrin

mempunyai aktivitas biologi yang lebih tinggi dan lebih stabil. Sipermetrin

disintesis pertama kali pada tahun 1974 dan mulai dipasarkan pada tahun 1977

(Anonim, 1995).

«

m

(en /at
</

SC-^jpUO
(A)(lR,trans) (oR); (B) (lR,trans) (oS); (C) (lR,cis) (aR); (D) (lR,cis) (aS);

(E) (lS,trans) (aR); (F) (lS,trans) (aS); (G) (lS,cis) (aR); (H) (lS,cis) (aS)

Gambar 1. Struktur senyawa Sipermetrin

Sipermetrin merupakan campuran dari 8 isomer yang berbeda, dimana

tiap isomer mempunyai sifat kimia dan biologi sendiri-sendiri. Sipermetrin stabil

dalam sinar, tahan terhadap hidrolisis asam, digunakan dalam bentuk emulsi atau

serbuk, dan tidak larut dalam air. Sipermetrin mengalami metabolisme dengan
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hidrolisis ester, oksidasi, dan konjugasi. Metabolit dari sipermetrin antara lain 3

phenoxybenzoic acid (3PBA) dan 3-(4'-hydroxyphenoxy)benzoic acid

(40H3PBA) (Anonim, 1996).

Oleh World Health Organization (WHO), sipermetrin digolongkan

sebagai racun sedang (kelas II). Sipermetrin berinteraksi dengan channel Na

(natrium) pada sel saraf sinaptik, menutup channel Na sehingga memperpanjang

potensial negatif dan terjadi pemblokan channel Na selama beberapa waktu.

Pemblokan ini menyebabkan paralisis serangga. Sipermetrin juga meningkatkan

kecepatan pelepasan neurotransmitter pada hubungan antara sistem saraf pusat

dan neuromuscular, dimana efeknya bertahan lama sehingga dapat menyebabkan

ketidaksadaran (Anonim, 1995).

Tanda dan gejala akibat keracunan akut sipermetrin dosis tinggi pada

kulit adalah kekakuan, gatal, rasa terbakar, rasa ingin buang air kecil yang tidak

terkontrol, inkoordinasi, seizure, dan kematian, sedangkan gejala keracunanakut

dosis tinggi ingesti adalah mual, muntah, nyeri perut, diare, pingsan, dan koma.

Sipermetrin juga dapat mengiritasi mata dan kulit, dan menyebabkan reaksi

alergi kulit. Banyaknya jenis keracunan mungkin karena perbedaan isomer dari

sipermetrin (Anonim, 1996). Gejala keracunan kronis setelah terpapar

sipermetrin adalah otak dan locomotory disorder, polineuropati, imunosupresi,

dan sindrom sensitivitas kimia (Anonim, 1995).

Oleh United States Environmental Protection Agency (US EPA),

sipermetrin diklasifikasikan sebagai golongan karsinogen lemah. Sipermetrin

pada level dosis tinggi menyebabkan adenoma paru-paru (tumor) pada tikus

betina dan potensial menyebabkan kanker hati pada hewan roden. Pada

percobaan dengan tikus bunting, sipermetrin menyebabkan penundaan maturasi

otak. Toksisitas pada tikus muda lebih tinggi daripada tikus yang sudah tua,

karena pada tikus muda sipermetrin terdegradasi lebih lambat (Anonim, 1995).

Sipermetrin tidak bersifat mutagenik, tetapi percobaan dengan dosis tinggi pada

mencit menyebabkan kenaikan jumlah sel sumsum tulang dengan mikronukleus

dan genotoksik pada limpa. Dalam waktu lama, paparan sipermetrin pada

percobaan dengan hewan mengakibatkan kenaikan ukuran hati dan ginjal

dimana efeknya dapat mengubah jaringan hati. Secara patologi mengubah



korteks timus, hati, kelenjar adrenal, paru-paru, dan kulit yang ditunjukkan pada

kelinci yang menerima dosis tinggi sipermetrin (Anonim, 1996).

Pada manusia, metabolit sipermetrin akan diekskresi melalui urin secara

sempuma setelah 48 jam dari lima dosis terakhir yaitu 1,5 mg/kg/hari.Studi pada

tikus menunjukkan bahwa sipermetrin dimetabolisme cepat secara hidroksilasi

dan pemecahan, 99% akan dieliminasi dalam 1 jam, sedangkan sisanya 1% akan

tersimpan dalam lemak tubuh. Bagian ini akan dieliminasi dengan lambat,

dengan waktu paruh (ti/2) 18 hari untuk isomer cis dan 34 hari untuk isomer trans

(Anonim, 1996).

Saat sipermetrin diberikan pada tanaman strowberi, setelah 1 hari residu

yang tertinggal adalah 40%, setelah 3 hari 12%, dan setelah 7 hari 0,5%.

Pemberian sipermetrin pada gandum, biji-bijian, dan beras, residu didalamnya

adalah 4 ppm setelah penyemprotan dan berkurang sampai 0,2 ppm 27 hari

kemudian (Anonim, 1996).

2. Uraian tentang tumbuhan padi (Oryza sativa L.)

a. Nama daerah : Jawa: pare, pantun, pari, padi. Nusa Tenggara: padi, pantu,

pantun, pade, pare, fare, pari, pane, pareui, hade aik, ale. Sulawesi: ame, erne,

pai, pae, bai, ase. Maluku: wanat, fasa, alai, ara, fala, hala, ala, hutu, ala Utu,

ala utut, alae tuwa, hala, pinge, pinye, samasi, bira. Kalimantan: pare, kekai,

parei, bani, parai, pari. Sumatera: pade, rom, pedeh, page, eme, ome, banih,

padi, pai, pari, pagri.

b. Nama asing: Reis (Jenrian), riz (Perancis), riyst (Belgia), rice (Inggris).

c. Nama simplisia: Oryzae semen (biji, beras), Oryzae FructUs Germinatus

(selaput biji), Oryzae Radix (akar padi) (Dalimartha, 1999).

d. Klasifikasi ilmiah

Kerajaan : Plantae

Divisium : Angiospermae



Kelas Monocotyledoneae

Ordo Poales

Familia Poaceae

Genus Oryza

Spesies Oryza sativa (Anonim, 2005)
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e. Morfologi tumbuhan

Padi termasuk dalam suku padi-padian (Graminae, sinonim Glumiflorae,

sinonim Poaceae). Padi banyak varietasnya yang ditanam di sawah dan di ladang,

sampai ketinggian 1.200 m dpi. Tanaman semak semusim ini berbatang basah,

tingginya 0,5-1,5 m. Batang tegak, lunak, beruas, berongga, kasar, warna hijau.

Berakar serabut, daun tunggal berbentuk pita yang panjangnya 15-30 cm, lebar

mencapai 2 cm, perabaan kasar, unjung runcing, tepi rata, berpelepah,

pertulangan sejajar, hijau. Bungamajemukberbentuk malai dengan satuan bunga

berupa floret, floret tersusun dalam spikelet. Buahnya buah batu, terjurai pada

tangkai, warna hijau, setelah tua menjadi kuning. Biji keras, bulat telur, putih

atau merah. Buah dan biji sulit dibedakan karena merupakan bulir (Ing. grain)

atau kariopsis (Anonim, 2005; Dalimartha, 1999).

Butir-butir padi yang sudah lepas dari tangkainya disebut gabah, dan

yang sudah dibuang kulit luarnya disebut beras. Bila beras ini dimasak, maka

namanya menjadi nasi, yang merupakan bahan makanan utama bagi sebagian

besar penduduk Indonesia. Umumnya beras berwarna putih, walaupun ada beras

yang berwarna merah. tangkai butir padi setelah dirontokkan gabahnya dan

dijemur sampai kering, disebut merang (Dalimartha, 1999).

f. Varietas padi

Oryza sativa terdiri dari dua varietas: indica dan japonica sinonim

sinica. Varietas japonica umumnya berumur panjang, postur tinggi namun

mudah rebah, paleanya memiliki bulu, bijinya cenderung panjang. Varietas

indica, sebaliknya, berumur lebih pendek, postur lebih kecil, paleanya tidak

berbulu atau hanya pendek saja, dan biji cenderung oval (Anonim, 2005).



11

g. Penyebaran dan adaptasi

Padi tersebar luas di seluruh dunia dan tumbuh di hampir semua bagian

dunia yang memiliki cukup air dan suhu udara cukup hangat. Padi menyukai

tanah yang lembab dan becek. Sejumlah ahli menduga, padi merupakan hasil

evolusi dari tanaman moyang yang hidup di rawa. Pendapat ini berdasar pada

adanya tipe padi yang hidup di rawa-rawa, kebutuhan padi yang tinggi akan air

pada sebagian tahap kehidupannya, dan adanya pembuluh khusus di bagian akar

padi yang berfungsi mengalirkan oksigen kebagian akar (Anonim, 2005).

h. Genetika dan pemuliaan padi

Satu set genom padi terdiri dari 12 kromosom. Karena padi adalah

tanaman diploid, maka setiap selpadi memiliki 12pasang kromosom (kecuali sel

seksual). Padi merupakan organisme model dalam kajian genetika tumbuhan

karena dua alasan; kepentingannya bagi umat manusia dan ukuran kromosom

yang relatif kecil, yaitu 1,6-2,3 x 108 pasangan basa (base pairs, bp). Peruntutan

genom padi menjadi bahan baku dalam upaya pemuliaan tanaman padi yang

menggunakan rekayasa genetika. Selain perbaikan potensi hasil, sasaran

pemuliaan padi mencakup pula tanaman yang lebih tahan terhadap berbagai

organisme penggangu tanaman (OPT) dan tekanan (stress) abiotik (seperti

kekeringan, salinitas, dan tanam masam). Pemuliaan yang diarahkan pada

peningkatan kualitas nasi juga dilakukan, misalnya dengan perakitan kultivar

mengandung karoten (provitamin A) (Anonim, 2005).

i. Reproduksi padi

Setiap bunga padi memiliki enam kepala sari (anther) dato kepala putik

(stigma) bercabang dua berbentuk sikat botol. Kedua organ seksual iniumumnya

siap reproduksi dalam waktu yang bersamaan. Kepala sari kadang-kadang keluar

dari palea dan lemma jika telah masak. Dari segi reproduksi, padi merupakan

tanaman berpenyerbukan sendiri, karena 95% atau lebih serbuk sari membuahi

sel telur tanaman yang sama. Setelah pembuahan terjadi, zigot dan inti polar

yang telah dibuahi segera membelah diri. Zigot berkembang membentuk embrio

dan inti polar menjadi endospermia. Pada akhir perkembangan, sebagian besar
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bulir padi mengandung pati di bagian endospermia. Bagi tanaman muda, pati

berfungsi sebagai cadangan makanan. Bagi manusia, pati dimanfaatkan sebagai
sumber gizi (Anonim, 2005).

j. Sifat dan khasiat

Akar bersifat hangat dan rasanya manis. Berkhasiat menghilangkan

keringat, membunuh cacing (antelmintik), dan sebagai penawar racun. Selaput

biji (kulit ari) bersifat mams, netral, serta masuk meridian limpa dan lambung.

Berkhasiat memelihara lambung, memperkuat limpa, meningkatkan nafsu

makan, dan antineuritis. Pati beras berkhasiat sebagai pelembut kulit, peluruh

kencing, dan pendingin (Dalimartha, 1999).

k. Kandungan kimia

Biji mengandung karbohidrat, dextrin, arabanoxylan, glutelin, enzim

(phytase, lipase, diastase), danvitamin B (Dalimartha, 1999).

3. Kromatografi Gas

Kromatografi gas adalah salah satu cara pemisahan yang sekaligus untuk

analisis senyawa-senyawa organik maupun anorganik, yang sifatnya termostabil, dan

mudah menguap. Kromatografi gas dinamakan pula kromatografi padat gas, atau

Gas Solid Chromatography (GSC) yang pemisahannya atas dasar adsorbsi, dan

penyaringan molekul atau molekul shiever. Bila pemisahannya atas dasar partisi

dinamakan kromatografi cair gas atau Gas Liquid Chromatography (GLC). Alat ini

dapat digabungkan dengan spektrometer massa untuk menganalisis bobot molekul

dan penyebitannya (Willard dkk., 1989).

GLC merupakan teknik kromatografi yang paling banyak digunakan diantara

teknik kromatografi yang lain. Keuntungan-keuntungan yang dtunjukkan oleh GLC

antara lain:

a. Kecepatan

(1) Gas yang merupakan fase bergerak sangat cepat mengadakan

kesetimbanganantara fase bergerakdengan fase diam.

(2) Kecepatan gas yang tinggi dapat digunakan.
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Waktu pemisahan sangat cepat (diukur dalam menit).

b. Sederhana

Alat GLC relatif sangat mudah dioperasikan. Interprestasi langsung dari data

yang diperoleh dapatdikerjakan. Hargadarialat GLC relatif murah.

c. Sensitif

GLC sangat sensitif. Alat yang paling sederhana dapat mendeteksi konsentrasi

dalam ukuran 0,01% (= 100 ppm). Alat-alat GLC yang lebih rumit dapat

mendeteksi senyawa yang konsentrasinyahanya beberapa ppm.

Karena sensitivitas tinggi yang dimiliki GLC, makahanya memerlukan sejumlah

kecil cuplikan, biasanya dalam ukuran mikroliter.

d. Pemisahan

Dengan GLC memungkinkan untuk memisahkan molekul-molekul dari suatu

campuran, di mana dalam hal ini tidak mungkin dipisahkan dengan cara-cara yang

lain.

e. Analisis, dapat digunakan sebagai:

(1) Analisiskualitatifyaitudenganmembandingkan wakturetensi.

(2) Analisiskuantitatifyaitu dengan perhitungan luas puncak.

f. Alat GLC dapat dipakai dalam waktu yang lama dan berulang-ulang

(Sastrohamidjojo, 2002).

GLC merupakan sistem yang tertutup. Komponen dasarnya terdiri dari 7

bagian yang pokok seperti ditunjukkan pada bagan berikut:

Detektor Amplifier

Rekorder

Gambar 2. Bagan alat Kromatograf Gas (Adnan, 1997).
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Dasar kerja GLC adalah sebagai berikut:

Cuplikan diinjeksikan ke dalam injektor. Aliran gas pengangkut akan

membawa culpikan yang telahteruapkan masuk ke dalam kolom, selanjutoya terjadi

pemisahan komponen-komponen cuplikan di dalam kolom. Kemudian komponen-

komponen mencapai detektor, dan sinyal dalam bentuk puncak akan dihasilkan oleh

pencatat (Sastrohamidjojo, 2002).

Distribusi molekul cuplikan diantara dua fase ditentukan oleh tetapan

kesetimbangan yang dikenal dengan koefisien partisi (k) dari hukum NERST.

Keterangan: k = koefisian partisi

Cs = konsentrasi senyawa pada fase diam

Cm = konsentrasi senyawa pada fase gerak

Jika harga k besar maka konsentrasi senyawa dalam fase diam lebih besar

dibandingkan dengan fase gerakdan molekul cuplikan akan tinggal lebih lamadalam

fase diam (Potter, 1982).

a. Gas pembawa

Gas pembawa ditempatkan dalam silinder bertekanan tinggi. Biasanya

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

digunakan secara langsung ( Sastrohamidjojo, 2002).

Gas pembawaharus memenuhi persyaratan-persyaratan:

(1) Harus inert; tidak bereaksi dengan cuplikan, cuplikan-pelarut, dan material

dalam kolom.

(2) Murni dan mudah diperoleh, serta murah.

(3) Dapat meminimumkan difusi gas.

(4) Cocok untuk detektor yang digunakan (McNair dan Bonelli, 1988;

Sastrohamidjojo, 2002).

Gas yang umum digunakan ialah helium, nitrogen, hidrogen, dan argon.

Gas-gas tersebut pada suhu dan tekanan yang normal tidak reaktif dan tidak
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berbahaya kecuali gas hidrogen yang mudah terbakar. Gas umumnya dapat

mengalami kompresi. Oleh karena itu, dapat menyebabkan variasi dalam

pengukuran kecepatan aliran dan besarnya volume gas yang mengalir melalui

kolom (Adnan, 1997).

b. Pengatur aliran dan pengatur tekanan (Drager)

Dragerbekerja baik pada 2,5 atm, dan mengalirkan massa aliran dengan

tetap. Tekanan lebih pada tempat masuk dari kolom diperlukan untuk

mengalirkan cuplikan masuk ke dalam kolom (Sastrohamidjojo, 2002).

Harga-harga yang umum untuk kecepatan gas untuk kolom yang

memiliki diameter luar.

lA" O.D : kecepatan gas 75 ml/min

V8" O.D : kecepatan gas 25 ml/min (Sastrohamidjojo, 2002).

c. Tempat injeksi

Dalam pemisahan dengan GLC cuplikan harus dalam bentuk fase uap.

Gas dan uap dapat dimasukkan secara langsung. Senyawa yang berbentuk cairan

dan padatan pertama-tama harus diuapkan, sehingga dibutuhkan pemanasan

sebelum masuk ke dalam kolom. Panas itu terdapat pada tempat injeksi

(Sastrohamidjojo, 2002).

Suhu tempat injeksi sekitar 50°C lebih tinggi dari titik didih campuran

dari cuplikan yang mempunyai titik didih yang paling tinggi. Suhu tempat injeksi

tidak boleh terlalu tinggi karena dapat terjadi perubahan karena panas atau

peruraian dari senyawa yang akan dianalisis (Sastrohamidjojo, 2002).

Jumlah sampel yang digunakan ditentukan oleh tiga faktor utama, yaitu

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

cuplikan yang diinjeksikan berkisar 0,5-50 ul untuk gas dan 0,2-20 ul untuk

cairan (Adnan, 1997; Sastrohamidjojo, 2002).

d. Kolom

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

kolom pipa terbuka (open tubular column). Kolom isian merupakan suatu pipa
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yang diisi bahan penyangga padat yang permukaannya dilapisi dengan cairan

(fase stasioner). Pada kolom pipa terbuka fase stasionernya melapisi permukaan
dinding kolom. Panjang kolom isian biasanya antara 0,7-2 m, sedang kolom pipa
terbuka dapat bervariasi antara 30-300 m (Adnan, 1997).

Suhu kolom mempunyai peranan penting dalam pemisahan komponen-

komponen senyawa yang dianalisis. Untuk pemisahan senyawa yang serupa

tetapi mempunyai volatilitas yang berbeda-beda, suhu dapat dibuat konstan atau

suhu kolom yang diprogram (Adnan, 1997).

:. Fase diam

Dalam GLC fase diam berupa cairan. Pemilihan fase cairan didasarkan

atas pedoman like dissolved like. Hal ini berarti bahwa fase stasioner yang

bersifat polar cocok untuk sampel yang bersifat polar juga, demikian pula
sebaliknya (Adnan, 1997).

Tabel III. Pemilihan fase diam untuk pemisahan campuran yang umum (Adnan, 1997)

Fase stasioner Jenis sampel Polaritas Suhu max

(°Q
Squalen Hidrokarbon N 125
Apiezon L Hidrokarbon titik

didih tinggi, eter, ester
N 300

Metil silicon (OV-17) Steroid, pestisida,
alkaloid, ester

N 300

Dinonil ptalat Semua jenis I 175
Silicon oil Semua jenis I 275

Dietilen glikol
suksinat (DEGS)

Ester P 200

Karbowax 20 M Alkohol, senyawa
aromatik, amin, keton

P 250

Poliamid resin Senyawa amino P 300

Oksidipropil-nitril Olefin, alkohol, aldehid P 100

AgN03 dalam propilen
glikol

Olefin, hidrokarbon
siklis

P 50

Keterangan: N= nonpolar, P= polar, 1=kepolaran sedang
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f. Detektor

Detektor adalah gawai yang ditempatkan pada ujung kolom kromatograf
gas yang menganalisis aliran gas yang keluar dan memberikan data kepada
perekam data yang menyajikan hasil kromatogram secara grafik (Gritter dkk.,
1991). Suhu detektor diatur lebih tinggi dari suhu kolom yang tinggi agar semua
gas yang lewat tidak terjadi pengembunan (Skoog, 1985; Willard dkk., 1989).

Detektor mengubah sejumlah sifat-sifat molekul dari senyawa organik
menjadi arus listrik. Arus ini diteruskan ke pencatat untuk menghasilkan
kromatogram, dengan demikian detektormemberikan data secara:

(1) Kualitatif : mendeteksi ada beberapa komponen terelusi.

(2) Kuantitatif : kebanyakan luasan dari puncak yang terelusi sebanding
dengan massa komponen yang terelusi (Sastrohamidjojo, 2002).

Tabel IV. Perbandingan kepekaan berbagai jenis detektor (Adnan, 1997)

Sifat detektor Thermal

Conductivity
Flame

Ionization
Electron

Cabture
Jumlah minimal

untuk dapat dideteksi
2-5 ug 10'5ug 10-7ug

Kepekaan terhadap
suhu

tinggi tidak peka sedang

Gas pembawa He He atau N2 N2 atau Ar
Suhu batas atas 450 UC 400 UC 225 °C
Respon semua

senyawa

kecuali H20
danCS2

tidak untuk

hidrokarbon,
alkohol,keton,

dahasam

Syarat yang harus dipenuhi oleh detektor antara lain: daya deteksi yang
tinggi, mempunyai respon yang luas pada beda kadar yang besar, mempunyai
respon yang seragam untuk semua senyawa, mudah diadakan kalibrasi, waktu

respon yang cepat, volume internalnya kecil, noisnya rendah, stabil, sederhana,
murah, danaman dipakai (Adnan, 1997).
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B. Landasan Teori

Pestisida adalah suatu racun yang digunakan untuk mengendalikan jasad

penggangu tanaman. Salah satu pemberantasan hama tanaman yang banyak

menggunakan pestisida adalah pada tanaman padi. Biasanya pestisida yang

digunakan oleh petani adalah golongan piretroid, yaitu sipermetrin yang digunakan

untukmembasmi serangga seperti wereng dan ulat. Penggunaan pestisidaoleh petani

yang tidak terkendali dapat meninggalkan residu pada hasil pertanian, dan residu ini

kemungkinan dapat ditemukan dalam beras yang merupakan hasil olahan dari padi.

Beras merupakan makanan pokok penduduk Indonesia yang dikonsumsi setiap

harinya. Residu pestisida pada beras yang dikonsumsi dapat masuk dan terakumulasi

dalam tubuh manusia selamajangka waktu yang panjang, dan dapat membahayakan

kesehatan manusia karena dapat bersifat toksik.

Penelitian ini untuk menganalisis residu pestisida sipermetrinpada berasjenis

C4 yang dikonsumsi manusia setiap harinya. Metode yang digunakan untuk analisis

kualitatif dan kuantitatif adalah dengan kromatografi gas. Dipilih metode ini karena

sebagian besar pestisida golongan piretroid bersifat mudah menguap.

Oleh karena itu, penelitian ini penting dilakukan guna mengetahui apakah

residu pestisida sipermetrin pada beras C4 yang dijual di pasar di Kecamatan

Ngaglik Kabupaten Sleman Yogyakarta melebihi /tidak melebihi batas kandungan

yang diijinkan (menurut Keputusan Menteri Kesehatan dan Menteri Pertanian

Republik Indonesia). Untuk selanjutoya dapat diinformasikan pada konsumen apakah

beras tersebut layak atau tidak dikonsumsi oleh masyarakat.

C. Keterangan Empiris

Penelitian ini bersifat eksploratif. Pemakaianpestisida sipermetrinoleh petani

yang tidak sesuai aturan baik dalam hal takaran, cara, dan waktunya dapat

meninggalkan residu pestisida sipermetrin dalam beras C4 yang dijual di pasar di

Kecamatan Ngaglik, yaitu pasar Gentan dan pasar Rejodani.



BAB III

METODE PENELITIAN

A. Bahan dan Alat

1. Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah beras C4 (dari pasar

Gentan dan Rejodani), standar sipermetrin (Pestanal), n-heksan, aseton, etil asetat, n-

heptan, dan silika gel (p.a. E. Merck), glass wool(Quartz Wool), dan aquadest.

2. Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi Kromatograf Gas

(GC) Shimadzu GC-14B dengan kolom OV-225 dan dilengkapi dengan detektor

penangkap elektron (ECD), timbangan analitik (Mettler Toledo PL 303), blender

tahan ledakan (Yong Ma), pemekat sistem vakum/rofarry evaporator dengan tangas

air (Heidolph Type Wl), water bath (Haach), kolom kromatograf (300mm x 6 mm)

(Pyrex), ependorf, dan alat-alat gelas.

B. Cara penelitian

1. Pengambilan sampel

Sampel diambil dari pasar di Kecamatan Ngaglik, Kabupaten Sleman,

Yogyakarta, yaitu pasar Gentan dan pasar Rejodani. Sampel berupa beras jenis C4

yang diproduksi lokal di wilayah Kecamatan Gentan. Dari tiap pasar, diambil tiga

sampel dari penjual yang berbeda.

2. Pengkondisian alat

a. Kolom : gelas Pyrex 2 m x 0,3 cm, diisi dengan 3% OV-225 pada penyangga

Chromosorb W-HP 100-200 mesh.

b. Suhu kolom : 230°C.

c. Suhu injektor : 250 C.

d. Suhu detektor : 270°C.
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e. Detektor : Detektor Penangkap Elektron 63Ni-ECD.

f. Gas pembawa : Nitrogen UHP (Ultra High Pure) dengan kecepatan alir gas

pembawa: 30 ml/menit.

g. Volume penyuntikan : 1 pJ.

3. Preparasi sampel

a. Giling beras, masukkan 100 g cuplikan analitik ke dalam blender, tambahkan 100

ml campuran aseton : n-heksan (5 : 95, v/v), lumatkan selama 2-3 menit dengan

kecepatan 1000 rpm.

b. Saring dengan corong gelas yang diberi sumbat kapas ke dalam labu ukur 200 ml.
c. Bilas blender dan corong dengan 3x 20 ml n-heksan dan gabungkan dengan hasil

saringan. Tepatkan volume hingga batas dengan n-heksan.

d. Pekatkan 200 ml saringan dengan rotary evaporator hingga volumenya menjadi

2 ml (Anonim, 1997).

4. Proses pencucian (clean up)

a. Silika gel diaktifkan pada suhu 130°C selama satu malam dan dibiarkan dingin
dalam Erlenmeyer bertutup di dalam eksikator. Tambahkan 5 bagian (berat) air

kedalam 95 bagian (berat) silika gel yang telah diaktifkan, aduk hingga merata

dantidak adagumpalan. Dibiarkan 24jam sebelum digunakan.

b. Ke dalam kolom kromatograf yang telah diberi glass wool, masukkan 5 ml n»

heksan dan 1,0 g silika gel yang telah diaktifkan. Campur dan aduk dengan

batang pengaduk sampaimerata.

c. Bilas dinding kolom bagian dalam dengan 2 ml n-heksan. Alirkan cairan sampai

miniskusnya tepat di atas silika gel.

d. Masukkan pekatan ekstrak ke dalam kolom. Bilas dengan 3 x 1 ml n-heksan.

Alirkan cairan sampai miniskusnya tepat di atas silika gel.

e. Elusi sipermetrin dengan 35 ml eluen campuran etil asetat : n-heksan (10 : 90,
v/v) dan tampung eluat dalam labu beralas bulat.

f. Uapkan dengan hati-hati sampai hampir kering. Larutkan residu dengan n-heptan
hingga volumenya tepat 1ml(Anonim, 1997).
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5. Recovery (Perolehan Kembali)

Untuk mengetahui reliabilitas metode yang digunakan untuk penetapan kadar

dalam sampel, maka perlu diketahui recovery-nya.

a. Giling beras, masukkan 100 g cuplikan analitik ke dalam blender, tambahkan

larutan standar pestisida sipermetrin dengan kadar 0,1 ppm, tambahkan 100 ml

campuran aseton : n-heksan (5 : 95, v/v), lumatkan selama 2-3 menit dengan

kecepatan 1000 rpm.

b. Saring dengan corong gelas yang diberi sumbat kapas ke dalam labu ukur 200 ml.

c. Bilas blender dan corong dengan 3 x 20 ml n-heksan dan gabungkan dengan hasil

saringan. Tepatkan volume hingga batas dengan n-heksan.

d. Pekatkan 200 ml saringan dengan rotary evaporator hingga volumenya menjadi

2 ml.

e. Ke dalam kolom kromatograf yang telah diberi glass wool, masukkan 5 ml n-

heksan dan 1,0 g silika gel yang telah diaktifkan. Campur dan aduk dengan

batang pengaduk sampai merata.

f. Bilas dinding kolom bagian dalam dengan 2 ml n-heksan. Alirkan cairan sampai

miniskusnya tepat di atas silika gel.

g. Masukkan pekatan ekstrak ke dalam kolom. Bilas dengan 3 x 1 ml n-heksan.

Alirkan cairan sampai miniskusnya tepat di atas silika gel.

h. Elusi sipermetrin dengan 35 ml eluen campuran etil asetat : n-heksan (10 : 90,

v/v) dan tampung eluat dalam labu beralas bulat.

i. Uapkan dengan hati-hati sampai hampir kering. Larutkan residu dengan n-heptan

hingga volumenya tepat 1 ml

j. Suntikkan 1 ul masing-masing larutan recovery ke dalam GC dan catat luas area

masing-masing puncak yang dihasilkan. Tentukan kadar masing-masing pestisida

dalam larutan recovery dengan cara memplotkan pada kurva kalibrasi. Hitung %

recovery dengan rumus:
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Keterangan: R = persen recovery (%)

As = kadar yang diperoleh/terukur (ppm)

S = kadar yang sebenarnya (ppm)

(Anonim, 2004).

6. Analisis kualitatif dan kuantitatif residu sipermetrin dengan GC

a. Kurva kalibrasi standar

Pembuatan kurva kalibrasi dengan konsentrasi 1,5; 3; 6 ; 9; dan 12 ppm.

(1) Siapkan 5 buah ependorf. Ambil 29,2; 58,5; 116,9; 175,4 dan 233,9 ul larutan

baku pestisida sipermetrin 51,3 ppm dengan menggunakan micro syringe,

masukkan ke dalam masing-masing ependorf. Tambahkan masing-masing

larutan baku pestisida sipermetrin dengan n-heksan dengan menggunakan

micro syringe, hinggavolume 1 ml.

(2) Optimalkan alat GC untuk pengujian kadar pestisida sipermetrin. Suntikkan 1

ul masing-masing larutan cuplikan ke dalam GC dan catat luas area masing-

masing puncak yang dihasilkan. Buat kurva kalibrasi dari data-data dan

tentukan persamaan garis lurusnya (Anonim, 2004).

b. Penetapan kadar

Suntikkan 1 ul larutan cuplikan ke GC. Identifikasi sipermetrin secara kualitatif

dilakukan dengan cara membandingkan waktu retensi hasil kromatogram dengan

waktu retensi standar sipermetrin. Sedangkan untuk analisis secara kuantitatif

dilakukan dengan membandingkan tinggi atau luas area hasil kromatogram dari

GC dengan cara memplotkan pada kurva kalibrasi. Hitung kadar masing-masing

pestisida perberat sampel ujidengan rumus perhitungan dibawah ini:

Keterangan : A = kadar pestisida sipermetrin (ppm)

B = berat sampel uji (g) (100 g)
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C = kadar pestisida sipermetrin yang diperoleh dari kurva

kalibrasi (ng/ml)

V = volume akhir pengenceran (ml) (1ml)

fp = faktor pengenceran (bila tanpa pengenceran maka fp= 1)

(Anonim, 2004).

C. Skematika Penelitian

Giling beras, masukkan 100 g cuplikan dalam blender

i
Tambahkan 100 ml campuran aseton : n-heksan (5 : 95, v/v), lumatkan 2-3 menit

Saring dengan corong yang diberi sumbat kapas

I
Bilas blender dan corong dengan 3 x 20 ml n-heksan, gabung hasil saringan

1
Pekatkanhasil saringan dengan rotary evaporator sampaivolume2 ml

I
Clean up dengankolomsilikagel {Eluen etil asetat: n-heksan (10 : 90, v/v)}

I
Pembuatan larutan untuk mencari recovery (perolehan kembali)

I
Pembuatan kurva kalibrasi standar pestisida sipermetrin

1
Injeksikan semua sampel ke dalam kromatograf gas

i
Analisis secara kualitatif dan kuantitatif

I
Hitung penetapan kadar residu sipermetrin
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D. Analisis hasil

Data luas area dari tiap-tiap sampel dihitung menggunakan persamaan regresi

linier kurva baku untuk mendapatkan informasi kadar yang terkandung dalam tiap

sampel. Selanjutoya dievaluasi apakah dalam sampel mengandung residu sipermetrin
yang melebihi/tidak dari ambang batas yang ditetapkan oleh Departemen Kesehatan

RI.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Tujuan penelitian ini adalah untuk mengetahui apakah terdapat residu

pestisida sipermetrin dalam beras C4 yang siap dikonsumsi oleh masyarakat dari

pasar di Kecamatan Ngaglik, serta untuk mengetahui kadar residu dan apakah

kandungan residu pestisida sipermetrin dalam sampel tersebut melebihi ambang

batas aman yang diijinkan oleh Menteri Kesehatan RI atau tidak.

Pada penelitian ini sampel yang dianalisis yaitu beras jenis C4 yang

diproduksi lokal. Sampel penelitian diambil dari dua pasar, yaitu pasar Gentan dan

pasar Rejodani yang keduanya berada di wilayah Kecamatan Ngaglik, Kabupaten

Sleman, Propinsi Daerah Istimewa Yogyakarta.

Sampel yang akan dianalisis disiapkan sebanyak 100 gram, sampel yang

sebelumnya telah dihomogenkan kemudian dilakukan preparasi sampel, setiap

sampel dilakukan replikasi sebanyak tiga kali. Dalam preparasi sampel diekstraksi

dengan aseton/n-heksan. Sejumlah ekstrak dibersihkan secara kromatografi dengan

kolom silikagel dan residu sipermetrin ditetapkan dengan kromatograf gas yang

dilengkapi ECD. Pada sistem kromatograf gas, digunakan kolom yang berisi fase

diam OV-225 (sianopropil fenilmetil silikon) sesuai dengan prinsip like dissolved

like, yaitu bahwa fase diam OV-225 yang bersifat nonpolar cocok untuk sipermetrin

yang juga bersifat nonpolar, sehingga pemisahan lebih sempuma. Chromosorb W

digunakan sebagai padatan pendukung fase diam. Digunakan detektor ECD karena

sipermetrin mempunyai unsur N. ECD berpedoman pada arus gas dari kolom yang

melewati dua elektroda. Satu elektroda terletak pada permukaan isotop radio aktif

nikel 63 yang memancarkan elektron berenergi tinggi. Elektron tersebut menembaki

gas pembawa (nitrogen), akan terbentuk ion-ion plasma yang bermuatan posiuf,

radikal, dan elektron panas yang secara berantai terjadi tabrakan yang kuat,

kemudian menimbulkan perbedaan potensial pada penangkap elektron untuk

mengumpulkan elektron yang panas. Elektron N dari sipermetrin yang diserap dalam

gas pembawa bereaksi dengan elektron panas menghasilkan ion-ion negatif dan

positif. Penurunan arus dari detektor disebabkan oleh perpindahan elektron panas
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yang bereaksi lagi karena adanya elektron N yang ditangkap oleh penangkap
elektron yang sesuai dengan konsentrasi sipermetrin (Sumarno, 2000).

Adapun kondisi alat kromatograf gas untuk analisis residu pestisida
sipermetrin tersaji pada tabel V sebagai berikut:

Tabel V. Kondisi alat kromatograf gas untukanalisis residu pestisida sipermetrin

Parameter

1. Kolom

2. Suhu kolom

3. Suhu injektor
4. Suhu detektor

5. Detektor

6. Gas pembawa

Kondisi GC untuk Sipermetrin
Gelas Pyrex 2 m x 0,3 cm, diisi dengan 3%
OV-225 pada penyangga Chromosorb W-
HP 100-200 mesh

23W
250UC
270°C"

Detektor Penangkap Elektron wNi-ECD
Nitrogen UHP (Ultra High Pure) dengan
kecepatan alir gas pembawa: 30ml/menit

A. Uji kualitatif dengan kromatografi gas

Uji kualitatif bertujuan untuk mengetahui ada atau tidaknya residu

sipermetrin dalam sampel. Uji kualitatif untuk sampel yang diduga mengandung
residu sipermetrin, yaitu dengan menggunakan kromatografi gas, parameter yang
digunakan adalah waktu retensi.

Adapun hasil parameter waktu retensi terhadap standar sipermetrin
dinyatakan pada tabel VI.

Tabel VI. Hasil waktu retensi sampel terhadap standar sipermetrin

No Pasar tempat pengambilan sampel Standar

(Rt = menit)Gentan

fRt = menit)
Rejodani

(Rt = menit)
A, A, A3 B! B2 B3

1 26,777 26,941 27,190 27,079 27,000 26,698 27,571

30,019 30,210 30,511 30,397 30,323 29,941 30,596

2 26,990 27,158 26,793 26,706 26,981 26,742 27,243

30,321 30,818 30,228 30,012 30,326 30,003 30,618

3 26,600 26,975 26,811 26,994 27,583 26,728 27,205

29,783 30,277 30,159 30,350 30,888 29,910 30,529
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Profil kromatogram standar sipermetrin dan residu sipermetrin dalam sampel

dari hasil penelitian tersaji pada gambar 3 dibawah ini:

a-.

f

7

U I I I

Konsentrasi 1,5 ppm Konsentrasi 3 ppm Konsentrasi 6 ppm

Gambar 3. Kromatogram larutan standar sipermetrin (Rt ±27 menit dan ±30menit).
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CO

I I I I

Sampel A Sampel B

Gambar 4. Kromatogram residu sipermetrin pada sampel (Rt ±27 menit dan ±30menit).
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Berdasarkan analisis secara kualitatif untuk mengetahui ada atau tidaknya

residu pestisida sipermetrin, ternyata hasil penelitian menunjukkan bahwa sampel

beras C4 baik dari pasar Gentan maupun pasar Rejodani ternyata positif

mengandung pestisida sipermetrin. Hal ini dapat dilihat dari tabel VI serta gambar 3

dan 4 di atas, diketahui bahwa profil kromatogram dan waktu retensi antara standar

sipermetrin dengan sampel adalah sama, yaitu ±27 menit dan ±30menit. Adanya dua

waktu retensi hasil kromatogram dikarenakan sipermetrin standar yang digunakan

memiliki isomer cis dan trans (Park dkk., 2004).

B. Uji kuantitatif dengan kromatografi gas

Uji kuantitatif digunakan untuk menentukan kadar/konsentrasi suatu

bahan/zat, yang dalam hal ini adalah sipermetrin. Uji kuantitatif kali ini

menggunakan metode kromatografi gas, karena pestisida sipermetrin bersifat mudah

menguap. Secara kuantitatif, konsentrasi residu sipermetrin dalam larutan cuplikan

diperoleh dari hasil interpolasi luas area larutan cuplikan ke dalam persamaan regresi

linier kurva baku. Luas area yang digunakan merupakan penjumlahan dari dua luas

area (dari dua waktu retensi) yang dihasilkan dari isomer cis dan trans.

Adapun hasil pengukuran luas area larutan standar sipermetrin disajikan pada

tabel VII.

Tabel VII. Hasil pengukuran luas area larutan standar sipermetrin

Konsentrasi

sipermetrin
(ppm)

Luas area Luas area

100.000

Persamaan garis regresi
linier

Koeflsien

korelasi

(r)

1,5 47558 0,47558

y = 0,8006 x-0,732 0,998
3 182281 1,82281
6 399967 3,99967

9 613455 6,13455

12 912605 9,12605

Dari tabel VII, hasil pengukuran antara konsentrasi dan luas area larutan

standar sipermetrin diperoleh persamaan regresi linier, y = 0,8006 x - 0,732 dengan

nilai r = 0,998. Terbukti bahwa r hitung > r tabel pada derajat bebas = 3 dan dengan

taraf kepercayaan 95% (r tabel = 0,900). Berarti ada korelasi antara x dan y
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signifikan, sehingga persamaan di atas dapat digunakan untuk menentukan kadar

sipermetrin yang terdapat dalam sampel (Walpole, 1995). Dari persamaan garis di
atas, kemudian dibuat sebuah grafik linier antara konsentrasi dengan luas area.

Y*0,8006x» 0,732

konsentrasi sipermetrin (ppm)

Gambar 5. Kurva baku sipermetrin.

C. Hasil penetapan recovery/nilni perolehan kembali

Penetapan recove/y/nilai perolehan kembali berguna untuk validasi metode

yang digunakan. Untuk penetapan kadar residu sipermetrin, nilai perolehan kembali
adalah 80 - 120 % (Anonim, 1997). Nilai penetapan kadar dihitung berdasarkan
perbandingan kadar terukur dengan kadar sebenamya. Hasil perhitungan nilai
perolehan kembali yang diperoleh dalam penelitian ini, yaitu seperti yang tersaji
pada tabel VIII berikut ini:

Tabel VIII. Hasil perolehan kembali sipermetrin dalam sampel beras C4

No Kadar teoritis

(PPm)
Kadar terukur Hasil

(%)

SD cv

1 0,168 0,142 84,524

9,358 9,77%

2

3

0,168 0,146 86,905
0,168 0,161 95,833

4 0,168 0,161 95,833
5 0,168 0,172 102,381

6 0,168 0,184 109,524

Rata-rat
a 95,83 %

Dari hasil di atas, dapat dikatakan bahwa metode analisis yang digunakan
memiliki validitas yang baik. Hasil recovery yang diperoleh pada penelitian ini
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adalah baik dan sesuai untuk penetapan kadar sipermetrin, karena harga perolehan

kembali masuk range (80 -120%).

D. Hasil penetapan kadar sipermetrin

Analisis ini bertujuan untuk menentukan kadar residu sipermetrin yang

terdapat dalam beras C4 di dua pasar di Kecamatan Ngaglik, yaitu Gentan dan

Rejodani. Berdasarkan persamaan regresi linier larutan standar dan nilai koeflsien

korelasi yang mendekati ±1, maka dapat digunakan untuk menentukan kadar

sipermetrin. Adapun hasil yang diperoleh disajikan pada tabel IX berikut ini:

Tabel IX. Hasil pengukuran kadar sipermetrin pada beras C4

No Pasar tempat pengambilan sampel
Gentan Rejodani

A, A? A3 B, B, %
1

2

3

0,068
0,069
0,067

0,075
0,071
0,073

0,066
0,065
0,064

0,053
0,054
0,052

0,050
0,053
0,051

0,045
0,041
0,041

x(ppm) 0,068 0,073 0,065 0,053 0,051 0,042

x(ppm) 6,8 7,3 6,5 5,3 5,1 4,2

SD 0,001225

1,80

0,002 0,001 0,001 0,00158 0,00235

CV (%) 2,74 1,54 1,89 3,09 5,59

*(ppm) 0,069 0,049

SD 0,004 0,00587

CV 5,80 % 11,98%

Berdasarkan hasil yang diperoleh pada tabel IX, ternyata dalam beras C4

pada kedua pasar mengandung residu sipermetrin yang berbeda. Kadar rata-rata

sipermetrin dalam beras C4 dari pasar Gentan sebesar 0,069 ppm, sedangkan kadar

rata-rata sipermetrin dari pasar Rejodani sebesar 0,049 ppm.

Dari hasil perhitungan kadar sipermetrin pada tabel DC dapat disimpulkan

bahwa semua sampel, baik beras C4 dari pasar Gentan dan pasar Rejodani ternyata

kadar residu sipermetrin masih di bawah Batas Maksimum Residu (BMR) yang

diperbolehkan oleh Menteri Kesehatan RI, yaitu 5 ppm untuk sipermetrin. Hal ini

berarti bahwa beras yang beredardi pasar di wilayahKecamatan Ngaglik, yaitu pasar

Gentan dan pasar Rejodani amanuntukdikonsumsi oleh masyarakat.
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Dari tabel IX dapat dibuat grafik kadar residu sipermetrin dalam sampel beras
C4 di pasar Gentan dan Rejodani seperti pada gambar 6berikut:

Kadar sampel dalam beras C4 pada pasar
Gentan dan Rejodani

Gentan Rejodani
pasar tempat pengambilan sampel

Gambar 6. Diagram batang kadar sipermetrin dalam beras C4 yang diambil dari pasar Gentan
dan Rejodani.

Penelitian lain berupa analisis residu sipermetrin pada tomat, madu, dan jeruk
menggunakan metode kromatografi gas dengan detektor penangkap elektron (ECD)
dan spektrometri massa. Sampel diekstraksi dengan aseton, dipartisi dengan etil
asetat-sikloheksan (50:50 v/v), dan clean up menggunakan kolom florisil. Residu
sipermetrin yang didapat sebesar 0,01-0,1 mg/kg, recovery sebesar 70,2-96,0%, CV
sebesar 13,9%, dan LOQ sebesar 0,01 mg/kg (Sannino dkk., 1995).

Dari hasil penelitian oleh Choy dan Seeneevassen, analisis residu sipermetrin
menggunakan metode kromatografi gas cair dengan detektor penangkap elektron
(ECD). Dari penelitian ini ditemukan residu sipermetrin pada tomat sebesar 0,01-
0,41 mg/kg, kubis sebesar 0,013 mg/kg, bunga kol sebesar 0,04-0,06 mg/kg, selada
sebesar 0,74 mg/kg, buncis sebesar 0,013-0,27 mg/kg, dan sawi hijau sebesar 0,42
mg/kg (Choy dan Seeneevassen, 1998).

Pada penelitian lain, untuk menganalisis residu sipermetrin pada sayuran,
buah-buahan, dan teh hijau digunakan stir bar sorptive extraction (SBSE) dan
thermal desorption GC-MS. Kolom yang digunakan adalah kolom kapiler silika HP-
5ms (30 mx0,25 mm), sedangkan untuk fase diam digunakan florisil. Gas pembawa
yang digunakan adalah helium. Pra-ekstraksi dengan metanol dan dilusi dengan air
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pada SBSE. Kadar residu sipermetrin yang terdeteksi pada kacang kedelai sebesar

0,081 mg/kg dan bayam sebesar 0,039-0,012 mg/kg. Metode ini memiliki linearitas

yang bagus, yaitu r2 >0,9994 dan LOD sebesar 1,4 ug/kg (Ochiai dkk., 2004).
Analisis residu sipermetrin secara in vitro pada produk pertanian yang

dilakukan oleh Park dkk. (2004) menggunakan metode Enzyme-Linked

Immunosorbent Assay (ELISA). Sayuran dan buah-buahan diekstraksi dengan

larutan bufer fosfat yang terdiri dari 40% metanol. Metode ini memiliki linearitas

yang bagus, yaitu r2 =0,997 untuk anggur merah dan r2 =0,999 untuk anggur putih.
LOD sebesar 3,5 ug/L dan LOQ sebesar 50 ug/L. Recovery yang dihasilkan untuk

analisis sipermetrin pada buah anggur putih sebesar 99,7% (Park dkk., 2004).

Pada penelitian di Bangladesh, dilakukan monitoring residu sipermetrin pad*

tanaman bayam merah. Sebelumnya bayam merah diberi larutan sipermetrin dengan

berbagai dosis, kemudian residu sipermetrin dianalisis dalam beberapa hari. Metada}

yang digunakan adalah High Performance Liquid Chromatography (HPLC) dengan

detektor UV. Bayam merah diekstraksi dengan asetonitril: air (65:35). Proses chmi

up menggunakan kolom silika gel dengan eluen heksan : dietileter (98&> &*y*h,

merah yang disemprot dengan sipermetrin satu kali sehari dengan dosis 2;8 pg/*g»
setelah 21 hari ditemukan residu sipermetrin sebesar 0,0024 ug/g; penyemprotan tiga

kali sehari dengan dosis 2,8 ug/g, ditemukan residu sipermetrin sebesar 0,0065 ug/g;

penyemprotan satu kali sehari dengan dosis 4,2 ug/g, ditemukan residu sipermetrin

sebesar 0,0029 ug/g; dan penyemprotan tiga kali sehari dengan dosis 4,2 ug/g,

ditemukan residu sipermetrin sebesar 0,0111 ug/g (Khatoon dkk., 2004).

Pada penelitian lain, analisis residu sipermetrin menggunakan metode micro-

Raman spectrometer (514,5 nm) dan Near-infrared Fourier Transform Raman
spectrometer (FT-Raman, 1064 nm). Parameter yang digunakan adalah panjang

gelombang. Metode ini sangat sederhana, mudah, dan cepat. Analisis kualitatif

dengan membandingkan panjang gelombang sampel dengan standar sipermetrin,

sedangkan analisis kuantitatifmenggunakan parameter luas area. Panjang gelombang

untuk standar sipermetrin adalah 3071,1591, 1348, dan 993 cm"1. Pada penelitian ini

hanya didapatkan hasil kualitatif, yaitu bahwa pada buah peer, kiwi, pisang, dan apel

mengandung residu sipermetrin (Zhang dkk., 2006).
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Analisis residu sipermetrin pada sayuran, buah-buahan dan biji-bijian

dibeberapa negara yang dilakukan oleh Hirahara dkk. (2005), menggunakan metode

GC/MS. Sampel sayuran dan buah-buahan diekstraksi menggunakan etil asetat :

natrium sulfat anhidrat, sedangkan sampel biji-bijian diekstraksi menggunakan

asetonitril. Proses clean up menggunakan kolom kombinasi strong anion

exchange/primary-secondary amine (SAX/PSA), dengan eluen aseton : n-heksan

(30:70). Pada alat GC/MS digunakan kolom kapiler DB-5 dan gas pembawa helium

dengan kecepatan alir 2 ml/memt. Dari penelitian ini, nilai LOQ untuk sipermetrin

adalah 0,05 ppm dan recovery > 70%. Kadar residu sipermetrin yang terdeteksi pada

tanaman kubis di Amerika sebesar 0,05 ppm, kacang kedelai di China sebesar 0,07

ppm, teh di China sebesar 0,5 ppm, dan alpokat di Mexico sebesar 0,07-0,11 ppm

(Hirahara dkk., 2005).

Dari keterangan di atas dapat disimpulkan bahwa analisis residu sipermetrin

pada beras merupakan penelitian yang memiliki tingkat ketelitian dan validitas yang

cukup tinggi, karena metode kromatografi gas merupakan metode analisis yang tepat

dan memberikan hasil yang valid. Walaupun ada metode yang lain, tetapi metode

kromatografi gas yang paling banyak digunakan, karena metode ini sederhana,

memiliki sensitivitas tinggi, waktu analisis relatif cepat, dan dapat memisahkan

molekul-molekul dari suatu campuran dengan baik (Sastrohamidjojo, 2002).



BABV

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, dapat disimpulkan bahwa:

1. Beras C4 di dua pasar di Kecamatan Ngaglik Kabupaten Sleman ternyata
mengandung residu pestisida sipermetrin.

2. Dari hasil penetapan kadar sampel, dapat diketahui kadar rata-rata sipermetrin di

dalam beras jenis C4 dari pasar Gentan adalah 0,07 ppm, dari pasar Rejodani

adalah 0,05 ppm, dan kedua kadar ini tidak melebihi Batas Maksimum ResMu

(BMR) yang diperbolehkan oleh Menteri Kesehatan RI, yaitu 5 ppm.

B. Saran

1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang residu pestisida sipenacfnufafa
beras jenis lain dan di tempat lain.

2. Perlu dilakukan penelitian terhadap kemungkinan adanya residu pestisida-yang

lain yang terdapat dalam beras maupun hasil pertanian lainnya.

3. Perlu dilakukan penelitian tentang pengaruh residu pestisida sipermetrin terhadap
kesehatan manusia.

4. Untuk mendapatkan recovery yang baik adalah dengan cara minimum 9 kaH

penentuan mencakup range tertentu, yaitu 3 macam konsentrasi yang berbeaa

dengan masing-masingreplikasi3 kali.

5. Untuk menetapkan LOD (Limit OfDetection) dan LOQ (Limit OfQuantitation)

sebaiknya dibuat larutan seri kadar standar yang banyak, mencakup range

tertentu.
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Lampiran 1

Batas maksimum residu pestisida dalam beras(Keputusan Bersama Menteri Kesehatan dan

Menteri Pertanian, 1996)

Nomor
881/ menkes ISKBIVIII11996

7ll/kpts/TP.270/S/96

No Jenis pestisida Batas maksimum residu
(mg/kg)

1 Azinfos metil 0,2
2

3

Bendiokarb 0,02
Benomil 0,5

4

5

2,4-D 0,05
Diazinon 0,1

6 Dikuat 0,2
7 Disulfoton 0,5
8 Edifenfos 0,1
9 Endosulfan 1

10

11

Endrin 0,02
Etrimfos 0,1

12 Fenitrotion 1

13

'15

Fenotrin 0,1
Fentin

Fention
0,1

0,1
16 Fentoat 0,05
17

18

Ghfosat 0,1
Iprodion 3

19

20

Karbaril 5

Karbofuran

Kartap
0,2

21 0,1
22

23

Klordan 0,02
Klorfenvinfos 0,05

24 Klorpirifos 0,1
25

26

Klorpirifos
Parakuat

0,1
0,5

27 Pirimifos metal 2
28 Propoksur 0,1
29 Sipermetrin 5

30

31

2,4,5-T 0,05

Vamidotion 0,2



Lampiran 2

KONDISI ALAT KROMATOGRAF GAS UNTUK ANALISIS RESIDU

PESTISIDA SIPERMETRIN

Parameter Kondisi alat GC untuk Sipermetrin

1. Kolom Gelas Pyrex 2 m x 0,3 cm, diisi dengan 3%

OV-225 pada penyangga Chromosorb W-

HP 100-200 mesh

2. Suhu kolom 230UC

3. Suhuinjektor 250UC

4. Suhu detektor 270UC

5. Detektor Detektor Penangkap ElektronbJNi-ECD

6. Gas pembawa Nitrogen UHP (Ultra High Pure) dengan

kecepatan alir gas pembawa: 30ml/menit

40
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Lampiran 3

PERHITUNGAN PEMBUATAN KURVA BAKU

Larutan stok standarsipermetrin : 51,3 ppm

1. Kadar 1,5 ppm

Vi.Mi = V2.M2

Vi.51,3 = lml.l.5

V] = 0,0292 ml

= 29,2 ul —> tambah n-heksan ad 1 ml

2. Kadar 3 ppm

Vi.Mi = V2.M2

Vi.51,3 = lml.3

V! = 0,0585 ml

= 58,5 ul -♦ tambah n-heksan ad 1 ml

3. Kadar 6 ppm

Vi.Mi = V2.M2

Vi.51,3 = lml.6

Vi = 0,1169 ml

= 116,9 ul —> tambah n-heksan ad 1 ml

4. Kadar 9 ppm

V1.M1 - V2.M2

Vi.51,3 = lml.9

Vj= 0,1754 ml

= 175,4 p,l -> tambah n-heksan ad 1 ml



Lampiran 3 (lanjutan)

5. Kadar 12 ppm

Vi.Mi = V2.M2

Vi.51,3 = lml.l2

Vj = 0,2339 ml

= 233,9 ul —»tambah n-heksan ad 1 ml
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Lampiran 4

PERHITUNGAN PERSAMAAN REGRESI LINIER

Perhitungan persamaan garis linier untuk analisis residu pestisida sipermetrin

X y

Ri

y

100.000
Ri R2

"65879™"
120015

417615

669381

1037417

R3

95525

115833

493932

626888

963735

R2 R3

1,5
3

6

9

12

1 47558

182281

399967

613455

912605

0,47558

1,82281

3,99967

6,13455

9,12605

0,65879

1,20015

4,17615
6,69381

10,37417

0,95525

1,15833

4,93932
6,26888

9,63735

x

y= Luas area standar

1. Replikasi 1

A = -0,732

B = 0,8006

r = 0,998

Persamaan garis regresi linier: Y= 0,8006x - 0,732

2. Replikasi 2

A = -1,255

B = 0,9327

r = 0,994

Persamaan garis regresi linier: Y=0,9327x - 1,255

3. Replikasi 3

A = -0,698

B = 0,8397

r =0,987

Persamaan garis regresi linier: Y= 0,8397x - 0,698
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Skematika Penelitian

Giling beras, masukkan 100 g cuplikan dalam blender

i
Tambahkan 100 ml campuran aseton:n-heksan, lumatkan 2-3 menit

Sanng dengan corong yang diberi sumbat kapas

i
Bilas blender dan corong dengan 3x20 ml n-heksana, gabung hasil saringan

Pekatkan 200 ml hasil saringan dengan rotary evaporator sampai volume 2ml

I
Ke dalam kolom kromatografmasukkan 5ml n-heksana dan 1,0 gsilika gel yang

telah diaktifkan

Bilas dinding kolom bagian dalam dengan 2ml n-heksana, alirkan cairan sampai
miniskusnya tepat di atas silika gel

Masukkan pekatan ekstrak, bilas dengan 3x1ml n-heksana, alirkan cairan sampai
miniskusnya tepat di atas silika gel

Elusi sipermetrin dengan 35 ml eluen campuran etil asetat:n-heksana

Tampung eluat da am labu beralas bulat

Uapkan dengan hati-hati sampai hampir kering

Larutkan residu dengan n-heptana hingga volumenya tepat 1ml
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Lampiran 5

PERHITUNGAN KADAR RESIDU PESTISIDA SIPERMETRIN PADA

BERAS C4 DARI PASAR GENTAN (A)

Dari hasil kromatogram, dihasilkan nilai luas area dari sampel sebagai berikut:

Replikasi y

A3

454981

y

100.000

Ai A2 Ai

4,76769

A2 A3

1 476769 527480 5,27480 4,54981

2 479648 498447 447700 4,79648 4,98447 4,47700

3 461653 512214 441637 4,61653 5,12214 4,41637

Perhitungan:

Y = bx + a

Y = 0,8006 x-0,732

Sampel Ai

1. Luas area = 0,8006 x - 0,732

4,76769 = 0,8006 x- 0,732

0,8006 x = 5,49969

x = 6,869 ppm = 6,869 ug/ml

2. Luas area = 0,8006 x - 0,732

4,79648 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 5,52848

x = 6,905 ppm = 6,905 ug/ml

3. Luas area = 0,8006 x - 0,732

4,61653 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 5,34853

x = 6,681 ppm = 6,681 ug/ml
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Lampiran 5 (lanjutan)

Kadarpestisidasipermetrin dalam ppm

Kadar = Konsentrasi *Pengenceran xVolume
Berat sampel

1 Kadar -^U9^lmUW\ml
100g

= 0,06869 ug/g - 0,069 ppm

2 Kadar - 6,9°5 Mg 'ml ** Xlml
100s

= 0,06905 ug/g = 0,069 ppm

3 Kadar - 6'68^g/m/xlx1^
lOOg

= 0,06681 ug/g = 0,067 ppm

Dari data yang didapat yaitu:

1.0,069 ppm

2. 0,069 ppm

3. 0,067 ppm

Maka kadar sebenamya adalah:

x- ^ x' _0,069 +0,069 +0,067 0,205 nA_x _ __ _ =__. =006Sppm

V n-\

= f(o>ooi)2+(o>ooi)2+(-o,ooi)2
V 3-1

= I0'000003

= 0,001225



Lampiran 5 (lanjutan)

en

CF = ^-xlOO%

_ 0,001225
0,068

= 1,80%

xl00%

Sampel A2

1. Luas area = 0,8006 x - 0,732

5,27480 = 0,8006 x - 0,732

0,8006 x = 6,0068

x = 7,503 ppm = 7,503 ug/ml

2. Luas area = 0,8006 x - 0,732

4,98447 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 5,71647

x = 7,140 ppm = 7,140 ug/ml

3. Luas area = 0,8006 x - 0,732

5,12214 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 5,85414

x = 7,312 ppm = 7,312 ug/ml

Kadar pestisida sipermetrin dalam ppm

K , _ Konsentrasi xPengenceran x Volume
Berat sampel

. T. . 7,503jug/mlxlxlml
1. Kadar =

lOOg

= 0,07503 ug/g = 0,075 ppm
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Lampiran 5 (lanjutan)

2. Kadar = 7M°^/mlxlxlml
lOOg

= 0,0714 ug/g = 0,071 ppm

3. Kadar =7'312^/ffl/xlxlm/
100s

= 0,07312 ug/g = 0,073 ppm

Dari data yang didapat yaitu:

1.0,075 ppm

2. 0,071 ppm

3. 0,073 ppm

Maka kadar sebenamya adalah:

--£*' _0,075 +0,071 +0,073 0,219 nn__x _ __ _ = _____ = QtQ73ppm

n-\

= (0>002)2+(-0,002)2+(0,00Q)2
V 3-1

0,000008

V 2

= 0,002

en

CV = ~xl00%
x

0,002
xl00%

0,073

= 2,7397%

= 2,74%
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Lampiran 5 (lanjutan)

Sampel A3

1. Luas area = 0,8006 x - 0,732

4,54981 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 5,28181

x = 6,597 ppm = 6,597 ug/ml

2. Luas area = 0,8006 x - 0,732

4,47700 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 5,209

x = 6,506 ppm = 6,506 ug/ml

3. Luas area = 0,8006 x - 0,732

4,41637 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 5,14837

x = 6,431 ppm = 6,431 ug/ml

Kadar pestisida sipermetrin dalam ppm

Kadar = Komentrasi xPengenceran xVolume
Berat sampel

1 Kadar - 6'597^lmlx1xlml
100s

= 0,06597 ug/g = 0,066ppm

2 Kadar ^6^506Mg/fnlxlxlml
100s

= 0,06506 ug/g = 0,065 ppm

3. Kadar = M31/aj/ifi/xlxlw/
100s

= 0,06431 p.g/g = 0,064ppm
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Lampiran 5 (lanjutan)

Dari data yang didapat yaitu:

1.0,066 ppm

2. 0,065 ppm

3. 0,064 ppm

Maka kadar sebenamya adalah:

~_Zx' _ 0,066 +0,065 +0,064 0,195
x =

SD = Ek_t
n-\

f(0,00l)2+(0,000)2+(-0,00l)2
3-1

0,000002

V 2

= 0,001

en

CF =^xl00%
x

_ 0,001

~ 0,065
= 1,54%

xl00%

n 3 - =0,065ppm

Kadar rata-rata dari ketiga replikasi:

~ Z*/ _0068 +0,073 +0,065 0,206
x Jf" z =-—= 0,069/yw

V «-i

(-0,00l)2+(0,004)2+(-0,0Q4)2
(• _

[0,000033
V 2

= 0,004
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Lampiran 5 (lanjutan)

en

CF = ^-xl00%
x

_ 0,004
~ 0,069
= 5,80%

xl00%
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Lampiran 6

PERHITUNGAN KADAR RESIDU PESTISIDA SIPERMETRIN PADA

BERAS C4 DARI PASAR REJODANI (B)

Dari hasil kromatogram, dihasilkan nilai luasareadari sampel sebagai berikut:

Replikasi y y

100.000

Bi B2 B3 Bi B2 B3

1 352744 324081 287802 3,52744 3,24081 2,87802

2 358047 348134 253855 3,58047 3,48134 2,53855

3 345605 337806 254322 3,45605 3,37806 2,54322

Perhitungan:

Y = bx + a

Y = 0,8006 x - 0,732

Sampel Bi

1. Luas area = 0,8006 x - 0,732

3,52744 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 4,25944

x = 5,320 ppm = 5,32 0 ug/ml

2. Luas area = 0,8006 x - 0,732

3,58047 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 4,31247

x = 5,386 ppm = 5,386 ug/ml

3. Luas area - 0,8006 x - 0,732

3,45605 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 4,18805

x = 5,231 ppm = 5,231 ug/ml
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Lampiran 6 (lanjutan)

Kadar pestisida sipermetrin dalamppm

K d - konsentrasi xPengenceran xVolume
Berat sampel

1. Kadar =— 0jUg/mlxlxlml
100s

0,0532 ug/g = 0,053 ppm

2 Kadar - 5'3S6^8'ml xlxlml
100s

= 0,05386 ug/g = 0,054 ppm

3. Kadar = ^l/g/m/xlxlm/
100s

= 0,05231 ug/g = 0,052 ppm

Dari data yang didapat yaitu:

1.0,053 ppm

2. 0,054 ppm

3. 0,052 ppm

Maka kadar sebenamya adalah:

-_£*' _0,053+ 0,054+ 0,052 0,159 nAC,
- —~ = ——- = 0,053ppm

V n-\

((o,ooo)2+(o,ooi)2+(-o,ooi)2
3-1

0,000002

V 2

= 0,001



Lampiran 6 (lanjutan)

en

CF = ^xlOO%
x

_ 0,001
0,053

<100%

= 1,89%

Sampel B2

1. Luas area == 0,8006 x -- 0,732

3,24081 =- 0,8006 x - 0,732

0,8006 x =-3,97281

x ==4,962 ppm = 4,962 Ug/ml

2. Luas area = 0,8006 x - 0,732

3,48134 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 4,21334

x = 5,263 ppm = 5,263 p.g/ml

3. Luas area = 0,8006 x - 0,732

3,37806 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 4,11006

x = 5,134 ppm = 5,134 ug/ml

Kadar pestisida sipermetrin dalam ppm

„ . Konsentrasi x Pengenceran x Volume
Kadar =

Berat sampel

4,962 (Jg!mlxlxlml
1. Kadar =

100s

0,04962 ug/g = 0,050 ppm
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2 Kadar - 5'263 Mg 'ml x1xlml
m~g

= 0,05263 ug/g = 0,053 ppm

3. Kadar - m*Mglmlx\x\ml
100s

= 0,05134 ug/g = 0,051 ppm

Dari data yang didapat yaitu:

1.0,050 ppm

2. 0,053 ppm

3. 0,051 ppm

Maka kadar sebenamya adalah:

x=2fi =0,050 +0,053 +0,051 0,154

-\Zk.-*lSD =
n-l

=k-omy+(o,oo2)2 +(o,ooo);
V~ 3^1

- /Q'QQooos

0,00158

en

cr =4^xioo%

__ 0,00158
0,051

= 3,09%

xl00%

55
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Sampel B3

1. Luas area = 0,8006 x - 0,732

2,87802 = 0,8006x- 0,732

0,8006 x = 3,61002

x = 4,509ppm= 4,509 ug/ml

2. Luas area = 0,8006 x - 0,732

2,53855 = 0,8006 x- 0,732

0,8006 x = 3,27055

x = 4,085 ppm= 4,085 ug/ml

3. Luas area = 0,8006 x - 0,732

2,54322 = 0,8006 x-0,732

0,8006 x = 3,27522

x = 4,091 ppm = 4,091 ug/ml

Kadar pestisida sipermetrin dalam ppm

Konsentrasi x Pengenceran x Volume
Kadar = :

Berat sampel

4,509/ug/mix Ix\ml

100s

0,04509 ug/g = 0,045 ppm

4,085 /ug/mlx \x\ml

100s

0,04085 ug/g = 0,041 ppm

4,091//s/w/xlxlm/

100s

= 0,04091 ug/g = 0,041 ppm

1Kadar= 100s

2. Kadar =
100s

3Kadar= 100s
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Lampiran 6 (lanjutan)

Dari datayangdidapat yaitu:

1.0,045 ppm

2. 0,041 ppm

3. 0,041 ppm

Maka kadar sebenamya adalah:

-_!>< 0,045 +0,041 +0,041 _ 0427 _ftnA9
x-— 3 3

«-l

_ l(0,003)2+(-0,00l)2+(-0,00l)2
_ ,__ __ -

0,000011

V 2

= 0,00235

CF = -^-xl00%
x

0,00235

0,042

= 5,59%

xl00%

Kadar rata-rata dari ketiga replikasi:

- I>, 0,053 +0,051 +0,042 _0446 _
n 3 3

w-1

|(0,004)2+(0,002)2+(-0,007)2
I 3-1
0,000069

V 2

= 0,00587
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Lampiran 6 (lanjutan)

CF = ---xl00%
x

0,00587

0,049

= 11,98%

xl00%
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Lampiran 7

PERHITUNGAN RECOVERY

Kadar larutan standar sipermetrin 0,1 ppm

Hasil pengukuran kadar sampel (sampel yang digunakan dari pasar Gentan):

Konsentrasi rata-rata = 6,80 ppm

Cara pengambilan sampel:

100 gram beras dari sampel Adiekstraksi dengan aseton/n-heksan. Sejumlah
ekstrak dibersihkan secara kromatografi dengan kolom silikagel menggunakan

eluen etil asetat : n-heksan, kemudian residu sipermetrin ditetapkan dengan

kromatograf gas yang dilengkapi ECD.

, 6,80 jug/ml xlxlml
Jadi dalam sampel tersebut mengandung = ——

100s

= 0,068 ug/g = 0,068 ppm

Rumus recovery:

As
Recovery -—xl00%

Keterangan: As = kadar yang diperoleh/terukur

S = kadar yang sebenamya

Cara pengukuran recovery:

100 g beras A + 0,1 ppm larutan standar sipermetrin, ekstraksi dengan

aseton/n-heksan. Sejumlah ekstrak dibersihkan secara kromatografi dengan kolom

silikagel menggunakan eluen etil asetat : n-heksan, kemudian residu sipermetrin
ditetapkan dengan kromatograf gas yang dilengkapi ECD.

1. Hasil pengukuran kadar sampel setelah penambahan sipermetrin:

Luas area = 1064763
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Lampiran 7 (lanjutan)

Luas area/10000 = 106,4763

Konsentrasi =14,214 ppm

Kadar dalam sampel setelah penambahan sipermetrin:

- 14,214|<g/jii/xlxlin/
100s

= 0,142 ug/g = 0,142 ppm

Jumlah kadar:

Kadar sampel tanpa penambahan sipermetrin =0,068 ppm
Kadar sampel dengan penambahan sipermetrin (As) =0,142 ppm
Kadar yang sebenamya (S) =0,068+0,100 =0,168 ppm

Recovery szmvel =^/^ x!00% =84,524%
0,168 ppm

2. Hasil pengukuran kadar sampel setelah penambahan sipermetrin:
Luas area =1093201

Luas area/10000 = 109,3201

Konsentrasi = 14,569 ppm

Kadar dalam sampel setelah penambahan sipermetrin:

- 14,569flg/w/xlx 1m/

100s

= 0,146 ug/g = 0,146 ppm

Jumlah kadar:

Kadar sampel tanpa penambahan sipermetrin =0,068 ppm
Kadar sampel dengan penambahan sipermetrin (As) =0,146 ppm
Kadar yang sebenamya (S) =0,068+0,100 =0,168 ppm

Recovery sampel =^"j*™ xl00% -86,905%
J 0,168ppm
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Lampiran 7 (lanjutan)

3. Hasil pengukuran kadar sampel setelahpenambahan sipermetrin:

Luas area = 1217972

Luas area/10000 = 121,7972

Konsentrasi = 16,127 ppm

Kadar dalam sampel setelah penambahan sipermetrin:

= 16,127//g/m/ x1xlm/
100s

= 0,161 ug/g = 0,161 ppm

Jumlah kadar:

Kadar sampel tanpa penambahan sipermetrin = 0,068 ppm

Kadar sampel dengan penambahan sipermetrin (As) = 0,161 ppm

Kadar yang sebenamya (S) = 0,068+0,100 = 0,168 ppm

Recovery sampel = °>l61PPm, x200% = 95,833 %
0,168 ppm

4. Hasil pengukuran kadar sampel setelahpenambahansipermetrin:

Luas area = 1219208

Luas area/10000 = 121,9208

Konsentrasi =16,143 ppm

Kadar dalam sampel setelah penambahan sipermetrin:

16,143jug/ml xlxlml
_

= 0,161 ug/g = 0,161 ppm

Jumlah kadar:

Kadar sampel tanpa penambahan sipermetrin = 0,068 ppm

Kadar sampel dengan penambahan sipermetrin (As) = 0,161 ppm

Kadaryang sebenamya (S) = 0,068+0,100 = 0,168 ppm



Lampiran 7 (lanjutan)

Recovery sampel =^ljgMnxl00% =95,833 %
J 0,168 ppm

62

5. Hasil pengukuran kadar sampel setelah penambahan sipermetrin:
Luas area = 1304764

Luas area/10000 =130,4764

Konsentrasi = 17,212 ppm

Kadar dalam sampel setelah penambahan sipermetrin:

- 17,212 jug Iml x\x\ml
100s

= 0,172 pg/g = 0,172 ppm

Jumlah kadar:

Kadar sampel tanpa penambahan sipermetrin =0,068 ppm
Kadar sampel dengan penambahan sipermetrin (As) =0,172 ppm
Kadar yang sebenamya (S) =0,068+0,100 =0,168 ppm

Recovery sampel =MZ^__xl00% =102,381%
7 0,168ppm

6. Hasil pengukuran kadar sampel setelah penambahan sipermetrin:
Luas area =1399778

Luas area/10000 =139,9778

Konsentrasi = 18,398 ppm

Kadar dalam sampel setelah penambahan sipermetrin:

_ 18,398//g/ m/ x1xlm/
100 s

= 0,184 ug/g = 0,184 ppm
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Lampiran 7 (lanjutan)

Jumlah kadar:

Kadar sampel tanpa penambahan sipermetrin = 0,068 ppm

Kadar sampel dengan penambahan sipermetrin (As) = 0,184 ppm

Kadar yang sebenamya (S) * 0,068+0,100 = 0,168 ppm

Recovery sampel =0,1^jgWW xl00% - 109,524%
* 0,168 ppm

- 2>.
X = ——

(84,524 +86,905 +95,833 +95,833 +102,381 +109,524)%

_ 575%
6

= 95,833%

__..&&-&
n-\

f(-ll,309)2 +(-8,928)2 +(0,000)2 +(0,000)2 +(6,547)2 +(l3,69l)2
—-

437,909

V 5

= 9,358

en

CF=^-xl00%
x

9,358
xl00%

95,833

= 9,76%
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Lampiran 8

KROMATOGRAM LARUTAN STANDAR SIPERMETRIN

1. Standar 1,5 ppm

Replikasi 1

i K8A CIIKOMATOl-'AC CM I DMA 1:HI1

' ""T.i-<87_

vriKv 5 'K.KD 1 . 0

I;XA CIU.'r.iM \ I'tJl' \>. • ill I l;ci'<»i'l Xo. 3 \\\[\ I :*M'IIKMI .000 00 0 1 IS 09:20: 10

** (.'AI CI I \i IOX Kl.l'OKT *4

Cll I'lvXO I IMF AKFA HI. I'- i
I I 1 . 087 560899 8000 1

2 S. .176 1(AS 1059 .1830 VI
3 27.571 21448 21 •• I
4 30.590 2 110 2-,

< IDNO CONC NAML

TOTAL •|(>

Replikasi 2

!•- • OlikOUVl'OI'Ao III Wei-orl No. 12

103

-SO. 618

** i 4 i'I l UIOX LFLOLT **

(41 LkXo I IMF AKIIA
I I 2.575 1503140

2 2.875 13 350
3 5. |9 3 (.1134
•p 27.213 _t,oo..i
SA 30.0 18 38885

I'OTAl 10 13819

CUT MK

4253 F

9 -1 VF

222 3

32 3

4 19

1:(,(l .i(H) 00 04 '18 20: 10: 58

IDNO CONC NAMF

-P*



Lampiran 8 (lanjutan)

Replikasi 3

LXSA CHKOMATOPAC Cll-l 1>ATA-1:S

rlT.205
-^30.529

p2. 707

C-R8A CHROMATOPAC OIF-1 Report No. -21

f"

65

ATTEN- 3 SPEED=

[)ATA=1 :'sCHRMl.C00 06/04/19 09:11:18

** CA1..CULAT10X

CM RENO T 1ME

1 1 1.681

4 4.483

5 5. 456

C^ 27.205

10 , 30.529

n 32.707

TOTAL

'RT

m;f.\ 1IE1CIIT MK

1088073 9069 E

5554 135 VF

115663 4099 VE

35939 401 E

59586 553 VE

11 580 143 VE

1316996 14V,.

IUNO CONC NAME



Lampiran 8 (lanjutan)

2. Standar 3 ppm

Replikasi 1

X8A CHROMATOPAC CI 11 DAlA-l

~T77-f5

jO

66

ATTEN- 3 SPEED- 1.0

R8A CHHOMATOPAC CIT= Report No. -5 DATA 1:@CHRM1.COO 06'04/18 10:51:2 1

** CALCULATION REPORT **

CH PKNO

1 1
2

3

4

5

8

1.712

4.067

506

4

786

27.516

30.836

11.

13.

TOTAL

All EA

747

24

171

111

26

66

115

32

065

791

537

704

349

349

932

780

290 50';

Replikasi 2

ilGlIT

4047

318

4837

319

235

614

855

389

IK

R8A CHROMATOPAC OIF- 1 Report No. -15

IV1K

E

E

VE

VE

VE

E

VE

VF

11>NO CONC NAME

1 &CHRM1.C00 00 .'04/18 20:50:08

'•C75 3,04'' 3,4 75 |,QQ» ^•592 s. 180

008

** CALCULATION REPORT **

CM PKNO t iml: AREA 1II', 101IT MK

1 1 2. o75 25899|9 I8I00 L

2 3.042 591880 16607 VL

3 3. 4 75 398351 14855 VI

4 4.008 104006 12649 VL

5 I. 592 293357 10209 VL

6 5.480 509058 10O20 VL

/ 0. 723 31011 972 VL

9 27.207 40672 400 L

10 30.028 79343 615 VE

11 33.008 19640 248 VL

IUNO CONC NAME



Lampiran 8 (lanjutan)

Replikasi 3

USA CHROMATOPAC CH 1 DATA-1 :s«.( -il-

"^J. 679

• 30. 570
3.075

67

ATTEN-- SPEED= 1.0

"5/ 469

C RS\ CHROMATOPAC CH 1 L;eport No. DATA 1:<*0HRM1. COO 06/04/19 09:55:24

** CALCL LAI ION RFPO ;i + *

CH PKNO TIME AREA HEIGHT MK

1 1 1.679 972410 7273 E

2 5.469 15.1957 5512 E
">

-> ^ 27.188 38189 487 E

L 1 30.57 77644 755 E

c; 33.075 24494 252 VF

TOTAL 1264694 14280

IDNO CONC NAME IS)

to



Lampiran 8 (lanjutan)

3. Standar 6 ppm

Replikasi 1

c--R8A CHROMATOPAC CH-1 DATA-1:0

TO.191

ATTEN-- 3

68

SPEED- 1.0

^.422

C-R8A CHROMATOPAC CI-L-1 Report No. 7 DATA I :*<€ll H.CGO 06/04/18 !4:02:0C

** CALCULATION REPORT **

CH

1

PKNO

1

5

6

7

8

q/

10)

TIME

019

297

652

31

903

685

654

5.422

26.845

30.191

rOTAl

AREA

095347

390351

666230

504952

357115

327075

88941

1366677

100240

2->'>72l

U-CO'

Replikasi 2

El CI II

20091

20045

19755

16864

11113

7144

1672

32625

1181

2115

1 33*

C RSA CHROMATOPAC CH-1 [)ATA-l:«r.

VF

VE

VE

VE

VE

VE

)MO CONC NAME

ATTEN- 3 SPEED- 1.0

-57T81

?0.625

C-R8A CHROMATOPAC CH 1 Report No.-lo DATA r.f'CHRMl. COO 00 04 18 21:31:44

CALCULAT ION RFPOR'l **.

PKNO 4'IME AREA HEIGHT MK

1 1. 783 So 1939 5007 F

0 5.481 119960 4317 F

1

13.507 19931 350 I-

4" 27.27o 150519 14 51 E

5 30.025 267000 2114 \ E

0 32. 8 77176 883 VF

1DNO CONC NAME
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Lampiran 8 (lanjutan)

4. Standar 9 ppm

Replikasi 1

CI 1=1 DATA-1:©CHRM1.C00C R8A CHROMATOPAC

30. 320

ATTEN- 3

C R8A CHROMATOPAC CH 1

** ( ,irliLATION REPORT
Oil PKNO TIME
| 1 0.997

2 1•281
3 1.0 29

I 2.304
5 2.905

692

592

428

999

DATAl :f<:CHEM1.CO0
Repo t-t Mo. =6 11.-\ i.

area HEIGHT MK

755595 22688 E

50393 1 24710 VF,

577055 19734 VE

44 394 3 14605 VE

325489 9727 VE

270746 5770 VL

85442 1582 VL

1175331 32619 1

143210 1228 t

470245 2302 VI

0

7

• <•))

5.

26.

30.

UNO

TOTAL
4 750989 134965

Replikasi 2

C--R8A ' hi ../1VLOPAC CH 1 DATA-1:®CHRM1.C00

CONG

ATTEN

70

SPEED= 1.0

06/94/18 15.1U08

NAME

SPEED- 1•0

2~97069

ty.&ftfi
5.348

C RSA CHROMVIOPAC Oil Report No. =17
DAI'A 1:*CIIRM1.G0U 06/04/19 06:31:38

**

(41

1

CALCULATION REPORT **
'KNO TIME.

0. i/3o

0. 9,, <

1. 25c,

5. 348

20.407

29. oi>9

31.683

AREA

852394

27 1112
1806 12

1009848

231436
43794 5
1209'^s

'.1GITT

38808

22465

1 1104
296 35

2499

3735

1512

MK

E

VI:'.

VE

VF

VF

DNO CONC
NAME



Lampiran 8 (lanjutan)

Replikasi 3

C RSA CTIROMATOPAC CH=1 DATA=1: ®CHRM1. COO

r

C USA CHROMATOPAC CI I 1 Report No. 2:

*, CALCULATION REPORT **

CH PKNO T 1ME

1 1 1. 688

3 5.48

i 13. 54 2

, ^ 27.325

6' 30.626

/ 32.808

TOTAL

AREA HEIGHT MK

10o5098 8300 E

232323 8234 E

29 11 5 491 E

229097 2223 F

397791 3118 VE

105828 1237 VE

2059552 2^003

IDNO

71

ATTEN- 3 SPEED= 1.0

"5.480

30.026
3"2.808

DATA 1:«:IIRM1.C00 00 04 '19 10:44:42

CONC NAME



Lampiran 8(lanjutan)

5. Standar 12 ppm

Replikasi 1

CI I I DATAC RSA CHROMATOPAC
:<"<iOIIEMI .000

3. 04 2

c~

11

ATTKN 3 SPEED 1.0

F 509

RSA CHROMATOPAC (41 1 Report No. 8

HEIGHT M

DATA I •.M/IIRMI.COO 06 04/18 16:33:01

IDNO CONC
;•* CAICULAT10N REPORT **
(41 PKNO TIME ART: A
I j 5 509 208988 /4l0

3 13.642 -Moll 705
/"p ''7.440 278698 2667
'o ^o 775 O33907 "1808 V

'TO'TAL 1166204 M59^

Replikasi 2

r-W.SA OHROMATOPAC Cll=l DATAM :&CI1RM1. COO

NA1\

ATTEN- 3 SPEED- 1.0

35. 388

C R8A CHROMATOPAC Cll 1 Report Xo. 18

+* CA1 CM >i G'N REPORT **
-il PKXj TIME

1 1 >
2 0.97 3

3 1.262

L v ">ss
5J 26.092
6' 29.954

,AT\ I^OHRMl.OOO 06/04/19 07:12:52

)N0 CONC
\RF.A HEIGHT MK

403685 3o 30 T.

200105 1 1805 VI

130114 10310 VE

10 c^so 321 30 F

304"78 2997 E

7326 39 4569 VE

TOTAL 2883901 88442

NAME

to

O

ro

>
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Lampiran 9

KROMATOGRAM HASIL ANALISIS SIPERMETRIN SAMPEL

1. Sampel dari pasar Gentan (A)

a. Sampel Ai

Replikasi i

74

CR8\ (41ROMATOPAC CH 1 DATA- 1 : *CIIRM I. COO A'PTEN - 3' SPEED- 1.0

"315. 019

5. 30"

C E8A CHROMA TOP\C CH- 1 Report No. -4 DATA 1:f'CHRMl.C00

** CALCULATION REPORT **

CH PKNO TIME AREA HEIGHT MK IDNO CONC

1 1 1. 04 2 653418 20798 L

O 1. 29S 13504 3 21 307 VL

3 1. 6 39 714121 20829 \L

4 2. 294 54 266 1 17742 VI

"1 2. 883 387-19 3 11948 VI

6 3. 66 2 5 5 366 3 7o'3o VI

/ 1.60S 93000 1819 VI

8 ~. 395 1145508 33915 1

9.1 26.777 148322 1334 I

10^ 30.019 328 117 2240 VL.

11 38.107 71 89-, 28o 1

06/04 '20 08:59:58

NAME

TOTAI 'Ho XX O'll

c

4:



Lampiran 9 (lanjutan)

Replikasi 2

C R8\ CHROMATOPAC CI I 1 DATA I:M?l IIfM 1. COO

*"""'"' " "" ""TX<^1'

75

A4TFN 3 SPEED 1.0

^T424

^ -.,.. 30.321

DATA 1:'>C1IRM1. COO 06/04/20 09: 10 : 16
r

C RSA CHROMATOPAC Cll 1 Repot- No.

** CALCULATION REPORT **

CH PKNO T 1ME

1 1 1.7

2 5.4 24

3 13.447

-1 26.99

5 ' 30.321

0 32.533

TOTAL

AREA

1032737

12 1310

17995

177810

301838

85625

17403ip

TIE IGUT

8030

4498

336

1690

MK IDNt

I:,

E

E

2403 VE

982 ,;F

17940

Replikasi 3

C-R8A CHROMATOPAC C1L-1 DATA T:feCHRMl.COO

CONC NAME

ATTEN- 3 SPEED- 1•0

CR8A CHROMATOPAC CUM Repor I N( =6 DATA 1:^CHEM1.C0! 06/04/20 L0:29:.28

CALCULAMON REPORT **
AREA

452016

1040 36

110793

774321
135015

X.X>6'38

Io850

87885

CI PKNO 41 ml:

1 1 0. 65

2 0. 965

1

1. 256

5.354

%
_o. (>

29.783

i

8

30.55

38.008

1'OTAI

.1GI1T

22775

13280

9305

26566

1 128

229o

381

388

rol!9

E

VL.

VF

E

E

VE

E

VE

UNO CONC NAME



Lampiran 9 (lanjutan)

b. Sampel A2

Replikasi 1

C-KSA CHROMATOPAC CH-1 DATA 1 :§CHRM1.C()0

TO. 210

76

ATTEN- 3 SPEED- 1.0

$.404

C RSA CHROMATOPAC Cll 1 Report N< I)ATA 1: «CI 1RM1. COO 06/04/20 11:09:22

s* CALCULATION REPORT **

CH PKNO TIME

1 1 1. 006
0 1.289

•) 1.6-16

4 2. 302

5 2. 898

6 3. 072

7 4. 633

8 ~ 104

192

TO'TAl.

AREA HEIGHT

773365 22380 F

421713 21988 VE

094 045 21216 VI

5578-17 18340 VE

361)81 3 11711 VF.

356339 7691 VE

85503 180' VE

1397275 '3157 3 E

1769 30 1735 L

350550 2765 VI

98-1 3'. 1 176 VL

52788.14 1 i/379

DNO CONC NAME

10
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Lampiran 9 (lanjutan)

Replikasi 3

79

C R8A CHROMATOPAC Cll 1 DATA 1:!i»CHRM1.CO0 ALIEN- 3 SPEED- 1. 0

** CALCULATION REPORT

CH PKNO T1 ME

1 1 0.758
'> 0.984

3 1.275

-S
)

5. 342

20.811

30.159

51'

"OTAI

iiL_Slj_
JO.159

Repor1 No ,X) DATA 1 :r«:€HRMl.C00 06/04/21

AREA II ,1 GUT MK IDNO CONC

3-1 1731 20 36 1 E

319161 18272 VX

160494 12429 VE

805616 19470 E

125058 1506 E

316579 2663 E

70088 1081 VE

2138720 7578/

5. 342

4 : 16:38

NAME



Lampiran 9' (lanjutan)

2. Sampel dari pasar Rejudani (U)

b. Sampel Bi

Replikasi 1

80

C -R8A CHROMATOPAC CHM 1/ port No.-29 DATA 1:%CHRM1.COO 06/04/19 15:03:38

"WTO ToTo 1.273 0.991
-2, 008 -V-rtT^e-

'; _iiiS,
rrri7J3E£=Zl

** CALCULATION REPORT **

CTI PKNO TIME AREA HE!GUT MK

1 1 0.758 303226 22716 E

') 0. 991 US788 243o5 VE
^

3 1.27.3 1 7092 22122 VF.

4 1.64 600089 19159 VE

5 2.308 403948 13815 VE

6 2. 908 295470 9211 VE

/ 3.692 255057 5474 \E

8 4. 092 72226 1329 VE

9 5. 425 12-17124 282° F

^ 27.079 120797 1 ; E

aP 30.397 231947 19'. .

12 32.4 58 59.391 -• '6

TOTAL 1-11155

3 5.1^

I UNO CONC NAME



Lampiran 9 (lanjutan)

Replikasi 2

C KSA CHROMATOPAC Cll I DATA 1 MCIIRM1 .000

TrMjNfy'_ (p,vr_ > '.'9l'l

/

7?T

ATTEN 3 SPEED 1.0

wmr ^TTT
^. 3o7

C-R8A CIIROMA'I'OPAi" C\\ 1 Report No- -- 30 i\TA I :"CI IEM1. COO 06/04 /l9 15: 51 : 32

** CALCULATION REPOR'I **•

CI

1

>KNO

.5

4

5

6

7

8

9

IP1
"ii

TIME

0.751

0.997

1 . 274

1.631

29

881

658

639

3 o"

706

012

183

2
2
-s

3

4

- 5

26

30

TOTAL

4 22658

151266

143819

667796

125656

318696

270724

77448

1451007

1150 34

242413

85337

4978451

HEIGHT

24002

25199

24392

21803

15262

9987

6086

1515

31678

1375

2210

86 3

164492

MK IDNO

F

VE

VE

VE

VE

VF

VE

VE

E

E

E

VE

CONC NAME

ii:

C RSA CHROMATOPAC Cll I iVporl No. 31 DATA I:"<OIIRMI.C0O 06, OF 19 16: 38: 16

** CAl.Cl I A HON REPORT **

Cll PKNO

4

5

6

7

8

9

1&
11 }
12

T IMl',

0. 7 58

0. 'M

I . It •<

1.64

2. 307

2. 908

3. 679

4. 678

5.412

26.994

30. 35

32.417

AREA HEIGHT

33779 1 21918 F

484 558 23672 VE

392379 21502 VF

580229 18492 VE

.380353 13500 VE

286646 8919 VE

248994 5318 VE

67979 1370 VE

280501 29100 E

82557 1055 F.

263048 2237 F

84287 974 VE

IDNO CONC NAME -



Lampiran 9 (lanjutan)

b. Sampel 1*2

Replikasi 1

C-R8A CHROMATOPAC CHM DATAM :©CHRMl. COO

-Or?1;

C RSA CHROMATOPAC CH 1 Repor

** CALCULATION REPORT **

Cll PKNO

ATTEN-- SPEED=

82

1.0

"I . 283
^. 128

rCIIRMl.COO 00 04/19 18:34:40

10 TIME

1 0.77
') 1.001

3 1. 283

4 1. 634

X, 2. 308

6 2.911

7 3.688

8 4.0

9

11

5.428

27

30.323

12 32.533

IDNO

^= — ITT. 000
-r.TT~3o. '3 2. }

f~ 3_. r> ~>.3

Report No. 32 DATA 1

\rea HEIGHT MX 1

357358 20034 E

392122 21753 VE

400417 2-1 388 VE

547268 18953 VE

389939 13663 VE

283128 8767 VE

249018 5346 VE

81292 1617 VE

1390585 35831 E

110864 1138 E

213217 17-12 V1'

ol'128 097 'a

CONC NAME

TOTAL 4 54 20 37

Replikasi 2

C-R8A CHROMATOPAC CUM DATAM.: &CHRM1. COO

154 527

C-RSA CHROMATOPAC s LL 1 Report No. 33

** CA1.C14.AT ION REPORT

CH PKNO

1 1

3

4

5

6

/

8

A
40

]1
i '>

I

0.

0.

1.

1.

2.
o

3.

4.

IMF

758

999

283

638

31

904

086

65

5.428

26.981

30.326

32.4 33

**

AREA

39082-1

377255

409041

545871

396086

268556

240168

81885

I364786

109428

238706

102177

1GIIT

21270

221 33

24081

19073

13774

8668

5248

1384

35040

1090

1889

967

MK

E

VE

VE

VF

VE

VE

VE

VE

F

F

VE

VF

DNO

ATTEN- 3

i!,>8 I'^hW-1

SPEED- 1.0

I.COO 00/04/19 19:11:12

CONC NAME
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Lampiran 9 (lanjutan)

c. Sampel B3

Replikasi 1

0-R8A CHROMATOPAC CIF I DATA 1 XiK'HR'Mi. ''00

84

ATTEN= 3 SPEED- 1.0

TTTPT5Wr_.- MS

C-R8A CHROMATOPAC Cll 1 Report No. •1
DMA 1:*.CITRM1.C00 00 0-1/20 00:44:28

CALCULATION REPORT **
AREA

383029

413831

411767

631990

40861o

301569

274412

73472

1490219

92-474

195328

08039

Cll PKNO

1 1

3

4

5

o

i

8

9

ie

ii
12

T 1ME

0. 747

0.987

1. 205

1.621

2. 278

2.875

3.04 2

4. 008

5. 3*58

26.698

29.941

32.125

'TOTAL. 4744744

HEIGHT

22006

23069

22500

20414

14490

9591

582o

1420

32848

1127

1828

719

,558-L

MK

E

VE

VI

VE

VE

VE

VI

VE

VF.

1DNO CONC NAME



Lampiran ,9 (lanjutan)

Replikasi 2

C-R8A CTIROMATOPAC CH-1 DATA-1 :@CHRM 1. COO

32.300
TO.003

ATTEN-

85

SPEED = 1.0

5. 383

DATA-1:«CHRM1.C00 Oo 04 20 07:38: 3JC-R8A < .i \TOPAO CH-=1 !;• |.")i-' No. - 2 DAT

** C,\' 'AON REPOR' **

CH PKNu T IME AREA HEIGHT MK

1 1 0. 668 445141 22517 E
2 0.972 186710 14069 VE

3 1. 267 115913 9242 VE

I 5. 383 747310 26173 F
5' 26.74 2 83722 975 E

0 30.003 170133 1556 VF

/ 32. 3 54468 538 VF

IDNO CONC NAME

TOTAL. 180 339'; "5070

Replikasi 3

C-RSA CHROMATOPAC OIL I DATA 1:*CHRM1.COO ATTEN- 3 SPEED- 1.0

('-RSA CHROMATOPAC Cll 1 Report No. DATA 1:«.:|IR'M1.C00 00,04-20 08:19:52

** CALCULATION REPORT **

CH PKNO r iml:

1 1 0. 75
2 0. 998

3 1.272

-1 1.031

5 2. 291

0 2. 9

7 3.661

8 4.65

9 5. 375

ion 26.728

in 29. 91

AREA HEIGHT MK

383762 21774 E

4 09265 22825 VE

402571 22037 VE

6 13806 19894 VE

398789 14270 VE

299223 9251 VE

263416 5692 VE

70517 1362 VE

1409048 31397 E

110389 1284 F

14 3933 1637 E

DNO CONC NAME
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Lampiran 10

KROMATOGRAM HASIL ANALISIS LARUTAN RECOVERY

1. Replikasi 1

C-R3A CHROMATOPAC CH-1 DAI A-1:*CHHM1. COO

~*T>*t7_9

~T.-5.4yi

ATTEN= SPEED- 1.0

T~T2^

77049,

"30. 304

C RSA CHROMATOPAC OHM ReporlNo. 10 DATA! :«:HRM1. COO 06/04/21 1&:01 :08

** MlCULAT10N REPORT

AREA

794688

I 0 0580

53355

389311

0754 49

107305

22J0o96

Cll

1

TvNO TIME

1. 679

5.429

13.491

27. 049

30.364
2 ') O -.

TOTAL

2. Replikasi 2

HEIGHT

5245

5840

876

378 1

522o

218.

23155

MK 1DNO

VF.

VF.

C-R8.A CHROMATOPAC CHM L)ATAM:*'€HRM1.C00

13.536

CONC

ATTEN=

"52. ^75

CR8A CHROM.M'OPAC CH-1 Report No =11

** CALCULATION REPORT **

DATAM :«iCHRMl.CO0

CH PKNO

C3

6

A
t

TIME

5.456

13.530

27.149

30.455

32.575

EA HE ICHT MK

225109 7995 E

57711 925 E

399680 3856 E

69 3521 5325 vl:

loll 11 2180 VE

IDNO CONC

NAME

SPEED= 1.0

"5. 1°30

T7149
10.4 55

06/WJ/21 18:35:42

NAME



Lampiran 10 (lanjutan)

3. Replikasi 3

C-R8A CHROMATOPAC CHM DATAM :@CHRM1.C00

~*m*

87

ATTEN-- 3 SPEED- 1. 0

30.419

C-R8A CHROMATOPAC CHM Report No DATA-1 :<TCHRM1. COO 06/04/21 19: 12: 32

** CALCULATION REPORT **

CH PKNO TIME

1 1 1.692

3 5.451

4 13.481

f
27. 1

30.419

/ 32.4-12

TOTAL

AREA HEIGHT ML

708758 4540

41120 1520

62250 1050

101987 4442

755985 6130 VI

232315 2527 VI

'262415 20209

IDNO

A. Replikasi 4

C-R.3A CHROMATOPAC CHM. DATAM :f«CHRMl. COO

7

** CAI CL4 AT ION R

CH PKNO T 1ME

1 1 0.98.3
2 1. 264

3 5. 297

4 26.858

5 30.197

6 32.358

TOTAL

'OUT

Report N8. = 14 I VIA 1:«CI

* -t

AREA HEIGHT MK IDNO

603629 17515 E

171879 13404 VE

708796 18898 E

347545 4148 E

87106 3 7490 E

265oo3 3128 VE

3029 175 64583

CONC

ATTEN-

NAME

SPEED- 1.0

^,283

^.297

30.197

.Coo 06/04/Z1 19:54:22

CONC NAME



Lampiran 10 (lanjutan)

5 . Replikasi 5

;<S\ CHROMATOPAC CHM DATAM : '<?CilK.\11 .< 00

~T^17
->. 510

T3.--6

AT I'LN-

88

SPFFD 1.0

022_
~W.

0 RSA CHROMATOPAC CHM !.'• • >•• DATA- I:-'K4IRMl.C00 06 M *2lV",ftf;3'

** CALCULATION REPORT **

CH PKNO TIME AREA HEIGHT

1 1 1.717 741040 4297

2 5.51 40252 1655

3 13.656 02225 985

4 27.422 407209 38 38

5 30.727 897555 5335

TOTAL. !15-1280 10110

6. Replikasi 6

MK i DNO CONC

VF

C RSA CHROMATOPAC CHI DATAM MCIIRM1. COO ATTEV

3TT192

NAME
I

• r

SPEED-' " I.0

0-R8A CHROMATOPAC CHM Report N VIA-1 :51-CHRM1. ((-)( K* *06/04/21CJ 21:11:20
** CALCULATION REPORT **

CH PKNO TIME

1 1 1.025

„ 1.284

5 5.422

i) 26.994

5) 30.192

TOTAL

AREA HEIGHT MK IDNO

420279 10458 E

88462 0188 VE

422918 15931 E

391459 3434 E

1008319 0120 VE

2337435 42131

CONC NAME
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Lampiran 11

FOTO PENELITIAN

Instrumen GC dengan detektor ECD

Sampel beras dari pasar Gentan dan Rejodani
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Lampiran 11 (lanjutan)

Hasil preparasi sampel

Hasil proses pencucian (clean up) sampel
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