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INTISARI

Klorpirifos merupakan salah satu pestisida golongan organofosfat yang
banyak digunakan oleh petani. Batas maksimal residu pestisida merupakan
konsentrasi yang diperbolehkan ada pada tanaman hasil pertanian. Daun bawang
(Allium fistulosum L.) merupakan salah satu tanaman yang terpapar pestisida,
sehingga dilakukan penelitian yang bertujuan untuk mengetahui kadar residu
pestisida klorpirifos yang terkandung dalam tanaman daun bawang (Allium
fistulosum L.), dan untuk mengetahui kesesuaian dengan batas maksimal residu
pestisida yang telah ditetapkan yaitu 0,05 mg/kg. Metode yang digunakan pada
penelitian ini menggunakan High Performance Liquid Chromatography dengan
fase diam kolom C18 (Oktadesil silika), fase gerak air : asetonitril (50:50) dan
kecepatan alir 0,70 ml/menit. Analisis residu pestisida klorpirifos dilakukan
menggunakan pelarut diklorometan, dengan detektor diatur pada panjang
gelombang 291 nm. Hasil dari penelitian menunjukkan rata-rata kadar residu
Klorpirifos yang terkandung pada daun bawang 131,6023 mg/kg dan nilai
koefisien variasi sebesar 2,0388 %, hasil tersebut tidak memenuhi batas maksimal
residu pestisida (BMR).

Kata kunci: Daun Bawang, Klorpirifos, High Performance Liquid
Chromatography (HPLC).
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ABSTRACT

Chlorpyrifos is an organophosphate group pesticide that is widely used by
farmers. The maximum limit of pesticide residues is the concentration that is
permissible in agricultural crops. Welsh onion (Allium fistulosum L.) is one of the
plants that is exposed to pesticides, so research is conducted to determine the
residual levels of chlorpyrifos pesticides contained in welsh onion (Allium
fistulosum L.), and to determine compliance with the maximum limit of pesticide
residues has been set at 0.05 mg/kg. The method used in this study uses High
Performance Liquid Chromatography with a stationary phase C18 column
(Octadecyl silica), a water phase: acetonitrile (50:50) and a flow rate of 0.70
ml/min. Analysis of chlorpyrifos pesticide residues was carried out using
dichloromethane solvents, with the detector set at a wavelength of 291 nm. The
results of the study showed the average levels of chlorpyrifos residues contained
in welsh onion were 131.6023 mg/kg and the coefficient of variation was
2.0388%, these results did not meet the maximum limit of pesticide residues
(BMR).

Keywords:  welsh  onion, Chlorpyrifos, High Performance Liquid
Chromatography (HPLC).
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BAB |

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Kebutuhan bahan makanan yang semakin meningkat membuat para
petani menggunakan berbagai cara untuk membasmi hama tanaman untuk
meningkatkan hasil produksi, salah satunya yaitu dengan cara menggunakan
pestisida. Pestisida merupakan bahan kimia beracun, penggunaan pestisida
secara terus menerus dapat meninggalkan residu pestisida pada hasil panen
sehingga menyebabkan pencemaran pada lingkungan sekitar, air, dan bahan
pangan yang masuk dalam tubuh manusia bersama makanan (Panggabean,
2016).

Pada tahun 2006-2010 Indonesia mengalami peningkatan dalam hal
penggunaan pestisida sebanyak 1.557 formulasi pestisida meningkat menjadi
2.682 formulasi pestisida (Saiya dkk, 2017). Penggunaan pestisida perlu
dibatasi dengan cara pemenuhan nilai batas maksimal residu (BMR), untuk
menjamin keamanan bahwa bahan pangan tersebut layak untuk dikonsumsi.

Batas maksimal residu merupakan konsentrasi yang diperbolehkan
ada pada tanaman hasil pertanian. Berdasarkan Standar Nasional Indonesia
(2008), batas maksimal residu pestisida klorpirifos yang terdapat pada
tanaman daun bawang sebesar 0,05 mg/kg. Pestisida yang banyak digunakan
petani yaitu pestisida golongan organofosfat dengan bahan aktif klorpirifos,

hal ini dikarenakan pestisida golongan ini memiliki karakteristik yang lebih



menguntungkan seperti mudah terurai, dan waktu presistensinya yang sangat
singkat (Saiya dkk, 2017). Survei lapangan yang telah dilakukan
menunjukkan bahwa petani yang ada di Desa Lencoh Kecamatan Selo banyak
menggunakan pestisida golongan organofosfat dengan bahan aktif klorpirifos
dan nama dagang Dursban, yang efektif untuk membasmi berbagai tanaman
pemakan serangga hama.

Hati merupakan organ target pestisida, pestisida yang masuk ke
tubuh tidak dapat diuraikan dan diekresikan, tersimpan dalam hati akan
menyebabkan gangguan sel atau organ hati, mengakibatkan kerusakan pada
parenkim hati, sebagai respon adanya kerusakan pada hati konsentrasi enzim
dalam darah akan meningkat. Enzim SGOT atau Serum Glutamic
Oxsaloasetic Transaminase dan SGPT atau Serum Glutamic Pyruvic
Transaminase merupakan penanda adanya gangguan fungsi hati (Tsani dkk,
2017).

Penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh Panggabean (2016)
tentang analisis residu klorpirifos dalam sayuran dengan teknik HPLC,
menemukan adanya residu Klorpirifos dalam sampel sayur kubis dengan
kadar yang diperoleh sebesar 0,131 + 0,008 pg/kg. Kadar tersebut memenuhi
syarat BMR klorpirifos sayur kubis yaitu 1 mg/kg. Triani dkk (2013) juga
menemukan hasil dari rata-rata pestisida klorpirifos pada kacang panjang di
Kecamatan Baturiti, Kecamatan Marga, dan Kecamatan Kerambitan, masing-

masing sebesar 0,0397 mg/kg, 0,0169 mg/kg, dan 0,0118 mg/kg, sedangkan



di Kecamatan Penebel sebesar 0,2447 mg/kg, hasil tersebut masih berada di
bawah BMR, analisis tersebut dilakukan secara chromatography gas.

High Performance Liquid Chromatography (HPLC) adalah teknik
kimia analitik yang digunakan untuk pemisahan komponen senyawa tunggal
ataupun dalam campuran. Kadar residu Klorpirifos yang terdapat pada sampel
sangat rendah, sehingga dibutuhkan metode analisis yang sensitif dan selektif,
dan dapat memisahkan molekul-molekul dari suatu campuran yang mampu
mendeteksi senyawa klorpirifos (Saiya dkk, 2017).

Berdasarkan studi literatur dan pengamatan di lapangan bahwa
analisis residu pestisida klorpirifos dengan menggunakan metode HPLC
belum pernah dilakukan, Perlu adanya pengujian kadar residu pestisida
Klorpirifos pada daun bawang (Allium fistulosum L.) menggunakan metode

high performance liquid chromatography (HPLC).

. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang masalah tersebut maka rumusan
masalah dalam penelitian ini yaitu:
1. Berapakah kadar residu pestisida klorpirifos yang terkandung dalam daun
bawang ?
2. Apakah kadar residu pestisida klorpirifos pada daun bawang memenuhi

syarat batas maksimal residu (BMR) ?



C. Tujuan Penelitian
1. Mengetahui kadar residu pestisida klorpirifos yang terkandung dalam
daun bawang.
2. Apakah kadar residu pestisida klorpirifos dalam daun bawang memenuhi

batas maksimal residu (BMR) atau tidak.

D. Manfaat Penelitian
1. Memberikan informasi bagi masyarakat dalam daun bawang terdapat
penggunaan pestisida Kklorpirifos yang melebihi batas maksimal residu
(BMR).
2. Memberikan informasi bagi masyarakat dalam daun bawang yang
mengandung pestisida melebihi batas maksimal residu (BMR), bila
dikonsumsi pada jangka panjang akan menyebabkan gangguan fungsi

hati.



BAB Il

METODE PENELITIAN

A. Desain penelitian
Penelitian ini merupakan penelitian deskriptif karena dalam
penelitian tidak ada perbedaan perlakuan terhadap sampel. Hasil analisis
residu pestisida pada daun bawang (Allium fistulosum L.) secara high
performance liquid chromatography (HPLC) dipaparkan sebagai hasil dari

penelitian.

B. Tempat dan Waktu
Penelitian ini dilakukan di laboratorium Kkimia instrumental
Sekolah Tinggi llmu Kesehatan Nasional, pada bulan November 2019-

Januari 2020.

C. Populasi dan Sampel
1. Populasi
Pada penelitian ini populasi yang digunakan yaitu daun bawang
(Allium fistulosum L.) yang terpapar residu Klorpirifos diambil di Desa
Lencoh, Selo, Kabupaten Boyolali, Jawa Tengah.
2. Sampel
Sampel yang digunakan pada penelitian ini yaitu daun bawang

yang diambil dari satu lahan tanaman secara acak, dengan ciri-ciri daun

24
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berwarna hijau kekuningan, memiliki jumlah anakan helain daun yang

sudah banyak.

D. Alat dan Bahan
1. Alat
Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah seperangkat alat
HPLC (shimadzu reservoir tray L20305033043 SL, SPD 20-A L
20135019788 AE, Pomp L 20115017545), dengan kolom Cig (VP- ODS
2082936 25L X 4,6 mm), alat degassing (Branson 1510), membran filter
(whatman 0,2 um), seperangkat alat spektrofotometri UV-Vis (Shimadzu
A120654), kuvet (Hellma Analytics 100.600 QG Light Path 10mm), neraca
analitik (OHAUS PA 2014), bejana maserasi, corong pisah dengan tutup,
saringan (kain flannel), dan alat gelas (Pyrek) yang lazim digunakan.
2. Bahan
Bahan yang digunakan antara lain sampel Daun bawang (Allium
fistulosum L.), baku pembanding klorpirifos Kemurnian 99,5% (purity),
aquabides, asetonitril grade HPLC (E-merck, Emurse), diklorometana pro

analisis (E-merck, Lichrosoly).

E. ldentifikasi variabel penelitian
Jenis variabel dalam penelitian ini adalah variabel terkendali, yaitu

variabel yang perlu dikendalikan meliputi:
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[EEN

. Jenis pestisida yang digunakan

2. Perlakuan terhadap sampel

w

. Usia panen

4. Lama penggunaan pestisida pada ladang yang sama

(S}

. Intensitas paparan pestisida

F. Definisi operasional variabel penelitian
1. Jenis pestisida yang digunakan
Jenis pestisida yang digunakan yaitu Dursban yang berbahan aktif
klorpirifos 200g/L
2. Perlakuan terhadap sampel
Perlakuan sampel dilakukan dengan cara sampel daun bawang
tidak dicuci dan tidak dikeringkan.
3. Usia panen
Daun bawang dipanen pada usia 2,5 bulan untuk tanaman yang
bibitnya berasal dari anakan, sedangkan 5 bulan untuk tanaman yang
berasal dari semaian biji (dihitung dari semai biji).
4. Penggunaan pestisida pada tanaman pada ladang yang sama
Penggunaan pestisida klorpirifos pada daun bawang terakumulasi
lebih dari 10 tahun.
5. Intensitas paparan pestisida
Tanaman daun bawang terpapar pestisida klorpirifos dalam

seminggu dilakukan 2 kali penyemprotan.
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. Alur penelitian

1. Bagan Alur Penelitian

Daun bawang (Allium fistulosum L.)

\Z
Pestisida (Klorpirifos)

Pembuatan larutan induk Pengumpulan sampel
Penentuan panjang gelombang Preparasi sampel
maksimal

Identifikasi klorpirifos secara
HPLC

!

Analisis kadar

Presisi dan linieritas

Kesimpulan

Gambar 4. Bagan alur penelitian
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2. Carakerja
a. Persiapan Larutan Baku
Baku klorpirifos ditimbang sebanyak 10,0 mg, dimasukkan ke
dalam labu ukur 10,0 ml, dan dilarutkan dengan pelarut diklorometan
hingga tanda batas.
b. Penentuan panjang gelombang maksimal klorpirifos
Panjang gelombang maksimum Kklopirifos dengan mengukur
larutan baku klorpirifos konsentrasi 20 ppm diukur serapannya dengan
menggunakan spektrofotometri UV-Vis. Pipet larutan baku induk 0,2
ml kedalam labu ukur 10,0 ml ditambah diklorometan hingga tanda
batas. Panjang gelombang diukur serapannya pada A 200-350 nm dan
diamati panjang gelombang maksimalnya, sehingga diperoleh panjang
gelombang 291 nm.
c. Pembuatan fase gerak
Fase gerak dibuat sebanyak 350 ml, dengan mencampur
aquabiset dan asetonitril (50:50) campuran pelarut aquabidest dan
asetonitril disaring menggunakan vaccum filter, kemudian larutan
ditampung dalam tabung reaksi besar, dan degasssing selama 30 menit.
d. Pengaturan sistem HPLC
Sistem HPLC dioperasikan dengan menggunakan fase diam
Cis (Oktadesil silika) dan fase gerak yang digunakan air : asetonitril

dengan perbandingan 50:50, kemudian dianalisis berdasarkan fase
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terbalik dan kecepatan laju alir 0,70 ml/menit. Detektor diatur pada
panjang gelombang maksimal klorpirifos 291 nm.
. Pembuatan larutan seri kurva baku.

Seri larutan baku konsentrasi 20 ppm, 30 ppm, 40 ppm, dan
50 ppm, dibuat dengan cara larutan baku induk Klorpirifos dipipet
sebanyak, 0,2 ml, 0,3 ml, 0,4 ml, dan 0,5 ml menggunakan pipet ukur
masing-masing dimasukkan ke dalam labu ukur 10 ml larutan
diklorometan hingga tanda batas, dikocok kemudian saring
menggunakan membran filter whatman 0,2 um dan degassing selama
15 menit, diinjeksikan pada sistem HPLC 20 pl, diperoleh hasil
kromatogram baku klorpirifos pada setiap konsentrasi. Hasil yang
diperoleh dimasukkan kedalam persamaan regresi linier Y = Bx + A.
. Preparasi sampel

Daun bawang yang digunakan adalah daun bawang saat
berumur 2,5 bulan, ciri daun bawang yang siap panen adalah jumlah
anakan helai daun sudah banyak, diameter batang sudah mencapai
maksimal dan daun bawang mulai mengering dan menguning. Waktu
panen daun bawang yang baik pada pagi atau sore hari, pemanenan
dilakukan secara acak pada satu lahan dengan cara mencabut seluruh
tanaman, pencabutan dilakukan dengan hati-hati agar seluruh bagian
tanaman tidak ada yang patah atau rusak, daun bawang yang sudah
dipanen dikumpulkan pada tempat yang teduh, terhindar dari sinar

matahari langsung, dan dibersihkan (meltin, 2009).
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Daun bawang yang sudah dipanen, dipotong 0,5 cm dan
dihomogenkan (Fitriani dkk, 2016). 10,0 gram sampel daun bawang
dimasukkan kedalam bejana maserasi, ditambahkan pelarut
diklorometan 50,0 ml dan dimaserasi selama 2 hari, proses preparasi
dilakukan sebanyak 3 kali replikasi, disaring dan dimasukkan ke dalam
corong pisah, didiamkan selama 60 menit hingga larutan memisah,
kemudian diambil fase larutan diklorometan yang berada pada lapisan
bawah (Panggabean, 2016).

. Pembuatan larutan sampel

Larutan sampel diambil sebanyak 5,0 ml dimasukkan dalam
labu ukur 10,0 ml dan ditambahkan diklorometan sampai tanda batas,
kocok dan saring dengan membran filter whatman 0,2 um tiap replikasi
sampel dilakukan sebanyak 3 kali pengulangan (triplo) dan diinjeksikan
ke dalam sistem HPLC.

. Analisis kualitatif

Analisis kualitatif dilakukan dengan larutan baku dan larutan
sampel yang diinjeksikan menghasilkan waktu retensi, kemudian
membandingkan antara waktu retensi larutan baku dengan waktu retensi
sampel, analisis dikatakan baik jika waktu retensi sampel relatif sama

dengan waktu retensi larutan baku.

i. Analisis kuantitatif

Larutan sampel disaring dengan menggunakan membran filter

whatman 0,2 um, degassing selama 15 menit, dilakukan pengulangan
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sebanyak 3 kali dan diinjeksikan dalam sisitem HPLC. Hitung dengan
menggunakan persamaan regresi linier dimana Y= Bx + A untuk
memperoleh kadar.
j. Presisi
Uji presisi dilakukan dari hasil 9 kadar sampel daun bawang,
dihitung %KYV nya (koefisien variasi).
k. Linieritas
Linier ditentukan dengan mengukur AUC pada puncak
kromatogram seri kurva baku dengan konsentrasi 20 ppm, 30 ppm, 40
ppm, dan 50 ppm kemudian dibuat kurva Kkalibrasi dengan
menghubungkan AUC sebagai sumbu Y dengan konsentrasi larutan

baku sebagai sumbu X kemudian diperoleh persamaan regresi linier.

H. Analisis data penelitian
Analisis data residu pestisida pada daun bawang (Allium fistulosum
L.) menggunakan metode HPLC dapat berupa waktu retensi dan AUC,
sehingga diperoleh data kualitatif, kuantitatif, uji presisi, dan uji linieritas.
1. Analisis kualitatif
Analisis kualitatif diukur dengan waktu retensi larutan baku dan
larutan sampel. Analisis dikatakan baik apabila memiliki waktu retensi
sampel yang relatif sama dengan waktu retensi larutan baku sehingga

diperoleh waktu relatif yang mendekati 1 dihitung dengan rumus:
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) tRi
Rlst ==
tRst

Keterangan :

2. Analisi kuantitatif

Rist = Metode waktu relatif
tRi = Waktu retensi zat uji
tRs = Waktu retensi zat baku

(Harmita, 2004)

Dihitung dengan menggunakkan persamaan regresi linier sebagai

berikut :

Y=Bx+A

Keterangan: Y = luas permukaan dibawah kurva (AUC)

B = koefisien regresi (kemiringan)

A = tetapan regresi (intersep)

Persamaan tersebut merupakan hubungan antara konsentrasi

dengan luas area di bawah permukaan kromatogram (AUC) zat uji sebagai

(YY), dan untuk (x) sebagai konsentrasi zat uji (Ganjar dan Rohman, 2012).

3. Uji presisi

Uji presisi dilakukan untuk mengetahui ketepatan suatu zat uji,

dengan cara menghitung koefisien variasi (%KV) dengan rumus

% KV =

SD

Rata-rata kadar zat uji

x 100%
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Syarat %KV menurut (APVMA, 2004) sebesar < 20% untuk zat
uji pada kadar kurang dari 0,1%.
. Uji Linieritas

Linieritas dapat diwujudkan dalam bentuk grafik menggunakan
nilai (r) atau koefisien korelasi yang menyatakan hubungan antara
konsentrasi dengan luas area permukaan bawah kromatogram. Syarat uji
liner dikatakan baik jika nilai (r) yang diperoleh +1 (Ganjar dan Rohman,

2012).



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat diperoleh
kesimpulan bahwa:
1. Daun Bawang benar mengandung klorpirifos dengan kadar sebesar 131,
6023 mg/kg dengan nilai %KYV sebesar 2,0388 %.
2. Kadar klorpirifos yang terdapat pada daun bawang melebihi batas

maksimum residu (BMR) yang telah ditetapkan yaitu 0,05 mg/kg.

B. Saran
1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap kandungan residu pestisida
klorpirifos pada tanaman lain.
2. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut residu klorpirifos dengan
menggunakan fase gerak yang berbeda dan tipe elusi gradient.
3. Dapat dilakukan optimasi sistem HPLC untuk menghasilkan kromatogram

yang tidak tailing.
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