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INTISARI

Pestisida merupakan bahan kimia beracun yang jika digunakan secara
terus menerus dapat meninggalkan residu pestisida pada hasil pertanian.
Klorpirifos merupakan salah satu pestisida golongan organofosfat yang banyak
digunakan oleh petani, penggunaan secara terus menerus dapat menyebabkan
kerusakan fungsi hati dan dapat menyebabkan keracunan. Seledri (Apium
graveolens L.) merupakan salah satu sayuran yang terpapar pestisida, maka
dilakukan penelitian yang bertujuan untuk mengetahui kadar residu pestisida
Klorpirifos yang terdapat pada tanaman seledri (Apium graveolens L.). Penetapan
kadar residu pestisida dilakukan secara HPLC dengan fase diam kolom C18, Fase
gerak aquabidest : asetonitril (50:50) yang dialirkan dengan kecepatan 0,7
ml/menit dan dideteksi pada panjang gelombang 291 nm. Hasil yang diperoleh
rata — rata kadar residu pestisida klorpirifos yaitu 220,45 mg/kg dengan nilai
koefisien variasi 4,5457 % yang artinya melebihi Batas Maksimum Residu
(BMR) yaitu 0,05 mg/kg.

Kata kunci : Seledri, Klorpirifos, HPLC



ABSTRACT

A pesticide is a toxic chemical can leave residue in agriculturalproducts.
It has several classes in which one in organophosphate such as chlorpyrifos,
chlorphyrifos is an organophosphate pesticide widely used by farmers.It can cause
poisoning and damage to liver function if used continuously. Celery is one of the
vegetables that contain pesticides. Therefore, this study is intended to find out the
chlorphyrifos pesticides residue levels contained in celery plants. The
determination of pesticide residue levels was carried out by HPLC with the
stationary phase column C18, the movement phase of aquabidest : acetonitril
(50:50) which was flawed at a speed of 0.7 ml/min and detected at a wavelength
of 291 nm. The result obtained by the average levels of chlorphyrifos pesticide
residue is 220. 45 mg/kg with a coefficient of variation 4.5457%. it means
exceeds the Maximum Residue Limit (BMR) of 0.05 mg/kg.

Keywords: Celery, chlorpyrifos, HPLC
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PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Sayuran merupakan hasil pertanian yang memiliki nilai ekonomi
yang tinggi dan memiliki berbagai manfaat bagi kesehatan manusia.
Meningkatnya kebutuhan sayuran pada masyarakat membuat petani
menggunakan berbagai macam cara untuk membasmi hama yang
mengganggu hasil pertanian. Salah satunya yaitu dengan menggunakan
pestisida. Pestisida merupakan bahan kimia beracun yang apabila
digunakan secara terus menerus dapat meninggalkan residu pestisida pada
hasil pertanian dan dapat menyebabkan beberapa penyakit dan keracunan.

Salah satu pestisida yang sering digunakan oleh petani yaitu
pestisida golongan organofosfat. Gejala keracunan yang ditimbulkan
golongan organofosfat sama dengan golongan karbamat, namun golongan
karbamat berlangsung lebih cepat karena cepat terurai dalam tubuh.
Organofosfat merupakan insektisida yang paling banyak digunakan di
Indonesia karena peruraian senyawa berlangsung secara cepat hanya
beberapa bulan saja dibanding dengan golongan lain mencapai tahunan
(Achmad, 2011).

Pestisida golongan organofosfat dengan zat aktif klorpirifos
merupakan pestisida yang sering digunakan oleh petani, hal ini

dikarenakan pestisida golongan ini memiliki sifat yang menguntungkan,



seperti mudah terurai, dan waktu presistensinya yang singkat (Chen dkk,
2011).

Kandungan pestisida yang terdapat dalam sayuran tidak boleh
melebihi Batas Maksimum Residu (BMR) karena apabila melebihi BMR
maka akan berpotensi merusak sistem tubuh salah satunya yaitu hati.
Paparan bahan toksik seperti pestisida secara terus menerus dalam jangka
waktu yang lama akan meningkatkan risiko terjadinya penyakit |,
diantaranya kanker hati (Siwiendayanti, 2011)

Berdasarkan hal tersebut maka perlu dilakukan analisis residu
pestisida klorpirifos pada seledri dari perkebunan Selo, Boyolali, karena
pada perkebunan Selo, Boyolali petani banyak menggunakan pestisida
klorpirifos (Dursban) dan pestisida tersebut cocok untuk membasmi hama
yang mengganggu pada tanaman seledri. Berdasarkan studi litetarur yang
pernah dilakukan, diketahui bahwa belum pernah dilakukan analisis residu
pestisida klorpirifos pada Seledri, sehingga perlu dilakukan analisis residu
pestisida Klorpirifos pada Seledri dengan metode High Performance Liquid
Chromatography (HPLC). Digunakan metode HPLC karena metode
tersebut dapat untuk menganalisis senyawa secara spesifik dengan kadar
yang kecil. Harapannya dari penelitian ini masyarakat dapat mengetahui
kadar residu pestisida klorpirifos pada seledri dan kesesuaiannya dengan

Batas Maksimum Residu (BMR).



B. Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang tersebut maka rumusan masalah dalam
penelitian ini yaitu :
1. Berapakah kadar residu pestisida klorpirifos dalam seledri ?
2. Apakah kadar residu pestisida klorpirifos dalam seledri memenuhi

batas maksimum residu (BMR) ?

C. Tujuan Penelitian
Penelitian ini bertujuan untuk :
1. Mengetahui kadar residu pestisida klorpirifos dalam seledri
2. Mengetahui kadar residu pestisida klorpirifos dalam seledri memenuhi

batas maksimum residu (BMR) atau tidak.

D. Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini yaitu masyarakat dapat mengetahui
kadar residu pestisida klorpirifos pada seledri dan kesesuaiannya dengan

Batas Maksimum Residu (BMR).



BAB IlI

METODE PENELITIAN

A. Desain Penelitian

C.

Penelitian yang dilakukan merupakan penelitian deskriptif. Hasil
yang diperoleh merupakan kondisi yang sebenarnya dan tidak terdapat
perbedaan perlakuan terhadap sampel sehingga tidak terdapat variabel
bebas dan terikat serta tidak dapat ditarik sebuah hipotesis karena hasil
penelitian tidak dapat diprediksi. Hasil data yang dipaparkan berasal dari

penetapan kadar residu pestisida klorpirifos pada seledri.

Tempat dan waktu penelitian
Penelitian ini dilakukan di laboratorium Kimia Sekolah Tinggi
IImu Kesehatan Nasional pada bulan November 2019 sampai januari

2020.

Instrumen penelitian
1. Alat
Alat yang digunakan pada penelitian ini yaitu : seperangkat
alat HPLC (Shimadzu, reservior tray L20305033043 SL, SPD-20A
L20135019788 AE, Pomp L20115017545 AE), Kolom Cy5 (VP-ODS
25L X 4,6,2082936), Degassing ultrasonikator (Branson, 1510),

Neraca analitik (OHAUS, PA214), Membran filter whatman dengan

26
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ukuran pori 0,2 um, Spektrofotometer UV-Vis, Kuvet(Helma
Analytics, 100.600-QG, Light path 10mm), bejana maserasi, corong
pisah, pisau, serbet dan alat gelas lainnya.
2. Bahan
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu : Seledri,
baku Klorpirifos (Kemurnian > 99,9 9% Merck), Aquabidest,

Asetonitril (gradien grate > 99,9 %, Merck), Diklorometana.

D. Populasi dan Sampel
1. Populasi
Sampel yang digunakan pada penelitian ini yaitu seledri yang
terpapar residu pestisida klorpirifos yang diambil dari daerah Lencoh,
Selo, Boyolali.
2.  Sampel
Sampel yang digunakan pada penelitian ini yaitu tanaman
seledri yang diambil dari 3 lahan tanaman dengan ciri — ciri berwarna
hijau dengan tinggi £ 30 cm, dan memiliki jumlah anakan helai daun
yang sudah banyak, tanaman seledri yang digunakan dipanen = 3
bulan. Metode pengambilan sampel vyaitu random probability
sampling yaitu pengambilan sampel yang homogen atau memiliki

karakteristik yang sama



E.
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Identifikasi Variabel Terkendali

Jenis variabel dalam penelitian ini adalah variabel terkendali, yaitu

variabel yang perlu dikendalikan meliputi :

1.

2.

Jenis pestisida yang digunakan
Waktu panen sampel

Frekuensi penggunaan pestisida
Cara penggunaan pestisida

Perlakuan terhadap sampel

Definisi Operasional Variabel Penelitian

1.

Pestisida yang digunakan yaitu klorpirifos dengan nama dagang
Dursban

Sampel yang digunakan dipanen pada 10 minggu setelah masa tanam
atau 1 bulan setelah pindah tanam

Pestisida digunakan sebanyak 2-4x dalam seminggu

Cara penggunaan pestisida yaitu disemprotkan rata pada ladang mulai
dari tepi

Perlakuan terhadap sampel yaitu dengan cara sampel tidak dicuci.



G. Alur penelitian

1. Bagan
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Seledri (Apium graveolens L.)

Residu pestisida Klorpirifos

Pembuatan larutan baku induk Pengumpulan sampel yang
Klorpirifos diteliti
Penentuarinpanjang Prepar‘asi sampel

gelombang maksimum

Identifikasi klorpirifos secara HPLC

Hasil negatif (-)

Hasil positif (+)

Penetapan kadar
klorpirifas

Presisi dan tinieritas

Kesimpulan

Gambar 4. Bagan Alur Penelitian
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2. Carakerja

a. Pembuatan Larutan Baku Induk 100 mg%

b.

Baku klorpirifos ditimbang seksama sebanyak 10,0 mg
kemudian dilarutkan dengan pelarut diklorometana, larutan
tersebut diaduk hingga homogen. Setelah itu dimasukkan dalam
labu ukur 10,0 ml dan ditambahkan pelarut hingga tanda batas,
dikocok hingga homogen.

Penentuan panjang gelombang maksimum

Panjang gelombang maksimum Klorpirifos ditentukan
dengan mengukur serapan larutan baku klorpirifos 20 ppm
menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Larutan baku induk
dipipet sebanyak 0,2 ml kemudian dimasukkan dalam labu ukur
10,0 ml lalu ditambahkan pelarut diklorometan hingga tanda batas,
kemudian dikocok hingga homogen. Penentuan panjang
gelombang maksimum diukur dengan serapan pada A 250-350 nm,
diamati panjang gelombang maksimalnya.

Pembuatan fase gerak

Fase gerak dibuat sebanyak 350,0 ml dengan mencampur
aquabidest dan asetonitril dengan perbandingan (50:50), disaring
dengan menggunakan vakum penyaring kemudian dideggasing

selama 30 menit.



31

d. Pengaturan sistem HPLC
Sistem HPLC dioperasikan dengan menggunakan fase diam
kolom Cis, fase gerak air dan asetonitril (50:50) dengan elusi
isokratik, dan laju alir fase gerak sebesar 0,70 ml/menit. Detektor
diatur pada panjang gelombang 291 nm.
e. Pembuatan kurva baku
Pembuatan larutan kurva baku dengan seri konsentrasi 20,
30, 40, 50 ppm, yang dilakukan dengan cara memipet larutan baku
induk masing-masing 0,2 ml, 0,3 ml, 0,4 ml dan 05 ml,
dimasukkan dalam labu ukur 10,0 ml kemudian ditambahkan
pelarut hingga tanda batas. Larutan baku klorpirifos masing-
masing disaring menggunakan membran filter whatman 0,2 pum,
lalu didegassing selama 15 menit. Masing-masing larutan tersebut
diinjeksikan 20 pl dalam sistem HPLC, dan akan diperoleh
kromatogram Area Under Curve (AUC) baku klorpirifos pada
masing-masing konsentrasi. Kurva baku merupakan fungsi dari
konsentrasi dengan AUC untuk memperoleh regresi linier dengan
persamaay = bx + a.
Preparasi sampel
Seledri dipanen dari perkebunan yang berada di daerah
Lencoh, Selo, Boyolali. Seledri disortasi basah untuk
menghilangkan kotoran atau bahan-bahan asing lainnya dan

dipotong — potong + 0,5 cm. Selanjutnya seledri ditimbang
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sebanyak 10,0 gram dan ditambahkan diklorometan sebanyak 50,0
ml, dimaserasi selama 48 jam, setelah itu disaring dan didapatkan
filtrat, filtrat hasil ekstraksi di masukkan dalam corong pisah dan di
diamkan selama 60 menit kemudia di ambil fase diklorometan
(Panggabean, 2016).
Penyiapan larutan sampel

Filtrat hasil ekstraksi dipipet 5,0 ml kemudian dimasukkan
ke dalam labu ukur 10,0 ml diencerkan dengan diklorometana
hingga tanda batas, dikocok dan disaring, selanjutnya diinjeksikan
ke dalam sistem HPLC melalui injektor. Penyiapan larutan sampel

dilakukan sebanyak 3 pengulangan (triplo).

. Analisis kualitatif

Analisis kualitatif residu pestisida Kklorpirifos dilakukan
dengan menggunakan larutan baku kerja dan larutan sampel
dengan cara membandingkan waktu retensi larutan baku dengan
waktu retensi larutan sampel. Analisis kualitatif dikatakan baik jika
waktu retensi sampel konsisten atau relatif sama dengan waktu
retensi baku Klorpirifos. Analisis dikatakan positif jika waktu
relatif yang diperoleh mendekati 1.

Analisis kuantitatif

Larutan sampel disaring dengan menggunakan membran

filter whatman 0,2 um, dan didegassing selama 15 menit. Masing-

masing sampel diinjeksikan sebanyak 20 pl dalam sistem HPLC.
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J- Uji presisi dan linieritas
1) Uji presisi
Uji presisi dilakukan dengan menggunakan data
kadar dari larutan sampel kemudian dihitung %KV (Koefisien
Variasi). Uji dinyatakan presisi jika %KV < 20% untuk analit
tidak lebih dari 0,1% (APVMA, 2004).
2) Uji linieritas
Uji linieritas diperolen dengan kurva Kkalibrasi
pengukuran AUC larutan baku klorpirifos pada konsentrasi 20-
50 ppm menggunakan sistem HPLC yang telah ditentukan
sebelumnya. Selanjutnya dibuat kurva kalibrasi antara AUC
kromatogram (sumbu y) terhadap konsentrasi larutan baku
(sumbu x) dan dihitung persamaan garis regresi dan koefisien
korelasinya. Sebagai parameter hubungan linier digunakan
koefisiem korelasi r pada analisis regresi linier y = bx + a.
Hubungan linier yang baik dicapai jika r = +1 atau -1
tergantung pada arah garis. Sedangkan nilai a menunjukkan
kepekaan analisis terutama pada instrumen yang digunakan

(Harmita, 2004).

H. Analisis Data
Tanaman seledri dikatakan positif terdapat residu pestisida apabila

pada pada uji kualitatif nilai waktu relatif sama dengan satu. Kadar residu
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pestisida klorpirifos dihitung dengan menggunakan persamaan regresi
linier yang merupakan korelasi antara AUC degan konsentrasi yang
diperoleh dari larutan sampel 3x replikasi. AUC pada kromatogram
sampel yang dimasukan dalam persamaan regresi linier sebagai y dan x
dapat dihitung sebagai kadar residu pestisida. Uji dinyatakan baik jika

memenubhi syarat uji presisi dan linieritas.



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan diperoleh kesimpulan
sebagai berikut :
Kadar klorpirifos yang diperoleh yaitu 220,45 mg/kg yang artinya melebihi
batas maksimum residu yang dipersyaratkan, serta penelitian ini dikatakan
baik karena memenuhi uji presisi dan linieritas karena koefisien variasi yang

diperoleh yaitu sebesar 4,5457 % dan koefisien korelasi 0,9965

B. Saran
1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadap kandungan residu pestisida
Klorpirifos dalam tumbuhan lain
2. Dapat dilakukan analisis kadar residu pestisida klorpirifos menggunakan
metode HPLC dengan elusi gradien
3. Dapat dilakukan optimasi sistem HPLC agar tidak terjadi tailling pada

peak yang dihasilkan.
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