Jmnal Sains dan Tekealuge Farmasi, Vol 810, |, 2003, 7=
Akreditasd Dikti Depdiknas B Mo A DI T K ep 20

(R B B Y Ll KL

Penentuan Multiresidu Pestisida dalam Tomat
Secara Kromatografi Cair Kinerja Tinggi

Rahmiana Zein', John Syahrul’, Edison Munaf' dan Hamzar Suyani®
't pharatarium Kimla Analizs Linghungan, FMIPA Universites Andalas, Padung
M ahoratorinm Kimia Ansiivdk, FMIPA Undverzitas S, FPekan Harn
It aboratarium Kimia Analisa Terapan, FMIPA Universitas Andalas, Padang

Diitericna . 10 Fehraast 2003, Disehgjui 0 23 Marer 203

Abstract

pdultiresidue {lf’!‘_ﬂl‘lﬂphljﬁl’_lhﬁ[l’_‘ and carbamats peslicides content in tomate (Lycopersioon esenlaium) have
heen separated on ODS C18 column {Shimpack CLC ODS, 150 x 4,8 mm) using acetonitrilefwater (60:40, wiv}
as 4n eluent, The chromatozrams have been deterted using high performance liquid chromatography ot 268
wet, Multiresidue pesticides .., prophenofos, f-siflutrine dan permetrine had been well separitted in L6 min,

Kevwords | Tomal, pestisida, kromatografi cair kinzrja Lingmi

Pendaluluan

Auah-buahim dan sayuran yang segar ditnnubkan oleh
manusia karena mengandung senyawa dan mineral yang
dibinubkan urtuk prases metabolisme wbuh, Dalam proses
budidava dan pemeliharaannyi, banyak negir masih meng-
gunakan pestisida baik untik membasmi kama penyikit
Graman, Mamun demikian jika penggunaon pestisida tidak
dilakukan secara benar, wkan dapat menimbulkan efek
samping bagi kesehatan manusia, sumber dava hayati dan
lingkungan {Sudarmea, 1999},

Tomal (Lycopersicon escalanir) merupakan salah satu
jenis saywran yang umu dikonsumsi olch masyarakat,
kerena kandunsan vitamin O yang cukup tinggi dan
harmanya yang relatf muwerzh (William, 1993). Untuk
membasmi hama sayuras tomas, para petani banyak yang
mengeunzkan pestiside jenis curacron S00-EC, ambush
.EC, buldok 25-EC, decis 25-EC, confidor dan repoord
5.EC, dimana masing masing kemponen aktifnya adalah
profenofos, parmetrin, [-siflutrin, deflzmetrin, imidakoprid
dan sipermetrin. Campuran pestisida dari gelongan orga-
nofosfat dan organokarbamat tersebut dapat ditentukan
secara serentak dengan metoda gabungan antara ekstraks:
faza padat (SPE) dan kromatografi cair kinerja tinggi
(HPLL) (Cabeas ef al, 1992). Dengan metoda yang sank
fenitration dasi golongan organofosfal dan permetrin dari
salongan piretorid dopat dipisabkan (Jiming, e of., 1996),
Selain itu gebungan antery metoda pemisaban ckstraksi
cair-cair dan HPLC juga telah diguiakan unluk pencniuun
residy pestida dalam sampel air (Marty, e ol., [993).
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Penelitinn ini bertujuan untuk menentukan kondungsa
residu pestiside dalom tomat secar kromatagrali cair
kingejn Linggei,

Metode Penelitian

Zar dan alat yang diganakan

Zal kimia yang digunakan dalam penelitizn ini diperofeh
dari Merck (Darmstadt, Jerman) kecuali jika disebutkan
laini. Azctonitril, aseton, diklorometzme, peiroloum eer mem-
pinyal fingkat kemursian yang tinggs (pa) Sedangkan
staniar pestisida yang digunakan diperoleh dari pasaran, yaitu
profencios (curacron 300-EC, Novartis), permeirin (ambush
2-EC, Fenpeca) don f-giflutrin (buldok 25-EC, Bayer).

Peralatan yang digunaken dalam penelitian ini adelah
HPLC 10AY (Shimadzu, Kyoto, Japan) vang terdiri dari
| unit pempa (LC-10 AV VP, Shimadzu), detektor LIV-
V15 (SPD-10AY YP), loop injektor {Rbeodyne 20 pl.).
kolam CIS (Shimpack CIC ODS, 150 x 4,6 mm) dan
rekorder (Llvad graphic 1000). Uniuk penentuan lunda
kempromis digunakan spektrofotometer UV-YIS 51000
Eecoman.

Persigpmn larulan sampel

Sampel yang telah dicincang halus ditimbang sebanyzk
20 g dan dimasukkan ke dalam blender, Kemudian di-
tambalikan 30 mL diklorgmetana dan 30 ml peirolam
eter diut dilumatkan lagi selamn 60 delik, Bubur tomi
disentrifus selama 3 menil pada kecepatan 3000 rpm.
untuk pemizahan lapisan air dan pelans. ;
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Larutar yamg dibisilkan dipindahkan kedalun evaporator
dan dipisabkan pelarutmya pada subu 65 °C. Sisa pelarut
dibiorkan menguap pada suby kimar dan hasil perzuapan
dilanuskan dengan 10l asetonieril dan  disenirifus
selmat 5 menid, kemwidian diambil Iasutan jernih dari
sampzl vk diinjeksikan kedalam sistim HPLC,

Hasil cham Dislosi

Fengukuran panjang gelombing serapan maksimum dar
kompanen akiif pestisida {profenotos, [-siflerin dan
permedrin] dilakekan dengan spektrofotometer UV, &,
untek protenofos {Gbr. la), [-siffurrin (Ghr. 1h) dan
pormetrin (Gbr.le) masinr-masingrya adalady 277.8:
283,5 dan 267,56 nm, sedangkan A kompromis dari ketiga
kompanen aklifersebul adalah 268 nm
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Gambar [b. Sisuktur fi-siflutrin (siano(4-flucra-3-
fenoksi fenil}-3-(2,2-dikloroetenil)-2, 2-dimenil siklo-
propana karboksilat)
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Gambar Le. Struktur permetrin (m-fenokst benzil (1R,
15}-cis, trans-3+2,2 diklorovinil)-2,2 dimel siklo
prepena karboksilat)
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CAprimasi o grerak

Kecepatan alir dari fasa gerak berpenparul pada waktu
retensi dind kempanen yang dipisahkan, Pada penclitian
ini fash perak yanp  dipunakon adalah campusan
aeetaniteil dan eir dengan perbandingan & : 4, Pemisahkan
difukukan dengan memyvasinsikan kecepatan alic masing-
masing 55 L0 dan 1.5 mLAmin. Hasilnen dapar dilinac
pada Gambar 2. Dari hasil terlihat Babwa pada kecepasan
aliran 1,0 mLémin, ketiga komponen akiif pestisida yaine
profenafos, Pesifluirin dan permetrin terpisah dengan
baik dengan waktu retensi masing-masingiyn 4,14; 5,42
dizrs 12, 14 inenil.

Waktu retensi setiap komponen aktil pestisida EATEAL

ditentukian oleh komposisi dan kecepaian alic dari fasa
gerak. Hal iii dapat dilihat dari hasil pada Gambar 2.
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Gambar 2. Pergarul kecepatan alir terhadap wakiu
refenst senyaws mulli residu pestisida.
Fasa gerak @ Asctoniteilair (60:40 v, Kolom < koo
CI18 (Shimpack CIC QLS. 150 x 4.6 mim), velime
injeksi : 20 pL, Detektor : UY (SPD-10AY Y. panjang
gelombang ; 268 nm. = = profenofos, == fesiflutrin don
B = parmetrin

Kormposisi fasa perak asctoniteil dan air juga meaentukan
wakiu retensi darl komponen vang  dianalisis. Jika
perbandingan asetenitril dan air  7-3 (viv), profenodos
akan terpisah dengan baik, sementara Psiflutrin dan
permetrin tidak  lerpisah denpan baik. Dari lasil
penelitian seperti dapatl dilihat pada Gambar 3, maka
perbandingan antara asetonitril dan air 64 (viv) dianibil
sebagai perbandingan fasa gerak yang optimum untuk
pemizahan ketiga residu pestisida yang dianalisis.
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Gambar 3. Pengarud perbandingan campuran fase perak
asetonitril ; air 1erhadap waktu relensi residu pestisida,
Kondisi percobaan dan simbol seperti pada pada Gambar
2 Asetonitril ; air (v 1= T3, 2 =6, 3 = 55,4 =46

dan 5= 37,

Erove kalthrasi finear

Pada Gambar 4 dapat dilibar hasil pemisaban profenofos,
Besiflurein dan permetrin dalam kelom QDS dempgan
mengoennkan fasa gerk campuran asctonitril dan air
dengan percandingan B4 (wiv). Analit dapat dipisahkon
secara komplit dalam wakiu 16 menil, Kelinearzn signal
diujl dengan menggunakan kondisi pada Cambar 4,
Keliga residu  pestiside  wang diuji linear hingea
konsentrasi 10 mu'hg, dengan persamaan regresi lnear
umuk profenofes yaite @ ¥ = 2,1 & 107 [profencios,
mekg) — 2,33 x 0% Rearesi linear wntuk Pesifliein
adalah ¥ = 7,88 x 107 [P-siflutrin, mykg] - 238 x 107,
sedangkan regresi linear umuk permetrin edalah Y =
1168 % 107 [penmentrin, mzkg] - 38 x 107
Sedangkan batas delsksi dari masing-masing wnalit yang
dihiteng dari pendekatan kalibrasi linear adalah 1,04
0,82 dan 0,44 me/L masing-masing uniuk profeactos, B-
siflutrin dan permetrin,

Aplitasi uritak analisis rexidu pestizid daltan sempe!
feamae!

Dengan  mengeunakion metoda yang diusuikan,
kandungan residu pestisida yaitu profenofos, [i-stflucrin
dan permetein dalam sampel tomat telah dilakukan
dengen menggunakan kondizi yang sama seperti pada
Gambar 4. Sampel tomat yang telah  diperlakukan
diinjeksikan sebznvak 20 pl dan dilewatkan dalam
kalom QD% (C18 (Shimpack CIC ODS, 130 % 4,6 mm).
Hasit pengukuran  kromatogram  dapat  dilihat pada
Crumbar 5, Dari 6 kali pengukuran sampel tomat didapat
kadar profenclos amara 1 14-1,60 mgkg dan sntuk -
siflutrin zntara 0,97-1,15 me/Kye Sedangkan permetrin
tidak terdeteksi.
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Gumbar 4, Kromatogram pemisahan profenofos, -
siflutrin don pennetrin menggunakan fase gerak
campuran asetonitril don air {§:4, Wk
Kolom @ ODS, CI& (Shimpack CIC OQDS, 150 x 4.6
mm), kecepalan alir fasa gersk © 1 mldmin, volume
injeksi © 20 L, detcktor : LY (SPD-L0AY VI, panjang
gelombang : 268 nm, 5 = sistim peak, A = profemes, B =

[i-siffutrin, © = permetrin.
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Gambar 5, Kromatogran kromatografi cair Kinerja
tingegi umuk pemisahan multicesidu pestisida dalum
samnpel tomat, Kondisi pengukieran dun simbel seperti
pada Gambar 4. .



Rahmszra, 7, er 2l

Kesimpulan

Dari penclitian yang dilakukan dapat disimpulkan bahwa
metada  kromatogeafi  cair kinerjn  tinggi desgan
mengiunakan fasa perak campuran asetonitril dan air
sorta fasa diam kelom CL8 (shimpack CIC ODS, 150 x
4,6 mm), dapat digunakan untuk mendetaksi kandungan
residu pestisida dalim sampel sayuran,
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