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Setiowati I. L., 2016, Analisis Senyawa Karsinogenik Nitrosodietilamin (NDEA) pada
Ikan Sarden Kemasan kaleng dengan Effervescence-Liquid Phase Microextraction-High
Performance Liquid Chromatography. SKkripsi Ini Dibawah Bimbingan Dra. Usreg Sri
Handajani., M.Si dan Yanuardi Raharjo, S.Si., M.Sc. Departemen Kimia, Fakultas
Sains dan Teknologi, Universitas Airlangga, Surabaya.

ABSTRAK

Penelitian ini mempelajari penggunaan metode Effervescence-LPME untuk
analisis senyawa nitrosodietilamin (NDEA) dalam ikan sarden kemasan kaleng
menggunakan instrumentasi kromatografi cair dengan menggunakan detektor UV-Vis
(HPLC-UV-Vis). Tablet effervescence yang digunakan terbuat dari asam sitrat 7,78 gram
dan natrium bikarbonat 10,22 gram serta pelarut organik yang digunakan untuk ekstraksi.
Metode Effervescence-LPME menggunakan n-heksana sebagai pengekstrak, volume
larutan ekstrak sebanyak 20 mL dan penambahan NaCl konsentrasi 0,3 ppm sebagai
ionic strength. Dengan menggunakan parameter analitik tersebut dihasilkan kurva kalibrasi
linier untuk larutan standar NDEA konsentrasi 2, 4, 6, 8 dan 10 ppm dengan nilai
koefisien korelasi (r) sebesar 0,993, limit deteksi 0,86 ppm, akurasi hingga sebesar 99,5%,
koefisien variasi antara 0,47-4,88 dan faktor pemekatannya sebesar 402 kali. Dari hasil
analisis dinyatakan bahwa, metode ini berhasil diterapkan dalam penentuan NDEA yang
merupakan senyawa karsinogen yang terdapat dalam ikan sarden kemasan kaleng. Hasil
analisis NDEA dalam ikan sarden A, B dan C masing-masing adalah 0,28 ppm, 0,56 ppm
dan 1,57 ppm.

Kata kunci : Effervescence-LPME, Senyawa Nitrosodietilamin (NDEA)
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Setiowati 1. L., 2016, Analysis of Nitrosodiethylamines Carcinogenic Compound to
Sardines With Effervescence-Liquid Phase Microextraction-High Performance Liquid
Chromatography. This thesis is under advisement of Dra. Usreg Sri Handajani., M.Si
and Yanuardi Raharjo, S.Si., M.Sc. Chemistry Department, Science and Technology
Faculty, Universitas Airlangga.

ABSTRACT

This research studied the use of Effervescent-LPME method for analysis
nitrosodietilamin (NDEA) in sardines using liquid chromatography with UV-Vis detector
(HPLC-UV-Vis). Tablet effervescence used is made from citric acid and sodium
bicarbonate 7.78 gram, 10.22 grams with organic solvent used for extraction.
Effervescence-LPME method using n-hexane as the extractor, the extract solution volume
is 20 mL and addition NaCl with concentration 0.3 ppm as ionic strength. By using the
analytical parameters produced linear calibration curves for standard solutions NDEA
concentrations of 2, 4, 6, 8 and 10 ppm with a correlation coefficient (r) is 0.993, a limit
detection is 0.86 ppm, accuracy is up to 99.5%, the coefficient variations between 0.47 to
4.88 and enrichment factor of 402. From the results of the analysis revealed that the
method was successfully applied in the determination of NDEA which are carcinogenic
compounds that was found in sardines. The analysis results of NDEA in sardines A, B and
C are 0.28 ppm, 0.56 ppm and 1.57 ppm.

Keyword: Effervescence-LPME, Nitrosodiethylamine (NDEA)

viii
SKRIPSI ANALISIS SENYAWA KARSINOGENIK INDAH LESTARI S.



PERNYATAAN ORISINALITAS

Yang bertanda tangan dibawah ini, saya:
MNama : Indah Lestari Setiowati
NIM : 081211533033
Program Studi : Kimia
Fakulias : Sains dan Teknologi
Tenjang : Sarjana (51)

Menyatakan bahwa sava tidak melakukan kegiatan plagiat dalam penulisan skripsi
saya yang berjudul:

Analisis Senyawa Karsinogenik Nitrosodietilamin (NDEA) pada Ikan Sarden
Kemasan kaleng dengan Effervescence-Liguid Phase Microextraciion-High
Performance Liguid Chromatography

Apabila suatu saat nanti terbukti melakukan tindakan plagiat, maka saya akan
mencrima sanksi yang telah diterapkan.

Demikian pernyataan ini saya buat dengan schenar-benarnya.

Surabaya, 2 Februari EEIE

.rrl-
i

iﬁh Lestari Setiowali
NIM. 081211533033




ADLN-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

DAFTAR ISI
Halaman
LEMBAR JUDUL......oooiiiiiiiiieeetee ettt ettt nneens i
LEMBAR PERNYATAAN. ......oottitititeentee ettt i
LEMBAR PENGESAHAN .......oooiiiiieeee et 111
PEDOMAN PENGGUNAAN SKRIPSI......cccootiiiiiiniiniieneeeeseneeee v
KATA PENGANTAR. ..ottt v
ABSTRAK ...ttt vii
ABSTRACT ...ttt ettt et ns e e s e seenes viii
PERNYATAAN ORISINALITAS. ..ottt ix
DAFTAR ISL.....ooiee ettt sttt naeeneens X
DAFTAR GAMBAR ...ttt xii
DAFTAR TABEL...............o....siiflli ... coonssssmmmmsassmmannsen s 000ineseeeveeeesrerssesenas Xiii
DAFTAR LAMPIRAN. ...coci ittt sttt st irbe e e st et Xiv
BABI PENDAHUFUN S & o . 0 GO e .- 1
1.1 Latar Belakang Permasalahan...........cco.coooeniiniencniinicninicncen, 1
1.2 RarmiifsamiMasalall syt el i s i st W 4
1.3 ol Bengialan ¥ At e o A T B 5
1.4 gNlanfaagBCgclttidn | ...... L GEE T st o L L L ... 5
BAB II TINJAUAN PUSTAKA ... .. o iiiiiiiieeieeteneastesibenessiesstasseseesnins 6
28 INTtrOSQINiRy. . ot e ceneeeeneeneeeilecreeenns AT L0 LT 7
28 R T oL Ll O 8
2.3 Effervescence-liquid Phase Microextraction.... ...........c............. 10
BAB III METODE PENELITIAN ........coocciiiiiiiiiii ittt 11
3.1 Tempat dan Waktu Penelitian.........c.ccccceeevieieiiieenieeciecninenns 11
3. 2% Baliared dh AlapPCrglitiany:mar Phrade’y | of ST S0 WS 11
B8R 1 _BaliamgoiicCligian. ... o, B, . o . N ol il Tl 11
O AN dle Miohclatran B .l B S Mg el AT 11
3.3 PrgscluifPeagittigrie, B St -3 Bul S5 Rl 0 N 12
3.3. 1, Wiaghip e Hitiammterrtr., ot B S0 0 ¥ 12
3.3.2 Pembuatan tablet effervescence..............ccc. covvierennnnn. 13
3.3.3 Effervescence-LPME. ..............cccccoeeueiiiiinesiieaneenenannn 13
3.3.4 Pembuatan larutan induk NDPA 10.000 ppm................ 14
3.3.5 Pembuatan larutan kerja 100 ppm...........ceevverreennennne. 14
3.3.6 Pembuatan larutan standar NDPA 2 ppm, 4ppm, 6
ppm, 8 ppm, 10 PPML..eeiiiiiiiiiieeieeeeeee e 14
3.3.7 Pembuatan kurva standar tanpa proses ekstraksi... ........ 15
3.3.8 Optimasi parameter analitik............cccoeeveevieriiieneennnnnen. 15
3.3.8.1 Optimasi jenis pelarut organik.......................... 15
3.3.8.2 Optimasi volume larutan ekstrak ....................... 16
3.3.8.3 Optimasi penambahan garam (ionic strenght).. 16
3.3.9 Pembuatan kurva standar melalui ekstraksi dengan
teknik Effervescence-LPME yang telah di optimasi ....... 17
3.4 Penentuan Validitas .........ccocevieneiienieniiienieeeeseee e 17
3.4.1 Penentuan limit deteksi.......cccevviiiniiniiniiiniiieicee, 17
3.4.2 Penentuan akurasi ........c..cceceevervienienennienienienieneeneenen 18
X

SKRIPSI ANALISIS SENYAWA KARSINOGENIK INDAH LESTARI S.



ADLN-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

3.4.3 Uji penentuan korfisien variasi...........ccceeeveeveerueenneenen. 19

3.4.4 Perhitungan enrichment factor..............cccccvuveeeveeecueeennee. 19

3.5 Preparasi Sampel dan Penyimpanan Sampel.............ccccevveeennneen. 20

3.6 Analisis SampPel .......ccoeeviiieiiiieee e 20

3.7 Penentuan Recovery pada Analisis Sampel ..........ccccoevvvennnnnen. 21

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN......cooiiiiinieneeeeeeeee e 23

4.1 Optimasi Kondisi Analisis dengan HPLC...........c...cccooevviieicieeennen. 23

4.1.1 Penentuan eluen........c..cooerierieniieiiinienieeeieeeeeee e 23

4.1.2 Penentuan panjang gelombang maksimum...............ccccveeeneen. 24

4.2 Pembuatan Kurva Standar NDEA Tanpa Ekstraksi............ccccccu.e.... 25

4.3 Optimasi Parameter-Parameter AnalitiK.............ccccoeviieviiieniieennen. 27

4.3.1 Optimasi jenis pelarut organiK..........c..ccveeceeerreenieeireeneeenneenne 27

4.3.2 Optimasi volume larutan ekstrak.............ccoccaveeniiinnniiennne 30

4.3.3 Optimasi penambahan garam (ionic strength)......................... 32

4.4 Kurva Standar NDEA dengan Parameter Hasil Optimasi................. 34

4.5 Penentuangdialififtas . B, o e -G - D W - 36

4.5.1 Peifnfiian [iihit detCleif i et St T, St BN B Y 36

4.5.2 Benghtiin.alaufasl il il — ol e M it T % 37

4.5.3 Penentuan ketelitian (PreSisi).......ecvieeuieriieiiueiniueeiueeseesiieesiveens 38

4.5 8 BurichRggnUisior. L. . ... .08 i o e, i W K. 39

4.6 Sampling, Preparasi dan Penyimpanan Sampel..............c.c...ocoeie. 41

4.7 ANallsigbagipilte., . v, o ST TR L L AR N B 42

4.8 Penentuan Recovery pada Analisis Sampel...........ccccviinininninnnene. 43

BAB V KESIMPULAN DAN SARAN .......ooiiiiitieeetesite s 46

5.1 KeSHDUL Bl W, .. verrnee e Bl rece e e st d i ka2 R, 46

5.2 Strdn.. s NOWREE et BT e R 46
DAFTAR PUSTAKA

X1

SKRIPSI ANALISIS SENYAWA KARSINOGENIK INDAH LESTARI S.



2.1
2.2
23
24
3.1

4.1
42
43
4.4
45
4.6
4.7
4.8

SKRIPSI

ADLN-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

DAFTAR GAMBAR
Judul Halaman

Struktur kimia NitroSamin ..........cceeeereerierieneeieneesese e 6
Reaksi pembentukan nitroSamin .............cceeeeveeevieeeiieeserieesvee e 7
Struktur senyawa nitrosodietilamin........ccc..cooceevinieneniinienenienenn 8
Reaksi pembentukan senyawa nitrosodietilamin ...............cccoeeueeee. 8
Skema pembuatan tablet effervescence dan skema kerja

Efirugs copmt-BPRIF. T R T o . 10 e Moo 14
SPalt 1, UNVERLS N AL e et e et i, Sl 0 T ... 25
el alo gras N D BA - aee i e e S 0 N N St W 25
Kurva standar NDEA tanpa ekstraksi..........cccceeiiviieiiniiiiieniicenn. 26
Grafik luasan area NDEA terhadap jenis pelarut organik............... 29
Grafik luas area NDEA terhadap volume larutan ekstrak............... 31
Grafik luas area NDEA terhadap konsentrasi NaCl........................ 33
Kurva standar NDEA menggunakan ekstraksi ........cccoceiennenniann 35

Kurva pemekatan NDEA dengan ekstraksi Effervescence-LPME . 40

xil

ANALISIS SENYAWA KARSINOGENIK INDAH LESTARI S.



ADLN-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

DAFTAR TABEL

No. Judul Halaman
4.1 Data kurva standar NDEA tanpa ekstraksi..........cccooceevierrieninennnne 26
4.2 Karakteristik kimia dan fisik pelarut organik .............ccccceeviennnen. 28
4.3 Data luas area NDEA terhadap tiga jenis pelarut organik ............... 29
4.4  Data luas area NDEA terhadap volume larutan ekstrak................... 31
4.5  Data luas area NDEA terhadap konsentrasi NaCl .............c..c.......... 33
4.6  Data pengukuran larutan standar NDEA dengan ekstraksi.............. 35
4.7 1D 202 P COVE - IR o et D e, el W . 38
4.8  Data koefisien variasi hasil pengukuran larutan standar NDEA....... 39
4.9  Data luas area kromatogram NDEA hasil analisis sampel............. .. 42
4.10  Data konsentrasi NDEA dalam sampel yang telah ditambah

dengan standar NDEA 10 ppm ......ccccooviiniiniiiiiiieniisiienecsieicenees 44
4. 1 i @D ReCoYery METOOT &, ... ...... S 0 i 8 B B B 45

Xiii

SKRIPSI ANALISIS SENYAWA KARSINOGENIK INDAH LESTARI S.



A

~

10.
11.

SKRIPSI

ADLN-PERPUSTAKAAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

DAFTAR LAMPIRAN

Judul Lampiran

Pembuatan larutan

Pembuatan kurva standar NDEA tanpa ekstraksi
Pembuatan grafik optimasi jenis pelarut organik
Pembuatan grafik optimasi volume larutan ekstrak
Pembuatan grafik optimasi kekuatan ion

Pembuatan kurva standar NDEA dengan menggunakan ekstraksi
Effervescence-LPME
Perhitungan Enrichment factor

Perhitungan konsentrasi NDEA dalam sampel menggunakan spiking dan
Recovery
Kromatogram NDEA

Kromatogram pelarut organik

Kromatogram larutan sampel dan spiking

Xiv
ANALISIS SENYAWA KARSINOGENIK INDAH LESTARI S.



	COVER
	LEMBAR PERNYATAAN
	LEMBAR PENGESAHAAN
	PEDOMAN PENGGUNAAN SKRIPSI
	KATA PENGANTAR
	ABSTRAK
	ABSTRACT
	PERNYATAAN ORISINALITAS
	DAFTAR ISI
	DAFTAR GAMBAR
	DAFTAR TABEL
	DAFTAR LAMPIRAN



