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menyatakan dengan sesungguhnya bahwa hasil tugas akhir yang
saya tulis dengan judul :

VALIDASI METODE KROMATOGRAFI GAS DENGAN
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(Preparasi menggunakan kit QuEChERS)

Rizdyana Firmaniar

Penggunaan pestisida pada sektor pertanian semakin
banyak karena terdapat peningkatan permintaan hasil pertanian.
Salah satu jenis pestisida tersebut adalah organoklorin. Berdasarkan
Peraturan Menteri Pertanian nomor: 01/Permentan/OT. 140/1/2007
disebutkan bahwa beberapa pestisida golongan organoklorin tidak
boleh digunakan namun masih banyak petani yang menggunakan.

Bahan baku tanaman obat dapat mengandung pestisida
akibat adanya penyemprotan, pengobatan tanaman selama proses
budidaya dan pemberian pestisida pada masa penyimpanan.
Diperlukan adanya kontrol penentuan pestisida pada tanaman obat
yang sesuai dengan prosedur (WHO, 1998). Salah satunya pada
tanaman obat sambiloto. Instrumen yang digunakan adalah
kromatografi gas dengan detektor ionisasi nyala, karena
organoklorin merupakan senyawa yang mudah menguap dan
mengandung atom karbon serta hidrogen.

Metode preparasi sampel yang digunakan ialah
menggunakan kit QUEChERS, metode preparasi ini memberikan
hasil analisis dengan kualitas tinggi dengan pendekatan yang cepat,
mudah dan murah (Lehotay, 2004). Didalam AOAC official method
tahun 2007 terdapat metode analisis residu pestisida yang
digunakan pada sampel anggur, jeruk, dan selada menggunakan
instrument analisis kromatografi gas dengan detektor spektrometri
massa. Oleh karena itu perlu dilakukan validasi metode disebabkan
adanya matriks sampel yang digunakan dan juga adanya perbedaan
detektor serta adanya proses modifikasi kondisi analisis.

Metode ini merupakan metode yang termasuk dalam
kategori 2 dalam parameter validasi. Dari hasil parameter validasi
metode selektifitas menunjukkan pemisahan yang baik dengan nilai
resolusi > 1,5 pada semua analit organoklorin. Hasil linieritas

menunjukkan 16 analit organoklorin memiliki r hitung 0,9878-
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0,9993, nilai r ini lebih besar dari r tabel (nilai r tabel 0,9587 dengan
jumlah n=5 dan taraf signifikan 1%). Batas deteksi dan batas
kuantitas untuk 16 analit organoklorin memenuhi yaitu dibawah
konsentrasi kadar yang akan dihitung. Perolehan persen recovery
dilakukan dengan adisi penambahan 100% dari konsentrasi target.
Rata-rata recovery untuk analit organoklorin a-BHC, 6-BHC,
aldrin, heptaklor epoksida, endosulfan I, p’p-DDE, endrin,
endosulfan II, p’p-DDD, endrin aldehid, endosulfan sulfat dan
metoksilor yang didapat berkisar antara 77,34% - 117,25%, nilai ini
memenuhi persyaratan dari akurasi. Sementara itu untuk analit
organoklorin y-BHC dan heptaklor tidak memenuhi syarat yang
memenuhi parameter akurasi. Sementara %KV yang didapatkan
memenuhi persyaratan validasi adalah kurang dari 15%, analit
organoklorin y-BHC, heptaklor, aldrin, heptaklor epoksida,
endosulfan I, p’p-DDE, endrin, endosulfan II, p’p-DDD, endrin
aldehid, endosulfan sulfat dan metoksilor memiliki %KV dengan
rentang 1,96% - 14,63%.

Data nilai parameter tersebut dapat menunjukkan bahwa
hanya organoklorin aldrin, heptaklor epoksida, endosulfan I, p’p-
DDE, endrin, endosulfan II, p’p-DDD, endrin aldehid, endosulfan
sulfat dan metoksilor. yang memenuhi persyaratan validasi metode
analisis.
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