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RINGKASAN

Pengembangan Strip Tes Berbasis Pararosanilina Untuk Deteksi Formalin
dalam Sampel Tahu; Alni Riskyna Hasan, 122210101115; 2016; 107 hatgma

Fakultas Farmasi Universitas Jember.

Formalin merupakan nama dagang dari formaldehidag ydiasanya
mengandung sekitar 37% formaldehida. Pemejananaforrkedalam tubuh manusia
dapat melalui pernafasan, mulut dan kontak dengdmn. Eormalin dalam tubuh
dapat menekan fungsi sel, menyebabkan kerusakam dupuh, dan menyebabkan
kanker karena formalin bersifat karsinogenik. Beattkan sampling dan pengujian
laboratorium yang dilakukan Badan Pengawasan Olat Makanan (BPOM) di
Bandar Lampung dan beberapa tempat lain di Indartetah ditemukan sejumlah
produk makanan meliputi tahu, mie basah, dan ikangynemakai forrmalin sebagai
pengawet. Padahal formalin sebagai pengawet dakakamtidak diperbolehkan.

Pendeteksian formalin dapat dilakukan dengan meragn metode
kromatografi cair kinerja tinggi (KCKT), kromatodra gas (KG), atau
spektrofotometri UV-Vis. Akan tetapi penggunaan edetmetode tersebut memiliki
kelemahan yaitu diperlukan alat-alat serta perangemdukung yang mahal dan
rumit, membutuhkan proses analisis yang relatifala@rta tidak semua orang dapat
melakukan analisis ini karena harus memiliki kesililan pengetahuan dalam bidang
instrumentasi. Oleh karena itu dalam penelitian dikembangkan suatu tekologi
yang dapat mendeteksi formalin dalam sampel tamg yabih praktis, sederhana,
cepat dan ekonomis tetapi memiliki efektivitas,ek8Vitas yang baik serta efisien
dalam penggunaannya oleh masyarakat luas.

Teknologi yang dikembangkan adalah sensor kimiageestrip tes. Strip tes
didefinisikan sebagai bentuk miniatur dari suatwamti analisis, yang hanya
membutuhkan area deteksi yang kecil. Reagen yaggndkan untuk mendeteksi

formalin dan diimobilisasi pada area deteksi st&s adalah campuran reagen
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pararosanilina dan HCI 4N. Fabrikasi striptes diledn dengan mengimobilisagil4
campuran reagen pada area deteksi yang berbahasweatmandengan ukuran 0,5
x 0,5 cm. Strip tes kemudian dikerngkan + 15 mpada suhu ruang.

Hasil karakterisasi strip tes sebagai sensor flinméaerbasis reagen
pararosanilina meliputi : waktu respon strip tasenit; waktu pakai strip tes 14 hari
pada suhtchiller (x 4° C); linieritas trip tes terhadap standamfalin berada pada
rentang 2-80 ppm, pada pengujian dengmageJdiperoleh y = 14,777 + 0,199,
nilai koefisien korelasi (r) = 0,999, Vxo = 1,660dan nilai Xp = 1,832. Sedangkan
dengan menggunakan spektrofotometri Uv-vis dipéroje = 0,351 + 0,008x,
koefisien korelasi (r) = 0,999 nilai Vxo = 1,751dan nilai Xp = 1,933; batas deteksi
(LOD) dengan menggunakan programageJ dan spektrofotometri Uv-Vis sama
yaitu 0,048 ppm dan 0,161 ppm,; air cuka tidak meikhe interferensi pada
pengukuran; metode strip tes sebagai sensor fornmt@lah memenuhi parameter
presisi dengan nilai RSD dengan menggunakan progranageJ dan
Spektrofotometri berturut-turut sebe$daB3 % dan 4,08%%. Nilai RSD yang
dipersyaratkan untuk konsentrasi analit sebesd®® &dalah < 7,3 %; strip tes juga
memenuhi parameter akurasi dengan % recovery ate96,346 % dengan program
imageJdan 94,282 % dengan menggunakan spektrofotometiVI3\(80% -110%);
metode strip tes sebagai sensor formalin dapat eteksl kadar formalin dari lima

sampel yang diambil dari tempat yang berbeda duldaten Jember.
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BAB I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Masyarakat membutuhkan produk makanan yang amamube dan bergizi
untuk dikonsumsi karena kualitas sumber daya maraatah satunya ditentukan oleh
kualitas makanan yang dikonsumsi. Pada umumnya,ggbteman makanan
membutuhkan cara pengawetan yang dapat mengawatkigeman sampai beberapa
waktu kemudian tanpa mengalami kerusakan atau gleanb penampilan. Ada
beberapa cara yang dapat digunakan untuk mengawb#tean makanan agar tidak
cepat rusak yaitu menggunakan cara alami, bioldgmskimiawi. Proses pengawetan
secara alami seperti pengaturan suhu, kadar air al@an udara. Contohnya
pemasakan, pendinginan, pembekuan, pengeringan pargalengan. Proses
pengawetan secara biologis misalnya dengan perégiaentasi. Terakhir,
pengawetan secara kimiawi yang umumnya menggunb&bhan tambahan pangan
(BTP). Kebanyakan bahan kimiawi memiliki beberafek egang bisa membahayakan
tubuh (Lubis, 2009).

Berdasarkan Peraturan Menteri Kesehatan Republtlionesia Nomor 033
Tahun 2012 tentang bahan tambahan pangan (BTP pamgawet yang dilarang
digunakan salah satunya adalah formalin. Formaligaj digolongkan sebagai
karsinogenik pada manusia oléhternational Agency for Research on Cancer
(IARC) (IARC, 2004). Formalin biasanya digunakabagai bahan pengawet mayat
dan pengawetan hewan untuk penelitian. Formalina jugerfungsi sebagai
desinfektan, antiseptik, antihidrolik serta bahaakw industri pembuatan lem
plywood, resin dan tekstil (Saparinto & Hidaya1D).

Pada awal Desember 2005, Badan POM melakukan sagngdin pengujian
laboratorium secara serial dan serentak mencakupdd8alampung, Jakarta,
Bandung, Semarang, Yogyakarta, Surabaya, MataranMdiasar. Produk makanan
atau sampel yang diuji meliputi tahu, mie basah itan. Kondisi masing-masing

daerah tidak sama untuk setiap produk tersebutaB&DM tidak menemukan tahu
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yang mengandung formalin di Yogyakarta dan Bandaadangkan di Jakarta relatif
lebih tinggi yaitu 77,85% mengandung formalin. Segkan untuk ikan, Badan POM
menemukan 52,63% ikan mengandung formalin di Jakdan 36,56% di Bandar
Lampung. Untuk mie basah persentase sampel yangamnéang formalin rata-rata
tinggi diatas 60% kecuali di Makasar 6,45% (Bada@iR2006).

Pendeteksian formalin dapat dilakukan dengan merad@n metode
kromatografi cair kinerja tinggi (KCKT), kromatodra gas (KG), atau
spektrofotometri UV-Vis. Akan tetapi penggunaan adetmetode diatas memiliki
kelemahan yaitu diperlukan alat-alat serta perangksmdukung yang mahal dan
rumit, membutuhkan proses analisis yang relatifda@rta tidak semua orang dapat
melakukan analisis ini karena harus memiliki kesililan pengetahuan dalam bidang
instrumentasi (Yuaet al., 2010) sehingga diperlukan suatu alat pendefekmalin
pada sampel makanan yang lebih praktis, sedert@pmt dan ekonomis tetapi
memiliki efektivitas, selektivitas yang baik segfisien dalam penggunaannya oleh
masyarakat luas.

Salah satu metode alternatif yang dapat digunakémkunendeteksi formalin
yaitu dengan metode sensor kimia. Sensor kimia pad@an suatu alat analisis yang
menggunakan reagen kimia yang dapat bereaksi dexrgdm tertentu dalam larutan
atau gas sehingga menghasilkan perubahan fisikakiimjang dapat diubah menjadi
sinyal elektrik yang proporsional dengan konsenanaalit (Kuswandi, 2010).

Sensor dengan menggunakan reagen pararosanilinka mmeihdeteksi formalin
telah banyak dikembangkan. Ada beberapa media t@aly dikembangkan sebagai
sensor formalin, yaitu nata de coco, sol gel daa jada reagen yang langsung
diaplikasikan ke sampel. Beberapa media tersebwainkgupraktis untuk digunakan.
Sehingga berdasarkan uraian diatas, maka padaitné@hi akan dikembangkan
suatu metode sensor kimia yang lebih sederhanard&tis berupa strip tes. Strip tes
akan memberikan kesimpulan yang cepat pada penggengenai ada atau tidaknya
formalin dalam sampel dan sebagai alat pra-selgksg membuat analisis hemat

biaya dan waktu.
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Pararosanilina akan diimobilisasi kedalam stip teenggunakan teknik
imobilisasi adsorbsi. Teknik ini memiliki beberagauntungan yaitu sangat mudah
dipreparasi, mudah perawatannya, stabil, tidak mmutladegradasi dan mudah
dikembangkan (Eggins, 1996). Sehingga diharapkatta ppenelitian ini dapat
menciptakan suatu alat berupa strip tes yang mul#dém proses pembuatanya
kemudian dapat digunakan oleh masyarakat luasaspcaktis dan ekonomis.

1.2 Rumusan masalah
Berdasarkan latar belakang di atas maka rumusamalahayang ada dalam
penelitian ini adalah :

1. Bagaimanakah fabrikasi strip tes berbasis parafosanntuk deteksi formalin?

2. Bagaimanakah kondisi optimum strip tes tersebutpuglkonsentrasi reagen dan
volume reagen?

3. Bagaimanakah karakteristik analisis strip tes tmrsemeliputi waktu respon,
waktu pakai, linieritas, batas deteksi dan batastitasi, selektivitas, presisi serta
akurasi?

4. Bagaimanakah cara aplikasi dan pembuktian stripaearosanilina tersebut pada

sampel tahu yang ada di pasaran?

1.3 Tujuan penilitian
Tujuan yang ingin dicapai dari penelitian ini adala

1. Menentukan fabrikasi strip tes berbasis pararasanintuk deteksi formalin pada
sampel tahu.

2. Menentukan kondisi optimum strip tes tersebut, puglikonsentrasi reagen dan
volume reagen.

3. Menentukan karakteristik analisis strip tes terselang meliputi waktu respon,
waktu pakai, linieritas, batas deteksi dan batastitasi, selektivitas, presisi serta

akurasi.
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4. Menentukan cara aplikasi dan pembuktian strip ta®rpsanilina tersebut pada
sampel tahu yang ada di pasaran.

1.4 Manfaat Penelitian
Adapun manfaat dari penelitian ini adalah :
1. Memberi informasi kepada masyarakat tentang tekmosnsor kimia yang
berupa strip tes.
2. Dapat dijadikan alternatif cara deteksi formaliteda sampel makanan dilapangan
3. Dapat digunakan sebagai acuan pengembangan deetekalin yang lebih praktis

4. Penelitian diharapkan dapat digunakan sebagai gasatitian lebih lanjut.
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BAB Il TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Formalin

Formalin merupakan senyawa pertama dari seri/raagkaldehida alifatik.
Formalin adalah larutamqueousdari formaldehida, yang biasanya mengandung
sekitar 37-40% formaldehida (EPA, 2010). Formalimadilkan dari reaksi oksidasi
metanol dengan katalis perak pada temperatur 609-Z0(Saraswatet al, 2009).
Struktur molekul formalin diberikan pada Gambabaiwah ini :

H

~
cC=—=0
e

Gambar 2.1 Struktur formalin

Formalin terdekomposisi pada suhu di atas 150° &daRemperatur ruang,
formalin murni adalah gas tidak berwarna yang hertam, melemaskan, dan
mengiritasi. Formalin larut dalam air, alkohol,reian pelarut polar yang lain (EPA,
2010). Formalin mempunyai masa molekul relatif sabe30,03 dengan rumus
molekul HCHO, mempunyai titik didih sebesar -19(%5b%ada 760 mmHg dan titik
leleh sebesar -92° C. Formalin mempunyai banyakankimia diantaranya adalah
aldehida format, metanal, metil aldehida, metilekaida, oksometana, oksimetilena
(EPA, 2010).

2.1.1. Kegunaan Formalin

Formalin digunakan sebagai agen pensteril dan f@ésam dalam lingkungan
kerja dan rumah (Turkoglet al, 2008). Formalin secara luas digunakan dalanm resi
yang mengikat produk-produk kayu, bubuk kayu dataeke Formalin juga digunakan
dalam pembuatan zat warna sintesis tekstil, plasiikistri kulit, dan pabrikasi kimia
(Coglianoet al., 2005).
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Formalin dalam berbagai konsentrasi digunakangselaakterisidal. Larutan
formalin 10% dapat membunuh kuman tetapi dalamkangaktu yang lama. Pada
bagian anatomi kedokteran, formalin dengan konasn#0% digunakan sebagai
bahan pengawet kadaver untuk bahan praktikum. pewdigawetan jenazah, formalin
bersifat mengubah protein menjadi zat yang kengalmghdat sehingga cocok dengan
bahan untuk diseksi (Tarigan, 2004).

Formalin juga digunakan sebagai germisida, inselktjsdan fungisida dalam
beberapa produk. Formalin ditemukan (sebagai b&trahahan atau cemaran) dalam
beberapa kosmetik, seperti beberapa sabun, sampoklit kering, pelembut kulit
ari, krim kuku dan krim bercukur (EPA, 2010)

2.1.2Toksisitas

Pemejanan formalin kedalam tubuh manusia dapatdiemelalui pernapasan,
mulut, dan kontak kulit (EPA, 2010). Akibat yangimdbulkan dapat berupa luka
bakar pada kulit, iritasi pada saluran pernafassaksi alergi dan bahaya kanker pada
manusia. Konsentrasi formalin yang tinggi dalamutulilapat menimbulkan reaksi
kimia dengan hampir semua zat di dalam sel, sehimggnekan fungsi sel dan
menyebabkan kerusakan organ tubuh. Kerusakan aiindse| terjadi karena formalin
mengkoagulasi protein yang terdapat pada protoglatan nukleus (Saraswati al,
2009)

Formalin merupakan zat yang bersifat karsinogem#u disa menyebabkan
kanker. Beberapa penelitian terhadap tikus danngnjmenunjukkan bahwa
pemberian formalin dengan dosis tertentu jangkajapandapat mengakibatkan
kanker saluran cerna sepeatienocarcinoma phylorugpreneoplastic hyperplasia
pylorus dan adenocarcinoma duodenuniPenelitian lainnya menyebutkan bahwa
peningkatan resiko kanker faring (tenggorokairusdancavumnasalhidung) pada
pekerja tekstil akibat paparan formalin melaluupan (Judarwanto, 2006).

Gugus karbonil yang dimiliki formalin sangat aktiipat bereaksi dengan

gugus NH dari protein yang ada pada tubuh membentuk senyang mengendap.
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Enzim, hormon atau reseptor adalah protein tektiartener yang jika bereaksi
dengan karbonil dari formaldehida dapat menyebalti@mgnya sifat spesifiknya.
Metabolit yang terdapat pada RNA dan DNA pun akapad berikatan dengan gugus
karbonil formaldehida yang mengakibatkan cacatnga. gAkibat jangka panjang
akan terjadi kanker (WHO, 2006).

Efek formalin pada produk makanan yang menganduotgip seperti tahu,
bakso, ikan, ikan asin, dan mie sudah dapat diljfagtiu berubahnya konsistensi
menjadi keras atau kenyal pada produknya, tentimayani akan terjadi juga jika
formalin bebas masuk ke organ tubuh dan bereaksyaste protein tubuh, maka
membran sel, tulang rawan akan mengeras, enzimhdanon akan berubah atau
tidak berfungsi. Sifat permeabilitas dari sel akélang, akibatnya proses absorbsi,
distribusi, metabolisme dan ekskresi tubuh akagateggu. Formalin mempunyai
efek teratogenik (23,8%) dari kelahiran kelinci lilasaat konsentrasi 12 ppm (Al-
Saraj, 2009)

2.2 Tinjauan tentang Sensor kimia
2.2.1. Definisi dan Mekanisme Sensor Kimia

Sensor didefinisikan sebagai perangkat atau alaty ydigunakan untuk
mendeteksi, mencari atau mengukur energi atau @etmberi sinyal untuk
pendeteksian atau pengukuran suatu sifat fisika &bmia sebagai respon suatu
perangkat (Kress-Rodgers, 1998). Sensor kimia nadarp suatu alat analisa
(analytical devicg yang berisi reagen kimialfemical material/reagentyang dapat
bereaksi dengan analit tertentu dalam larutan @asi sehingga menghasilkan
perubahan fisika kimia yang dapat diubghysicichemical transducemmenjadi
sinyal elektrik proporsional dengan konsentrasi diaalit tersebut (Kuswandi, 2010).

Mekanisme kerja sensor kimia ditunjukkan sepeibiadvah ini :
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Gambar 2.2 Skema sensor kimia (Kuswandi, 2010)

Transduser :> Electronik

2.2.2 Aplikasi Sensor Kimia

Teknologi sensor kimia merupakan bidang ilmu midiflin yang dapat
melakukan pensensoran analit dibanyak sampel, €dedna itu sensor ini dapat
diaplikasikan dibanyak bidang. Pada bagian ini adleyambarkan aplikasi sensor
kimia untuk kebutuhan hidup sehari-hari, khususdy@dang kesehatan. Banyak
sensor kimia dapat digunakan untuk menentukantasaim sampel klinis seperti
urin dan darah. Dimana bila dilakukan analisis iklagi laboratorium hasilnya
didapatkan dalam beberapa jam atau bahkan harangkdn sensor kimia bisa
didapatkan hasil dalam hitungan menit. Sensor kimga bisa digunakan untuk
mendeteksi adanya penyimpangan dalam pemakaiarobltn, seperti penggunaan
parasetamol atau aspirin yang over dosis maupuuakumionitoring Kklinis secara
umum.

Sensor juga telah banyak diaplikasikan dalam dukedarmasian, baik
pendidikan maupun industri farmasi. Contoh sensmiskyang cukup populer dan
sering kita gunakan di laboratorium adalah senddy Ipaik yang berupa kertas
lakmus maupun pH meter. Keduanya dapat digunakark unenentukan asam-basa
suatu larutan. Kertas lakmus ini memberikan indikasara kualitatif sifat asam-basa

suatu larutan berdasarkan perubahan warna yarglitpada kertas lakmus tersebut,
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sedangkan pH meter menggunakan prinsip kerja seesgktrokimia untuk
mendeteksi adanya respon elektrik terhadap pHaarging kemudian bisa kita baca

secara mudah dengan pembacaan digital (Kuswaritl) 20

2.3 Reagen Sensor Formalin

Beberapa reagen kimia yang dapat digunakan untekdeteksi formalin
adalah asam kromatofat, reagen nash dan paratiosamisam kromatofat dengan
rumus molekul GHeOsS;Nap.2H,O digunakan untuk mengikat formalin agar
terlepas dari bahan. Formalin bereaksi dengan akamatofat menghasilkan
senyawa kompleks yang berwarna merah keunguan.sRgakdapat dipercepat
dengan cara menambahkan asam fosfat dan hidrogeks. Caranya bahan yang
diduga mengandung formalin ditetesi dengan camp@asam kromatofat, asam
fosfat, dan hidrogen peroksida. Jika dihasilkannaamerah keunguan maka dapat
disimpulkan bahwa bahan tersebut mengandung famnRereaksi asam kromatoprat
memerlukan asam sulfat konsentrasi hampir pekatkuthdpat bereaksi membentuk
warna. Asam sulfat konsentrasi hampir pekat bdrsiarosif dan dapat
menghancurkan kertas sehingga tidak dapat dikemidbangenjadi bentuk strip tes
(Widyaningsih, 2006).

Reagen nash akan memberikan perubahan warna mkupadg jika bereaksi
dengan formalin (Saptariret al, 2011). Sedangkan dengan menggunakan reagen
pararosanilina akan terjadi reaksi yang membeneiiuah kompleks formalin-
pararosanilin berwarna ungu. Ketiga reagen tersetapat digunakan untuk
mendeteksi formalin. Namun, pada penelitiaan ipilith reagen pararosanilina. Hal
ini karena pada penelitian ini ingin mengembangiaatu metode baru yang berbeda

dengan penelitian sebelumnya untuk mendeteksi forma

2.3.1. Pararosanilina hidroklorida
Pararosanilina berwujud kristal padat, berwarnauhgelap dan tidak berbau.
Berat molekulnya sebesar 323.83 g/mol. Titik lek#besar 268-270 °C. Rumus
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kimianya GgHigCIN3 atau GgHi-HC1l. Nama kimia dari pararosanilina
hidroklorida adalah benzenamina, 4((4-aminofeniip@ho-2.5-sikloheksana-1-
iliden)metil), monohidroklorida. Sinonim pararodama antara lainbasic fuchsin
C.1. 42500 basic red9 hidroklorida, C.lbasic red9 monohidroklorida, paramagenta,
basic red9, C.l.basic redhidroklorida, pfuchsinpararosanilin terdekomposisi pada
suhu 386° C (514,4° F)-270° C ( Merck index, 2015)

Pararosanilina bersifat kationik, sangat sedikittlaalam air dingin dan dietil
eter, larut dalam alkohol. Kelarutannya dalam ai g/ml air, kelarutannya dalam
etanol 2-25 mg/ml etanol. Pararosanilina bersitabis namun pada kondisi tertentu
bersifat tidak stabil yaitu pada kondisi panas yé@egebihan dan adanya bahan-
bahan yang tidak campur. Pararosanilina tidak canggngan beberapa bahan:
reaktif dengan zat-zat oksidator, zat-zat reduktan asam. Pararosanilina tidak
korosif pada gelas dan tidak mengalami polimerigiiiterial Safety Data Sheet,

2005). Pararosanilina mempunyai struktur sepedagaambar 2.3 di bawah ini :

NHz*CI

HoN I l NH.

Gambar 2.3 Struktur pararosanilina

2

2.3.2.Reaksi Pararosansilina dengan Formalin

Skema reaksi pembentukan kromogen ungu diilukaaspada Gambar 2.4.
pertama, pararosanilina hidroklorida direaksikanngd® asam klorida untuk
membentuk garam anilium terdekolorisasi yang bemwaroklat bukan ungu gelap.

Pada penambahan formalin terbentuk tsaaffyang distabilkan oleh konjugasi imin
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dan cincin fenil. Derajat subtitusi gugus NHiasumsikan menjadi satu karena ion
anilinium ada dalam jumlah yang berlebih (Mikstral, 1981).

Garam aniliur
(Ungu terang)

NH,CI
*NH,

HCI I
—>
H3N+ Q Q +NH3
c
HoN NHz

¢ Formalir
Pararosanilina Hidroklora

(Coklat)

N=CH,

OO
Cl

Basaschiff
(Ungu gelap)

Gambar 2.4 Skema reaksi pembentukan kompleks ardlina dengan formalin

24 Tinjauan Tentang Strip tes

Strip tes dapat didefinisikan sebagai bentuk mimiatari suatu sistem sensor
sebagai piranti analisis. Strip tes digunakan untekdeteksi keberadaan ion-ion dan
senyawa-senyawa anorganik dan organik secara santitatif. Produk strip tes
biasanya dapat digunakan untuk mengukur konsenfragtau 10 mg/L hingga
jangkauan g/L. Strip tes memiliki kelebihan sebagat tes yang dapat digunakan
dengan mudah dan dapat digunakan dimana sajaKNd&lipore, 2013).

Untuk skrining, strip tes memberikan kesimpulamg/aepat pada pengguna

mengenai konsentrasi bahan yang ada pada sampskdagai alat pra-seleksi yang
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membuat analisis hemat biaya dan waktu. Pemerikkaalitas dan kontrol proses
(in-process-contrgl dapat dilakukan dengan lebih cepat. Strip tesgyanodah
digunakan, dapat dengan mudah dibuang karena didstgp tes hanya mengandung
sedikit reagen dan penggunaan film polietilen taetat (PET) sebagai material
pendukung. Untuk penggunaan, zona-zona reaksiryiasa@ibasahi terlebih dahulu
dengan larutan yang telah diuji dengan cara mekakuelupan sederhansingple
dipping). Setelah waktu reaksi selesai, warna yang timpatla zona reaksi
dibandingkan dengan skala warna pada kemasan umukntukan konsentrasinya
(Merck Millipore, 2013).

25 Tinjauan Tentang Teknik Imobilisasi

Imobilisasi merupakan suatu proses pengikatan robledagen pada bahan
pendukunggolid support materig) sehingga molekul reagen dapat tersebar di dalam
fasa pendukung tersebut secara merata dan homBgeda. sensor kimia, biasanya
reagen yang digunakan diimobilisasi terlebih dalatéu dijadikan fasa padat (sering
disebut juga reagen kering) sehingga mudah diké@sa(Kuswandi, 2010).

Secara garis besar imobilisasi reagen dapat digkéon menjadi dua jenis
metode imobilisasi yaitu metode fisika dan metouniei&k Metode imobilisasi secara
fisika meliputi proses adsorbsi, entrapment, enklags dan interaksi elektrostatik.
Sedangkan secara kimia meliputi pembentukan ik&taralen dan ikatan silang.
Pemilihan teknik imobilisasi didasarkan pada keaesudengan sifat-sifat reagen
(Kuswandi, 2010). Kelebihan dan kekurangan dariapeteknik imobilisasi yang

biasa dilakukan ditunjukkan pada Tabel 2.1 di baimah
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Tabel 2.1 Karakteristik teknik imobilisasi (Kuswan2010)

Teknik Imobilisas ~ Adsorbs Penjebaka Ikatan kovale Ikatan silan
Kemudahar Mudat Mudah/sedar Sedang/sul Mudah/sedar
prosedur
Sifat reage Tetaf Tetaf Bisa beruba Tetaf
Mobilitas partike Tinggi Sedan Rendal Tinggi
Kapasitas pengikat.  Tinggi Tinggi Rendal Tinggi
Lepasnya reagt Tinggi Sedan Rendal Tinggi
Stabilita: Rendal Sedan Tinggi Rendal
Waktu pake Pende Lame Lame Pende
Biaya imobilisas Murar Sedan Maha Sedan

2.5.1. Adsorpsi

Penyarapan atau adsorbsi adalah teknik imobiligasg melibatkan reagen
gayavander waalsatau ikatan hidrogen dalam mengikat molekul regugaa fasa
pendukung. Imobilisasi dengan metode adsorbsi wk@k dengan cara menyerap
atau mengadsorbsi molekul reagen di atas permukaesmn pendukung. Adsorbsi
mungkin adalah bentuk yang paling mudah dalam ihsaisi reagen pada material
pendukung (Kuswandi, 2010). Beberapa keuntungam teé&nik imobilisasi ini
menurut Eggins (1996) yaitu sangat mudah dipreparasdah perawatannya, stabil
dan tidak mudah terdegradasi, sangat mudah dikegkban Gambar imobilisasi

reagen dengan teknik adsorpsi ditunjukkan pada @aéhb (Kuswandi, 2010).

—

— Reagen
R R

R R
R

Fase pendukung

Gambar 2.5 Teknik adsorbsi (Kuswandi, 2010)
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2.5.2. Enkapsulasi

Salah satu teknik imobilisasi reagen secara fisd@a permukaan sensor adalah
dengan teknik enkapsulasi atau sering pula dissikrbenkapsulasi. Pada teknik ini
biasanya sebuah membran semipermeabel digunakdk omamjerat reagen kimia
pada permukaan sensor . material membran yang skgngakan misalnya PVC
(Polyvinylchloridg, celulose acetate, polycarbonate dan polytetraflatinglene
(teflon). Biasanya teknik imobilisasi dengan enkd@asi cukup stabil terhadap
perubahan temperatur dan pH, sehingga teknik imydda digunakan dalam
pengembangan sensor kimia (Kuswandi, 2010). Ganmbailisasi reagen dengan
teknik enkapsulasi ditunjukkan pada Gambar 2.6 @&ansli, 2010)

" ~_> Reagen

—» Fase pendukung

Gambar 2.6 Teknik enkapsulasi

2.5.3. Penjebakan

Penjebakan adalah teknik imobilisasi reagen demgaa menjerap molekul
reagen didalam ruang antara material pendukun@lmya polimer. Dalam teknik ini
reagen dicampur dengan sebuah larutan monomer, kengidian mengalami
polimerisasi untuk membentuk membran baik berupl nggupun lapisan tipis,
sehingga reagen tersebut dapat terperangkap didgdardekurangan dari metode ini
yaitu reaksi yang lambat sehingga berpengaruh pesfaon waktu (Eggins, 1996).
Gambar imobilisasi reagen dengan teknik penjebalkiamjukkan pada Gambar 2.7
(Kuswandi, 2010).
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Reagen

Fase pendukung

Gambar 2.7 Teknik penjebakan (Kuswandi, 2010)

2.5.4. lkatan Kovalen

Metode imobilisasi secara kimiawi ini umumnya dal&san pada pembentukan
ikatan kovalen antara molekul reagen dengan gu@ti atau gugus fungsi dari
material pendukung, seperti polimer. Hal ini pesuatu kondisi yang dapat dikontrol
seperti pada temperatur rendah, memiliki kekuatenikiyang kecil dan pH netral.
Kelebihan dari tekni ini adalah ikatan yang terjadhgat kuat sehingga tidak terjadi
pelepasan material pada matriksnya. Metode ini gu@mgkan gugus-gugus
nukleofilik seperti NK, COOH, OH, GH40OH, SH dan imidazol (Eggins, 1996).
Gambar imobilisasi reagen dengan teknik ikatan lesvditunjukkan pada Gambar
2.8 (Kuswandi, 2010).

Reagen

Fase pendukung
R: R

k
Gambar 2.8 Teknik ikatan kovalen (Kuswandi, 2010)

2.5.5. Ikatan Silang

Pada metode ini reagen diikat secara kimia pada breematau bahan
pendukung padat lainnya. Senyawa dengan dua guggsifini (reagen difusi) dapat
mengikatkan reagen pada membran atau bahan perglidionya. Kekurangan dari

teknik ini adalah kerusakan pada spesifikasi reagenhasil ikatan silang merupakan
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senyawa yang sangat kaku (Eggins, 1996). Gambdilisasi reagen dengan teknik
ikatan silang ditunjukkan pada Gambar 2.9 (Kuswa2@il 0)

\—h_A
T ~—T—— > Reagen

i A T

Gambar 2.9 Teknik ikatan silang (Kuswandi, 2010)

2.6 Tinjauan Tentang Spektrofotometri UV-Vis

Spektrofotometri adalah suatu teknik pengukurabek&daan analit melalui
sinyal yang dikeluarkan oleh analit berupa spekirureknik spektrofotometri
merupakan bagian dari analisis spekroskopi yandpuoteldaerah ultraviolet dekat
sampai dengan daerah inframerah jauh (Gani, 2@p@ktrofotometri UV-Vis adalah
teknik analisis spektroskopi yang memakai sumbeiasa elektromagnetik ultra
violet dekat (190-380 nm) dan sinar tampak (380-7#88) dengan memakai
instrumen spektrofotometer (Mulja & Suharman, 1995)

Pada analisis menggunakan alat spektrofotometrar stampak dilakukan
pemilihan panjang gelombang dan pembuatan kurvérial. Panjang gelombang
yang digunakan adalah panjang gelombang yang nkeatisorbansi maksimum dari
suatu larutan baku pada konsentrasi tertentu. Kkeiarasi menunjukkan hubungan
antara absorbansi dan konsentrasi baku sehinggesotéh persamaan regresi linier.
Persamaan regresi ini dipakai untuk menghitung kadéam sampel (Gandjar &
Rohman, 2007).

2.7 Tinjauan Tentang Program ImageJ
ImageJ merupakan suatu program analisis untuk gambar yhingat oleh
National Institutes of HealthProgramimageJberisimenu bar, tool bar, dan status

bar dan proggres bar gambar, histogram, profil garis dan lain-lainadipilkan


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

17

dalam menu tambahan. Ketika kursor berada di aaggr, maka akan ditampilkan
nilai koordinat dan koordinat tersebut diukur dalgmeldetik. Dalam gambar
digital, pixel adalah titik tunggal dalam pencitraan atau eleteekecil dari gambar
yang dapat dikendalikan dalam gambar digitalageJ mengukur gambar secara
nyata dengan kemampuan pengukuran 8-bit, 16-bit 824bit untuk gambar
grayscaledan 8-bit serta 32-bit untuk gambar berwarna. K@tan suatu gambar
merupakan jumlah digit biner (bit) yang diperlukartuk menggambarkan nilpixel
(Bailer, 2006)

ImageJdapat digunakan untuk gamlgaayscaleyang memiliki ketajaman dari
1 bit (gambar hanya menunjukkpixel dalam gambar hitam putih atau putih) sampai
32 bit perpixel. Sedangkan untuk gambar yang berwarna terdiritdgriwarna yang
mewakili warna primer yaitu warna merah, hijau ¢an. Dipilih warna merah, hijau
dan biru dikarenakan warna-warna tersebut merupakama cahaya yang dapat
menghasilkan spektrum sehingga dapat terlihat pletmbaca. Selain itu, ketiga
warna tersebut dapat bercampur secara bersamaan metnbentuk warna apapun.
Ketika intensitas tertinggi dari setiap warna dipankan bersama-sama, maka akan
diperoleh cahaya putih. Sedangkan ketika tiap walicampurkan bersama-sama
dengan intensitas sama dengan nol, maka hasilmlahadahaya hitam (Reinking,
2007). cara perhitungan nilai RGB dengan menggumakagramlImageJ dapat
dilihat pada Gambar 2.10 dan 2.11 di bawah ini.
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Menu Bar — File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
Tool Bar — Qlz|o|~ 4|4\ Ala O 2|oefswlual g | 4 | & 2] |»

Status Bar — | !mageJ 1.38e/Java 1.5.0_09

area selection tools

line selection tools Graphics are from the Ima,
angle tool website (http:/rsb.info.nih.gov/ii/).
point tool
wan
text tool
rmagnifying glass

scrolling tool—’
color plcker
action tool macro
menu tool macros
tool macros
macro toolset switcher

Gambar 2.10 PrograimageJ

| ¢ Imagel ESHEE )
File Edit Image Process Analyze Window Help
I8 Ol || <] 4| +[5] A< Macros g C I 2
Scrolling tool (or press space bar and drag) ~ Shortcuts >
4 =3 = Utilities 4
[68x68 pixels; RGB; 18K | New »
- a4 Compile and Run...
- ¥ A
e Batch Measure
Examples » Cell Counter
Filters »  Grid
Graphics » Measure And Label
Input-Output » Measure And Set Label
wacros § veasueros |
Stacks »
Tools 4

Gambar 2.11 Cara pembacaan nilai RGB pada prognaigeJ
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2.8 Tinjauan Tentang Karakteristik Sensor Kimia
Karakteristik sensor digunakan untuk mengetahuidtapuan suatu membran
dan reagen sebagai sensor untuk mendeteksi dfalékteristik sensor ini meliputi

daerah kerja, batas deteksi dan batas kuantitasisp selektivitas, akurasi.

2.8.1. Waktu Respon dan Waktu Pakai

Waktu respon dari suatu piranti analisis sepertssekimia, dapat dinyatakan
sebagai waktu antara pertama kali sensor direaksdengan analit dan waktu
pertama kali respon sensor menghasilkan sinyal yall Steady-state Waktu
pakai sensor dapat dinyatakan sebagai waktu yamgulikan untuk memberikan
reaksi yang sama dan stabil terhadap suatu arsdé gonsentrasi tertentu hingga
waktu respon tersebut mengalami penurunan drdsasanya lebih dari 15% dari

respon sensor awal) (Kuswandi, 2010).

2.8.2. Linieritas

Linieritas adalah kemampuan suatu metode anal&ig ynemberika respon
secara langsung atau dengan bantuan transformesniai# yang baik, proporsional
terhadap konsentrasi analit dalam sampel. Linsafi@sanya dinyatakan dalam
istilah variansi sekitar arah garis regresi yanyitdng berdasarkan persamaan
matematik data yang diperoleh dari hasil uji andéitam sampel dengan berbagai
konsentrasi analit. Perlakuan matematik dalam gemglinearitas adalah melalui
persamaan garis lurus dengan metode kuadrat tegdgara hasil analisis terhadap
konsentrasi analit (Harmita, 2004).

Dalam praktek, digunakan satu seri larutan yangdu konsentrasinya
antara 50 — 150% kadar analit dalam sampel. Dntdglastaka, sering ditemukan
rentang konsentrasi yang digunakan antara 0 — 200@4lah sampel yang dianalisis
sekurang-kurangnya delapan buah sampel blanko. g8eb@arameter adanya
hubungan linier digunakan koefisiensi korelasidganalisis regresi linier Y= a + bx

dan juga nilai Vx0. Hubungan Linier yang ideal giaajika nilai r = +1 atau -1
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bergantung pada arah garis (Harmita, 2004) dannidanVx0 < 5 % (Ermer &
Miller, 2005).

2.8.3. Batas Deteksi dan Batas Kuantitasi

Batas deteksi (LOD) adalah jumlah terkecil anaditadh sampel yang dapat
dideteksi dan masih memberikan respon yang sigmfiklibandingkan dengan
blanko. Batas deteksi merupakan parameter uji bd&asla analisis yang tidak
menggunakan instrumen batas tersebut ditentukagademendeteksi analit dalam
sampel pada pengenceran bertingkat. Pada anal&isirnen, batas deteksi dapat
dihitung dengan mengukur respon blanko beberapakaldihitung simpangan baku
respon blanko. Batas kuantitasi (LOQ) merupakaarpater pada analisis renik dan
diartikan sebagai kuantitas terkecil analit dalamgel yang masih dapat memenuhi
kriteria presisi dan akurasi (Harmita, 2004). Perigan batas deteksi dan kuantitasi

dapat dilihat pada persamaan 2.1 di bawah ini :

Dimana, Q = LOD (batas deteksi) atau LOQ (batastizesi)
K = untuk LOD dan 10 untuk LOQ
Sb = simpangan baku respon analitik dari blanko
S1 = arah garis linier dari kurva antara respohagap konsentrasi = slope

(b pada persamaan garis y = a + bx)

2.8.4. Selektivitas

Selektivitas adalah kemampuan untuk mengukur ayetigy dituju secara tepat
dan spesifik dengan adanya komponen-komponen &andmatriks sampel seperti
ketidakmurnian, produk degradasi dan komponen ksatfGandjar & Rohman,
2007). Selektivitas seringkali dapat dinyatakaragabderajat penyimpangategree
of biag metode yang dilakukan terhadap sampel yang melganbahan yang
ditambahkan berupa cemaran, hasil urai, senyawaisggenyawa asing lainnya dan
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dibandingkan terhadap hasil analisis sampel yatak tmengandung bahan lain yang
ditambahkan (Hermita, 2004). Selektivitas metod&isis dkategorikan baik apabila
persen interferensi < + 5%. Rumusnya ditentukamagiah ini :

% Interferensi <72 Rii;f;g;; RGBSD X 100% v.ovoeeeeeeerereresrnnn, (2.2)

Keterangan :
Fp : Formalin dengan pengganggu

Sf : Standar formalin

2.8.5. Presisi

Presisi pada sensor kimia dapat dinyatakan sebaghkatan respon sensor
terhadap respon lainnya untuk analit yang samaidPsering pula dinyatakan dalam
ukuran reprodusibilitas dari suatu set pengukuems@ terhadap analit. Sehingga
biasanya dinyatakan dalam bentuk standar devigsib&k standar deviasi relatif
(RSD) maupun koefisien variasi (KV) (Kuswandi, 2p10

Kriteria presisi diberikan jika metode memberikalinRSD 2% atau kurang.
Akan tetapi kriteria ini sangat fleksibel tergamyjupada konsentrasi analit yang
diperiksa, jumlah sampel, dan kondisi laboratorilrari penelitian dijumpai bahwa
RSD meningkat dengan menurunnya kadar analit yasgalisis (Harmita, 2004).
Penentuan parameter presisi ditunjukkan pada Paessaf3 dan 2.4 berikut ini :

SO ETE 21 () V4 () [ (2.3)
CV =5D /1 X L00%..eeeeeeeoeeeeeeeeeeeeeeeeee e (2.4)
Keterangan :
SD = standar deviasi
X = sinyal rata-rata sampel

Ccv = koefisien variasi
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Rentang RSD yang diijinkan pada setiap konsen#maaslit dapat dilihat pada
Tabel 2.2 di bawah ini : (Huber, 2007).

Tabel 2.2 Konsentrasi analit vs presisi

Analit pada sampel (9 RSD (%
100 1,3
>10 2,8
>1 2,7
>0,1 3,7
0,01 5,3
0,001 7,3
0,0001 (1 ppm) 11
0,00001 (100 ppb) 15
0,000001 (10 ppb) 21
0,0000001 (1ppb) 30

Sumber : Huber, 2007

2.8.6. Akurasi

Akurasi merupakan ketelitian metode analisis akadekatan antara nilai
terukur dengan nilai yang diterima baik nilai kons®nal, nilai sebenarnya atau nilai
rujukan. Akurasi diukur sebagai banyaknya analitgydiperoleh kembalirécovery
pada suatu pengukuran dengan melakukan spiking gpaata sampel (Gandjar &
Rohman, 2007). Akurasi dapat ditentukan denganndetade, yaitu (Harmita, 2004)

a. Metode simulasi qpike-placebo recoveyy yaitu pengukuran sejumlah analit
bahan murni yang ditambahkan kedalam campuran bgeambawa sediaan
farmasi (plasebo) dan hasilnya dibandingkan dekgdar analit yang sebenarnya.
Penentuan persen perolehan kembali dapat ditentdagan menggunakan tiga
macam konsentrasi antara 80%-120% kali dari kaukitayang diperkirakan.

b. Metode penambahan standar atau pembandtagdard addition methgdyaitu
menambahkan sejumlah tertentu analit dalam sange jelah dianalisis untuk

selanjutnya dianalisis kembali. Penambahan analitenlkan dengan
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menggunakan tiga macam konsentrasi antara 30%-@li%da«i kadar analit yang
diperkirakan (Indrayanto & Yuwono, 2002). perhitang % recovery dapat

ditentukan dengan persamaan 2.5 berikut ini :

konsentrasi hasil percobaan

X 200%.......overeerrereeereeeenn. (2.5)

% Recovery=

konsentrasi teoritis

Tabel 2.3 Rentang ¥ecoverypada konsentrasi yang berbeda

Analit pada sampel (¢ % recoven
100 98-102
>10 98-102
>1 97-103
>0,1 95-105
0,01 90-107
0,001 90-107
0,0001 (1 ppm) 80-110
0,00001 (100 ppb) 80-110
0,000001 (10 ppb) 60-115
0,0000001 (1ppb) 40-120

Sumber : Huber, 2007
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BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1 JenisPenelitian

Jenis penelitian ini adalalexperimental laboratoriesPenelitian ini adalah
penelitian eksperimental yang bertujuan untuk merigagkan suatu metode sensor
kimia yang lebih sederhana dan praktis berupa $&§yang akan memberikan
kesimpulan yang cepat pada pengguna mengenai addi@knya formalin dalam
sampel dan sebagai alat pra-seleksi yang membahsiarmenjadi hemat biaya dan

waktu.

3.2 Waktu dan Tempat Pendlitian

Penelitian ini dilaksanakan mulai bulan Desemberl520 bertempat di
LaboratoriumChemo and Biosensodraboratorium Kimia Farmasi, Fakultas Farmasi,
Universitas Jember.

3.3 Definisi Operasional

a. Penentuan formalin dilakukan berdasarkan perubal@@na strip tes dari merah
muda menjadi ungu.

b. RGB (red, green blue) adalah analisis warna yang digunakan pada aplikas
ImageJ untuk mengetahui perubahan warna yang terjadi ps reagen
direaksikan dengan standar formalin atau pun shkizipe.

c. Pengukuranmean RGBmerupakan rata-rata nilaed, green,dan blue pada
masing masing pembacaan warna dengan prognage.J

d. 4mean RGBnerupakan selisih antanaean RGRIari blanko damean RGRiari

standar formalin ataupun sampel tahu.
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3.4 Alat dan Bahan
3.4.1. Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini antara ls¢perangkat alat gelas,
ball pipet hairdryer, scanner(Scanoscan_cangnneraca analitikyltrasonic cleaner
(Elmasonic) programimageJ spektrofotometri UV-Vis (Hitachi U-1800), program
validation method of analysiprogram spss.168gntrifuge(Hermle Z206A).

3.4.2. Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian iniarantlain reagen
pararosanilina hidroklorida (sigma-aldrich), HCl 4Kbrmalin, aquadest, kertas
whatman(No 1001 150)tahu dari Kabupaten Jember.
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3.5 Diagram Alur Penelitian
Digram alur penelitian ditunjukkan pada Gambar:3.1

Prepara: alat dar bahai

v

Fabrikasi strip tes menggunakan kemdmtmansebagai fase
pendukung dengan reagen pararosanilina dengark tekobilisasi
adsorpsi

v

Optimasi strip tes (konsentrasi reagen,volume megage

v

Strip tes Optim:

v

Karakterisasi strip tes berdasarkan perubahan weanmg terjadi
meliputi waktu respon, linieritas, LOD dan LOQ,eddlvitas, presisi,
akurasi dan waktu pakai

Penentuan kadar formalin pada sampel Penentuan kadar formalin
nyata dengan menggunakan strip t¢s pada sampel nyata dengar
menggunakan

spektrofotomet UV-Vis

Hasil pengukuran yang diperole
dibandingkan dengan
menggunakaone way annova

=

Gambar 3.1 Diagram alur penelit

26
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3.6 Prosedur pendlitian

3.6.1. Preparasi Reagen dan Standar

a. Penyiapan reagen pararosanilina
Pembuatan reagen pararosanilina dibuat denganutielar30 mg pararosanilina
dalam 10 ml aquadest hingga didapat konsentrasiO 39Pm. Kemudian
ditambahkan 2 ml HCI 4N.

b. Penyiapan larutan standar Formalin
Larutan standar formalin yang ada dipasaran adéaltan formalin 37%.
Pembuatan larutan standar induk 1000 ppm dilakukangan cara memipet
larutan formalin 37% sebanyak 2,5 ml kemudian dieken dengan aquadest
dalam labu ukur ukur 100 ml sampai tanda batasutaar standar induk ini
kemudian digunakan untuk membuat larutan kerja ysglgnjutnya digunakan
untuk pembuatan kurva kalibrasi dan penentuanriiage Pembuatan larutan
standar kerja dilakukan seperti pada tabel 3.Jadidh ini :

Tabel 3.1 Larutan standar kerja

Konsentras Jumlah larutan yani  Volume labu  Konsentrasi larute

larutan yang diambil (ml) ukur (ml) (ppm)

diambil (ppm)
1000 8 10 80C
1000 6 10 600
1000 10 25 400
400 5 10 200
200 5 10 100
100 8 10 80
1000 6 10 60
100 5 10 50
1000 1 25 40
1000 3 100 30
1000 2 100 20
1000 1 100 10
40 2 10 8
30 2 10 6
40 1 10 4
30 1 10 3
20 1 10 2
10 1 10 1
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3.6.2. Fabrikasi Strip Tes

Strip tes untuk deteksi formalin terdiri dari duagian, pegangan dan area
deteksi yang dapat dilihat pada Gambar 3.2. Pegasg® tes terbuat dari mika
plastik yang tidak dapat menyerap cairan dengamnankb cm x 0,5 cm. Area deteksi
terbuat dari kertawhatmanyang berukuran 0,5 cm x 0,5 cm. Area deteksi dikala
pada pegangan dengan menggunataubletipyang menutupi seluruh permukaan

sisi belakang area deteksi.

5 cm » Pegangan strip t

Batas pencelupi <
» Area detek:

K_Y_)

0,5cn

Gambar 3.2 Desain strip tes

Proses imobilisasi reagen dilakukan dengan mersteslampuran reagen
sesuai dengan volume dan konsentrasi reagen hepalda area deteksi. Reagen
selanjutnya ditunggu hingga kering. Pengeringargeeadilakukan dengan cara

dianginkan pada suhu ruang (¥ 5).

3.7 Optimasi Strip Tes
3.7.1. Proses imobilisasi reagen
Proses imobilisasi ini dilakukan dengan meneteskeagen pararosanilina

volume optimum pada area reagen lalu tunggu samsagien di kertas mengering.
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strip tes terbuat dari kertas whatman dengan besggkempat dengan ukuran 0,5 cm

x 0,5 cm.

3.7.2. Optimasi Konsentrasi Reagen

Penentuan konsentrasi reagen dilakukan dengan mehijjsasi larutan reagen
pararosanilina dengan konsentrasi 1000 ppm yangatlidengan cara menimbang
pararosanilina 10 mg kemudian ad 10 ml, 2000 p@amgydibuat dengan cara
menimbang pararosanilina 20 mg kemudian ad 10 #8000 ppm yang dibuat
dengan cara menimbang pararosanilina 30 mg kemuadial0 ml, 4000 ppm yang
dibuat dengan cara menimbang pararosanilina 40 enguélian ad 10 ml dan 5000
ppm yang dibuat dengan cara menimbang pararosaiilmrmg kemudian ad 10 ml
kemudian ditetesi dengan larutan formalin 10 ppronséntrasi reagen optimal
ditunjukkan dengan perubahan warna yang signifidan memiliki nilaiA RGB

yang paling besar.

3.7.3. Optimasi volume reagen

Reagen dengan konsentrasi optimum diteteskan piedaes dengan masing-
masing volume 2iL, 4 uL dan 6uL. Parameter pemilihan pada optimasi ini adalah
volume yang memberikan perubahan warna yang mgeatg memenuhi seluruh

area strip tes yang dapat dilihat secara kasat mata

3.8 Karakterisas Strip tes
3.8.1. Waktu Respon

Waktu respon strip tes dilakukan untuk mengukur twakiulai strip tes
dicelupkan kedalam sampel hingga terjadi perubakama secara sempurna dan
konstan. Waktu respon dilakukan dengan cara mepkatu strip tes yang telah
diimobilisasi dengan reagen ke standar formalirppt. Kemudian dihitung nilah
mean RGB tiap menit sampai menit ke-20. Untuk menink&at ketelitian waktu
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diukur menggunakanstopwatch Waktu respon ditentukan dari waktu yang

menghasilkan nilah meanRGB yang stabil.

3.8.2. Waktu Pakai Strip tes

Pengujian waktu pakai dilakukan dengan membungkup tes dengan
aluminium foil kemudian disimpan dalam plastik berperekat yanglalamnya
terdapat penyerap kelembaban berupa silika geh ®8 selanjutnya disimpan pada
dua kondisi yang berbeda yaitu pada suhu ruand @28an suhu lemari es (+4° C).
Pengukuran untuk penentuan waktu pakai dilakukarga® mengukur perubahan
warna strip tes ketika dicelupkan ke dalam staridemalin 10 ppm setiap hari
kemudian dilakukan pembandingan nikamean RGBiingga mengalami penurunan
lebih dari 15% dari respon sensor awal (pengukyrasa hari ke-0) (Kuswandi,
2010).

3.8.3Linieritas

Penentuan linieritas dilakukan dengan cara menkatustrip tes ke dalam
standar formalin 2 ppm, 4 ppm, 8 ppm, 10 ppm, 26,pp0 ppm, 50 ppm dan 80
ppm. Selanjutnya diamati perubahan warna yangdief@mudian dihitung nilai
meanRGB dengan progranmageJ Data yang diperoleh pada pengujian linieritas
selanjutnya dianalisis menggunakan prografalidation Method of Analysis
(Indrayanto et al, 2003) sehingga diperoleh kurva linieritas ant&omsentrasi
dengan4d mean RGB. Parameter yang digunakan untuk menunjukkarurgdn
linieritas adalah koefisien korelasi (r) dan nNaio. Hubungan linier akan ideal bila
harga r mendekati +1 atau -1 (Harmita, 2004) d& YWx0 < 5 % (Ermer dan Miller,
2005).

3.8.4. Batas Kuantitasi dan Batas Deteksi
Penentuan batas deteksi dan batas kuantitas kidlakdengan membuat

sejumlah larutan standar formalin dengan konsdandlialsawah konsentrasi terkecil
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dari rentang penguijian linieritas yaitu 1 ppm , ppén, 0,3 ppm, 0,1 ppm, 0,05 ppm.
Pembuatan larutan tersebut dapat dilihat pada @aBaiibawah ini. Kemudian strip
tes dicelupkan kebeberapa konsentrasi tersebutddatung nilai A mean RGB
dengan programmaged Data yang diperoleh pada pengujian linieritas teiam
dianalisi menggunakan progravalidation mehod of analysisSehingga diperoleh
kurva linieritas konsentrasi berbanding dengan ailmeanRGB. Dari hasil analisis
data akan diperoleh nilai Xp. Xp ini menunjukkatanbatas deteksi yang dihitung
dari persamaan regresi (Wulandati al 2012). Sedangkan batas kuantitasi dapat

dihitung dengan Persamaan 3.1 di bawah ini :
LOQ =2 X LOD ..o (3.1)

Tabel 3.2 Pembuatan larutan kerja LOD dan LOQ

Konsentrasi laruta  Jumlah larutai  Volume labu uku Konsentras

yang diambil (ppm) yang diambil (ml) (ml) larutan (ppm)
10 1 10 1
10 3 10C 0,3
10 5 10C 0,k
0,5 5 25 0,1
0,1 5 10 0,00t

3.8.5.Selektivitas

Penentuan selektivitas yaitu dengan membandindiasil analisis standar
formalin yang mengandung komponen pengganggu demagsihpengukuran standar
formalin tanpa penambahan komponen pengganggu. &oemp penggangu pada
penentuan selektivitas adalah air cuka. Awalnyadstaformalin 10 ppm diukua
mean RGBnya, kemudian standar formalin 10 ppm ditambalka dengan
perbandingan konsentrasi 1:1, 1:10, 1:100, setélaperubahan warna yang terjadi
diukur nilaimeanRGB-nya. Selanjutnya dihitung nilai meanRGB antara standar

tanpa komponen pengganggu dan standar dengan kemg@mgganggu yaitu air
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cuka. Setelah didapatkalm mean RGB, dihitung nilai % interferensinya

menggunakan Persamaan 2.2.

3.8.6. Presisi

Penentuan presisi dapat ditentukan dengan menghstiamdar deviasi relatif
(RSD) dari 6 kali pengukuran dimana pada setia@mlemran digunakan strip tes
yang berbeda. Penentuan presisi dilakukan dengambang sampel sebanyak 100
gram sampel tahu yang dicampurkan dengan form&t dpm. Preparasi sampel
dilakukan dengan 5 g tahu disentrifus selama 20itm€amudian ambil 1 ml filtrat
ad 10 ml. Data diukur menggunakan progiamgeJ Sehingga akan didapat nilai
mean RGB. Pengujian dengan spektrofotometri UV-Vistrdil diambil 1 ml
keemudian tambahkan reagen 1 ml ad 10 ml dengaadagu Kemudian dihitung
nilai standar deviasi (SD) dan koefisien variasiV]Kdengan imageJ dan
spektrofotometri UV-Vis. Kriteria penerimaan preésiatuk konsentrasi yang berbeda
dapat dilihat pada Tabel 2.2.

3.8.7. Akurasi

Penentuan akurasi dilakukan dengan penambahanastanidsi yaitu dengan
menghitung% recoverydari tiap pengulangan pengukuran terhadap samgrsj y
telah diberi penambahan larutan standar sebesar 88% dan 60% dari konsentrasi
uji. Penentuan akurasi dilakukan dengan menimbang Sampel kemudian
disentrifugasi selama 20 menit. Ambil 1 ml filtral 10 ml aguadest. Kemudian
celupkan strip tes kedalam larutan tersebut dawnngitnilai A mean RGB nya.
Pengujian dengan spektrofotometri UV-Vis dilakukdengan 1 ml filtrat dilarutkan
dengan 9 ml ditambahkan dengan 1 ml reagen kemadiaguades 10ml. Kemudian
nilai A mean RGB hasil pengukuran dimasukkan ke dalam persanmagresi
sehingga diperoleh konsentrasi formalin dalam sanipari konsentrasi formalin
yang diperoleh akan dapat ditentukan massa fornyaling terdapat dalam sampel.

Masa formalin hasil pengukuran tersebut dibandingkengan massa formalin secara
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teoritis, sehingga dapat ditentukan hargae#overymenggunakan persamaan 3.2 di

bawah ini :

konsentrasi analit yang didapat

% recovery=

X 200%....cveeveeerereeeeeeeree. (3.2)

konsentrasi teoritis

Kriteria penenerimaabo recoveryuntuk konsentrasi yang berbeda dapat dilihat
pada table 2.3. Kemudian lakukan hal yang sama patk® yang diperoleh dari
spektrofotometri UV-Vis.

3.9 Aplikass Metode Strip Tes pada Sampel Tahu Dibandingkan dengan
M etode Spektrofotometri UV-Vis

Sampel tahu digerus sampai halus, kemudian ditigpisebanyak 5 g lalu
dilarutkan dengan 10 ml aquades dan diultrasordnse 15 menit. Larutan tersebut
kemudian disentrifugasi dengan kecepatan 3000 rplams 20 menit untuk
memisahkan endapan dan filtrat. Filtrat yang dilgérodisaring dengan kertas
whatman dansiap untuk dianalisa dengan strip tes.

Pengujian dilakukan dengan dua metode strip tés yaetode celup dan tusuk
serta menggunakan spektrofotometri UV-Vis. Metoddug dilakukan dengan
mencelupkan strip tes yang telah diimobilisasi esagada sampel yang telah
dipreparasi tersebut dan diamati perubahan wamg tg@jadi menggunakat mean
RGB programimaged Metode tusuk dilakukan dengan menusukkan trippteta
sampel tahu secara langsung kemudian diamati pesobaarna yang terjadi dan
dihitung nilaiA meanRGB.

Pada pengujian menggunakan metode spektrofotorBtrVis dilakukan
dengan mengukur absorbansi dari sampel pada pag@ombang maksimum. Dari
nilai absorbansi yang diperoleh dapat ditentukamskatrasi formalin dalam sampel.
Hasil pengukuran dari beberapa metode tersebunjsgiga dibandingkan dengan

one way anovanenggunakan program SPSS 16


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

49

BAB 5. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Dari penelitian yang telah dilakukan dapat dipdrobeberapa kesimpulan

sebagai berikut :

1. Fabrikasi strip tes terdiri dari pegangan dan ateteksi berbahan kertas

whatmanyang telah diimobilisasi dengan campuran reagaargsanilina

secara adsorbsi dan dikeringkan + 15 menit.

2. Kondisi optimum strip tes berbasis pararosanilinatukk menganalisis

formalin dalam sampel tahu yaitu volume reagen nopth 4 pl dan

konsentrasi reagen optimum 3000 ppm.

3. Karakteristik strip tes berbasis pararosanilinaaaabhnalisis formalin dalam

sampel tahu meliputi :

a.

Waktu respon strip tes untuk bereaksi dengan dioaiitalin adalah 4
menit.

Waktu pakai strip tes dalam menganalisis formaditach sampel tahu
adalah 14 hari pada subhiller lemari es (x 4° C)

Linieritas strip tes terhadap formalin berada pesfgang 2-80 ppm,
dengan persamaan regresi y = 14,777 + 0,199x denilgam = 0,999.
Sedangakan pada pengukuran linieritas dengan metode
spektrofotometri UV-Vis diperoleh nilai y = 0,3510t008x dengan r
= 0,999. Pada pengukuran menggunakan prograageddiperoleh
nilai Vxo = 1,660 % dan nilai Xp = 1,832. Sedangkdengan
spektrofotometri UV-Vis diperoleh nilai Vxo = 1,794 dan nilai Xp
=1,933.

Dengan mengunakan strip tes maupun spektrofotomédWiVis
didapat nilai LOD dan LOQ yang sama, yaitu 0,048pdan 0,161

ppm.
Strip tes tidak terganggu dengan adanya air culkeardsampel tahu.
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f. Strip tes memenuhi parameter presisi dengan nilaD Rlengan
menggunakan prograimageJdan Spektrofotometri UV-Vis berturut-
turut sebesar 4,133 % dan 4,085 %. Nilai RSD ydipgrsyaratkan
untuk konsentrasi analit sebesar 0,01% adalah%7,3

g. Strip tes memenuhi parameter akurasi dengare@every rata-rata
sebesar 96,320 % dengan programaged dan 90,949 % dengan
menggunakan spektrofotometri UV-Vis. Nilai %ecovery untuk
konsentrasi analit sebesar 0,001% adalah 80% -110%.

4. Strip tes berbasis reagen pararosanilina dapalildiafkan dengan baik pada

penentuan formalin dalam sampel tahu.

5.2. Saran

Penelitian tentang “Pengembangan Strip Tes BerlRarsrosanilina untuk
Deteksi Formalin” ini masih membutuhkan pengembandan studi lebih lanjut
terkait dengan waktu pakai dan selektivitas. P&aeliselanjutnya diharapkan dapat
menghasilkan strip tes dengan waktu pakai yand leltha pada suhu ruang karena
penggunaan strip tes ini pada suhu ruang. Selaidapat mengidentifikasi bahan
pengganggu lain yang ada dalam sampel makanarydaig dapat mempengaruhi

sensor tersebut.
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LAMPIRAN A. KONSENTRASI REAGEN OPTIMUM

55

Konsentras Gamba A Mear RGB A Mear RGB
Rep. Rep. Rep. Rata-rata
1000 ppn 52 W 5 13,607 13,608 13,603 13,606
2000 ppn
SN 18,244 18,251 18,241 18,245
3000 ppr EEN 20,686 20,687 20,684 20,687
4000 ppn
BHEH 15,564 15,567 15,568 15,566
5000 ppn
PP FERE 12.759 12,758 12,759 12,759

Pembuatan larutan :

10 mg
10 ml

20mg
10ml

x 1000 = 1000 ppm

x 1000 = 2000 ppm

39™m3 » 1000 = 3000 ppm

10 ml

40mg
10ml

x 1000 = 4000 ppm

0™ y 1000 = 5000 ppm

10 ml
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LAMPIRAN B. WAKTU RESPON SENSOR

56

Waktu (Menit Gamba Mear RGB A Mear RGB
Rep. : Rep. : Rep. < Rata-rata
Blankc I
145,228

1 am 30,193 30,163 30,072 30,143
2 30,584 30,893 30,485 30,654
3 31,452 31,053 31,201 31,265
4 31,381 31,582 31,258 31,407
5 31,315 31,558 31,346 31,406
6 31,539 31,479 31,202 31,407
! 31,353 31,575 31,292 31,407
8 31,257 31,557 31,407 31,407
° 31,516 31,255 31,451 31,407
10 30,656 30,606 30,358 30,540
11 30,038 30,121 30,061 30,073
12 29,327 29,027 29,918 20,424
13 28,697 28,971 28,874 28,847
14 27,624 27,923 27,525 27,691
15 27,148 27,048 27,047 27,081
L 26,767 26,168 26,867 26,601
X 25,467 25,766 25,568 25,600
& 25,201 25,011 24,901 25,038
3 22,934 22,735 22,935 22,868
20 20,785 20,485 20,586 20,619
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LAMPIRAN C. WAKTU PAKAI STRIPTES

C.1 Suhu Ruang (x25° C)

57

Hari ke- Gambar Strip Te Blankc A MearRGB % Penurunal
Sebelur Sesuda Rata-rata A MeanRGB
0 _—
add 132,830 17,121 -
1
. .. . 131,642 16,513 3,549
) -
. .-~ L ) 131,679 15,948 6,849
3 ... 131,082 15,719 8,189
4 LR 130,521 15,275 10,780
2 EEE 130,035 14,856 13,231
- ol ol ol 129,613 14,212 16,993
; “rr TEF 129,013 13,249 19,770
| 125024 12,115 24,036
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C.2 SuhwChiller Lemari Es (£ 4° C)

58

Hari ke- Gambar Strip Te Blankc A Mear RGB % Penurunal
_Sebelur_ Sesuda Rata-rata A MeanRGB
0 asenten IRERT 132,092 17,894 -
! ——— HEE 132,102 17,780 0,637
2 - HRH 132,271 17,713 1,010
5 N
—— ::: 132,274 17,581 1,751
4 X 4 4
- 132,311 17,514 2,122
c
Kl 132,103 17,439 2,541
6 pol - R
ikt e & 132,352 17,327 3,167
.
- A8 132,309 17,014 4,918
8 . -- &l | 132,318 16,957 5,235
9 FEE HEE 238 16,80¢ 6,066
10 NN 132,281 16,655 6,924
1 3 BN EEN 132,204 16,506 7,757
12 - - ENN 132,106 16,372 8,508
13 EBEE 132,042 16,166 9,657
14 <R
= nEn EEE 131,712 15,629 12,658
BER 131,601 15,063 15,821
16 e F
C BB 1 1 131,591 14,765 17,488
o oA - 131,305 14,437 19,317
18 | =i
]| 131,208 13,978 21,886
. s
X | 130,913 13,391 25,167
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LAMPIRAN D. LINIERITAS

D.1. Linieritas dengan PrograimageJ

59

Konsentras Gamba A Mear RGB Rate-rata SD RSC
Replikasi Replikasi Replikasi Amean
RGB
1 2 3
2 e Be B | 15,124 15,128 15,12 15124 0,004 0,026
4 1 1 15,52 15,49 155 15503 0015 0,099
238 16,361 16,37 16,389 16,373 0,014 0,087
10 5 % 16,726 16,72 16,715 16,720 0,006 0,033
20 HER 18,892 18,906 18,905 18,901 0,008 0,041
30 283 20,845 20,856 20,871 20,857 0,013 0,063
50 L] ] 24,732 24,753 24,652 24,712 0,053 0,216
80 EEH 30,451 31,413 30,155 30,673 0,658 2,144
Hasil Analisis Menggunakan Sofware Validation Method Analysis
untitled

30.040 4

27.036 4 wntitled

24.032 4

21.028 4

15.024 4

15.020 4

12.016 4

9.012 4

6.008 o

3.004 4 untitled

0.000 t t t t t t t t t 1

0 10 20 30 40 S0 60 70 80 a0 100

Line equation
Corelation coefficient :
¥x0 value

: Y = 14.77654000 + 0.19926820X

0.
: 1.65952700%

99989650
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Hasil Analisis Parameter Linieritas dengan Progké&iidasi Pada Penentuan Linieritas

Method ! Linearity

Probability : 95%

Number of data : 8

Line equation : Y = 14.77654000 + 0.19926820X
Corelation coefficient : 0.99989650

Sy value : 0.08432619

vx0 value : 1.65952700%

Xp value : 1.83238900

The Corelation coefficient is fullfilled the requirement ( > 0.99 )
The vx0 value is fullfilled the requirement ( 0% to 5% )
The Xp value is oK ( < 2.00000000 )

D.2 Linieritas dengan Metode SpektrofotométwtVis

Konsentras Absorbans Raterate A SD RSC
Replikasi . Replikasi: Replikasi. MmeanRGB
2 ppm 0,368 0,365 0,367 0,367 0,0015 0,417
4 ppm 0,381 0,379 0,379 0,380 0,0012 0,304
8 ppm 0,399 0,396 0,397 0,397 0,0015 0,384
10 ppm 0,407 0,406 0,412 0,408 0,0032 0,787
20 ppm 0,424 0,426 0,431 0,427 0,0036 0,844
30 ppm 0,501 0,492 0,5 0,498 0,0049 0,991
50 ppm 0,579 0,584 0,581 0,581 0,0025 0,433

80 ppm 0,958 0,951 0,945 0,951 0,0065 0,684
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Hasil Analisis Menggunakan Sofwavalidation Method Analysis

untitled
0.9510 T
untitled
0.7608 1
0.5706 +
0.3804 +
0.1902 1
untitled
0.0000 t t t t t t T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80
Line equation : Y = 0.35066250 + 0.00754265X
Corelation coefficient : 0.99988450
¥x0 value : 1.75127000%

Hasil Analisis Parameter Linieritas dengan Progv&atidasi Pada Penentuan Linieritas

Method : Linearity

Probability o 95%

Number of data : 8

Line equation : Y = 0.35066250 + 0.00754265X
Corelation coefficient : 0.99988450

Sy value :0.00336835

VX0 value + 1.75127000%

Xp value »1.93331300

The Corelation coefficient is fullfilled the requirement ( > 0.99 )
The vx0 value is fullfilled the requirement ( 0% to 5% )
The Xp value is oK ( < 2.00000000 )
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LAMPIRAN E. PENENTUAN LOD & LOQ

E.1 Penentuan LOD & LOQ dengan ProgramageJ

62

konsentra: Gamba Mear RGB Rate- SD RSC
rataA
Replikasi . Replikasi Replikasi Mean
2 3 RGB
0,05 8,45 8,32 8,43 84 0,07 0,833
0,1 8,21 8,11 8,18 8,167 0,051 0,628
0,3 9,275 9,348 9,307 9,31 0,037 0,393
0,5 10,301 10,212 10,115 10,209 0,093 0,911
1 . . . 12,352 12,431 12,571 12,451 0,111 0,891

Hasil Analisis Menggunakan Sofwavalidation Method Analysis

s

14

13 mean RGE

12

1L

10

9

-]

?

]

S

L

3

2 .

1 konsentrasi

0 - t t t T 1
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Line egquation : XY = 7.93915700 + 4.50473000X
Corelation coefficient : 0.99981250
¥x0 wvalue : 2.20615500%

Hasil Analisis Parameter Linieritas dengan Progxé&iidasi Pada Penentuan Linieritas
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Method : Linearity

Probability :95%

Number of data 2 5

Line equation : Y =7.93915700 + 4.50473000X
corelation coefficient : 0.99981250

Sy value : 0.03875871

vx0 value : 2.20615500%

Xp value : 0.04834731

The Corelation coefficient is fullfilled the requirement ( > 0.99 )
The vx0 value is fullfilled the requirement ( 0% to 5% )
The Xp value is oK ( < 0.05000000 )

a. Perhitungan Batas Deteksi
Batas Deteksi = Nilai Xp
Batas Deteksi = 0,048 ppm

b. Perhitungan Batas Kuantitasi
Batas Kuantitasi = 10/3 BD
Batas Kuantitasi = 10/3 0,0483

Batas Kuantitasi = 0,161 ppm

E.2 Penentuan LOD & L OQ dengan spektro Uv-Vis

konsentra: Mean RGE Rate-rate SD RSC
Replikasi : Replikasi : Replikasi
0,5 0,198 0,197 0,195 0,197 0,002 0,777
0,3 0,202 0,204 0,203 0,203 0,001 0,493
0,1 0,227 0,226 0,225 0,226 0,001 0,442
0,05 0,248 0,247 0,247 0,247 0,001 0,233
1 0,296 0,297 0,296 0,296 0,001 0,193

Hasil Analisis Menggunakan Sofwavalidation Method Analysis
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LLOD LOQ
0.3 1T
0.2 4+
0.1 +
konsentrasi
0.0 t T t t t t T T t
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9
Line egquation : ¥ = 0.19245100 + 0.10807430X
Corelation coefficient : 0.99981170
¥Yx0 wvalue 2 2.21070600%

Hasil Analisis Parameter Linieritas dengan Progké&tidasi Pada Penentuan Linieritas

Method : Linearity

Probability : 95%

Number of data D

Line equation Y =0.19245100 + 0.10807430x
corelation coefficient : 0.99981170

sy value : 0.00093179

vx0 value 1 2.21070600%

Xp value : 0.04844598

The corelation coefficient is fullfilled the requirement ( > 0.99 )
The vx0 value is fullfilled the requirement ( 0% to 5% )
The Xp value is oK ( < 0.05000000 )

a. Perhitungan Batas Deteksi
Batas Deteksi = Nilai Xp
Batas Deteksi = 0,048 ppm

b. Perhitungan Batas Kuantitasi
Batas Kuantitasi = 10/3 BD
Batas Kuantitasi = 10/3 0,0484

Batas Kuantitasi = 0,161 ppm


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

65

LAMPIRAN F. PRESISI

F.1 Presisi dengan Metode Strip Tes

Penimbange = Gamba Blankc Rate-rataA
meanRGB

mRE 136,083 16,703

1

2 bl b 136,083 16,682

3 dd4 136,083 16,673

4 NS 136,083 16,641

5 EEE 136,083 16,629

6 B 13608 16,702

Raterate 16,672

Penimbanga Penimbange Konsentras % b/k X-X (X - %)°
Ke- (mg) (ppm)
1 5524, 9,67¢ 0,002 -9,13:x10°  8,7240x1C°®
2 4966, 9,573 0,002 8,421x10°  7,0€2 x10°
3 5032, 9,528 0,002 5,00:x10°  2,50zx10°
4 4957,; 9,3€7 0,002 4,619x10°  2,13:x10°
5 5034, 9,3(7 0,002 5,34¢ x10®  2,85¢ x10!
6 5531,1 9,673 0,002 -9,445 x10 8,920 x10
Ratéerate
9,521 0,002
Jumlat
2,902 x16
SD
7,618 x16
% RSL

4,133 %



http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

y =14,777 + 0,199x

Penimbangan 1 :

2878MF 1 0,01 1

% Kadar =51524—1mg X 100 %

=0,002%

Penimbangan 2 :

9,573 #x 0,011

% Kadar = X 100 %

4966,3mg
=0,002%

Penimbangan 3 :

9,528 29 0,011

% Kadar =l—g X 100 %

5032,1m
=0,002%

Penimbangan 4 :

9,367 29x 0,011

% Kadar =l—g X 100 %

4957,2m
= 0,002 %

Penimbangan 5 :

9,307 #x 0,011

% Kadar == X 100 %

5034,1mg
=0,002%

Penimbangan 6 :

9,673 #x 0,011

% Kadar = SS3Lmg X 100 %

=0,002 %

66
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F.2 Presisi dengan Metode SpeHtho-vis

67

Penimbangan (mg) Absorbansi Konsentrasi  %b/b X -X (x -%)°
(ppm)
5103,1 0,429 9,75 0,002 5,648 x 10 4,420 x 10°
5194,2 0,428 9,625 0,002 8,906 x 10 7,931 x 10*
5106,1 0,43 9,875 0,002 8,983 x 10 8,071 x 10
5342,1 0,425 9,25 0,002 -0,0001 1,268 x 10
5142,7 0,427 9,5 0,002 3,156 x 10 9,959 x 104
5312,2 0,427 9,5 0,002 -5,579 x 10 3,112 x 10
Rata-rata 9,583 0,002
Jumlah 2,837 x 10
SD 7,533 x 10
RSD 4,085 %
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Persamaan Regresi : y = 0,351 + 0,008

Penimbangan 1 :

9,75 #x 0,011

% Kadar =

=———7—— X 100 %
5203,1mg

=0,002%

Penimbangan 2 :

9,625 29x 0,011

% Kadar =l—g X 100 %

5194,2m
=0,002%

Penimbangan 3 :

9% 0,011

9,5
. X 100 %

% Kadar =

mg
l
5206,1m

=0,002%

Penimbangan 4 :

9,25 #x 0,011

% Kadar = X 100 %

5312,1mg
=0,002%

Penimbangan 5 :

9,375 #x 0,011

% Kadar = VY Y X 100 %

=0,002%

Penimbangan 6 :

9,59 0,011

% Kadar =——-———— X 100 %

5312,2mg

=0,002%

68
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LAMPIRAN G. AKURASI

G.1 Perhitungan Akurasi dengan Strip Tes

Persamaan Regresi : y = 14,777 + 0,199

Konsentrasi rata-rata hasil uji presisi pada 5y =9,521ppm
Adisi 30 % = 30% »,521ppm = 2,856 ppm - 3 ppm
Adisi 45 % = 45% »9,521ppm = 4,284 ppm - 4 ppm
Adisi 60 % = 60% »,521ppm = 5,713 ppm - 6 ppm
Pembuatan larutan standar adisi
10 ml formalin dari formalin 2000 ppm ad 100 ml80lppm
» Pipet 3 ml + aquadest ad 10 ml = 30 ppm
» Pipet 4 ml + aquadest ad 10 ml = 40 ppm
» Pipet 6 ml + aquadest ad 10 ml = 60 ppm
Pembuatan sampel adisi 30 %
5 g sampel + 1 ml standar 30 ppm + 9 ml aquadest
Konsentrasi teoritis 9,521+ 3 ppm =12,521 ppm
Masa teoritis = 0,125 mg
Pembuatan sampel adisi 45 %
5 g sampel +1 ml standar 40 ppm + 9 ml aguadest
Konsentrasi teoritis 8,521+ 4 ppm =13,521 ppm
Masa teoritis = 0,135 mg
Pembuatan sampel adisi 60 %
5 g sampel +1 ml standar 50 ppm + 9 ml aguadest
Konsentrasi teoritis 8,521+ 6 ppm = 15,521 ppm
Masa teoritis = 0,155 mg

69

Adisi 30 %
Penimbangan A Mean Konsentrasi Masa analit
RGB (ppm) (mQ) % Recovery X-X (X-X)
1 17,299 12,729 0,127 101,829 1,961 3,845
2 16,961 11,873 0,119 94,982 -4,887 23,879
3 17,368 12,849 0,128 102,794 2,926 8,560
Jumlah 36,285
Rata-rata 12,483 99,868 %
SD 4,25
RSD 4,265 %
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Adis 45 %
Penimbangan A Mean Konsentrasi Masa analit
RGB (ppm) (mg) % Recovery X-X (X-X)
1 17,352 12,941 0,129 95,862 -1,439 2,072
2 17,363 12,997 0,130 96,271 -1,030 1,061
3 17,457 13,469 0,135 99,770 2,469 6,097
Jumlah 9,229
Rata-rata 17,391 97,301
SD 2,148
RSD 2,207 %
Adisi 60%
Penimbangan A Mean Konsentrasi Masa analit
RGB (ppm) (mg) % Recovery X-X (X-X)
1 17,558 13,977 0,140 90,171 -1,621 2,628
2 17,624 14,305 0,143 92,290 0,497 0,247
3 17,643 14,402 0,144 92,916 1,124 1,263
Jumlah 4,318
Rata-rata 14,227 91,792
17,719
SD 1,438
RSD 1,567 %

G.2. Perhitungan Akurasi dengan SpektrofotomésrVis

Persamaan Regresi : y =y = 0,351 + 0,008 x

* Konsentrasi rata-rata hasil uji presisi pada 5y =9,583ppm

e Adisi 30 % = 30% »9,583ppm = 2,875 ppm - 3 ppm
e Adisi 45 % = 45% »9,583ppm = 4,312 ppm - 4 ppm
* Adisi 60 % = 60% »,583ppm = 5,750 ppm - 6 ppm

* Pembuatan larutan standar adisi

e 10 ml formalin dari formalin 1000 ppm ad 100 ml801ppm
» Pipet 3 ml + aquadest ad 10 ml = 30 ppm

» Pipet 4 ml + aquadest ad 10 ml = 40 ppm

» Pipet 6 ml + aquadest ad 10 ml = 60 ppm
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* Pembuatan sampel adisi 30 %
5 g sampel +1 ml standar 30 ppm + 9 ml aguadest
Konsentrasi teoritis 9,583+ 3 ppm =12,583 ppm
Masa teoritis = 0,126 mg
* Pembuatan sampel adisi 45 %
5 g sampel +1 ml standar 40 ppm + 9 ml aguadest
Konsentrasi teoritis 9,583+ 4 ppm =13,583 ppm
Masa teoritis = 0,136 mg
* Pembuatan sampel adisi 60 %
5 g sampel +1 ml standar 60 ppm + 9 ml aguadest
Konsentrasi teoritis 9,583+ 6 ppm = 15,583 ppm
Masa teoritis = 0,156 mg

Adis 30%
Penimbangan Absorbansi KonsentrasiMasa % X-X (x-x)*
(ppm) (mg) Recovery
1 0,447 120,000 0,120 95,238 -2,315 5,358
2 0,448 12,125 0,121 96,230 -1,323 1,750
3 0,453 12,750 0,128 101,190 3,638 13,232
Jumlah 4,809
Rata-rata 12,292 97,553 %
SD 3,180
RSD 3,269 %
Adisi 45%
Penimbangan Absorbansi KonsentrasiMasa % X-X (X-x)°
(ppm) (mg) Recovery
1 0,456 13,125 0,131 96,507 1,225 1,502
2 0,453 12,750 0,128 93,75 -1,532 2,347
3 0,455 13,000 0,13 95,589 0,306 0,094
Jumlah 7,640
Rata-rata 12,928 95,282 %
SD 1,403

RSD 1,473 %
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Adisi 60%
Penimbangan Absorbansi KonsentrasiMasa % X-X (x-x)*
(ppm) (mg) Recovery
1 0,465 14,25 0,143 91,346 1,335 1,783
2 0,462 13,875 0,139 88,942 -1,068 1,141
3 0,463 14 0,14 89,744 -0,267 0,071
Jumlah 2,996
Rata-rata 14,042 90,011
SD 1,246
RSD 1,160 %
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