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142210101062; 2014; halaman; Fakultas Farmasi Universitas Jember.
Jamu pegal linu merupakan  produk jamu yang dikonsumg
kebanyakan masyarakat. Hal ini karena jamu tersebut diyakini berk
mengobati pegal linu, memperlacar siklus peredaran darah,
imun tubuh dan mengurangi rasa sakit di seluruh badan.
dari bahan-bahan penyusun jamu yang ada di dalamn

(WHO) penduduk di benua
mengkonsumsi obat tradisigg@tntuk meningkat
Pal tahun 2017 yaf

i adalan berbagg
i nomor ij#edar yang tercantum dalam kemasan dan sudah

gata menunjukkan tidak adanya sampel jamu pegal linu yang
gam berat kadmium melebihi kadar batas maksimum yang telah
ch BPOM (< 0.3 ppm). Kadar kadmium terdeteksi pada masing-
amu yakni -0.64657 (NRL), -0.2159 (YST), -0.70392 (SBT), -0.54593
. Penetapan kadar kadmium menggunakan metode ICP-AES diperoleh hasil
0,01 ppm sehingga dinyatakan tidak mengandung kadmium.

Reliabilitas sensor kimia strip tes dapat digunakan untuk mendeteksi kadar
logam kadmium untuk sampel jamu dikarenakan analisis data antara metode strip
tes dan ICP-AES tidak ada perbedaan pada hasil ujinya. Jadi, dapat dikatakan
bahwa metode berhasil dan dapat diterapkan dalam pengujian sampel jamu.

metigandung
ditetapka
masiq
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang
Indonesia berada pada urutan kedua setelah Brazil seR

linu merupakan  produk jamu yang dikonsumsi oleh

gobati pegal linu, memperlacar siklus peredaran darah, memperkuat sistem
imun tubuh dan mengurangi rasa sakit di seluruh badan (Sri dan Azizah, 2004).
Khasiat tersebut berasal dari bahan-bahan penyusun jamu yang ada di dalamnya,
antara lain temulawak, temu ireng, jahe, mengkudu, kunyit, adas dan merica
(Purwaningsih, 2013).

Jamu sebagai obat tradisional harus memiliki mutu yang baik dan aman
dikonsumsi oleh masyarakat. Beberapa penelitian menyatakan bahwa ditemukan

adanya kontaminasi bahan asing berupa logam berat pada kondisi budidaya dan
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pupuk yang digunakan (Milala, 2011; Mustofa, 2017). Salah satu logam berat
yang mengkontaminasi sediaan jamu adalah kadmium (Cd). Kadmium merupakan

bahan yang termasuk dalam klasifikasi B3 atau beracun dan berdampak

material/re yang dapat bereaksi dengan analit tertentu dalam larutan atau

gga menghasilkan perubahan fisika kimia yang dapat menjadi menjadi
al elektrik yang proporsional dengan konsentrasi dari analit tersebut
(Kuswandi, 2010).

Oleh sebab itu perlu dikembangkan metode sensor kimia berupa strip tes
untuk mendeteksi kontaminasi kadmium pada produk jamu yang dilakukan
dengan cara immobilisasi dengan teknik represipitasi dari reagen 2-(5-bromo-2-
piridilazo)-5-(dietilamino)fenol (Br-PADAP), dalam strip tes berbahan membrane
ester selulosa. Pemilihan Br-PADAP didasarkan pada penelitian Kuswandi et al.,

(2010) bahwa Br-PADAP memiliki kemampuan berikatan dengan kadmium
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dengan membentuk kompleks dan memberikan perubahan warna dari kadmium
yang tidak berwarna menjadi merah sampai ungu (Kuswandi et al., 2001).

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimanakah kondisi optimum fabrikasi strip tes berbasis reagen B

reagen, dan pH?
2. Bagaimanakah karakteristik sensor berbasis Br
linieritas, batas deteksi dan kuantifikasj
waktu respon?

3. Bagaimanakah reliabilitas apli

en Br-PADAP

, volume reagen, dan

2. Menentu Br-PADAP, meliputi stabilitas,
deteksi dan fikasi, selektivitas, spesifitas, presisi,
ui reliabj@8”aplikasi strip tes berbasis reagen Br-PADAP dalam

endeteksi k um pada produk jamu.

dat Penelitian

Penelitian ini diharapkan memberi manfaat untuk pengembangan metode
gnalisis khususnya kadmium, pengembangan sensor kimia, produk dalam skala
pilot hingga dapat dipasarkan, memberikan informasi pada masyarakat tentang
teknologi sensor kimia bentuk strip tes analit logam berat. Dapat digunakan
sebagai metode alternatif pada industri farmasi untuk pengujian kontaminasi

logam berat kadmium bahan baku jamu atau material jamu
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Jamu

Jamu disebut sebagai obat tradisonal Indonesia adalah obat B

Pencemar

tanah akib gi@Pbuatan manusia. Manusia dan hewan

gini, 2018).

b. Penggunaan Pupuk Pada Bahan Baku Jamu

Pupuk perlu ditambahkan pada saat penanaman dikarenakan bahan baku
jamu yang bersumber dari tanaman mudah terkontaminasi oleh serangan hama
dan penyakit (Kosalec dan Cvek, 2009). Konsentrasi pupuk yang mengandung
kadmium yang digunakan diantaranya adalah pupuk fosfat 0,1 — 170 ppm, pupuk
kandang 0,1 — 0,8 ppm, pupuk nitrat 0,05 — 8,5 ppm, pupuk kapur 0,04 — 0,1 ppm
dan pupuk kompos 0,01 — 100 ppm. Sehingga perlu diwaspadai penggunaan
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pupuk yang mengandung kadmium, karena dapat mencemari tanaman obat

sebagai bahan baku jamu.

2.2  Kadmium (Cd)

Logam berat adalah unsur logam dengan berat molekul tingg

jenisnya lebih dari 5 g/cm3. Logam berat dalam kadar rend

beracun bagi manusia, hewan dan tumbuhan. Bebef@Pa logam at yang

mencemari tanaman adalah Cd, Pb, Hg, Cr dan AglGtohadiprawirg

Kadmium merupakan logam be a putih perak, lun plap,

Fida bila

atau sulfur (Gogil'k

Kadmium ald@PTikasi, misalnya dalam baterai,
pigmen, p i #n dalam electroplating dan fungisida

d sl d, 2009).
Fisika Kimig
Ditinjau d3
berbentuk |g
g spesisifik, berada pada nomor atom 48 serta memiliki bobot atom

at fisika kimianya, kadmium murni sebagai logam berat

lunak berwarna putih perak dan tidak memiliki rasa maupun

¥sar 112,41 g/mol dengan bobot jenis sebesar 8,642 glcm® pada 20 °C, titik
leleh pada suhu 320,9 °C, titik didih 767 °C dan tekanan uap sebesar 0,013 Pa
pada suhu 180 °C (Godt dkk., 2006).

2.2.2 Penelitian Kadmium dalam Jamu

Penelitian tentang pencemaran logam berat pada jamu telah dilakukan oleh
beberapa peneliti, diantaranya adalah penelitian yang dilakukan oleh Mustofa
(2017) tentang kandungan kadmium dalam 5 merek jamu pegal linu di kota
Malang dengan metode SSA. Dari penelitian tersebut diperoleh hasil bahwa
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kelima sampel jamu mengandung kadmium secara berturut-turut adalah 5,163
ppm, 3,846 ppm, 4,032 ppm, 2,832 ppm, dan 2,465 ppm (Mustofa, 2017).
Penelitian lain juga dilakukan oleh Husna dkk., (2015) tentang kandungan

a dan h*n tel ju ahwa osteQ@@pesSis (kerusakan
glah efek penti

i@Wkadmium hg a dengan gangguan
metabolisme kal ‘e i dan hiperkalsiuria (Martin
dan Griswold, 200
al Kadmium djgée

setiap jamu kemasan telah diatur oleh

ensor kimia didefnisikan sebagai alat ukur yang memanfaatkan reaksi
ia dan biologis untuk mendeteksi dan mengkuantisi analit spesifik berdasarkan
biomolekul yang diterapkan pada transdusernya. Bagian yang terpenting dari
biosensor adalah adanya bioreseptor dan tranduser yang akan mengenali dan
menghasilkan sinyal sehingga analit dapat diukur. Bioreseptor merupakan
biomolekul yang dapat mengenali analit target, sedangkan transduser merupakan
bagian perangkat fisika yang mengubah sinyal yang dihasilkan menjadi sinyal
yang dapat diukur (Wilson, 2009). Skema sensor kimia dapat dilihat pada Gambar
2.1.
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Reagen

——

.'%

>

| Transduser |[ > Electronik

an der waals dalam pengikatan molekul reagen pada fase pendukung.
Immobilisasi menggunakan metode adsorpsi dilakukan dengan menyerap m
fase pendukung (Kuswandi, 2010). Immobilisasi reagen dengan metode
adsorpsi pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Metode adsorpsi (Kuswandi, 2010)

Metode immobilisasi adsorpsi yang dipilih adalah represipitasi dengan

mg-:-rc:uah,r sti watar

Crya solution dissal
an organic

Ir"'---'.
o-dizpersion E’
Mambrans fitter f/ ]!J

{pore size : 0.1 um)

DOwye nanoparticle-coated
membrana

bar 2.3 Metode immobilisasi menggunakan teknik represipitasi (Takahashi, 2014)

2.3.3 Aplikasi Sensor Kimia

Dalam bidang kesehatan, sensor kimia dapat dimanfaatkan untuk sensor
nano. Pada umumnya potensi dari sensor nano untuk mengidentifikasi sel tertentu
atau lokasi sel di dalam tubuh sesuai kebutuhan. Dengan perubahan pada volume,
tekanan, konsentrasi, gravitasi, gaya magnetik, kecepatan, dan temperatur pada sel
di dalam tubuh, sensor nano bisa mengungkap beberapa jenis sel dan memantau
perubahan di tempat tertentu pada tubuh. Selain itu sensor kimia juga dapat
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dimanfaatkan di dalam laboratorium, yaitu sensor pH berupa pH meter dan kertas
lakmus. Sensor tersebut digunakan dalam penentuaan asam-basa dalam larutan,
pada pH meter, respon elektrik yang berupa tegangan / voltase harus diubah
menjadi respon yang mudah diamati yaitu berupa displai digital (Eggigs
Kuswandi, 2010).

2.4  Reagen Sensor Kimia Kadmium
Reagen yang digunakan dalam sensor
PADAP. Ditinjau dari sifat fisika kimiz

a kadmium ad Br-
Br-PADAP b stal

olekul 349,2

0gam kadmium dengan Br-PADAP memberikan perubahan warna dari jingga

menjadi merah (Marczenko dan Balcerzak, 2000; Kuswandi, 2010).

N/ N:NON(CzHS)Z

OH + cd?

(Jingga) (Tidak Berwarna)
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(Merah)
Gambar 2.5 Mekanisme reaksi pembentukan komp

Karakteristik Sensor Kimia

2.5

¢ ImageJ E] ﬁ

Menu Bar — File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
ToolBar — B QE|O|~<|4|+[\|A|Q|®] 2]owfstefr| 74 |&] 7] |»
Status Bar — ImageJ 1.38e /Java 1.5.0_09

area selection tools
{/ line selection tools Graphics are from the ImageJ

angle tool website (http:/rsb.info.nih.gov/ii/).
point tool
wand
text tool
rrrmagniWing glass

B olz|o|=|4]+ N Al 2| ®oxsufur g [ 4] &] 7[>

scrolling tool—* J Y—
color picker
action tool macro
menu tool macros
tool macros

macro toolset switcher
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Gambar 2.6 Karakterisasi Sensor Kimia Menggunakan ImageJ (Reinking, 2007)

4 Imagel E@g

File Edit Image Process Analyze m Window Help
IELC),G|Q?/,A_-¢-,’\|A|< Macros v &| | | |>>|
Scrolling tool (or press space bar and drag)  Shortcuts }

d HEIE Utilities 3

68x68 pixels; RGE; 18K MNew 4

Compile and Run...

& Results E@Iﬂ
File Edit Font Results
|Label [rea [vean [win
Red 3965
Green 3965
Blue
(R+GHB)3
0.295R+0.587G+0.1146

Gambar 2. ungan ni@GB@
Waktu Respon

Waktu _res i t sebagai wa :

m 0N SEIISor yang8 (Kuswandi, 2010).

Sta nsor

oo R

u yang dip@¥kan untuk menghasilkan reaksi yang stabil dan sama
suatu anald gan konsentrasi terpilih hingga waktu respon mengalami
g signifikan (biasanya > 15 % dari respon sensor awal) disebut
tabilitas sensor (Kuswandi, 2010).
2.4 Linieritas

Kapasitas suatu metode analisis untuk memberikan respon dengan
bantuan transformasi matematik yang proporsional dan baik secara langsung
disebut sebagai linieritas. Linearitas biasanya dinyatakan dalam istilah variansi
sekitar arah garis regresi yang dihitung berdasarkan persamaan matematik data
yang diperoleh dari hasil uji analit dalam sampel dengan berbagai konsentrasi
analit. Sebagai parameter adanya hubungan linier digunakan koefisiensi korelasi r
pada analisis regresi linier Y= a + bx. Hubungan Linier yang ideal dicapai jika
nilai r = +1 atau -1 bergantung pada arah garis (Harmita, 2004).
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2.5.5 Batas Deteksi (LOQ) dan Batas Kuantitasi (LOD)
Jumlah paling kecil pada analit dalam sampel yang mampu dideteksi dan
menghasilkan respon secara signifikan dibandingkan dengan blangko

didefinisikan sebagai batas deteksi. Sedangkan jumlah paling kecil d3

_ kx5

SR W, W oy
Keterangan
Q = LOD atau LQ@

SUatu kemampuan metode yang mengukur zat tertentu secara seksama dan
mat dengan adanya kemungkinan komponen lain dalam matriks sampel
dinyatakan sebagai selektivitas. Derajat penyimpangan (degree of bias) dapat
dinyatakan sebagai selektivitas yakni digunakan pada sampel yang terkontaminasi
senyawa asing kemudian dibandingkan dengan hasil analisis bahan yang tidak
terkontaminasi (Harmita, 2004).

2.5.7 Presisi

Presisi merupakan kesesuaian dalam pengulangan pengukuran atau
kedekatan respon sensor satu dan lainnya untuk analit yang sama. Kriteria
penerimaan presisi berdasarkan pada jumlah sampel, konsentrasi analit dan
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kondisi laboratorium. Penelitian menunjukkan bahwa peningkatan RSD sesuai
dengan penurunan kadar analit. Penentuan nilai RSD dapat dilihat pada persamaan
2.3 dan 2.4 (Harmita, 2004).

<D= ’E{xl—mz
n—1

5D
RSD = 5a X 100%

2.5.8 Akurasi

Akurasi didefinisikan 8 nilai sensg

grasi dapat dilak

a. Spik b i
P@v i ¥Sebenarnya dengan perhitungan campuran
i i ang telah ditambahkan dengan sejumlah analit
a d an tiga macam konsentrasi antara 80-120% dari kadar
a ,
b.

Ukan persen perolehan kembali (Harmita, 2004).

gard Addition Method (Metode Penambahan Standar atau

Pagiibanding)
Sejumlah analit tertentu ditambahkan pada sampel yang telah dianalisis

yang kemudian dianalisis kembali. Digunakan konsentrasi 30-60% untuk

penambahan sejumlah analit (Harmita, 2004). Pengukuran % recovery ditentukan

dengan rumus 2.5.

06 Recovery = Sensentrasihasilanallsa » g, L (2.5)

konsentrasi teoritis
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Tabel 2.1 Persyaratan Nilai Presisi dan Akurasi (Huber, 2007).

Konsentrasi Analit Unit Akurasi (% Presisi
(%) Recovery) (RSD, %)
100 100% 98-102 1,3
>10 10% 98-102 2,7
>1 1% 97-103 2,8
>0,1 0,1% 95-105 '
0,01 100 ppm 90-107

0,001 10ppm
0,0001 1ppm
0,00001 100ppb

0,000001 10ppb
0,0000001 1ppb

#Swandi, 2010).

es DeteksiQ

trip tes ialah
sam
se

2.7
Spectrometry (ICP-AES)
Inductively Coupled Plasma — Atomic Emission Spectrometry (ICP-AES)

Tinjauan tentang Inductively Coupled Plasma — Atomic Emission

merupakan metode analisis yang digunakan untuk menganalisis banyak unsur
secara bersamaan dan pada tingkat serendah 1-10 part per billion atau ppb.
Digunakan untuk mendeteksi berbagai macam sampel makanan dan minuman

yang mengandung logam. ICP bekerja menggunakan plasma argon yang diinjeksi
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dengan sampel cairan yang sudah diatomisasi. Sampel akan berionisasi dalam
plasma dan ion-ion akan memancarkan cahaya pada panjang gelombang tertentu
yang kemudian diukur dengan ICP. Gambar skema kerja alat ICP-AES
ditunjukkan pada gambar 2.8.

ICP Atomic Emission Spectromedry
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BAB Ill. METODE PENELITIAN

3.1 Jenis Penelitian

Penelitian ini adalah penelitian yang bersifat experimenta
yaitu mengembangkan sensor kimia berbasis strip tes untuk me eksi kadmi

pada produk jamu.

3.2 Lokasi Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan di##@boratorium Che

Set alat g
neraca an i i ik Ilson®), labu ukur (Pyrex®), scanner

C

qua bidestilata/pro injectio (Otsuka/Widatra), membran ester selulosa
erck — Millipore, Germany®), 2-(5-bromo-2-piridyiazo)-5-(dietilamino)fenol
(Br-PADAP) (Sigma Aldrich®), standar logam berat cadmium (3CdSO48H,0
(Merck®), NaH,PO, p.a (Merck®), kloroform p.a (Merck®), NaOH p.a
(Merck®), metanol p.a (Merck®), KOH p.a (Merck®), KH,PO, p.a (Merck®),
aseton p.a (Merck®), sampel jamu pegal linu.
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3.4 Definisi Operasional
a. RGB adalah program ImageJ yang digunakan untuk melihat respon warna
yang terjadi saat analit bereaksi dengan reagen.

b. Mean RGB yang digunakan selama proses analisis untuk meg

variabel terikat pada penelitian ini dari larutan uji
c. Scanner digunakan untuk pengambilan gambar perubgk
deteksi.

35 Variabel Penelitian

Variabel-variabel yang dig@§@kan adalah varigb
dan variabel terkendali.

3.5.1 Variabel Beh

Variabel Terika
Variabel t
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3.6 CaraKerja
3.6.1 Preparasi Reagen dan Sampel
1. Reagen Br-PADAP

10 mg Br-PADAP dicampur dan dilarutkan menggunakan metanol p

0,2 KH,PO, 0,2 M kemudian

endapat seri larutan dapar fosfat pH

icampur dg

artar di BPOM maupun yang tidak terdaftar di BPOM.

Preparasi sampel

Mengacu pada ICS Unindo (2008) preparasi sampel jamu yaitu dengan
menimbang sampel jamu sebanyak 0,5 g, kemudian dimasukkan dalam labu ukur
10 mL dan ditambahkan air panas sampai tanda batas, kocok dan diamkan £ 30
menit. Selanjutnya campuran disaring menggunakan kertas saring, tampung filtrat
dalam vial (Longo, 2008).
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3.7  Teknik Immobilisasi
Teknik immobilisasi represipitasi dilakukan dengan mendispersikan
reagen Br-PADAP dalam pelarut metanol sebanyak 100 uL ke dalam 10 mL air

membran.
3.8 Kondisi Optimum Fabrikasi Strip Tes
3.8.1 Pemilihan Bahan & Desain Strip Tes

Strip tes memiliki bagian pegag

dan bagian de

Pegangan Sensor

- 4
Batas celup sensor
otal panjang
bagian deteksi <
sensor @ Bagian deteksi sensor
=2-35cm 0,5 -0,8cm
(@]

|

Material pendukung
1=05-1,0cm

Gambar 3.1 Desain Strip Tes
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3.8.2 Optimasi Konsentrasi Reagen
Respon warna yang optimal pada reagen dan logam berat bereaksi

digunakan untuk menentukan konsentrasi reagen. Proses ini dilakukan dengan

kadmium dengan waktu tertentu.

3.8.3 Optimasi Pemilihan Warp

3.9  Karakterisasi Strip Tes
Karakterisasi strip tes dalam penelitian ini meliputi penentuan waktu
respon, LOD dan LOQ), selektivitas, linieritas, presisi dan akurasi.
3.9.1 Waktu Respon

Penentuan waktu respon dikerjakan untuk mendapatkan respon warna
(Amean RGB) yang relatif konstan dengan cara memasukkan strip tes yang telah

diimmobilisasi ke dalam standar kadmium dengan menggunakan stopwatch setiap
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menit, selanjutnya nilai Amean RGB diukur berdasarkan perubahan warna yang
terjadi.
3.9.2 Stabilitas

Membungkus strip tes menggunakan aluminium foil dan disi

(plastic clip) beserta penyerap kelembaban berupa silica gel di da
kondisi berbeda, yaitu suhu (25 * 2) °C dan suhu lemari e
es saat

stabilitas dilakukan dengan mengukur respon pada st

diaplikasikan ke dalam konsentrasi logam lum setiap harj tnya,

dilakukan perbandingan pada nilai Ampe@”RGB hingga

nilai £15% dari respon sensor pe & di aplikasikan

3.9.3 Linieritas

Linieritas did@#&kan untuk men 3 g terjadi

kemudian dj an i ini
celupkan strlp entrasi 25 — 200 %

parameter ag

perbanding dengan nilai Amean RGB. Nilai Xp diperoleh dari batas deteksi data

yang dihitung dari persamaaan regresi.

3.9.5 Selektivitas

Penentuan selektivitas dilakukan untuk memperoleh hasil perbandingan
Amean RGB standar kadmium yang telah diberi komponen penggangu seperti
timbal dan merkuri dengan tanpa pengganggu. Metode dikatakan selektif apabila
% interferensi dibawah 5%. Perhitungan nilai selektifitas dapat dilihat pada rumus
3.1
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.. Amean RGB uji— A mean RGB standar
% Selektivitas = ( ] )

x 100 %............ (3.1)

Amean RGB standar

3.9.6 Presisi

3.9.7 Akurasi

Penentuan akurasi dilakuka

Ya

ctapan Kadar Kadmium dengan Metode ICP-AES

Metode ICP-AES adalah metode umum yang dimanfaatkan untuk
mendeteksi logam berat kadmium pada makanan. Proses ini dilakukan dengan
cara berikut, pertama menimbang 1 g sampel jamu kemudian masukkan EM.
Dilanjutkan dengan penambahan 20 mL HNO3:HCIO,4 (2:1) dan destruksi di plate
pemanas hingga jernih. Setelah jenih dilakukan penambahan 10 mL air suling,
saring di labu 25 mL dan dilakukan penambahan air suling kembali hingga tanda

batas. Tahap terakhir melakukan pembacaan dengan alat ICP.
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3.11 Perbandingan Analisis Data Antara Penetapan Kadar dengan Metode
ICP-AES dan Strip Tes
Sampel yang digunakan dalam penelitian ini berupa jamu pegal linu dalam

kemasan yang beredar di pasaran dan terdaftar di BPOM. Analisis data g

pengujian sampel selanjutnya pada strip tes dibandingkan dengag
dari ICP-AES, kemudian hasil pengukuran dari kedua g

dengan metode t-test.
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3.12 Kerangka Konseptual Penelitian
Kerangka konseptual penelitian dapat dilihat pada gambar berikut:

Persiapan alat dan bahan
v

Penggunaan fase pendukung membran ester
selulose 0,22 pum untuk pembuatan strip tes

y

Immobilisasi reagen Br-PADAP
menggunakan teknik represipitasi

Y

Proses optimasi strip tes me
selulosa 0,22

Menentukan k erisasi st tes
waktu resp
liniesd

Menentukan kadar kadmium pada
produk jamu menggunakan ICP-AES

v

Analisa data t-test
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BAB 5. PENUTUP

51  Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang dilakukan maka dapat disimpulkan bg

di pasaran yakng@s

tes bertur

yang bered pasaran. Dan keduanya menunjukkan hasil yang sama,
sehipd@®” strip tes dapat digunakan dan dipercaya untuk mendeteksi

gdmium di dalam sampel jamu.
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5.2  Saran
Saran untuk penelitian ini adalah :
1. Perlu dikembangkan lebih lanjut sensor kimia berbasis strip tes untuk
meningkatkan stabilitas sensor.

2. Perlu dikembangkan lebih lanjut sensor kimia berbasis g
deteksi kadar kadmium dalam sampel jamu pega
pasaran.

3. Perlu dilakukan analisis data t-test meng
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LAMPIRAN

LAMPIRAN 1. Perhitungan Standar Kadmium

Penimbangan garam 3CdS0O,.8H,0
Ar Cd =112,41 g/mol

Mr 3CdS0,.8H,0 = 769,51 g/mol
Pelarut aquabidest

Penimbangan 3CdS0O,4.8H,0
Ar Cd Mr 3CdS0O,.84
112,41 g/mol ~ 769,51 g

10 mg
69,51 g/mo’
112,41 g/mi 10

= 68,46 M -

ya rus ditimbam@ecbanyak 68,46 mg ~ 10 mg Cd.

ke dalam aquabidest sehingga diperoleh 1000 ppm.
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LAMPIRAN 2. Pemilihan Warna Sensor Menggunakan RGB

1. Red
Konsentrasi Mean Red A Mean Red
Blanko 213,599
1 ppm 224,103 10,504
10 ppm 227,797 14,198
100 ppm 235,884 22,285

250 ppm 241,884 28,28
500 ppm 253,884 AQED8
1000 ppm 275,517 ,918

AMean Red

1000 1200

Konsentrasi
(ppm)
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2. Green

Konsentrasi Mean Green A Mean Green
Blanko 123,393
1 ppm 161,391 37,998
10 ppm 172,069 48,676

100 ppm 176,392 52,999

250 ppm 177,392

500 ppm 200,247

1000 ppm 275,517

100
90
80
70

\Mean Blue

600 1000 1200

Konsentrasi

(ppm)
Konsentrasi Mean Blue A Mean Blue
Blanko 61,29
1 ppm 143,346 82,056
10 ppm 143,821 82,531
100 ppm 146,821 85,531
250 ppm 148,821 87,432
500 ppm 154,88 93,59
1000 ppm 155,920 94,672
98
96 R? = 0,8602.-
ot |
s
<
80
0 200 600 800 1000 1200
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LAMPIRAN 3. Optimasi pH

Keterangan Blanko Sensor
pH5
@ @D
®®
e®

Rep2

Rep3 Rep4  Rata-rata AMean
Red

238,934 240,453 220,693 233,735 17,169

16,566 233,835 236,585 239,032 240,715 237,542 20,976

7 216,566 243,291 239,978 243,611 246,009 243,222 26,656

8 216,566 241,288 230,468 215,943 219,934 226,908 10,342
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AMean Red

10

Vienit Ke-

AMe
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32,5

32

31,5

AMean Red
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LAMPIRAN 5. Stabilitas

Suhu Ruang

l_P|<aer-l Rep 1 Rep 2 Rep 3 Rata-rata Blanko A Pen(léz;nan
0 242,025 242,102 242,077 242,068 212,062 0
1 242,224 242,556 243,01 242,967 212,783 0,64
2 243,207 243,559 241,155 2426403 212,47 1,17
3 243,307 242,101 242,154 2425207 0,44
4 243,695 242,055 242,165  242,6383 1,04
S 243,73 242,155 241,111 0,53
8 244,103 241,403 242,564 1,87
10 244,113 241,365 0,23
12 244,107 241,456 30,498 0,91
15 244,134 241,365 29,841 2,19
17 244,107 0, 31,256 2,71
19 244,038 210,113 31,425 0,56
30 241,195 212,145 27,594 12,77
37 231,678 212,1 17,988 32,02
44 220,124 211,346 8,209 32,59

50
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Suhu Lemari Es

Hari
Ke-

Repl Rep2 Rep3 Rata-rata

0

o o1 A W DN -

242,101 242,004 242,071 242,0587
242,213 242,526 243,014 242,5843
243,215 243,56 241,035
243,187 242,115 242,134
243,684 242,045
243,539 242,157
244,123 241,39
244,213

241,8133

241,5473
238,138 239,7187
231,678 , 229,441 230,1073

220,154 219,511 219,104 219,5897

11,987
211,976
212,089
212,914
210,583
210,113
212,145
212,1
211,346

Penurunan
A Mean (%)
29,99667 0
0,651
1,090
0,424
0,961
30,11567 0,494
30,70867 1,977
30,64833 0,201
30,64033 0,027
29,80733 2,777
31,23033 4,744
31,43433 0,680
27,57367 12,870
18,00733 31,891
8,243667 32,549

51
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LAMPIRAN 6. Linieritas
Tabel Gambar Linieritas

Keterangan Gambar

Blanko

0,1 ppm

0,2 ppm

0,3 ppm

0,4 ppm

Konsentrasi
Analit

Rep4  Rata-rata AMean
Red

232,176 234,211 223,264 0
0,853 252,737 252,678 245295 21,941
245,697 246,629 246,669 246,178 23,824
252,219 246,462 251,106 249,097 25,743
250,991 251,991 251,981 251,992 251,739 27,385
259,601 257,608 258,405 260,213 258,957 34,603
1 265,618 265,829 262,829 264,759 264,759 41,405

Regresi Linier Y =21,839x + 19,323
Koefisien Korelasi R = (SQRT 0,9976)
=0,998
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AMean Red
B R NN W WSO
O U1 O L1 O U1 O U1 O
1 1 1 1 1 1 1 1 J

o un

53

y =21,839x + 19,323
r=0,998

oK, MS F

[

294.2477474 294.2477474 740.6253
1.589185425 0.397296356
5 295.8369328

IS

Standard
Coefficients Error t Stat P-value
Intercept 19.13696232 0.454019242 42.15011296 1.89E-06
kadar 22.62156522 0.831234133 27.2144325 1.08E-05
Lower
Lower 95% Upper 95% 99.0%
17.87640282 20.39752 17.04661
20.31368928 24.92944 18.79448

Observation

Predicted Residuals Standard
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AMean Residuals
1 21.39911884 0.541381159 0.960286566
2 23.66127536 -0.837275362 -1.485135322
3  25.92343188 -0.180181884 -0.319601522
4  28.18558841 0.199161594 0.353267195
5 34.97205797 0.630692029
6  41.75852754 -0.353777536

kadar Residug

Residuals

60
Sample Percentile

kadar Line Fit Plot

60,000
s [ |
s 40,000 ) .
Z 20,000 | W™ # AMean
0,000 - . : . M Predicted AMean

0 0,5 1 1,5
kadar
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LAMPIRAN 7. LOD dan LOQ

Kadar Rep 1 Rep 2 Rep 3 Rep4  Rata-rata  AMean
Analit Red

(ppm)
Blanko 223,354 223,155 232,176 234211 223264

0,1 22491 250,853 252,737 252,678
0,2 245,687 245,697 246,629
0,3 246,602 252,219 246,462
0,4 250,991 251,991
0,7 259,601 257,608

1 265,618 265,826

46,178
249,097

260,213

Y =19.323 + 21.83Q

g (@ ) =0.0051746
Quality coefficient (QCmean) =1.3165
Linearity =0.97409

Standard deviation of the intercept  (Sa) =0.30905

Standard deviation of the slope (Sb) =0.56583

Confidence interval of the intercept (Cla) =19.323 + 0.85807
Relative Confidence interval of the slope (Clb) = 21.839 + 7.1935%

Equivalence interval intercept
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Lower limit (CL) = 18.465
Upper limit (CU) = 20.181

Analytical imprecision at the lower end of the range
CI(x1) =0.064072
Clrel(x1) =64.072%

Lower range limit

Testing value for concentration zero

Lowest X value of the sag
Detection limit
0.40184
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LAMPIRAN 8. Selektivitas

Intererensi
Perbandingan Mean Rata-rata =~ AMean Red

Blanko 212,344
Standart Cd 238,021 239,622 27,278
241,044

239,801
241,511

Cd:Pb 240,164
238,379

240,367

239,981
240,112

241,191 240,989 28,445 4,28%
239,087
242,088
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35

30

25
20
15
10

STANDARID : PB (T:l): PB (T:I10)@

AMean Red

(6]

1°

#d sampai 10 mL.

1 mL
10 mL

Kemudian diencerkan menjadi 5 ppm dari larutan 50 ppm.
Pipet 1 mL dari larutan induk 50 ppm - masukkan ke dalam labu ukur 10 mL >

X 500 ppm = 50 ppm

ad sampai 10 mL.

1 mL
10 mL

X 50 ppm =5 ppm
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Hari Ke-1
Blanko Sampell Sampel2 Sampel3 Sampel4 Sampel5 Sampel6
Replikasi 1 212,424 241,902 241,092 243,161 237,703 240,544
Replikasi 2 212,955 240,127 245,104 243,212 244,028 243,158
Replikasi 3 212,456 243,434 243,851 243,917 242,57
Replikasi 4 212,109 244,487 240,934 244,839 244,516
Rata-rata 212,424 242,4875 242,7453 242,523 242,697
AMean Red 30,0635 30,32125 30,0987 30,273
Kadar (ppm) 0,492 0,493 0,502
Dalam 10 mL 0,00000492 0,00000493  0,00000502
Penimbangan (g) 0,5007 0,5022 0,5047
Kadar (%b/b) 0,00098% 0,00098% 0,00099%
Standart Deviasi ~ 0,000000081
(SD)

Rata-rata Kadar
RSD (%)

0,00099%
0,822%
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Perhitungan:

1. Replikasi 1
Kurva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
30,064 = 21,839x + 19,323
X = 0,492 ppm
Dalam 10 mL =0,492 ppm X 10 mL = 4,92 pg
= 4,92 ug = 0,00000492 g
Kadar dalam sampel =0,00000492 ¢/0,50074
= 0,00098%
2. Replikasi 2

Kurva kalibrasi

Dalam 10 mL

Replikasi 3
Kurva kali

= 0,494 ppm X 10 mL = 4,94 ug
= 4,94 pg = 0,00000494 ¢

r dalam sagi =0,00000494 g/0,501 g
=0,00099%
drva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
30,130 = 21,839x + 19,323
X =0,495 ppm
Dalam 10 mL =0,495 ppm X 10 mL = 4,95 pg
= 4,95 ug = 0,00000495 ¢
Kadar dalam sampel =0,00000495 g/0,5036 ¢
= 0,00098%
5. Replikasi 5
Kurva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
30,099 = 21,839x + 19,323
X = 0,493 ppm
Dalam 10 mL =0,493 ppm X 10 mL = 4,93 ug

= 4,93 pg = 0,00000493 g
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Kadar dalam sampel =0,0000493 g/0,5022 g
= 0,00098%
6. Replikasi 6
Kurva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
30,273 = 21,839x + 19,323
X =0,502 ppm
Dalam 10 mL =0,502 ppm X 10 mL =5,0
=5,02 pg = 0,0000050

Kadar dalam sampel =0,00000502 g/0
=0,00099%
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Hari ke-2
Blanko Sampell Sampel2 Sampel3 Sampel4 Sampel5 Sampel6
Replikasi 1 212,384 240,127 240,902 243,187 240,965 238,231 242,051
Replikasi 2 212,955 243,842 243,804 41,908 243,893 242,636
Replikasi 3 212,456 240,288 240,108 238,332 243,949
Replikasi 4 212,109 245,136 241,813 243,165 241,060
Rata-rata 212,384 242,348 241,657 242,655 242,424
AMean Red 29,964 30,271 30,04
Kadar (ppm) 0,487 0,501 0,491
Dalam 10 mL 0,00000487 ' 923 0,00000501  0,00000491
Penimbangan (g) 0,5073 , 0,5080 0,5072
Kadar (%b/b) 0,00096 . 0,00103%  0,00099% 0,00097%
Standart Deviasi ~ 0,000000050
(SD)

Rata-rata Kadar
RSD (%)

0,00096%
5,217%
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Perhitungan:

1. Replikasi 1
Kurva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
29,964 = 21,839x + 19,323
X = 0,487 ppm
Dalam 10 mL = 0,487 ppm X 10 mL = 4,87 ug
= 4,87 ug = 0.00000487 g
Kadar dalam sampel =0,00000487 ¢/0,50734
= 0,00096%
2. Replikasi 2

Kurva kalibrasi

Dalam 10 mL

Kadar dalag

plikasi 3
Kurva kalibrasi

0,449 ppm X 10 mL = 4,49 ug
= 4,49 ug = 0,00000449 g
I'Ualam sampé =0,00000449 ¢/0,5014 ¢
0,00089%

81 4
va kalibrasi " =21,839x + 19,323
30,745 = 21,839x + 19,323
X =0,523 ppm
Dalam 10 mL =0,523 ppm X 10 mL = 5,23 ug
= 5,23 pg = 0,00000523 g
Kadar dalam sampel = 0,00000523 ¢/0,5083 ¢
=0,00103%
5. Replikasi 5
Kurva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
30,271 = 21,839x + 19,323
X = 0,501 ppm
Dalam 10 mL =0,501 ppm X 10 mL = 5,01 pg

= 5,01 pig = 0,00000501 g
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Kadar dalam sampel =0,00000501 g¢/0,5080 g
= 0,00099%
6. Replikasi 6
Kurva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
30,04 =21,839x + 19,323
X = 0,491 ppm
Dalam 10 mL =0,491 ppm X 10 mL

= 4,91 ug = 0,0000088
Kadar dalam sampel
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Hari ke-3
Blanko Sampell Sampel2 Sampel3 Sampel4 Sampel5 Sampel6
Replikasi 1 212,162 240,601 243,117 240,073 243,994 240,582
Replikasi 2 212,955 243,639 243,962 240,602 243,785 242,987
Replikasi 3 212,456 245,655 240,644 247,158 242,547 244,791
Replikasi 4 212,109 239,747 240,123 240,722 240,168
Rata-rata 212,164 242,410 241,961 242,762 242,132
AMean Red 30,249 29,800 30,6 29,97
Kadar (ppm) 0,500 0,516 0,488
Dalam 10 Ml 0,00000500 0,004 0,00000516 0,00000488
Penimbangan (g) 0,5057 0,504
Kadar (%b/b) 0,00102% 0,00097%
Standart Deviasi (SD)  0,000000272

Rata-rata Kadar
RSD (%)

0,00097%
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Perhitungan:

1. Replikasi 1
Kurva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
30,249 = 21,839x + 19,323
X = 0,500 ppm
Dalam 10 mL = 0,500 ppm X 10 mL = 5,00 pg
= 5,00 pg = 0,00000500 g
Kadar dalam sampel = 0,0000500 g/0,5068 g
= 0,00099%
2. Replikasi 2

Kurva kalibrasi

Dalam 10 mL

Kadar dalag

plikasi 3
Kurva kalibrasi

0,481 pm X 10 mL = 4,81 ug
= 0,481 pg = 0,0000481 g
I'Ualam sampé =0,00000481 ¢/0,5074 ¢
0,00095%

81 4
va kalibrasi " =21,839x + 19,323
29,978 = 21,839x + 19,323
X =0,488 ppm
Dalam 10 mL =0,488 ppm X 10 mL = 4,88 ug
=0,000000488 g
Kadar dalam sampel =0,000000488 g/0,5046 g
= 0,00097%
5. Replikasi 5
Kurva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
21,56 =21,839x + 19,323
X =0,516 ppm
Dalam 10 mL =0,516 ppm X 10 mL = 5,16 pg

= 5,16 j1g = 0,00000516 g
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Kadar dalam sampel = 0,00000516 ¢/0,5057 g
=0,00102%
6. Replikasi 6
Kurva kalibrasi Y =21,839x + 19,323
29,97 =21,839x + 19,323
X = 0,488 ppm
Dalam 10 mL = 0,488 ppm X 10 mL
= 4,88 ug = 0,000Q0048¢

Kadar dalam sampel =0,00000483
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LAMPIRAN 10. Akurasi

Perhitungan Akurasi

Hasil konsentrasi rata-rata presisi 0,501 ppm.
0,501 ppm (ug/mL) dalam 10 mL = 5,01 ug

Pembuatan Simulasi 80%
80% x 0,501 g =0,4 ug/mL

Dalam 10 mL = 0,4 pg/mL x 10

=4 ug

Larutan standart 4 ppm dipipet sef

=0,6 ug/mL x 10 mL

=6 g
8landart 6 ppm dipipet sebanyak 1 mL
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Penambahan Analit Gambar
(%)

Blanko

80 replikasi 2 .

80 replikasi 3

80 replikasi 1

100 replikasi 1

AMean Kadar Adisi Akurasi  Rata-rata
Red Red  terdeteksi  (ppm) Akurasi

(ppm)

213,991 0

212,955

212,456

212,109

80repl 242,097 28,106  0,40217 0,4 100,543 97,788
80rep 2 241,597 27,606 0,37928 0,4 94,819

80rep 3 241,875 27,844  0,39202 0,4 98,005

100 rep 1 243,116 30,125 0,49462 0,5 98,924 99,845
100 rep 2 243,240 30,249  0,50031 0,5 100,063

100 rep 3 243,293 30,302 0,50274 0,5 100,548

120rep 1 245,658 31,667 0,56521 0,6 94,202 98,190
120 rep 2 246,479 32,488 0,60281 0,6 100,468

120 rep 3 246,404 32,413  0,59939 0,6 99,898
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Penambahan % Recovery Mean SD RSD
Analit (%)
(%)
80 97,789 98,608 0,861 0,873¢

100 99,845
120 98,189

LAMPIRAN 11. Penentuan Kadar

Sampel Mean

Blanko
NRL rep 1
NRL rep 2
NRL rep 3

39,351
228,484
230,8

' 22
3,213
SBT rep 2
SBT re
IPL r -1,948

G# Date/Time of

Name Analysis

AQ 1 03/07/2018

blanko 1 03/07/2018

1118 IPL |1 03/07/2018

1118 IPL |1 03/07/2018
16 UNK 1118 NRL |1 03/07/2018
17 UNK 1118 SBT |1 03/07/2018
Ca Ca Cd
Quant Average mg/L | Wavelength %lé?lr_lt Average
-0.0289 422.673 (1) |-0.0241 L
-0.0336 422.673 (1) |-0.0420 L
i 422.673 (1) |-0.0026 L
i 422.673 (1) |-0.0012 L
4.47 422.673 (1) |-0.0160 L
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I 422673 (1) |-0.0118 L
T 422.673 (1) |-0.0141 L

LAMPIRAN 12. Analisis Data t-test

ICP- Strip

Sampel
IPL
NRL
YST

SMBT

Variance

Observatio
Pe‘

Co

#DIV/0!

#DIV/0!
one-tail #DIV/0!
P(T<=t) two-
tail #DIV/0!

t Critical
two-tail #DIV/0!
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