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Informasi Artikel Abstrak

Diterima: 09/10/2023 Pestisida berperan penting untuk membasmi hama dan serangga
Lo dalam bidang pertanian agar diperoleh hasil pertanian yang
Direvisi: 13/11/2023 baik. Tetapi, pestisida yang diaplikasikan pada hasil pertanian
Online: 25/12/2023 akan meninggalkan residu yang membahayakan jika dikonsumsi.
Edisi: 25/12/2023 Oleh sebgb_ itu, penen'gia_m ini dil_aksanakan _bertujuan untuk
menganalisis kadar pestisida seperti azoxystrobin, carbaryl, dan
difenoconazole dalam kacang kedelai dan gandum sesuai dengan
batas nilai paparan yang normal. Pengujian kadar pestisida
dilakukan dengan menggunakan metode QUEChERS EN
15662:2018 menggunakan Liquid Chromatography Tandem
Mass Spectrometry (LC MS/MS). Pengujian kadar residu
pestisida pada kacang kedelai dan gandum memperoleh hasil
yang masih memenuhi syarat PERMENTAN Nomor 53 Tahun

2018.

Kata kunci: : azoxystrobin, carbaryl, difenoconazole, gandum,
kedelai, pestisida, QUEChERS

Abstract

Pesticides play an important role in eradicating pests and insects
in the agricultural sector in order to obtain good agricultural
results. However, pesticides applied to agricultural products will
leave residues that are dangerous if consumed. Therefore, this
determination was carried out with the aim of analyzing the levels
of pesticides such as azoxystrobin, carbaryl, and difenoconazole
in soybeans and wheat in accordance with normal exposure value
limits. Testing for pesticide levels was carried out using the
QUEChERS EN  15662:2018 method wusing Liquid
Chromatography Tandem Mass Spectrometry (LC MS/MS).
Testing pesticide residue levels in soybeans and wheat obtained
results that still met the requirements of PERMENTAN Number
53 of 2018.
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Pendahuluan

Kacang kedelai adalah salah satu tanaman kacang-kacangan yang sangat penting dalam industri
pangan dan pakan ternak. Kacang kedelai menjadi protein nabati yang digunakan untuk berbagai
produk seperti tahu, tempe, susu kacang kedelai, minyak kacang kedelai, dan menjadi bahan baku
untuk pakan ternak (Fikri, 2022). Selain kacang kedelai, gandum merupakan tanaman pangan utama
dunia, banyak digunakan dalam pembuatan roti, biskuit, dan mie. Di Indonesia, konsumsi gandum
menduduki peringkat kedua setelah beras, mencapai sekitar 20% dari total konsumsi pangan nasional.
Peran gandum sangat signifikan dalam memenuhi kebutuhan pangan dan gizi masyarakat (Putri et al.
2013; Zommita et al. 2022). Oleh sebab itu, kedua komoditas tersebut setiap tahunnya mengalami
peningkatan permintaan.

Upaya untuk meningkatkan produksi, seringkali petani dihadapkan pada berbagai masalah seperti
serangan hama dan penyakit yang dapat merusak tanaman. Penggunaan pestisida oleh petani di
Indonesia mencapai 95,29%. Pengaplikasi pestisida mencapai 3 sampai 5 kali dalam seminggu dengan
menggunakan lebih dari dua jenis pestisida pada suatu tanaman (Januati, 2020). Pestisida memberikan
manfaat tetapi juga memunculkan beberapa masalah jika pengunaannya tidak tepat seperti pencemaran
lingkungan. Pestisida terdapat pada semua bagian tanaman seperti akar, batang, daun dan buah
sehingga jika dikonsumsi oleh manusia dapat menimbulkan gangguan kesehatan (Damaiyanti, 2019 ;
Liu etal. 2023). Gangguan kesehatan seperti pada sistem endokrin sehingga menganggu sistem hormon
dan meningkatkan resiko kanker (Narwanti, 2012 ; Uthayanan dan Sundareswaran, 2023). Selain itu,
kumpulan senyawa aktif dalam pestisida dapat mengakibatkan penurunan keanekaragaman hayati
dalam agroekosistem. Sudah umum diketahui bahwa keanekaragaman hayati memiliki dampak yang
signifikan terhadap ketersediaan nutrisi yang berdampak pada pertumbuhan tanaman (Lestari, 2018 ;
Anastassiadou et al. 2020).

Salah satu bahan aktif strobilurin yang digunakan pada kacang kedelai dan gandum adalah
azoxystrobin. Selain itu, bahan aktif golongan karbamat dan triazol yang digunakan adalah carbaryl
dan difenoconazole. Penggunaan pestisida seperti azoxystrobin, carbaryl, dan difenoconazole pada
kacang kedelai dan gandum ditetapkan oleh PERMENTAN No0.53 Tahun 2018 yaitu Batas Maksimal
Residu (BMR) pada kacang kedelai yaitu 0,5 mg/kg untuk azoxystrobin, 0,2 mg/kg untuk carbaryl dan
0,02 mg/kg untuk difenoconazole. Lalu, pada gandum yaitu 0,2 mg/kg untuk azoxystrobin, 2 mg/kg
untuk carbaryl dan 0,02 mg/kg untuk difenoconazole.

Metode analisis residu pestisida azoxystrobin, carbaryl, dan difenoconazole pada kacang kedelai
dan gandum menggunakan metode QUEChERS EN 15662:2018. Keunggulan metode ini adalah
sederhana, sedikit tahapan dan efektif pada proses clean-up. Selain itu, metode ini ramah lingkungan
karena memakai sedikit pelarut organik (Zhang et al. 2016). Pengujian kadar azoxystrobin, carbaryl,
dan difenoconazole dianalisis menggunakan metode Liquid Chromatography Tandem Mass
Spectrometry (LC MS/MS) yang berfungsi untuk memisahkan beberapa senyawa berdasarkan
kepolarannya dan diidentifikasi berat molekulnya (Setyawan dan Huda, 2022).

Metodologi Penelitian
Bahan
Bahan yang digunakan adalah kacang kedelai, gandum, acetonitrile, aquabides, EN QUEChERS

extraction kit, EN QUEChERS dSPE, triphenyl phosphate (TPP), ammonium format, metanol, standar
azoxystrobin, standar carbaryl dan standar difenoconazole.
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Alat

Alat yang digunakan adalah blender, neraca analitik, tabung sentrifuge 50 mL dan 15mL,
sentrifugrasi, pipet mikro 5-10 uL, 20-200 L, 100-1000 pL, 1-10mL vial, vortex, freeze, gelas beaker,
gelas ukur, labu ukur ultrasonikator dan seperangkat instrument LC MS/MS.

Prosedur Penelitian
Pembuatan Fase Gerak

Langkah-langkah yang dilakukan untuk membuat fasa gerak A yaitu ditimbang ammonium format
sebanyak 0,1576gram dalam gelas beaker dan ditambahkan 10 mL aquabides lalu dilarutkan. Setelah
larut, masukan ke dalam gelas ukur dan ditambahkan 500 puL asam format 98- 100% dan 10 mL
metanol ke dalam gelas ukur. Selanjutnya, larutan dimasukkan kedalam labu ukur 500 mL serta
ditambahkan aquabides sampai tanda batas lalu disonifikasi sampai homogen. Lalu, langkah-langkah
yang dilakukan untuk membuat fasa gerak B yaitu ditimbang ammonium format sebanyak 0,1576gram
dalam gelas beaker kemudian ditambahkan 10 mL metanol lalu dilarutkan, setelah larut masukan ke
dalam gelas ukur. Kemudian ditambahkan 500 pL asam format 98-100% dan 10 mL aquabides ke
dalam gelas ukur. Selanjutnya masukkan kedalam labu ukur 500 mL lalu ditambahkan metanol sampai
tanda batas setelah itu disonifikasi sampai homogen.

Pembuatan Standar dan Deret Standar

Langkah-langkah standar azoxystrobin, carbaryl, dan difenoconazole dipipet sebanyak 0,01 mL dan
dimasukkan dalam vial 1 ml. Kemudian, masukkan acetonitrile sebanyak 0.99 mL. Setelah itu,
dihomogenkan untuk mendapatkan larutan standar mix-1 berkonsentrasi 10 ppm. Dari larutan tersebut
dipipet sebanyak 0,1 mL dan dimasukkan ke dalam vial 1 mL serta ditambahkan acetonitrile sebanyak
0,90 mL. Lalu, dihomogenkan dan dipindahkan untuk memperoleh larutan standar mix 2
berkonsentrasi 1 ppm. Larutan ditambahkan 10 pL triphenyl phosphate (TPP) 1 ppm dan 10; 20; 50;
100; 150 pL ke dalam masing-masing vial 2 mL. Kemudian, tambahkan asetonitril masing-masing
980; 970; 940; 890; 840 pL dan dihomogenkan. Setelah itu, deret standar azoxystrobin, carbaryl, dan
difenoconazole siap digunakan.

Ekstraksi dan Clean-Up Sampel

Sampel kacang kedelai dan gandum dihaluskan menggunakan blender dan ditimbang sebanyak
5gram dalam tabung sentrifuge 50 mL. Setelah itu, tabung ditambahkan 10 mL aquabides dingin lalu
dikocok kuat kembali selama 1 menit. Lalu, ditambahkan 10 mL acetonitrile lalu dikocok kuat selama
1 menit. Selanjutnya, ditambahkan EN QUEChERS extraction kit ke dalam tabung dan dikocok selama
1 menit. Tabung disentrifugasi selama 5 menit selama 45000 rpm. Setelah disentrifugasi, supernatant
sampel gandum sebanyak 6 mL dipipet ke dalam tabung EN QUEChERS dSPE general sedangkan
supernatant sampel kacang kedelai dipipet sebanyak 8 mL ke dalam tabung sentrifuge 15 mL dan
didiamkan selama 2 jam pada freezer -21°C. Setelah didiamkan, dikeluarkan dari freezer dan dibiarkan
mencapai suhu ruang lalu disentrifugasi selama 5 menit pada 4500 rpm. Kemudian, supernatant pada
tabung reaksi dipipet sebanyak 6 mL kedalam tabung EN QUEChERS dSPE fatty and wax. Kedua
sampel dikocok kuat selama 30 detik lalu disentrifugasi lagi selama 5 menit pada 4500 rpm dan dipipet
sebanyak 990 uL ke dalam vial 2 mL. Kemudian, ditambahkan 10 pL triphenyl phosphate (TPP)
dengan konsentrasi 1 ppm dan dikocok menggunakan vortex. Setelah itu, sampel siap diinjeksikan
menggunakan LC MS/MS.

Perhitungan
Hasil dari uji residu pestisida menggunakan perhitungan pada program excel. Data analisis

instrument dikeluarkan melalui “My Quan Xreport” dari software “TSQ Quantiva” berbentuk kurva
kalibrasi standar azoxystrobin, carbaryl, dan difenoconazole serta data area dari sampel yang diinjeksi
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dalam bentuk excel. Jika koefsien regresi dalam kurva kalibrasi mendekati satu atau satu maka
dipastikan data tersebut presisi dan akurat (Fahira et al. 2021). Kadar sampel akan dibandingkan
dengan regulasi dari PERMENTAN Nomor 53 Tahun 2018 tentang keamanan dan mutu pangan segar.

Hasil dan Pembahasan

Data yang diperoleh berupa spektrum yang memiliki nilai area dan ISTD area. Dari data- data
tersebut diolah untuk memperoleh rasio area dengan menggunakan rumus persamaan (1).

Rasio A _ Area Rasio A _ Area
asio Area = ISTD Area asio Area = ISTD Area e, @)

Nilai rasio area standar dan konsentrasi standar digunakan untuk membuat kurva kalibrasi. Dalam
kurva kalibrasi terdapat intercept (a) sebagai nilai akurasi dan presisi dari blanko, slope (b) sebagai
ukuran sensitifitas dari metode pengujian dan koefisien determinsasi (R?) sebagai korelasi kadar analit
dengan respon instrument (Nisah dan Nadhifa, 2021). Kemudian, kurva kalibrasi tersebut digunakan
untuk menetapkan kadar residu pestisida (azoxystrobin, carbaryl, dan difenoconazole) pada sampel
dalam satuan pg/mL. Berdasarkan Batas Maksimal Residu (BMR) vyang ditetapkan oleh
PERMENTAN Nomor 53 Tahun 2018, kadar residu pestisida menggunakan satuan mg/kg sehingga
kadar yang diperoleh dikonversi menggunakan rumus persamaan (2).

Kadar (ug/mL)x Vol.Sampel (mL)

Kadar Residu Pestisida (mg/kg) = Berat Sampel (g)

Konsentrasi deret standar azoxystrobin, carbaryl, dan difenoconazole adalah 0,01; 0,02; 0,05; 0,10;
dan 0,15. Nilai area dan ISTD area yang diperoleh akan diolah menggunakan rumus hingga
menghasilkan rasio area yang dijelaskan pada Tabel 1. Kemudian, dibuat kurva kalibrasi dari
konsentrasi standar sebagai sumbu x dan rasio area sebagai sumbu y.

Tabel 1. Absorbansi Standar Residu Pestisida

Residu Pestisida Konsentrasi Area ISTD Area Rasio Area
Azoxystrobin 0,01 2722103 2285944 1.191
0,02 5143442 2529915 2.033
0,05 13188173 2427535 5.433
0,10 24803766 2601982 9.533
0,15 38431636 2619676 14.670
Carbryl 0,01 245033 2285944 0.107
0,02 378398 2529915 0.150
0,05 848194 2427535 0.349
0,10 1699454 2601982 0.653
0,15 2565667 2619676 0.979
Difenoconazole 0,01 906284 2285944 0.396
0,02 1777174 2529915 0.702
0,05 4580566 2427535 1.887
0,10 9040576 2601982 3.474
0,15 13657983 2619676 5.214

Untuk persamaan linear untuk standar azoxystrobin yang diperoleh y = 0,248 + 90,860x dengan R?
=0.998, untuk standar carbaryl yang diperoleh y = 0,036 + 5,972x dengan R? =0.999 dan untuk standar
difenoconazole yang diperoleh y = 0,070 + 30,111x dengan R? = 999. Penetapan kadar azoxystrobin,
carbaryl dan difenoconazole menggunakan persamaan linear dengan rasio area sampel sebagai sumbu
y. Setelah mendapatkan kadar dalam satuan pg/mL diolah menggunakan rumus dengan volume ekstrak
adalah 10 mL dan berat sampel kacang kedelai yang diuji adalah 5,015gram sedangan berat sampel
gandum adalah 5,0133gram untuk memperoleh kadar dalam satuan mg/kg.
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Tabel 2. Kadar Residu Pestisida pada Kacang Kedelai dan Gandum

Residu Sampel Area ISTD Area Ratio Kadar Kadar
Pestisida P Area (Hg/mL) (mg/kg)
Azoxystrobin Kacang 86356 2674123  0.032 0002 -0,005
Kedelai
Gandum 57225 2568975  0.022 0002 -0.004
Carbaryl N0 63404 2674123 0024 -0002  -0,004
Kedelai
Gandum 61649 2568975  0.024 0,002 -0,004
Difenoconazole — acang 56497 2674123 0.02 0,002 -0,004
Kedelai
Gandum 35684 2568975 0.02 0,002 -0,004

Limit of Detection (LOD) adalah konsentrasi analit terendah dalam sampel yang masih dapat
dideteksi oleh suatu instrument sedangkan Limit of Quantification (LOQ) adalah konsentrasi analit
terendah dalam sampel yang memenuhi Kriteria presisi dan akurat (Trisnawati dan Dewi, 2021;
Harmono, 2020). Kadar azoxystrobin, carbaryl, dan difenoconazole pada kacang kedelai dan gandum
dibawah nilai LOD dan LOQ sehingga dinyatakan tidak terdeteksi (TTD). Selain itu, kacang kedelai
dan gandum dinyatakan aman untuk dikonsumsi karena kandungannya dibawah Batas Maksimum
Residu (BMR) PERMENTAN Nomor 53 Tahun 2018 yang menyatakan 0,5 mg/kg untuk azoxystrobin,
0,2 mg/kg untuk carbaryl, dan 0,02 mg/kg untuk difenoconazole pada sampel kacang kedelai dan 0,02
mg/kg untuk azoxystrobin, 2 mg/kg untuk carbaryl, dan 0,02 mg/kg untuk difenoconazole pada sampel
gandum.

Spiking dilakukan dengan cara memasukkan standar ke dalam sampel dengan konsentrasi yang
sudah ditentukan. Spiking bertujuan untuk mengetahui ketelitian metode analisis dengan nilai akurasi
yang diperoleh dengan rumus persamaan (3) (Talu et al. 2023).

~ Kadar Hasil Analisis
%Perolehan Kembali = Kadar Sesungguhnya x 100%

Sampel kacang kedelai dilakukan spiking dengan ketiga parameter tersebut. Hasil data yang
diperoleh dari spike kacang kedelai ditunjukkan pada Tabel 3. Dari hasil data yang diperoleh, nilai
Recovery (%R) memasuki rentang 70-120% yang menunjukkan bahwa ketelitian metode analisis dapat
diterima (Mutiatikum et al. 2002).

Tabel 3. Kadar Residu Pestisida pada Spike Kacang Kedelai

ISTD Rasio Kadar Kadar

[0)
Parameter Area Area Area (ug/mL) (malkg) YoRecovery
Azoxystrobin 2709349 2673907 1.013 0.008 0.017 84%
Carbaryl 209385 2673907 0.078 0.007 0.014 71%
Difenoconazole 928756 2673907 0.347 0.009 0.018 92%
Kesimpulan

Berdasarkan pengerjaan project magang yang telah dilaksanakan, maka dapat diambil kesimpulan
andungan azoxystrobin yang terdapat dalam kacang kedelai sebesar -0,005 mg/kg, sedangkan dalam
gandum sebesar -0,004 mg/kg. Kandungan carbaryl yang terdapat dalam kacang kedelai sebesar -0,004
mg/kg, sedangkan dalam gandum sebesar -0,004 mg/kg, Kandungan difenoconazole yang terdapat
dalam kacang kedelai sebesar -0,004 mg/kg, sedangkan dalam gandum sebesar -0,004 mg/Kkg.
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Kandungan azoxystrobin, carbaryl, difenoconazole pada kacang kedelai dan gandum aman dan lolos
uji dengan tetapan dari peraturan PERMENTAN Nomor 53 Tahun 2018.
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