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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1. Skema Kerja 

 

  

Penyiapan Pelarut 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Larutan Induk 

 

 

 

 

 

5 mg karbaril 

Ad. 5 ml pelarut yang sesuai (1000 µg/ml) 

Dilarutkan 

Asam Fosfat 

Aqua Pro Injection 

Pelarut Asam Fosfat pH 3 

Ditambahkan 

secara perlahan 

Larutan Stok 100 µg/ml 

2 µg/ml  4 µg/ml   10 µg/ml 6 µg/ml 8 µg/ml 

Diencerkan ke konsentrasi yang rendah 

HPLC 

UJI 

LINEARITAS 

UJI 

AKURASI 

PRESISI 

PENGUKURAN 

LOD & LOQ 
UJI 

KESESUAIAN 

SISTEM 

UJI 

STABILITAS 

Dibuat konsentrasi yang diinginkan 
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Uji linearitas 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Uji akurasi dan presisi 

 

Larutan Stok 100 µg/ml 

2 µg/ml 4 µg/ml 8 µg/ml 6 µg/ml 10 µg/ml 

HPLC 

Persamaan Linear (y=a+bx) 

• Dibuat 3 Replikasi 

• Hitung regresi 

perbandingan luas 

puncak terhadap 

konsentrasi karbaril 

Larutan Stok 100 µg/ml 

6 µg/ml 2 µg/ml 10 µg/ml 

HPLC 

Akurasi (Nilai %RE) 

Presisi (Nilai %RSD) 

• Dibuat 3 Replikasi 

• Nilai akurasi 

diwakili %RE 

• Nilai presisi diwakili 

%RSD 
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Uji stabilitas 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Uji kesesuaian sistem 

Larutan Stok 100 µg/ml 

6 µg/ml 

HPLC 

Hitung plat teoritis, %RSD, 

Waktu retensi, dan luas puncak 

Larutan Stok 100 µg/ml 

6 µg/mL 

Suhu ruang 

(26±2°C) 

24 Jam 

Wadah 

Autosampler 

24 Jam 

Suhu Dingin 

20°C 

24 Jam 

HPLC 

Perbandingan hasil pengukuran dengan sampel 

awal sebelum dilakukan pengukuran 

• Dibuat 3 replikasi, 

tiap kondisi 

penyimpanan 
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Proses Ekstraksi Pestisida 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Analisis kualitatif dan kuantitatif 

 

 

 

 

 

 

 

 

Sampel buah anggur segar (vitis vinifera) 

(300 g) 

Pelarut Asam Fosfat pH 3 selama 1 jam 

Kertas Whatman No.40 

Rotary Evaporator suhu 80°C, kecepatan 65 rpm 

Destilat ditambahkan metanol 2 mL 

Homogenkan dengan magnetic stirrer 

Direndam hingga menutupi seluruh bagian buah 

Disaring 

Dipekatkan 

Sentrifugasi selama 10 menit, kecepatan 3000 rpm 

Destilat dilewatkan pada filter dan masukkan ke vial untuk dianalisis 

pada alat HPLC 

Sampel hasil ekstraksi 

HPLC 

Analisis Kualitatif dan Kuantitatif 

Kondisi Analisis Kromatografi terpilih 
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Lampiran 2. Dokumentasi Penelitian 

 

 

Gambar 4. Penimbangan baku 

pestisida karbaril 

Gambar 5. Pembuatan larutan baku 

dan seri konsentrasi 

  

Gambar 6. Alat HPLC 
Gambar 7. Pembuatan larutan asam 

fosfat pH 3 

  
Gambar 8. Ekstrasi sampel dari residu 

pestisida 
Gambar 9. Alat Rotary Evaporator 
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Lampiran 3. Data Kromatogram HPLC 

Lampiran 3a. Uji Linearitas, LOD, LOQ Replikasi 1 
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Lampiran 3b. Uji Linearitas, LOD, LOQ Replikasi 2 
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Lampiran 3c. Uji Linearitas, LOD, LOQ Replikasi 3 
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Lampiran 3d. Uji Kesesuaian Sistem 

 

 



29 
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Lampiran 3e. Uji Stabilitas 

Suhu Ruang 
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Suhu Wadah Autosampler 
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Suhu Dingin 
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Lampiran 3f. Akurasi dan Presisi 

Replikasi 1 
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Replikasi 2 
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Replikasi 3 
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Lampiran 3g. Hasil Analisis Kualitatif dan Kuantitatif 
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Lampiran 4. Perhitungan 

1. Perhitungan linearitas 

Tabel 1. Hasil pengukuran parameter uji linearitas 

Persamaan regresi linear 

y=bx+a 

y= 1591,4x-1133 

a= -1133 

b= 1591,4x 

R2= 0,99984 

Koefisien korelasi (r)  = √𝑅2 

   =  √0,9984 

   = 0,9992 

 

2. Perhitungan LOD dan LOQ 

Tabel 3. Hasil pengukuran LOD dan LOQ 

Konsentrasi 
(X) 

(Y) (Y’) (Y-Y’) (Y-Y’)2 

2 2959 2050 909 826645 

4 7883 5233 2650 7024620 

6 8766 8415 351 122920 

8 11507 11598 -91 8317 

10 16106 14781 1325 1755625 

Jumlah 9738128 

Sy 1801,68 

LOD 3,74 

LOQ 11,32 

Persamaan regresi linear 𝒚 = 𝟏𝟓𝟗𝟏, 𝟒𝒙 − 𝟏𝟏𝟑𝟑 

𝒀′ = (𝟏𝟓𝟗𝟏, 𝟒 × 𝟐) + (−𝟏𝟏𝟑𝟑) = 𝟐𝟎𝟓𝟎 

𝑆𝑦 = √∑(𝑌−𝑌′)
2

𝑛−2
 = √

9738128

5−2
 =1801,68 

𝐿𝑂𝐷 =  
3.3 𝑆𝑦

𝑏
 = 

3.3 ×1801,68

1591,4
 = 3,74 

𝐿𝑂𝑄 =
10 𝑆𝑦

𝑏
 = 

10 ×1801,68

1591,4
 = 11,32 

KONSENTRASI 
(µg/ml) 

Luas Area Rata-rata 
Koefisien 

Determinasi 
(R2) 

Koefisien 
Korelasi 

(r) 

2 2959 

8415 0,9984 0,9992 

4 7883 

6 8766 

8 11507 

10 16106 
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3. Perhitungan Uji Kesesuaian Sistem 

- Perhitungan Resolusi (R) 

Diketahui 

tR1 = 4,940 

tR2 = 5,336 

W2 = 0,6 

W1 = 0,4 

Resolusi: 

𝑅 = 2(
𝑡𝑅2 − 𝑡𝑅1

𝑊1 + 𝑊2
) 

𝑅 = 2(
𝑡𝑅2 − 𝑡𝑅1

𝑊1 + 𝑊2
) 

𝑅 = 2(
5,336 − 4,940

0,4 + 0,6
) 

𝑅 = 2 (
0,396

1,2
) 

𝑅 = 0,7665 

- Perhitungan Jumlah Plat Lempeng Teoritis (N) 

Diketahui 

tR = 5,336 

w = 0,6 

Lempeng Teoritis: 

𝑁 = 16 (
𝑡𝑅

𝑊
)

2

 

𝑁 = 16 (
5,336

0,6
)

2

 

𝑁 = 1265,62 

- Perhitungan Tailing Factor (tf) 

Diketahui 

a = 0,2 

b = 0,4 

𝑇𝑓 =
𝑎

𝑏
 

𝑇𝑓 =
0,2

0,4
 

𝑇𝑓 = 0,6 

- Perhitungan Height Equivalent to A Theorithical Plate (HETP) 

Diketahui 

L = 150 mm = 15 cm 

N = 1265.62 

HETP =
𝐿

𝑁
 

HETP =
15

1265.62
 

HETP = 0,012 
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4. Perhitungan uji Stabilitas 

Tabel 5. Hasil pengukuran uji stabilitas 

Jenis 

Pengujian 

Stabilitas 

Konsentrasi 

yang 

digunakan 

(µg/ml) 

Luas Area 

(mAU) 
Rata-rata SD %RSD 

Stabilitas 

Suhu Ruang 

6 

7351,9 

2254,966 8688,500 0,260 7421,6 

11292 

Stabilitas 

dalam 

Autosampler 

6392,2 

540,342 5768,567 0,094 5473,5 

5440 

Stabilitas 

Suhu Dingin 

18181,1 

7610,899 9408,067 0,809 4573 

5470,1 

 

Perhitungan stabilitas pada suhu ruang: 

Rata-rata=
7351,9+7421,6+11292

3
 = 2254,966 

SD = 
√(2254,966−7351,9)2+ (2254,966−7421,6)2+(2254,966−11292)2

3−1
 = 8688,5 

%RSD = 
𝑆𝐷

𝑅𝑎𝑡𝑎−𝑟𝑎𝑡𝑎
 × 100 =  

8688,5

2254,966
= 0,260 
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5. Perhitungan Akurasi Presisi 

Tabel 2. Hasil pengukuran parameter uji akurasi dan presisi 

Konsentrasi 
(µg/ml) 

Luas 
Area 

Konsentrasi 
Terukur 

Rata-
rata 

SD %Recovery %RE %RSD 

2 2959 2,16 

2,01 0,12 100,70 0,70 6,10 2 1902 1,93 

2 1742 1,96 

6 8766 5,69 

5,97 2,16 99,54 -0,46 36,12 6 8090 6,14 

6 8660 6,09 

10 16106 10,16 

10,01 2,30 100,14 0,14 22,93 10 13672 9,93 

10 15123 9,95 

 

Perhitungan akurasi dan presisi konsentrasi 2 ppm: 

Persamaan regresi linear 𝑦 = 1643,4𝑥 − 583,47 

Rata-rata=
2,16+1,93+1,96

3
 = 2,01 

Konsentrasi terukur=
𝑦−𝑎

𝑏
=  

2959+583,47

1643,4
= 2,155 

SD = 
√(2,01−2,16)2+ (2,01−1,93)2+(2,01−1,96)2

3−1
 = 0,12 

 

% RSD = 
𝑆𝐷

𝑅𝑎𝑡𝑎−𝑟𝑎𝑡𝑎
× 100 =

0,12

2,01
× 100 = 6,10 

% Recovery = 
𝑅𝑎𝑡𝑎−𝑟𝑎𝑡𝑎 𝑘𝑜𝑛𝑠𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑠𝑖 𝑡𝑒𝑟𝑢𝑘𝑢𝑟

𝐾𝑜𝑛𝑠𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑠𝑖 𝑠𝑒𝑏𝑒𝑛𝑎𝑟𝑛𝑦𝑎
× 100 =

2,01

2
× 100 = 100,70 

% RE = 
𝐾𝑜𝑛𝑠𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑠𝑖 𝑡𝑒𝑟𝑢𝑘𝑢𝑟−𝐾𝑜𝑛𝑠𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑠𝑖 𝑑𝑖𝑔𝑢𝑛𝑎𝑘𝑎𝑛

𝐾𝑜𝑛𝑠𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑠𝑖 𝑑𝑖𝑔𝑢𝑛𝑎𝑘𝑎𝑛
=

2,01−2

2
× 100 = 0,70 
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Lampiran 4. Grafik kurva baku akurasi presisi 

 
Gambar 10. Kurva baku akurasi presisi replikasi 1 antara konsentrasi karbaril 

(µg/ml) dan luas area (mAU) 

 
Gambar 11. Kurva baku akurasi presisi replikasi 2 antara konsentrasi karbaril 

(µg/ml) dan luas area (mAU) 

 

 
Gambar 12. Kurva baku akurasi presisi replikasi 3 antara konsentrasi karbaril 

(µg/ml) dan luas area (mAU) 
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