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KATA PENGANTAR

Sebagaimana Pertemuan Ilmiah ke XIV yang diselenggarakan selama 1
hari pada tangal 9 Maret 2005 oleh Puslitbang Teknologi Isotop dan Radiasi
(P3TIR), Badan Tenaga Nuklir Nasional (BATAN) pada tahun ini bertujuan
untuk tukar menukar informasi dan pengalaman sesuai dengan disiplin
keilmuan masing-masing. Selain itu, pertemuan kali ini dimaksudkan juga
untuk meningkatkan kemampuan para pejabat fungsional Pranata Nuklir,
Litkayasa dan Pengawas Radiasi dalam pemecahan yang terjadi di dalam
maupun dilvar BATAN. Dengan demikian, ilmu dan teknologi yang
dikembangkan dalam bidang ini dapat dimanfaatkan oleh pihak terkait dan
masyarakat pada umumnya.

Pertemuan kali ini dihadiri oleh 158 orang peserta yang terdiri dari para
pejabat fungsional Peneliti, pejabat fungsional Pranata Nuklir, dan Pengawas
radiasi serta teknisi Litkayasa juga para peneliti terkait dan para Kepala
Kelompok masing-masing di lingkungan P3TIR — BATAN dengan maksud
agar dalam sessi diskusi lebih terarah dun memberi banyak masukan bagi para
peserta sebagai patner kerjasama dalam membantu penelitian para peneliti di
bidangnya. Jumlah makalah yang disajikan adalah sebanyak 44 buah makalah.

Pencrbitan risalah pertemuan ini diharapkan dapat merambah sumber
informasi dan perkembangan ilmu pengetahuan yang berkaitan dengan teknik
nuklir bagi pihak yang membutuhkan  untuk menunjang keberhasilan

pembangunan dimasa mendatang serta mendapatkan sumber daya manusia

yang handal di era globalisasi.
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PEMURNIAN KARBOFURAN DAN KARBARIL DENGAN METODA
KRISTALISASI

Elida Djabir
Puslitbang Teknologi Isotop dan Radiasi - Batan

ABSTRAK

PEMURNIAN KARBOFURAN DAN KARBARIL DENGAN METODA
KRISTALISASE. Telak dilakukan penelitian pemurnian karbofuran dan karbaril teknis
dengan metoda kristalisasi dan kandungan bahan aktifnya ditentukan dengan KCKT
(Kromatografi Cair Kinerja Tinggi). 10 gram kristal karbofuran dan karbaryl teknis masing-
masing dilarutkan ke dalain 200 ml etanol pa, disaring. kemudian larutan disimpan dalam
lemari es selama satu malam. Kristal putih yang terbentuk disaring dari larutan, untuk
ditentukan kandungan bahan aktifnya secara kualitatif dengan kromatografi lapisan tipis
(KLT). Kemudian sampel dilarutkan kembali dengan 50 ml etanol pa. Larutan —Jarutan
terscbut disimpan dalam lemari es selama scmalam. Larutan disaring dan kristal putihnya
dikeringkan. Kristal puiih kering ditimbang beratnya, dilarutkan dalam metanol ditentukan
kandungan bahan aktifuya secara kualitatif dengan KT dan secara kuantitatif dengan KCKT.
Hasil yang didapat menunjukkan bahwa kandungan bahan aktif karbofuran scbesar 99.9 %
dengan titik leleh antara 152 °C- 153 oC dan karbaryl scbesar 99.5 % dengan titik leleh 141
°C-142°C.

ABSTRACT

PURIFICATION OF CARBOFURAN AND CARBARYL BY CRISTALISATION
METHODS. Purification of carbofuran and carbaryl insecticides by crystallization metheds
using by High Performance Liquid Chromatograpny (HFLC) have been done. Both ten grams
of technical carbofuran and ten grams of technical carbaryl were dissolved inin 200 ml of
cthanol. Filtered sclution were kept in rcfricgerator for-overnight. The ciystal content of
carbofuran and carbaryl were taker out from the solutions by filicring, the crystal. then
determined qualitatively by Thin Layer Chromatography (TLC). The crystal was disolved in
50 ml of pure cthanol The solutions were kept in refrecgerator for overnigth until the crystals
appearcd. The crystal was taken out from solution by filtcring then dried. The white crystal
were weighed, then dissolved in methanol and identificld qualitatively by TLC and
quantitatively by using HPLC. The result showed that the active ingredicnt of carbofuran was
99.9 % and its melting point was 152 oC- 153 °C, while the active ingredient of carbaryl was
99,5 % and its meliig point was 141 °C- 142 °C.

PENDAHULUAN

Semakin hari pertambahan penduduk sangat pesat, sehingga kebutuhan bahan pokok
pangan semakin bertambah. Disamping penduduk makin bertarabah juga panen kurang
berhasil yang disebabkan oleh serangan hama Untuk mengatasi serangan hama petani
menggunakan antara lain insektisida karbofuran dan karbaril.

Inscktisida karbofuran dan karbaril termasuk golongan karbamat dengan rumus kimia 7
benzofirancl, 2,3 dihydro 2,2 dimethyl, methyl karbamat untuk kérbufuran dan | Naftalenol,

methyl karbamat untuk karbaril dengan rumus bangun sebagai beriku::
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Karbofuran

Nama dagang dari formulasi karbofuran adalah Furadan 3 G, Curater 3 G, ndofuran dan untuk
formulasi karbaril adalah Sevin 85 S, Indovin 85 SP dan Petrovin 80 WP Insektisida ini
bersifat racun biasanya digunakan untuk memberantas hama pada padi, kapas, kedelai ,
jagung , kubis dan lain-lain.

Insektisida gol karbamat sangat beracun dengan LD 50 ( lethal dosis, dosis kematian 50
%) adalah 5,3 untuk karbofuran dan LD 50 adalah 250 untuk karbaril. Daya kerja
insekiisida menghambat kerja enzim kolinestrase pada otot-otot penggerak, oleh sebab itu
dianjurkan menghinJari kontak dengan mata, kulit dan pakaian.

Untuk memberantas hama, petani menggunakan formulasi di atas dengan melakukan
penyemprotan berulang kali, dan tidak mengindahkan aturan yang terdapat pada label dari
formulasi yang telah ditentukan oleh Departemen Pertanian. Sehingga kemungkinan residu
pestisida itu terdapat pada tanaman, buah, sayuran dan lingkungan relatif besar. Untuk
mengetahui residui insektisida tersebut di atas baik secara kuantitatif maupun kualitatif
mutlak diperlukan standar murni sebagai pembanding. Untuk mendapatkannya biasanya
diimpor dengan harga cukup mahal dan waktu yang lama. Dengan demikian perlu dimurnikan
standar- standar pestisida tersebut diatas dengan metoda ekstraksi dari bahan karbofuran
teknis dengan kandungan 70 % dan karbaril dengan kandungan 80 %. Dan analisis kualitatif
dilakukan dengan menggunakan alat plat KLT Slikagel dan titi leleh dengan “meltig point”

dan analisis kuantitatif dilakukn dengan menggunakan alat KCKT dengan panjang gelombang
280 nm.

BAHAN DAN METODA

Bahan. Bahan yang digunakan untuk penelitian ini adalah Etanol pa, metanol HPLC,

aquades, kertas saring, plat KLT Slikagel, karbofuran teknis , karbaril teknis, cerium sulfat
dan asam sulfat .

Peralatan. Peralatan yang digunakan adalah timbangan, alat gelas , lemari es, melting point
(Gallenhamp ) , KCKT ( Shimadzu ) , lampu UV dan “ Hot plate

Metoda pemurnian karbofuran dan karbaril. Ditimbang masing-masig 10 gr karhofuran
teknis dan karbaril teknis, kemudian dilarutkan dalam 200 ml etanol pa. Setelah larut disaring
dan hasil saringan disimpan di lemari ¢s selama satu malam. Setelah kristal terbentuk
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dikeringkan pada suhu kamar, dan ditimbang beratnya.. Kemudian kristal hasil percobaan di
larutkan kembali dengan etanol dan disimpan dalam lemari es selama satu malam. Setelah itu
disaring dan dikeringkan , lalu ditentukan titik leleh dan dianalisis kemurniannya dengan alat
KLT secara kualitatif dan KCKT secara kuantitatif.

Metoda penentuar titik leleh dengan alat “Meiting Point “. Kristal hasil pemurnian
dimasukkan ke dalam pipa kapiler, kemudian titik leleh diamati pelan-pelan sambi! dilihat

temperatur berapa kristal hasil pemurnian tersebut mulai meleleh sampai selesai meleleh pada
alat “melting point .

Metoda analisis kemurnian karbofurar dan karbari} secara kualitatif dengan
kromatografi lapisan tipis (KL T). Sampel yang telah dimurnikan satu kali ekstraksi dan dua
kali ekstraksi ditotolkan pada plat KLT slikagel berukuran 6,6 x 6,6 cm bersama dengan
standar sebagai pembanding, setelah itu dielusi dengan pelarut camnpuran n heksan : etil asetat
( 7:3 ) hingga titik akhir. Setelah itu divisualisasi dibawah lampu UV 254 nm, bercak yang
terlihat ditandai dengan pensil dan untuk penampakan bercak disemprot dengan larutan 1 Yo
cerium sulfat dalum 10 % asam sulfat, lalu dipanaskan diatas * hot plate ©

Metoda analisis kemurnian karbofuran dan karbaril secara kualitatif kromatografi
lapisan tipis (KLT) dua dimensi. Masing-masing sampel karbofuran dan karbaril yang telah
dimurnikan ditotclkan pada plat KLT berukuran 6,6 x 6,6 cm, kemudian dielnst dengan
larutap campuran n heksan : etil asetat ( 7:3) hingga titik akhir. Setelah itu divisualisasi
dibawah lampu UV 254 nm, bercak yang terlihat ditandai dengan pensii, kemudian plat
dielusi kembali dalam posisi diputar 90 °C. Setelah elusi mencapai titik terakhir, plat
divisualisasi kembali dibawah larmpu UV dan disemprot dengan reagen penampak bercak 1 %
cerium sulfat dalam 10 % asam sulfat, lalu plat dipanaskan diatas “ /ot plate”

Metoda analisis kandungan karbefuran dan karbarii hasil pemurnian-dengan KCKT.
Ditimbang masing-masing kristal karbofuran dan karbaril hasil pemurnian sebanyak 25 mg,
dilarutkan dalam 25 ml metanol , dikocok hingga homogen. Sebagai pembanding digunakan
karbofuran dan karbaril standar sebanyak 25 mg, dilarutkan dalam 25 ml metanol, dikocok
hingga homogen. Kemudian diinjeksikan pada alat KCKT dengan kondisi sebagai berikut:
Kondisi alat KCKT:

Kolom - Bondapak C-18
Panjang gelombang : 280 nm

Eluen : Meianol - air (73 )
Kecepatan eluen - Tmi/menit
Kecepatan kertas 5 mm/menit

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada pemurnian karbofuran dengan cara | x ekstraksi dengan etanol, menyatakan
bahwa zat yang diperoleh belum murni Oleh karena itu pemurnian dengan cara ekstraks
diulangi sekali lagi. Dari KLT seperti yang diperlihatkan pada Gambar 1, menyatakan bahwa
ekstraksi sebanyak dua kali sudah diperoleh hasil karbofuran — murni.
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Fektor
retenst

Gambar 1. Gambar KLT karbofuran satu kali eksrakst
dengan dua kali ekstraksi

Untuk meyakinkan bahwa karbofuran yang diperoleh sudah murni, maka dilakukan KTL dua dimensi
pada plat Silikagel. Hasil KLT seperti diperlihatkan pada Gambar 2, menyatakan bahwa sampel

memberikan bercak tunggal, yang berarti scnyawa tersebut sudah murni.

_—
1 kd.lt elusi
© Karbofuran®
2 x chust :
karbofuran murnj
Valtor !

ru[Cilsi l Ghdasessens sissssse

Gambar 2. Gambar KLT karbofuran murni
dua kali clusi

Pada pemurnian karbaril dengan cara 1 x ckstraksi dengan etanol, menyatakan bahwa
sat yang diperoleh belum murni Oleh karena itu pemurnian dengan cara  ekstraksi diulangi
sekali lagi Dari KLT seperti yang diperlihatkan pada Gambar 3, menyatdkan bahwa ekstraksi

sebanyak dua kali sudah diperoleh hasil karbaril murni.
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—Pp

Waktu retensi

Gambar 3. Gambar KLT karbaril satu kali
eksraksi dengan dua kzli ekstraksi

Untuk meyakinkan bahwa karbaril yang diperoleh sudah murni, maka dilakukar KTL
dua dimensi pada plat Silikagel. Hasil KLT seperti diperlihatkan pada Gambar 4, menyatakan
bahwa sampel memberikan bercak tunggal, yang berarti senyawa tersebut sudah murni.

Faktor retensi

P

1 kali elusi
Karbaril murni - -

T

AARAAARAR SR AL

Faktor retensi |

Gambar 4. Gambar KLT karbaril mumni dua
kali clusi

Pada Gambar 5 terlihat bahwa hasil analisis karbofuran hasil pemurnian pada
kromatogram KCKT terdapat satu puncak dengan waktu retensi yang sama dengan kromatogram
standar karbofuran. Perhitungan kandungan karbofuran hasii pemurnian dengan cara membandingkan
tinggi puncak kromatogram karbofuran hasil pemumian dengan tinggi puncak kromatogram standar,
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diperoleh kandungan bahan hasil pemurnian rata-rata 99,9 % dari tiga kali ulangan. Penentuan titik
leleh dengan alat “melting point” menunjukkan angka antara 152 °C- 153 °C, ditunjukkan pada Tabel
1. Berdasarkan hasil kandungan bahan aktif dan titik leleh standar karbofuran hasil pemurnian ini
sudah bisa dipakai. Karena menurut literatur kandungan bahan aktif besar dari 99 % dan titik leleh
antara 152 °C- 153 °C untuk karbofuran sudah bisa dipakai sebagai standar pembanding pada analisis.

Tabel 1. kandungan bahan aktif karbofuran murni (%) dan titik lelehnya (°C)

Kandungan bahan aktif karbofuran Titik Leleh karbofuran °C
No Nama (%)

I I 1 | Rata-rata 1 11 m I Rata-rata

1 karbofuran | 99,9 99.8 99,9 99,9 152- 152-153 151-152 152-153
153
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Gambar 5 Kromatogram dari karbofuran murni dengan alat KCKT.

Pada Gambar 6 terlihat bahwa hasil analisis karbaril hasil pemurnian pada kromatogram
KCKT terdapat satu puncak dengan waktu retensi yang sama dengan kromatogram standar
karbaril. Perhitungan kandungan karbaril hasil pemurnian dengan cara membandingkan
tinggi puncak kromatogram karbaril hasil pemurnian dengan tinggi puncak kromatogram
standar, diperoleh kandungan bahan hasil pemurnian rata-rata 99,5 % dari tiga kali ulangan.
Penentuan titik leleh dengan alat “melting poin” menunjukkan angka 142 °C, ditunjukkan
pada Tabel 1. Berdasarkan hasil kandungan bahan aktif dan titik leleh standar karbofuran
hasil pemurnian ini sudah bisa dipakai. Karena menurut literatur kandungan bahan aktif besar
dari 99 % dan titik leleh antara 141 °C- 142 °C untuk karbaril sudah bisa dipakai sebagai

standar pembanding pada analisis.
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Gambar 6. Kromatogram karbaryl murni pada alat KCKT

Tabel 2. kandungan bahan aktif karbaril murni (%) dan titik leleh (°C).

Kandungan bahan aktif karbaryl (%) Titik Leleh karbaryl °C
Mo | b i I | Ratarata I J[ it I | Ratarata
1 karbaryl 99.5 99,6 99.5 99,5 141-14? 1140441 141-142 | 141-142
I
KESIMPULAN

Dari hasil percobaan ini dapat disimpulkan bahwa pemurnian karbofuran dan
karbaril dapat dilakukan dengan dua kali ekstraksi etanol dengan kemurnian 99,9 % untuk
karbofuran dan 99,5 % untuk karbaril dan titik leleh antara 152 °C — 153 ° C untuk karbofuran
dan antara 141 °C- 142 °C untuk karbaril. Dengan demikian standar karbofuran dan karbaril
hasil pemurnian ini dapat dipakai untuk standar sebagai pembanding dalam analisis.
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DISKUSI

CHRISTINA TRI SUHARNI

Bahan aktif apa lagi yan gbisa dimurnikan selain karbofuran dan karbanl 7.

ELIDA DJABIR

Bahan aktif yang bisa dimurnikan sclain karbofuran dan karbanil masih banyak seperti
ametrin, klorpiritas, drazenion, profenofus dan lain-lain.

HOTMA LUBIS

Apakah karbofuran dan karbaril yang dimurnikan bahan yang sudah digunakan (limbah) 7.

Kalau bahan limbah berapa kira-kira kandungan karbofuran dan karbaril aktif yang tersisa sehingga
perlu dimumikan.

ELIDA DJABIR

Karbofuran dan karbaril yang dimurnikan bukan limbah dari karbofuran dan teknis dengan
kangunan 70% dan 80%.

LELY HARDININGSIH

1. Berapa persen kandungan karbofuran dan karbaril teknis sebelum dimurnikan ?.
2. Selain metode kristalisast apakah ada metode lain untuk pemurnian ?.

ELIDA DJABIR

1. Kandungan karbofuran teknis yang digunakan 70%. Kandungan karbaril teknis yang digunakan
30%.

2 Selain metode kristalisasi, ada dengan pemurnian dengan kolom kromatografi.

DESMAWITA GANI

I. Mengapa waktu KLT pelarut yang dipakai campuran n-hexine dan ctil asetat 7:3, mohon
penjelasan 7.

2. Selain ethanol apakah bisa dipakai pelarut lain misalnya methanol untuk kristal karbofuran dan
karbaril teknis. Mohon penjelasan 7.

ELIDA DJABIR

| Karena karbofuran dan karbaril bersifat semi polar, jadi elusi yang dipakai juga semi polar, karcna
kalau dipakai non polar karboril dan karbofuran susah perpindahannya begitupun kalau dipakai
polar perpindahannya terlalu cepat sehingga pemisahannya tidak bagus.

2. Sclain cthanol pelarut lainyang bisa dipakai adalah metanol, ascton, karcna karbofuran gampang
dengan pelarut-pelarut diatas.
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