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PENGAWET NITRIT Marudut Sinaga, Kawan Sihombing, Agam Saputra, Lukman Hakim,
dan Manihar Situmorang* Jurusan Kimia, FMIPA, Universitas Negeri Medan, JI. Willem
Iskandar Psr. V Medan, Indonesia 20221, Email: msitumorang@lycos.com Diterima 7
September 2013, disetujui untuk publikasi 22 September 2013 Abstract: Penelitian
rancang bangun sensor kimia sebagai instrumen analisis dalam deteksi spektrofotometri
untuk penentuan pengawet nitrit bertujuan untuk mendapatkan instrumen analisis yang
memiliki daya analisis akurat, selektif, sensitif, cepat dan sederhana untuk penentuan



Bengawet .

Penelitian dilakukan terdiri atas pembuatan matriks polityramin pada permukaan plastik
transparan, mengimobilasi senyawa aktif asam sulfanilat di dalam polymer sehingga
menjadi bahan aktif sensor, dan diintegrasikap pada detektor spektrofotometer UV-Vis.
Hasil penelitian menunjukkan bahwa lanekah Swa buatan sensor kimia untuk
penentuan senyawa nitrit tela##rhasil dilakukan.

IPﬁnsparangﬁI an untuk

b
tif y |-r&emberl respon pada n|tr|
rasi 0,1-10 ppm, dan batas deteksi bera 30,1 ppm
k|m|a pengawet nitrit, polltyramln, spektr methruV?Vis.

*Correspondifig ms Pendahuluan Pengﬁbangan instrumen ams yafig sensitif,

selektif, dan gkur uk penentuan baha Makﬂn dafl minuman
sangat perlu dilak & karena kehadiran pe__ngawet daIam.t_)atas norrfjal dapdt menjadi

akit b anusia. Penggunaan senyawa penga'wc_at di m mfkanan dan
idak dapatdihindari karena berbagai alasa ertimenjaga
kesegaran makdhan, ghambat pertumbuhan organisme; memelihara Warna bahan
makanan, dan u sﬁia kuaIitasMgminuman dalam peg¥impanan

[1].

Polityramin berbentu
mengikat senyawa 3
spektrofotometri
berada pada skale

mengakibatkan permasalahan terhadap ]. Senyawa nitrit pada kadar

tertentu seringuskeesgpaaican sebagai pengawet dalam produk tertentu agar terhindar
dari pengga 0Q anlsmel[d[TEerllhat tetap segar »

Sensor K e strumen AnaI|5|s EE :

Penent Kt y

memperta aflla

[4].

Penggunaan senyawa pengawet dan penambah rasa (additives) sering dilakukan di
dalam proses pengolahan dan penyimpanan makanan untuk menyakinkan bahwa
makanan yang dikonsumsi tetap aman dalam penyimpanan yang relatif lama [5].
Penggunaan bahan pengawet alami sudah menjadi pilihan yang banyak dilakukan saat
ini dengan berbagai alasan baik untuk keamanan dan juga keamanan lingkungan [6].



d d d d d K JUJad dadd Yadng dipergunakar
sebagai bahan pengawet, dan umumnya sudah diberikan batas aman (toleransi) bagi
keberadaan senyawa tersebut sebagai pengawet makanan dan minuman [7].

Permasalahan yang dihadapi adalah sering ditemukan penambahan bahan pengawet
yang tidak aman ke dalam makanan atau bahan makanan sehingga sangat berpotensi

banyak menjadi ko eberadaan
bahan pengawet "dalam makananiecara pasti dip [ men analisis
untuk penentuagfka an pengawet yang terdapat di dalam

minuman. w L -
Instrumen an; isis$g akurat, sélélﬁtif, sensitif, cepat dan sederhan gontrol
kualitas makdhan minﬂsangat diperlukan unt;@‘k menjamin

o S ) A
penganalisisalj serf@Wa?senyawa kimia yang berpotensi menimbul
kehadiran balé wet a an

Informasi yandigkuraggan dini terhadap kehadiran $-'enya\2va_ pénga ang
ditambahkan kdlldala akanah da anlakan dapat menghindarkaly konsumen
dari timbulnya p@pyakit yang disebabk umsi makanan dan uman

tersebut, terutamatpagi Eeka yang rentan terhadap kehadiraE‘bnya

perlu mendapat perhatian, terutama untu ahui komponenkomponen penting
senyawa kimigupes ajk berupa nutrisi, sumber kalori, maupun senyawa additif
yang ditagfbahkgedals m-r:lsl rmakanan dan minypsen.[94=5tudi terhadap kontrol

abdFh Tk 'nissenyawa
nApE FRESIE Yo gf it kan

Untuk itu diperlukan instrumen analisis sederhana dan serbaguna yang dapat
memberikan informasi akurat terhadap kehadiran senyawa?senyawa penyusun makanan
dan minuman dengan cepat. Pengawet natrium nitrit atau kalium nitrit biasa digunakan
sebagai pengawet daging yang berfungsi sebagai bakteriostatis dalam larutan asam
terutama sekali terhadap jasad renik yang anaerob dan memelihara warna merah pada
daging [13].




Penggunaan W

kesehatan, karena nitrit dapat berikatan Marudut Sinaga, Kawan Sihombing, Agam
Saputra, Lukman Hakim, dan Manihar Situmorang 128 Jurnal Saintika ? Volume 137
Nomor 2 ? September 2013 dengan amino dan amida yang terdapat pada protein
daging membentuk turunan nitrosoamin yang bersifat toksis yang diduga dapat
menimbulkan kanker [14?15].

Nitrit dalam jumlah besard#fpat me a intestinal, depresi, dan
sakit kepala [16?17]. | it akan mem é g, dengan pigmen

daging akan menjagnitr %@globln yang berwarna m . PRpggunaan nitrit

dan nitrat dalam pga rutama produlqagmg) dlbata efek meracuni
dari zat tersebu Peraturan Menteri Kesehatan RI No.

722 tahun 198 g awetan
yakni 125 ?g/@pL d

negaranegardbar a telah
terbukti adan§a erupakan
sekelompok s ulkin kanker

Pengembangan Sgnor kimia untuk penen‘tuah at:ral'it sangat menarik dalagh kimia analisis
dan sangat tepat Ugtuk @Eentuan analit di dalam sampel. SensEaklml erupakan
instruman analisis y ng karena mempumdaya analisis selektif dan

%, Te sangatﬂ
sensitif terhadap analit™sghingg wiem E enyaw@pada konsentratsi
sangat rendah.

Peralatan ini mempunya| kelebihan dalam Kesedernanaan penganalisisan karena
penentuan big a=elilaici@n tanpa perlakuan sampel sehingga mudah dilakukan oleh

gelas kimiafuf

UHI"I."'EEU:I"I"I’

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah bahan kimia pro?analisis (PA) dan
dilarutkan langsung tanpa pemurnian yaitu asam asetat glasial, N?(1?naftil) etilendiamin
dihidroklorida (NED), asam sulfanilat, natrium nitrit, KH2PO4, K2HPO4, asam klorida,
natrium hidroksida, natrium klorida, Pb(NO3)2, Glukosa, Natrium karbonat, Asam
askorbat, KCl, Na2SO4, dan kolestrol.

Prosedur Pembuatan Sensor Kimia Penentuan Nitrit Penelitian adalah berupa



eksperimental murni di laboratorium untuk pengembangan metode analisis penentuan
nitrit. Prosedur penelitian pembuatan rancang bangun sensor kimia sebagai instrumen
analisis dalam deteksi spektrofotometri untuk penentuan pengawet nitrit dilakukan
mengikuti prosedur yang dijelaskan dalam penelitian sebelumnya [20721].

i immigbilisasi senyawa kimia
aktif sulfanilat di dalagg®mattj min yang %an démgan kuvet dan
Rancang Bangun Sg '&ebagal Instrumen Analisis '
Spektrofotometri §# ntuan Pengaw itrit Jurnal Sai
2 ? September 2613 ektrofotometry. Pembuatan matriks pogm i dilakukan

dari 0,1 M tyrg a elektro?pohmerlsa5| pada 0.0,V dan +1.6

menjadi politfram™Bada permu.kaan kondu1&|ng plastik dlperllhat ﬁ daflambar 1.

!mal elekfropollmerlsa5| tyramin. menjadi polityr
K

lastik pada 0.50.V per detik pada 0,1 M ty,
ﬁpohm‘ensasn sebanyak 4 kali.

permukaan ko diérutkan

dalam air dengé

el

bahwa keberadaan polityramin pada perr D astlk kondukting dapat menghambat
: -hal yang sama terjadi pada elektropollmerlsa5| berikutnya
la?t[kltElah tertutup dengap pes.polityramin [22].

konduktingWare t g
berdasarkan yauﬂl%m engan kecepatan scan pada saat

polimerisasi untuk area plastik kondukting sepert| dirangkum pada Tabel 1. Tabel 1.
Jumlah mol polityramin terdeposit pada permukaan plastik kondukting dengan
bertambahnya jumlah elektropolimerisasi pada 1?4 sweep cycle.

Elektropoli merimasi Tyramin (sweep cycle) Total luas permuka an CV (cm2) Jumlah
Polityramin terdeposit pada plastik (mmol) 1 kali 6,60 2,24 2 kali 7,44 2,52 3 kali 7,92
2,80 4 kali 8,28 2,80 Dari hasil elektrpolimerisasi tyramin diketahui bahwa jumlah mol



polityramin yang terdeposit di dalam plastik kondukting meningkat secara linier dengan
meningkatnya jumlah sweep cycle electropolimerisasi yang dilakukan.

Jumlah mol polityramin yang terdeposit dihitung berdasrkan total luas permukaan pada
voltamogram untuk 1?4 sweep cycle berturut?turut adalah 2,24 mmol, 2,52 mmol, 2,80

mmol, 2,80 mmol. Jumlah polityramig ini sudah mencukupi untuk
mengikat senyawa aktif pada g gipergunakan sebagai bahan
aktif sensor kimia penentug

Marudut Sinaga, Kay#fan S%mg, Agam Saputra, Lukm :
Situmorang 130 Jgfnal Saigttka ? Volume 13? omor 2 ? Sept r 20 ,

ghsogikiiia Komponen kimia aktlf sebagai baglan@ndari sensor

fMber respon segafa selektif terhada';_a_mmtrlt di
elektrokimia @ ngﬁra rﬁéng_ir:nobilasi sulfanilat di dalamp6lityra
imia aktif kamponen senor kimia panentuan n

: A
pada GambarfiR. ﬁ ; - -q._-_' “J A k u

- . e
at mponen aktlf-sulfahilét'dii'moblla5| pada pernffikaan

pgglnakan pollmer polltyramm matriks: (1)Kompo lasg
maqgilesi sulfanilat pada matriks polityramin, dan (3) penfibatasan
gan menutup sebagian‘permukaan menggunakan te

kondukting mé
kondukting, (2)
senayawa aktif d

Komponen aktif sultagilat diim i pada permukaan tik kondu
menggunakan polimer I|tyra rmki/h
monomer tyramin menjadisgglimer poltyn

selanjutnya dilaminating untuk Pesg .
permukaan menggunakan teknik laminating agar komponen aktif yang bereaksi dengan
analit dapat teg

sulfanllat Pagla-saatie triwm awarserh i ilasi gh [
secara fisik. S&tanju t Wur untuk menghilangkan monomer dan

sulfanilat yang tidak bereaksi dalam ikatan kovalen, lalu disimpan pada suhu kamar.

Selanjutnya komponen aktif sulfanilat yang sudah terimobilasi dimasukkan ke dalam
kuvet untuk dipergunakan pada panentuan nitrit menggunakan sensor kimia di dalam
plastik kondukting yang dikembangkan diilustrasikan seperti pada Gambar 3. Senyawa
aktif sulfanilat yang menjadi komponen penting sensor kimia penentuan nitrit yang
telah diimobilsai, yaitu berupa plastik kondukting yang mengandung senyawa aktif



sulfanilat terimobilasi dan dilaminating seperti pada Gambar 3a selanjutnya disesuaikan
dan diposisikan di dalam kuvet kwarsa atau kuvet kaca (Gambar 3b) sehingga
kompatibel dengan deteksi spektrofotometry UV?Vis (Gambar 3c) sehingga dapat
dipergunakan untuk penentuan nitrit secara kuantitatif. Gambar 3.

Skematik komponen aktif sensor ki

sRifrit: (a) Plastik kondukting yang
mengandung senyawa aktif s 3

#nilat terlmoblla5| dan dildmjpating, (b) plastik
am ku wa kaca¥dan (3) Deteksi

kondukting di letakkan di.d#

spektrofotometry UV2)#S. Ragea un Sensor ntudmglNitrit Keberhasilan
penelitin di dalam g ﬁomponen senyawa aktif di ng B&ggun Sensor
Kimia Sebagai In lisis Dalam Det*lsi Spektrofoto ntulgPenentuan

Pengawet Nitrit tika ? Volume 137 Nomor 2 ? Septemb 13%31 dalam
kuvet selanjusi¥a di kan dengam'pengintegrasian komponen :
atri n de'tek5| UV?Vis. r m

Skema rancarfig ban penethuan mtrlt mq|a].u| mtegrasn antara sen@ ki
bahan aktif ydhg r@Mberikan respon spesifik terhadap pengawet ni endan
transduser spé etriilUV2Vis. Gambar 4. &n se imig dalam

sistem statis yagg t€rdii atas: anallt (nltrlt) (a) senyawa klmla aktlf

dihidroklorida (NED), (c) Kuvet terintegrasirdiidalam double beam spektrgfotometry
UV?Vis, (d) amplifiigsi sighal, dan (e) signal prosessor pada korTBEter PE

dapat bereaksi denga pewarna N?(17natti diamin dihidroklorida (NED) di dalam
kuvet, selanjutapessesilseatsi kimia nitrit dengan senyawa aktif dan NED dapat dideteksi
Y UV?Vis beam dan data hgst dikasi signal dicacah di

Penentuan Nitrit nglggﬁlwlk.'!'r Eegsél(mensor kimia hasil pengembangan seperti

diperlihatkan pada Gambar 4 selanjutnya dipergunakan untuk penentuan senyawa nitrit
secara spektrofotometry UV?Vis. Dalam penelitian ini, metode spektrofotometri sinar
tampak digunakan untuk penentuan secara kuantitatif senyawa nitrit dengan pereaksi
asam sulfanilat dan NED yang membentuk warna ungu merah dan dapat diukur dengan
panjang gelombang maksimum 542 nm, yaitu berdasarkan atas reaksi diazotasi dimana
senyawa amin primer aromatik dikopling dengan N?(1?naftil) etilen diamin
dihidroklorida (NED).



Dengan adanya nitrit maka akan menghasilkan senyawa yang berwarna ungu
kemerahan yang dapat diukur secara spektrofotometri sinar tampak [23]. Sensor kimia
hasil pengembangan selanjutnya diujicobakan untuk melihat respon senyawa aktif
terhadap senyawa nitrit untuk penentuan nitrjt secara kuantitatif, yaitu menggunakan
larutan standar nitrit.

Prinsip dasar penentuan
nitrit dengan pereaksigSam
sehingga dapat diujgfir da

di reaksi antara senyawa
# an NED mem bgu merah
eksi spektrofotometri UVA/iSighda p&igjang gelombang
optimum 542 nmgbDala 5| ini, senyawa ﬂtl’lt bereaksi se Jﬁtmkh pmetry dengan
senyawa sulfani silkan senyawa garam azo (Persamaan rgaksi

selanjutnya sefffaw am ajo.dikepling dengan N?(12naftil) etile min
dihidroklorida NEIan kanSenyawa yang berw merah ( magn reaksi 2).

HO3S NH2 + oz.:o N2HO +Cl=35 (TIN2 HO +Gl='38 0. OCH?2 NEZ + HO3S N N
NH O OCH2 (8) M&¥#8ut Sinaga, Kawan Sihombing, Agam Saput'r'a knan Hakim, dan
2 Jurnal Saintika ? Volume 132 Nomor 2 ? Septembefy2013
Senyawa berwé diperoleh yaltu beras.al dari FeakS| )anatar nj angiterdapat di

Besarnya absorbsi yaag dihasilk itu setera dengan

di dalam sampel. RespOf.senso MI @/ rit staglflar diperlihatkan

pada Gambar 5. Dari hasilyagg d|pe m ik€tahui bahwa senyawa
nitrit memberikan respon yang'ses : '
gelombang yang cukup lebar, yaitu 75007 N, dan optlmum pada panjang

gelombang 754 Bar 5) dan signal yang d|ha5||kan oleh sensor kimia adalah
berasal dg ksl antara-Tr[.nItEjengan senyawa a 2 gabsorbsi. Gambar 5.

: l'l a5 o G i - 2 r'.|" ‘|.|:'.‘r glri
UV?Vis padipe t%ﬁcﬁlm e
4207600 nm, dan om]p ‘ &(@k5 ppm nitrit, dan (b) Larutan blangko..
Ketidak hadiran senyawa nitrit di dalam larutan seperti pada larutan blangko tidak
menghasilkan signal seperti terlihat pada Gambar 5b.

Hasil ini meyakinkan bahwa sensor kimia dengan immobilasi senyawa aktif telah dapat
memberikan respon yang sensitif dan selektif terhadap pengawet nitrit. Selanjutnya
dilakukan pengukuran larutan standar nitrit seri pada 0,1?16 ppm nitrit di dalam larutan
buffer posfat (0,01 M, pH 3,0) pada panjang gelombang optimum pada ?542 nm dan



selanjutnya kondisi percobaan penentuan nitrit dilakukan m

optimum ?542 nm.

Kurva kalibrasi larutan standar nitrit diperlihatkan pada Gambar 6. Gambar 6. Kurva
kalibrasi larutan standar 1?15 mM nltrlt diuku pada ?542 nm di dalam Iarutan buffer

pada kondisi pH yang bergda?bed ituHsE danfetral. Pemilihan pH
suasana asam dan nety#f diselsa rena pada ur%n g0 seperti daging

suasana asam.

. - .
Pemberian senydva wet ke dalam makanan olahan umumnyaalilak@kan pada
suasana pH regfdah, ujuan untuk'mencegah berkembangnya Isme

patogen dan jfiga wigus"hntu'k memperlambat reaksi enzimasi y ufigkin terjadi
di dalam mak@na an. Untuk mengetahti kondisi gptimum penéhtuan niitrit maka
g nsS stru} isis D Detgksi

larutan Ranca
Spektrofotonftri B¥®k Penen itpit Jurnal Saintika ?
0@3 stanidar nitrit di larutkan di dalam pelarut b#fer vagiasi pH
1,078,0, dan selgnju dilakukan pengukuran nitrit menggunakari mia
menggunakan | ruta%andar'hltrlt serl (1’]5 r:hM nltrlt) -

pembentukan warna%ang terb pada sensor k|m|

an st m ﬁrﬁﬁ ngamg@tan terhadap warna
yang terbentuk pada pen@uguran nitri I an padaaafiasi larutan buffer

FD) ada varPP;lpE-I larutan untuk penertaga=itrit. No pH Deskripsi
o ukan warna 1 1,8 aruta he

dalam janghglwe LlM iagyi;n e : i
pembentuka sngﬂ warna sangat stabil dalam jangka waktu
lama 3 3,0 Larutan berwarna berwarna ungu kemerahan, reaksi pembentukan warna
terjadi cepat, dan warna sangat stabil dalam jangka waktu lama 4 5,0 Larutan berwarna
berwarna ungu kemerahan, reaksi pembentukan warna terjadi cepat, dan warna kurang
stabil, yaitu memudar setelah 30 menit 5 7,0 Larutan berwarna berwarna ungu
kemerahan, reaksi pembentukan warna terjadi lambat, dan warna ungu kemerahan
kurang stabil, memudar setelah 30 menit 6 8,0 Larutan berwarna berwarna ungu
kemerahan, reaksi pembentukan warna terjadi lambat, dan warna ungu kemerahan




kurang stabil, memudar setelah 30 menit Dari hasil ini terlihat bahwa reaksi kimia dan
pembentukan warna pada kondisi pH yang bervariasi berpengaruh terhadap kecepatan
reaksi dan stabilitas warna.

ia menghasilkan larutan berwarna

Dalam kondisi asam (pH 1?3) maka reaaksi ki
- arna terJadl sangat cepat, setelah

berwarna ungu kemerahan dan reaksi

lama. Selanjutnya pengamgate di IE ,0 terfadi perubahan dalam
pola reaksi kimia, yaitufa b berwarna u [

. at, akan tetapi warna ung
Blah nit. &

Pola yang sa adi pada kondisi larutan dalamssuasana n
yaitu hasil realsi ni engansNED menghasilkan larutan berwarna
reaksi pembefitukag.warna térjaéli Ialmbat dqij warna ungu kemerahan Kura
memudar set@lah enity Untuk mengetahu.LMarudut Slnaga,_Kawﬂlho bing,
Luler#®h Hakim, dan Manihar Situmorang 134 Jurnal tika
13? Nomor 2 §Se ber 2013 sensitifitas dan linearitas pengukura €nso
penentuan nitMgm ilakukand optlmaSI sensor kimia, yaitu larut ndaF s
menggunakan ¢ nsgﬁma pada variasi pH pH!1,0 - 8,0. meénunjukkan bafjwa
sensitivitas sensdk sangat dipengaruhi Iarutan.

Semakin rendah pH g

utan ma nsitifitas pengukur <
diperoleh absorban yafg.lebih M’wljgm% an meg@akibatkan absobsi
L A . .

sinar semakin rendah. Sersiéifitas ya

Sensor kimia menunjukkan linearitas yang cukup baik, yaitu berada pada skala
konsentrasi 0,1?10 ppm, dan batas deteksi berada pada 0,1 ppm nitrit. Hasil penelitian
ini merupakan studi pendahuluan yang dapat dipergunakan sebagai dasar pada
tahapan penelitian selanjutnya untuk memperbaiki sensor nitrit sehingga senyawa aktif
yang terdapat pada transduser dapat lebih selektif untuk penentuan pengawet nitrit.



Tahapan penelitian lanjutan masih akan dilanjutkan untuk memodifikasi instrumen
analisis sampai diperoleh prototipe rancang bangun sensor kimia untuk penentuan
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