Lampiran 1. Data Absorbansi Fenilbutazon
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Lampiran 2. Kromatogram Kurva Baku Fenilbutazon

a. Larutan standar baku fenilbutazon 5 pg/mL
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b. Larutan standar baku fenilbutazon 10 pg/mL
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c. Larutan standar baku fenilbutazon 15 pg/mL
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d. Larutan standar baku fenilbutazon 20 pg/mL
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e. Larutan standar baku fenilbutazon 25 pg/mL
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f. Larutan standar baku fenilbutazon 30 pg/mL
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Lampiran 3. Kromatogram Sampel Fenilbutazon Replikasi 6 kali

a. Kromatogram Sampel Fenilbutazon Replikasi 1
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b. Kromatogram Sampel Fenilbutazon Replikasi 2
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Kromatogram Sampel Fenilbutazon Replikasi 3
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d. Kromatogram Sampel Fenilbutazon Replikasi 4
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f. Kromatogram Sampel Fenilbutazon Replikasi 6
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Lampiran 4. Contoh Perhitungan Perolehan Kembali Fenilbutazon dengan
Metode Standard Addition Method

1. Perolehan kembali pada sampel yang ditambah baku sejumlah 80% dari target
kadar analit dalam sampel
a. Konsentrasi sampel sebelum penambahan bahan baku (B)
1) Luas puncak fenilbutazon = 757368
2) Kadar fenilbutazon berdasarkan persamaan garis
Y =40443,90x +142189,26 adalah 15,21 pg/mL
b. Konsentrasi bahan baku yang ditambahkan (C)
1) Luas puncak fenilbutazon = 555352
3) Kadar fenilbutazon berdasarkan persamaan garis
Y =40443,90x +142189,26 adalah 10,22 pg/mL
c. Konsentrasi sampel yang diperoleh setelah penambahan bahan baku (A)
1) Luas puncak total analit 1 = 1171242
Luas puncak total analit 2 = 1171414
Luas puncak total analit 3 =1171260
2) Berdasarkan persamaan garis Y =40443,90x +142189,26 maka :
Kadar total analit 1 = 25,44 pg/mL
Kadar total analit 2 = 25,45 pug/mL

Kadar total analit 3 = 25,44 pug/mL



2. Perhitungan perolehan kembali

% perolehan kembali = x 100 %
a. Analit 1
. 25444 — 15,211
% perolehan kembali = 10216 %100 %
=100,17 %
b. Analit 2
. 25,448 — 15,211
% perolehan kembali = 10916 x 100 %
=100,21 %
c. Analit3
. 25444 — 15,211
% perolehan kembali = x 100 %

10,216

=100,18%
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Lampiran 5. Perhitungan LOD dan LOQ Fenilbutazon

No | X Xie | Xi-X | (Xi-X)? Yi Ye (Yi-Yc) (Yi-Yc)?
1 5 25 | -125 | 156,25 | 339507 | 344408,8 | -4901,81 | 24027736,86
2 10 | 100 | -175 | 56,25 | 555352 | 546628,4 | 8723,648 | 76102027,45
3 15 | 225 | -25 6,25 757368 | 748847,9 | 8520,105 | 72592184,95
4 20 | 400 25 6,25 930841 | 951067,4 | -20226,4 | 4091087982
5 25 | 625 75 56,25 | 1157794 | 1153287 | 4507,019 | 20313220,72
6 30 | 900 | 125 | 156,25 | 1358884 | 1355507 | 3377,476 | 1140734548

175 | 2275 4375 613551313

Dari persamaan Y= 40443,90x + 142189,26 maka Yc dapat dihitung :

1. Y = 40443,90x+142189,26
Y = 40443,90 (5) +142189,26
Y =334408,8

2. Y =40443,90x +142189,26
Y = 40443,90 (10) + 142189,26
Y =546628,4

3. Y = 40443,90x +142189,26
Y = 40443,90 (15) + 142189,26
Y =748847,9

4. Y = 40443,90x +142189,26
Y = 40443,90 (20) + 142189,26
Y =951067,4

5. Y = 40443,90x+142189,26
Y = 40443,90 (25) + 142189,26
Y = 1153287

6. Y = 40443,90x +142189,26




Y =40443,90 (30) + 142189,26
Y = 1355507

7. Persamaan kurva baku : Y =40443,90 x+142189,26 (r = 0,99)

_ E¥—Y) 12
Sy.-"x - { n—2 }1
= (6135513137/4)"
=12384,98
| -
X-
5. _5 ! Z :

a = j b
rata —rata

£
¥ 2'112(1’(1—1’(

2275
= 12384,98x 6 x 437,5

=12384,98 x 0,93
=11529,79
Perhitungan nilai LOD :
Nilai Y pada batas deteksi ditentukan dengan persamaan Y = Y + 3 Sg
Y = nilai intersept (a) pada persamaan kurva kalibrasi
Sg = simpangan baku intersept (a) (S,)
Y =142189,26 + 3 (11529,79)
=142189,26 + 34589,37
=176778,63
Maka nilai LOD
Y =40443,90 x+142189,26
176778,63= 40443,90 x+142189,26

X = 0,85 pg/mL



Perhitungan nilai LOQ :
Nilai Y pada batas kuantifikasi ditentukan dengan persamaan Y =Yg+ 10 Sg
Y = nilai intersept (a) pada persamaan kurva kalibrasi
Sg = simpangan baku intersept (a) (Sa)
Y =142189,26+ 10 (11529,79)
=142189,26 + 115297,9
=257487,16
Maka nilai LOQ:
Y =40443,90 x+142189,26
257487,16 = 40443,90 x+1421809,26

LOQ = X = 2,85 pg/mL
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Lampiran 6. Contoh Perhitungan Kadar Fenilbutazon dalam sediaan Obat
Tradisional Pegal Linu

Persamaan regresi linier kurva baku adalah

Y=BX+A

Y =40443,90x +142189,26

Replikasi 1

Y = 40443,90x +142189,26
953021 = 40443,90x +142189,26
X = 20,05 pg/mL

Sampel dilarutkan dalam 10 mL, sehingga kadar obat tradisional pegal linu yang

ditambahkan fenilbutazon adalah

X =20,05pug/mL x 10 ml x 5

= 1002419 / 1000

= 10,02 mg

% Kadar fenilbutazon dalam sediaan obat tradisional pegal linu

10,024 mg

o ma x100%

% Kadar fenilbutazon =

= 100,34 %
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Lampiran 7. Certificate of Analysis Fenilbutazon

BaeJi GooKang Bio-Technology Co., Litd.

ANATLYSIS CERTIFICATE
Phenylbutazone
Baich HooGEI167 .20 Wiamefucters Datm 30167 30
Tookal quemtity-TH0kg ruport drto:2016.7.21
Thst specificatioes{ph Fur) Rasult
Lianiification B.TLC CIF D chessical test complios
Bielting poizt 1I4-107C 1050-106.0°C
Appsarencs of sohrtion thw solnsion is clear compliss
Aty or alkaliniey =50 Fanl off L0 1NN OH <5 (. Goll o DIBEICL.
By 0.3g samnpla complas
Absorhemca 4M0men, 25030 o.oe
Falated szbstances Impurities A %50 2% HD
Impraritics B0 273 013%
Tprarisics G50 2P DL0%e
Trmpraritics F5000005%: <LOD, LOD=0 00007
Any other Fmpurities = 0L10% 0.01%
otal =0 P 019
Hisawy metals = 0002 =0U002%
Lost on drying =01 0.09%
Sulpkated ash =01% 008
Azcay 82 -101.0P% 100-40%
{calculated on the dried basic) P T
[k ey g LY
-I b . = nL ) ]
% ] 5
Conculated - the msats tho m___._'ll'l"ﬂl' L_l: ¥

Addross: & #3-601, City Mansion, fho 4th roed of High-@ch foms; Jecf City, Shaasxi

Province China

Phona: +B6-0917-3908552
Wab: hittp://bighk.en.allbaba.comy’ ; hibp: ffwwar bjghosw. oo




Lampiran 8. Surat Keterangan Laboratorium

BAGIAN KIMIA FARMASI

. Menoreh Tengah X /22 Sampangan — Semarang 50236 Telp. (024) 8505680 — 8503681 fax. (024) 8505680

b

SURAT KETERANGAN
No.0Y/Lab. Kimia Farmasi/ C.05/UWH/V/ 2018

Assalamu’alaikum Wr. Wb.
Yang bertanda tangan dibawah ini, Kepala Bagian Kimia Farmasi Fakultas Farmasi

Universitas Wahid Hasyim Semarang menerangkan bahwa :

Nama : Syafa’atun Ni’'mah
NIM : 135010978
Fak/ Univ/ Sekolah : Farmasi / Universitas Wahid Hasyim

Telah melakukan Penelitian Uji Validasi Kandungan Senyawa Aktif menggunakan HPLC
di Laboratorium Kimia Analisa, Fakultas Farmasi Universitas Wahid Hasyim Semarang, dengan
Jjudul penelitian :
“Validsi Metode Penetapan Kadar Fenilbutazon Menggunakan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi
dan Aplikasinya Pada Obat Tradisional Pegal Linu”

Demikian surat keterangan ini dibuat untuk dipergunakan semestinya.

Wassalamu’alaikum Wr. Wb.

Semarang, Mei 2018
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Lampiran 9. Dokumentasi Penelitian
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