Lampiran 1. Kromatogram Larutan Baku Natrium Diklofenak dan

Fenilbutazon
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b. Larutan standar baku natrium diklofenak dan fenilbutazon 4 pg/mL
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c. Larutan standar baku natrium diklofenak dan fenilbutazon 6 pg/mL
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Lampiran 1. Lanjutan

d. Larutan standar baku natrium diklofenak dan fenilbutazon 8 pg/mL
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e. Larutan standar baku natrium diklofenak dan fenilbutazon 10 pg/mL
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f. Larutan standar baku natrium diklofenak dan fenilbutazon 12 pg/mL
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Lampiran 2. Contoh Kromatogram Sampel Natrium Diklofenak dan

fenilbutazon Replikasi 6 kali
a. Kromatogram Sampel Natrium Diklofenak dan fenilbutazonReplikasi 1
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b. Kromatogram Sampel Natrium Diklofenak dan fenilbutazon Replikasi 2
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c. Kromatogram Sampel Natrium Diklofenak dan fenilbutazon Replikasi 3
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Lampiran 2. Lanjutan

d. Kromatogram Sampel Natrium Diklofenak dan fenilbutazon Replikasi 4
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e. Kromatogram Sampel Natrium Diklofenak dan fenilbutazon Replikasi 5
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f.  Kromatogram Sampel Natrium Diklofenak dan fenilbutazon Replikasi 6

Eztention Time

e Area o o e
Height ™ i
width -
N
0 b 4 40
oy g

mv

49



50

Lampiran 3. Contoh Perhitungan Perolehan Kembali Natrium diklofenak

dengan 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 natrium diklofenak = 411394
2) Kadar npatrium diklofenak berdasarkan  persamaan  garis
Y=79518,8x+86697,3 adalah 4,083 pg/mL
b.  Konsentrasi bahan baku yang ditambahkan (C)
1) Luas puncak natrium diklofenak = 257467
3) Kadar natrium  diklofenak  berdasarkan  persamaan  garis
Y=79518,8x+86697,3 adalah 2,148 pg/mL
c. Konsentrasi sampel yang diperoleh setelah penambahan bahan baku (A)
1) Luas puncak total analit 1 = 582442
Luas puncak total analit 2 = 581214
Luas puncak total analit 3 = 580860
2) Berdasarkan persamaan garis Y=79518,8x+86697,3 maka :
Kadar total analit 1 = 6,234 pg/mL
Kadar total analit 2 = 6,219 pg/mL

Kadar total analit 3 = 6,214 pg/mL
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Lampiran 3. Lanjutan

2. Perhitungan perolehan kembali

B
% perolehan kembali = x 100 %

a. Analit1

6,234—-4,038

% perolehan kembali = x 100% = 100,163 %

b. Analit 2

6,219—-4,038

% perolehan kembali = -

X 100% = 99,444%

c. Analit 3

6,214—4,083

% perolehan kembali = x-100% = 99,614 %
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Lampiran 4. Contoh Perhitungan LOD dan LOQ Natrium Diklofenak

No X Xiz  Xi-X (Xi-X? Vi Yc (Yi-Yc)  (Yi-Yc)?

1 2 4 -5 25 257467 2457349 117321 1376421704
2 16 -3 9 411394 4047725 66215 4384426225
3 36 -1 1 532811  563810,1  30999,1  960944200,8
4 8 64 1 1 716098  722847,7  -6749,7  45558450,09
5 10 100 3 9 903240 8818853 213547  456023212,1
6 12 144 5 25 1038966 1040923  -1956,9 382945761
X 7 Y364 ¥70 ¥1647841753

Dari persamaan Y = 79518,8x +86697,3 maka Yc dapat dihitung :

1. Y = 79518,8x +86697,3
Y =79518,8(2) +86697,3
Y =245734,9

2. Y =79518,8x +86697,3
Y = 79518,8(4) +86697,3
Y = 4047725

3. Y = 79518,8x +86697,3
Y = 79518,8(6) +86697,3
Y =563810,1

4. Y=179518,8x +86697,3
Y = 79518,8(8) +86697,3
Y = 7228477

5. Y = 79518,8x +86697,3
Y = 79518,8(10) +86697,3
Y = 881885,3

6. Y = 79518,8x +86697,3
Y = 79518,8(12) +86697,3
Y =1040923



Lampiran 4. Lanjutan

Persamaan kurva baku : Y = 79518,8x +86697,3 (r = 0,9981)

_ (Zi=Y)* 1/2
Sy = B

= (1647841753/4)"

=20296,81

S,=S - Xiz
a="y/x nZ(Xi - Xrata—ralt&l)2

364
6x70

= 20296,81x

=20296,81x 0,93
=18895,30
Perhitungan nilai LOD :
Nilai Y pada batas deteksi ditentukan dengan persamaan 'Y = Yg + 3 Sg
Y = nilai intersept (a) pada persamaan kurva kalibrasi
Sg = simpangan baku intersept (a) (S,)
Y =86697,3 + 3 (18895,30)
= 143383,2
Y =79518,8x +86697,3
143383,2 = 79518,8x +86697,3
LOD = X = 0,713 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) (S,)

Y = 86697,3 + 10 (18895,30)



Lampiran 4. Lanjutan
= 275650,3
Y =79518,8x +86697,3
275650,3 = 79518,8x +86697,3

LOQ =X =2,376 pg/mL
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Lampiran 5. Contoh Perhitungan Kadar Natrium Diklofenak

Persamaan regresi linier kurva baku adalah
Y=BX+A

Y =79518,8x +86697,3

Replikasi 4

Y =79518,8x +86697,3

371432 =79518,8x +86697,3

X = 3,581 pg/mL dalam 1 g sampel

Faktor pengenceran 100 x
X = 3,581 pg/mL x 100

=358,1 ug/mL

358,1 ug/mLx10 mL

Kadar natrium diklofenak dalam 1 g sampel (mg) = 800 19 /mL

= 3,581 mg
Kadar natrium diklofenak dalam 7 g sampel = 3,581 mg x 7

= 25,065 mg
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% Kadar natrium diklofenak dalam sediaan obat tradisonal pegal linu sebagai

berikut :
% kadar = 252%;;“%100%

=100, 260 %



56

Lampiran 6. Perhitungan selektivitas Fenilbutazon dan Natrium Diklofenak

__ (tR2 — tR1)
T W1+ W2

_, (1,832 — 1,172)
B 0,40 + 0,29
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Lampiran 7. Surat Permohonan Bahan Baku

Phapr;fs

RNI GROUP

052/S.Pr/PPPP-LPP/X/18
Semarang, 18 Oktober 2018

Kepada Yth:

Dekan Fakultas Farmasi

Universitas Wahid Hasyim

JI. Menoreh Tengah X/22 Sampangan
Semarang 50236

Telp. 024-8505680

Up. Ibu Agnes Budiarti, S.F, M.Sc.,Apt

Perihal : Permohonan Bahan Baku
Dengan hormat,

Memenuhi permintaan Ibu sesuai surat no. 624/C.07/FF-UWH/VII/2018 tgl. 13 Juli 2018,
bersama ini kami kirimkan :

No. Nama bahan baku Um Jumlah Certificate Of Analisys
1| Natrium Diclofenak Gr 5 N
Untuk keperluan penelitian Mahasiswa :
No. Nama NIM
1 | Neng Fautimar Dewi 135010929

Mohon diterima dengan baik dan selanjutnya apabila penelitian telah selesai, agar mengirimkan
1 eksemplar laporan untuk keperluan perpustakaan kami.

Demikian, semoga bermanfaat dan terima kasih.

Hormat Kami, ‘
e A o
o lavan el
P sy

Dra. Ninung Murtini, Apt [ 4
Manager PPIC S

Diterima oleh :
Tanggal
Tanda tangan :
Lamp :sda
OFFICE FACTORY :

PT. Phapros Tbk PT. Phapros Tbhk
5 | JI. Simongan 131
Y 0148, INDONES




Lampiran 8. Certificate of Analysis Natrium Diklofenak
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Lampiran 9. Certificate of Analysis Fenilbutazon

BaedJi GuoKang Bio-Technology Co., Lid.

ANALYSIS CERTIFICATE

Phenylbutazone

Mamufactors Dats 2016.7.20
ropest data: 3016721
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Prevince China -

Phona: +86-0917-3909552
Wab: hittp!//bigk.en.alibaba.comy ; http:/weew. bijgicre.com




Lampiran 10. Surat Keterangan Laboratorium

UNIVERSITAS WAHID HASYIM

FAKULTAS FARMASI
BAGIAN KIMIA FARMASI

J1. Menorch Tengah X / 22 Sampangan — Semarang 50236 Telp. (024) 8505680 — 8505681 fax. (024) 8505680

SURAT KETERANGAN
No.0oVLab. Kimia Farmasi/ C.05/UWH/I/ 2019

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

Universitas Wahid Hasyim Semarang menerangkan bahwa :
g

Nama : Neng Faurtimar Dewi
NIM 135010929

Fak/ Univ/ Sekolah  : Farmasi / Universitas Wahid Hasyim Semarang

Telah melakukan Penelitian Penetapan Kadar Fenilbutazon dan Natrium Diklofenak
menggunakan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi di Laboratorium Kimia Analisa, Fakultas Farmasi
Universitas Wahid Hasyim Semarang, dengan judul penelitian :

“ Validasi Penetapan Kadar Fenilbutazon dan Natrium Diklofenak dengan 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, Februari 2019

;ﬁ%}(imm Farmasi
10 Ha
oW % Sy/,l/
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Lampiran 11. Dokumentasi Penelitian

a. Penimbangan bahan dan sampel
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Lampiran 11. Lanjutan

c. Pengujian dengan menggunakan KCKT
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