


Lampiran 1. Perhitungan pembuatan larutan buffer fosfat pH 6,8

n

Rumus MolarM =

1. KH,PO,(Kalium Fosfat Monobasa) 0,02 M sebanyak 250 mL.

a. BM =136,08

n
250 mL

0,02=

_ n
"~ 0,25L

i gr
7136,08.70,25 L

= 0,02 % 34,02
= 0,6804,gr

= 680;4 mg

2. K;HPO, (Kalium'Hidrogen Fosfat).0,02.M sebanyak 250 mL

a. BM =174,18

n
250 Ml

0,02 =

n
0,25L

— gr
174,18. 0,25 L

=0,02 x 43,545

=0,8709 gr

=870,9 mg



Lampiran 2. Contoh kromatogram kurva baku metilprednisolon

1. Larutan baku metilprednisolon 20 pg/mL

3.508

Minues

RT Area | % Area| Height Width
(sacy

13.508 | 926993 [ 100.00 | 133780 ,33.000

2. Larutan baku metilprednisolon 40 ppm

°
g
—— 3,533

L e IDUNNL AR L LA me s T L e e e e B e e e e MR
000 100 200 300 400 500 6.00 700

Minutes

RT Area % Area | Height 0
(sc)
1

3.533 | 1881871 | 100.00(271181|36.000

3. Larutan baku metilprednisolon 60 pg/mL

3.558

010+

Minutes

RT | Area |% Area| Height | M9
(sec)
1

3.558 | 2834707 | 100.00 | 406544 | 36.000
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4. Larutan baku metilprednisolon 80 g/mL

0.70
uwy
0.604 B
o
0.50
0.40
2
< pao]
0.20+
0.104
0.00 =
0.00 ' 1.ICK] 2‘00 ' aluu T 4.{]0 5.‘00 ' 6.‘00 700
Minutes
RT | Awma |% Area| Height | Y9t
(sec)
1|3.575 3825450 | 100.00 | 546340 | 40.000
5. Larutan baku metilprednisolon'100 plg/mL
0.80
o~
S
0.70+ o3
0.607
0507
2 0407
0.30+
0.20+
0.10+
0.00 &
n)n' 1{'13' [ ‘2‘00‘ S‘t’ﬂ “F '4bo Sbﬂ GJI). 700
Minutes
Area % Area| Height widf
(sec)

4748458

100.00 | 674726,] 42.000
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Lampiran 3. Contoh perhitungan uji akurasi

% perolehan kembali = A—;BX 100%

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 Metilprednisolon = 1843315

2) Kadar Metilprednisolon berdasarkan persamaan garis Y = 47943x -

32856-adalah 38,26 ug/mL

Konsentrasi bahan baku yang ditambahkan(C)
1) Luas puncak Metilprednisolon=1415024
2) Kadar.Metilprednisolon berdasarkan persamaan garis Y = 47943x -
32856 adalah:30,20 pg/mL
Konsentrasi sampel-yang diperoleh setelah penambahan bahan baku (A)
1) Luas puncak total analit 1 = 3318277
2) Luas puncak total analit 2 =3187018
3) Luas puncak total analit 3 = 3219444
4) Berdasarkan persamaan garis Y = 47943x - 32856 maka :
Kadar total analit 1 = 69,90 pug/mL
Kadar total analit 2 = 67,16 pg/mL

Kadar total analit 3 = 67,84 pg/mL



d. Perhitungan perolehan kembali

a)

b)

Analit 1

69,90-38,26

% perolehan kembali = 020 X 100% = 104,76 %

Analit 2
% perolehan kembali = % x 100% = 95,70 %
Analit 3

% perolehan kembali= x 100% = 97,94 %

30,20
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Lampiran 4. Contoh perhitungan uji presisi

RSD =22 x 100%

x

Keterangan :
SD : Standar Deviasi
x : Kadar rata-rata sampel

1. Kadar 60 ppm replikasi 1

y = bx+a
y = 47943x-32856

32856+2700054 = 47943x

2732910
47943
x =57,00
2. Rata-rata replikasi 1,2,.3, 4,5, 6 dari kadar 60 ppm didapatkan

57,00 + 57,70 + 57,74 + 56,60 + 56,71 + 58,90
= 344,65

344,65
6
= 57,44

3. % RSD (relative.standar deviasi)

SD
RSD = ¥X100%

086
"~ 57,44

x100%

=1,50%
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Lampiran 5. Contoh perhitungan LOD dan LOQ metilprednisolon

45

No | X | X2 |Xi-X | (Xi-X) Yi Yc (Yi-Yc) | (Yi-Yc)
1 | 20 | 400 | -40 | 1600 | 926993 | 926004 989 978121
2 | 40 | 1600 | -20 | 400 | 1881871 | 1884864 | -2993 8958049
3 | 60 | 3600 | O 0 2834707 | 2843724 | -9017 | 81306289
4 | 80 | 6400 | 20 | 400 | 3825450 | 3802584 | 22866 | 522853956
5 | 100 | 10000 | 40 | 1600 | 4749455 | 4761444 | -11989 | 143736121
6 | 60 | 22000 4000 757832536

Dari persamaan Y = 47943x - 32856 maka Yc dapat dihitung :

1. Y

2. Y

3. Y

4. Y

5. Y

6. Persamaan kurva baku Y = 47943x - 32856 (r = 0,9999)

S

= 47943x - 32856

= 47943(20) - 32856

= 926004
= 47943 * 32856
= 47943(40) — 32856
= 1884864
= 47943x - 32856
= 47943(60) — 32856
= 2843724
= 47943 - 32856
= 47943(80) = 32856
= 3802584
= 47943x - 32856
= 47943(100) — 32856
= 4761444

y/X

_ 2Yi-Yo)*1/2
=5

= (757832536/ 4)%

=13764,37917



_ Y X}
a=" y/x n Y (X; — Xrata—rata)?

22000
6 x 4000

= 13764,37917 x

=13764,37917 x 0,957427108

=13178,38974
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Perhitungan LOD : Nilai Y pada batas deteksi ditentukan dengan persamaan

Y=Yg+3S
Y = nilai intersept (a) pada persamaan kurva kalibrasi
Sg = simpangan baku intersept.(a) (Sa)
Y =-32856 + 3 (13178,38974)
= - 32856 +'39535,16922
=6679,169223
Maka nilai LOD
Y =47943x -.32856
6679,169223 = 47943x — 32856
X =0,825 pg/mL
Perhitungan LOQ : Dihitung berdasarkan rumus Y = Yg + 10 Sg
Y  =-32856 + 10 (13178,38974)
= - 32856 + 131783,8974
=08927,89741
Maka nilai LOQ :
Y =47943x — 32856
98927,89741 = 47943x — 32856

X =2,749 pg/mL
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Lampiran 6. Contoh perhitungan kadar metilprednisolon dalam sediaan
tablet

Persamaan regresi linier kurva baku adalah
Y=BX+A
Y = 47943x — 32856
Replikasi 1
Y = 47943x — 32856
1766454 = 47943x — 32856
= 37,530 pg/Mi

Sehingga kadar Metilprednisolon dalam 4 mg pada sediaan tablet adalah
X =75,06 pg/mL x 50.mg

= 375371000

= 3,753 mg

% Kadar Metilprednisolon dalam sediaan tablet adalah

% = 2753 M 4 100%'=93,825%
4mg



Lampiran 7 . Dokumentasi penelitian

aip@ 1060

\(ETHYLPRED
Tablet4m§

NISOLONE
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Lampiran 8. Surat keterangan telah melakukan penelitian di laboratorium
instrumentasi terpadu Universitas Islam Indonesia (Ull) Yogyakarta

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
Kampus Ull Terpadu JI. Xaliurang Km. 14,5 Yogyakarta 55584 Kotak Pos 75

SURAT KETERANGAN
No: MY Korah 20 LabFar 12019

Pl aforbam W W

Yooy bertenda ungan dibewah i atiss nama Koordinator Labormonium Farmasi Progrm Studi
Farmasi Universites Isham bedonesio ssenerangkon deogae scangpoiinys bahvwa:

Noma : Nur Khawah (145010116)
Instansi : Farmasi Wahid Hasyim

Memagaban bahwo mahosison =i . ian di Laboratormm Kimis

l-armasi Fakultzs MIPA UniyPog®i=om mkﬂ sia dengy \
Valikni Melode Py g et n ru;,umt. b Fgograli Cor Kinena
Taaggi &an Apli ‘

ermikic gy lmm dqu‘_*&uumlun ‘@vum med

Tala (S97) S00600 ESA%C M. (DI74) D0E4 20 Matwha wt 1T, M M Foovasd st 2221
Penddicen Kerde, axd. J0T). Progears Pondeinse Pookes Adotehad, e M‘ mmoumm.mm
Fep Vvow wmocn i 3 & a ot Irgaeinc ©
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Lampiran 9. Surat penerimaan bahan baku

Phagr;'s

NI GROUP

057/S.PrPPPP-LPP/XI/18
Semarang, 8 November 2018

Kepada Yth:
Dekan Fakultas Farmasi
Universitas Wahid Hasyim
JI. Menoreh Tengah X/22 Sampangan
Semarang 50236
Telp. 024-8505680
Up. Ibu Agnes Budi WF, M.Sc.,Apt
Pan Bahan
J=~ aiia
uhn '.g lbu sesua*al no. 1 8 tgl. 10 Oktober
2018, pe a ini
r b, ah "if Certifioate0f Analisys
A8 Meth solon A
Gel q
U kepeb‘penelman dsisvia i |== m
L — ama— | = :I’r' 1 = '* .{
| Nur Khawah | =—1 [-450101
Owi rini Ll 1mo—— 1 1114501013
St 1 i TS
e - .
Mol erima dengarr d j e*'l telah selesa r mengirimkan
1 eks: laporan untuk keperlu; U kami,

Demik emoga@anfaatdawma kasihe
M A R F\ﬂ Kami.

ini
Manager PPIC
Diterima oleh :
Tanggal d
Tanda tangan :
Lamp :sda
OFFICE © FACTORY :
PT. Phapros Yok PT. Phapros Tek
Gedang NS A Bmvongan 129
A Derpasae Ravgs Ky DX parg 501

Kunngan, Jawany 52660, INDOKES W
5§ 27 «u) 252 3

E m. AR RONEr0s Lo 1 et Racfieyfph gren <o 12
VAR W LTS 00 R \Wabatn w1 ig30s. o0 45
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Lampiran 10. Certificate Of Analysis Methylprednisolone

1xpirps.p 37.8.6 Test result Report (adf* Date: 09/11/18
Page: | PHAPROS, PT Time: 11:23:55
Quality Order Batcn  Itea Nuaber Insp Loc Location Procedure Qty Pending Qty Accepted Qty Rejected Order Date Due Date Eff Date St
BB, 18/0913 16535 14313207 M BB Peaeriksaan BB/BK 2.0 2.0 0.0 14/08/18  23/08/18 16/08/18 C
METHYL PREDNISOLON MICRONIZE
Op Nusber Characteristic Actual Results Specification Heasure Pass
204 01 PEMERIAN SESUAI + yes
(0 KELARUTAN SESUAL ' s ‘

IDENTIFIKASI : yes
¥es
yes
yes

yes

7es

yes



