BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

51. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil analisis data dan interpretasi penemuan, dapat
simpulkan bahwa metode validasi penetapan kadar dengan menggunakan
fase diam Silika gel GF,s,4 dan fase gerak kloroform : etil asetat 7 : 3 (v/v)
dapat digunakan untuk menetapkan kadar resorsinol dalam sediaan krim
wajah. Metode validasi penetapan kadar resorsinol mempunyai akurasi yang
baik dengan % rekoveri 95-105%, dan mempunyai presisi yang baik,
dengan harga KV < 2%.

Setelah dilakukan aplikasi sampel terhadap 3 jenis krim merek A, B
dan C yang beredar di pasaran, dapat disimpulkan bahwa hanya krim merek
A yang mengandung resorsinol dengan kadar 1,95 %, sedangkan krim B

dan C tidak mengandung resorsinol.

52. SARAN
Berdasarkan data yang diperoleh dari hasil penelitian disarankan
adanya penelitian lanjut dengan menggunakan metode ini, untuk meneliti

adanya resorsinol dalam sediaan krim wajah yang beredar di pasaran.
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Rf

LAMPIRAN A

Contoh Perhitungan Faktor Retardasi (Rf)

Rf= 2,
B

dimana :
= faktor retardasi
= jarak dari totolan sampai noda

= jarak dari totolan sampai batas eluasi

Perhitungan Rf resorsinol dengan menggunakan fase gerak heksana
> etil asetat 7 : 3 (v/v)

Perhitungan Rf resorsinol dengan menggunakan fase gerak
kloroform : etil asetat 7 : 3 (v/v)
A 033

B 08

0,41
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LAMPIRAN B

Contoh Perhitungan Resolusi Analit

SPECTRUM iM: MELANI Widya mandala 1-NOU/2013 B:41
_Calibration Sepectrum Date
Analysis c:
AU 200 Peak height area
1 21.85 668.9
180 2 78.8 2744.9
168 A
140
128
180
80
60
40
20 4 —
2 T T T T T T T T 1
[} 18 20 30 48 58 608 78 80 EL] 180
UHavelength: 275 nn Cman3d
Track: 3, noise level: ©.198AU, raw data file: MELANI
U4.94 S/N:8481ABB1 CAMAG SOFTUARE (c) 1996 SCANNER 3: 9283081

Diketahui :
- Jarak yang ditempuh resorsinol (A)
- Jarak yang ditempuh matriks (B)
- Lebar puncak resorsinol (W)
- Lebar puncak matriks (Wg)
202 2(drA—drB)
WA + WB WA + WB
- Rs dengan menggunakan fase gerak heksana : etil asetat 6 : 4 (v/v) :

RsAB =

207 2(64-5) _

Rs = = =1
WA +WB 1,1+1,1 38

— Rsdengan menggunakan fase gerak kloroform : etil asetat 7 : 3 (v/v) :

207 2(62-46) _

Rs = =
WA +WB 0,8+1,1

1,8
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LAMPIRAN C

Contoh Perhitungan Faktor Asimetris

SPECTRUM iM: MELANI Hidya mandala 11/SEP-2013 23:82
n ti L
Analysis c!
AU 488 Peak height area
1 176.6 6911.5
358 4
300
250 4
1
200
150
100
58 4
A < B
2] T T T T T T T T T 1
a 18 28 38 40 58 68 78 88 98 188
Havelength: 275 nn Conl
Track: 3, noise level: 9.198AU, raw data file! MELANI
U4.84 S/N:8401R001 CAMAG SOFTWARE (c) 1996 SCANNER 3: 0208381

Fase gerak heksana : etil asetat 7 : 3 (v/v)
Diketahui : A=04cm;B=0,4cm
B _ 0,41cm

AS=—=—— =
ST AT 038em

07

Fase gerak kloroform : etil asetat 7 : 3 (v/v)

Diketahui : A=03cm;B=0,4cm
_B_ 0,4 cm 102
STAT039m
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LAMPIRAN D

Contoh Perhitungan Indeks Kepolaran

Indeks Kepolaran Resorsinol
Diketahui :  Indeks kepolaran Air = 9,0;

Kelarutan resorsinol dalam air = 1:1
Indeks Kepolaran Resorsinol = % %x9,0=9,0

Indeks Kepolaran Campuran Fase Gerak Heksana : Etil Asetat 7 : 3
(Viv)
Diketahui :  Indeks kepolaran Heksana = 0

Indeks Kepolaran Etila Asetat = 4,4

Perbandingan fase gerak 7 : 3 dalam 20 ml larutan

Indeks Kepolaran Campuran Fase Gerak

=(2x0)+ (5x44)=12

Indeks Kepolaran Campuran Fase Gerak Heksana : Etil Asetat 7 : 3
(V/v)
Diketahui :  Indeks kepolaran Kloroform = 4,1

Indeks Kepolaran Etila Asetat = 4,4

Perbandingan fase gerak 7 : 3 dalam 20 ml larutan

Indeks Kepolaran Campuran Fase Gerak

= (mx41)+ (5 x 44) = 4,07
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LAMPIRAN E

Contoh Perhitungan Harga F Berdasarkan Hasil Uji Linearitas
Resorsinol Sebanyak Tiga Kali Replikasi

X Y (rata-rata) X2 Y? XY
Hari 10,35 722,05 107,1225  521356,2 7473,2175
' 20,7 1367,55 428,49 1870193  28308,285
41,4 2328,35 171396 54212137  96393,69
62,1 3390,4 3856,41 11494812  210543,84
82,8 4310,1 685584 18576962 356876,28
b 12961,823 37884537  699595,31
Hari 10,35 767,05 107,1225  588365,7  7938,9675
I 20,7 1359,85 428,49 1849192  28148,895
41,4 2514,9 171396 6324722  104116,86
62,1 3523,05 3856,41 12411881 21878141
82,8 444315 685584 19741582  367892,82
> 12961,823 40915743  726878,95
Hari 10,4 859,45 108,16 738654,3  8938,28
L 20,8 1396,05 432,64 19489556 2903784
41,6 2380,75 1730,56  5667970,6  99039,20
62,4 3415,75 389376 11667348 2131428
83,2 4633,45 692224 21468859  385503,04
b> 13087,36 41491787 73566116
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Regre XX’ TY? XY Residual n Residu

Si SS al DF
(n-2)
I 12961,8 37884537 6995053 12491030 5 3
23 1 44
Il 12961,8 40915743 7268789 15349775 5 3
23 5 46
Il 13087,3 41491787 7356611 13911218 5 3
6 6
39011,0 12029206 2162135,  SS,= DFt =
05 75 42 417520,23 9
9
2 2
SS,  =3y? -2 =37884537 — 583 _ 194910,3044
X 12961,823
2 2
SS, =3y, -2 =40915743 - L) _ 153497,7546
Ix 12961,823
2 2
SS;  =3y?y- Y= 41491787 — CELIY _ 139112,18
Ix 13087,36
SSP = SSl + SSZ + 553
= 124910,3044 + 153497,7546 + 139112,18
= 417520,239
2 2
sSc =3 (zy?) -2 - 120292067,5- L2022 _ 458457,1016
3 (2x2) 39011,005
SSc —SSp 458457,1016 —417520,239
DF -1 3_1 20468,4313
F TTs T 417520239 T 1639113767 0,44
DFt 9
I:hitung =0,44

Ftabeloyos (2:9) = 4,26
F hitung < Fravet = 0,1716 < 4,26 = tidak ada perbedaan bermakna.
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LAMPIRAN F

Contoh Perhitungan Uji Akurasi dan Presisi pada konsentrasi 50%6,
100% dan 150%

Matriks Krim Matriks Krim Matriks Krim
ditimbang ditimbang ditimbang
sebanyak 1980 mg sebanyak 1960 mg sebanyak 1940 mg
+ Resorsinol 20 + Resorsinol 40 + Resorsinol 60
mg mg mg
(50% —20 ppm) (100% — 40 ppm) (150% — 60 ppm)

Masing-masing campuran divoerteks dengan pelarut etanol 4 ml sebanyak 2

kali selama 5 menit

v

Hasil campuran di tambahkan etanol hingga 10 ml etanol, kemudian

disaring dengan kertas saring

v

Pipet 50 pl ad 10 ml etanol
Totol 10 pl pada plat KLT
Eluasi
% perolehan kembali

Dari kurva baku resorsinol pada uji linieritas diperoleh persamaan
Y=50,8903x + 309,3972, dan harga r = 0,9986.
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Cara perhitungan % rekoveri dari resorsinol dengan menggunakan

persamaan regresi diatas adalah sebagai berikut :

Rep-  Konsen- Luas Campet  %Rek-  %Rekpne KV Thitng
likasi trasi Area overi aa £ SD (%)

| 20,7 1357,7 20,59 99,47 99,21+ 0,37 3,81
1 20,5 13459 20,7 99,36 0,36

11 20,8 13554 20,55 98,79

| 40,4 23266 39,63 98,09 97,98 + 0,99 3,60
I 40,3 2298,2 39,08 96,97 0,97

11 40,2 23276 39,66 98,90

| 60,8 34472 6166 101,28 10269+ 1,19 3,78
1 60,5 34984 62,66 103,57 1,23

Il 60,7 34712 62,12 103,22

Konsentrasi 50% :
Didapat area sampel = 1357,7
Y =50,8903x + 309,3972
1357,7 = 50,8903x + 309,3972
X =20,59 ppm

— % rekoveri

20,59

- Konsentrasi yang diperoleh (x') o/ — o) — 0
x100% = 207 X 100% = 99,47%

Konsentrasi sebenarnya

- SD
X_—Z
— M:O,36
n—1
- KV
SD

= - x100% =
%reKoverir, —rata

60

’

99,21

5
x100% = 3,67 %



—t
_ [Zx-w _ 079

- b T o207
n

Konsentrasi 100% :
Didapat area sampel =2326,6

Y =50,8903x + 309,3972
2326,6 = 50,8903x + 309,3972
X = 39,63 ppm

=381

— % rekoveri

— Konsentrasi yang diperoleh (X) x 100% = 39,63 X 100% = 98,09%

Konsentrasi sebenarnya

- SD

Z( LX)

=097

- KV

SD ,97
= 100% = 100% = 0,99 9
%rekoveri g, —rata x100% = 97 98~ b= %

_ [Zr-u 20
=T Tose - 300

n

Konsentrasi 150%
Didapat area sampel =3281,1

Y =49,1808x + 285,7604
3447,2 =50,8903x + 309,3972
X = 61,66 ppm
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% rekoveri

_ Konsentrasi yang diperoleh (x,) 61,66

x100% = <08 X 100% = 102,69 %

Konsentrasi sebenarnya

SD
= \/@ =1,23
n—1
KV
SD 1,23
= orekoveri—X100% = 757-=5x100% = 1,19 %
t

(Ex—p] _ 269 _
D T o071 3,78
=

n
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LAMPIRAN G

Contoh Perhitungan Kadar dan Jumlah Sampel dalam Sediaan Krim
Wajah Merk A, B, dan C dengan menggunakan metode KLT-
Densitometri

Sampel krim ditimbang 2 gram sebanyak 3 kali replikasi

Di vorteks selama 5 menit dengan menggunakan pelarut etanol 4 ml

sebanyak 2 kali perlakuan
Kemudian ditambahkan etanfl hingga 10 ml, lalu di saring.
Dipipet 50ul di tambahkan etanol hingga 5 ml.
Ditotolkan pada pelat KLT
Eluasi
% kadar, dan jumlah zat dalam sediaan

Dari kurva baku resorsinol pada uji linieritas diperoleh persamaan
Y=50,8903x + 309,3972, dan harga r = 0,9986.
Cara perhitungan % kadar dan jumlah resorsinol dengan

menggunakan persamaan regresi diatas adalah sebagai berikut :

Berat Konsentrasi Luas Csampel (PPM)  Kadar dalam
Krim (q) (ppm) (X) Area (V) (X) sampel (%)
2,0340 40,68 23437 39,97 1,96
2,0280 40,01 2346,7 40,03 1,97
2,0500 41,00 2317,2 39,45 1,92

x = 39,82 x=1,95%

Didapat area sampel =3281,1
Y =50,8903x + 309,3972
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2343,7 = 50,8903x + 309,3972

X = 39,97 ppm

% kadar yang diperoleh = KKtt”‘lp'Yh &)y 100% =
39,97

2277 0fy — 0,

2005 X 100% = 98,25 %

. 39,97
Jumlah resorsinol dalam sampel = e X 2% =195%
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LAMPIRAN H

Tabel R

Tingkat signifikansi untuk uji satu arah

af — (N-2) 0.05 0.025 ‘ 0.01 0.005 0.0005
Tingkat signifikansi untuk uji dua arah
0.1 0.05 0.02 0.01 0.001
1 0.9877 0.9969 0.9995 0.9999 1.0000
2 0.9000 0.9500 0.9800 0.9900 0.9990
3 0.8054 0.8783 0.9343 0.9587 0.9911
4 0.7293 0.8114 0.8822 0.9172 0.9741
5 0.6694 0.7545 0.8329 0.8745 0.9509
6 0.6215 0.7067 0.7887 0.8343 0.9249
7 0.5822 0.66064 0.7498 0.7977 0.8983
8 0.5494 0.6319 0.7155 0.7646 0.8721
9 0.5214 0.6021 0.6851 0.7348 0.8470
10 0.4973 0.5760 0.6581 0.7079 0.8233
11 0.4762 0.5529 0.6339 0.6835 0.8010
12 0.4575 0.5324 0.6120 0.6614 0.7800
13 0.4409 0.5140 0.5923 0.6411 0.7604
14 0.4259 0.4973 0.5742 0.6226 0.7419
15 0.4124 0.4821 0.5577 0.6055 0.7247
16 0.4000 0.4683 0.5425 0.5897 0.7084
17 0.3887 0.4555 0.5285 0.5751 0.6932
18 0.3783 0.4438 0.5155 0.5614 0.6788
19 0.3687 0.4329 0.5034 0.5487 0.6652
20 0.3598 0.4227 0.4921 0.5368 0.6524
21 0.3515 0.4132 0.4815 0.5256 0.6402
22 0.3438 0.4044 04716 0.5151 0.6287
23 0.3365 0.3961 0.4622 0.5052 0.6178
24 0.3297 0.3882 0.4534 0.4958 0.6074
25 0.3233 0.3809 0.4451 0.4869 0.5974
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LAMPIRAN 1

Tabel F
df untuk df untuk pembilang (N1)
penyebut

(N2) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
1 161 199 | 216 | 225 230 234 | 237 239 241 | 242
21851 | 19.00 | 1916 | 1925 | 1930 | 19.33 | 19.35 | 19.37 | 19.38 | 19.40
31013 | 955 | 928 | 912 | 901 | 894 | B89 | B85 | B8l | BTI

4| 771 | 694 | 659 | 639 | 626 | 616 | 609 | 604 | 600 | 5H96

5| 661| 579 | 541 | 519 | 505 | 495 | 488 | 482 | 477 | 474

6| 599 | 514 | 476 | 453 | 439 | 428 | 421 | 415 | 410 406

7| 659 | 474 | 435 | 412 | 397 | 387 | 379 373 | 368 | 364

8| 532 | 446 | 407 | 384 | 369 | 358 | 350 | 344 339 33

9| 512 | 426 | 386 | 363 | 348 | 337 | 329 323 318 | 314

10| 496 | 410 | 371 | 348 | 333 | 322 | 314 | 307 | 302 | 298

11| 484 | 398 | 359 | 336 | 320 | 309 | 301 | 295 | 290 | 285

12| 475 389 | 349 | 326 | 311 | 300| 291 | 285 | 280 | 275

13| 467 381 | 341 | 318 | 303 | 292 | 283 277 | 2711 | 267

14| 460 | 374 | 334 | 311 | 29 | 285 | 276 | 270 | 265 | 260

15| 454 | 368 | 328 | 306 | 290 | 279 | 271 | 264 | 259 | 254

16| 449 | 363 | 324 | 301 | 285 | 274 | 266 | 259 | 254 | 249

17| 445 359 | 320 | 296 | 281 | 270 | 261 | 255 | 249 | 245

18| 441 | 355 316 | 293 | 277 | 266 | 258 | 251 | 246 | 241

19| 438 | 352 | 313 | 290 | 274 | 263 | 254 | 248 | 242 | 238

20| 435 | 349 | 310 | 287 | 271 | 260 | 251 | 245 | 239 | 235

21| 432 347 | 307 | 284 | 268 | 257 | 249 | 242 237 | 232

22| 430 | 344 | 305 | 282 | 266 | 255 | 246 | 240 | 234 | 230

23| 428 | 342 | 303 | 280 | 264 | 253 | 244 | 237 | 232 277
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LAMPIRAN J

Tabel Indeks Kepolaran

Polarty Index’ Viseasity [eP) UV fnm) Cutoff®_ Solubilityin Water %]
62 126 ] 100

Bcetic Acid
[ Theetone 5 K] il ]
Acetonitrle ] (K] 190 10
Benzene 7 065 ] 018
Butanal 1] ] ] 148
Carbon fefrachloride 18 087 pix] 008
|_|Chloroform 4 [l 215 [i1H
W [Cicohenare [ 10 i} ]
[ 1.2- Di 33 (3] i 081
1 Dichloromethane 3 4 FES 18
Dimethyl formamide 54 05 28 10
[T Dimeihylsulforide [ 20 i 0
Dioxane 1] 154 JiH 10
Ethanol 32 120 1 10
il Ethyl acetate [1] 045 %0 a7
|_|Ethyl ether 28 03 m 689
Heptane 00 0.3 0 0.0003
[ m ] K] m [}
Isoprapy alcahol 33 FE] il 1]
. [Wethanol 31 [I] 03 100
Methyl-t-butyl ether FH 0.7 Fill 48
Methyl ethyl ketone [ 045 ] U
I_F Pentane 0 [F] ] 0.0004
Tetrahydrafuran 1] [ JiH 10
|| |Toluene 24 0.3 28 0051
H HE [ ot 50 100 i} ]
Kylene 23 1] ] 0018
EEEEEEEBEEEEEREEEEEE
5 = Fl HElH a8l g% ¥ -
H g ! ? %f g HEHE é Hl % H ale Nigciole The polarty indes: 5 2 messure of the relfive polry of a sovent
LR HMEELHE £ HE R Immiscible  and is el for igentfying suiable mcble ohase salvents, The
H 'E 3 E ulg EHEERH i polarty index increzsis wih polarty. For reverse phase
HEEERE v E g‘ 3 E v v chromatography eluent strength decreases s fts polariy increases
" E i i HHE o 'g 2V cutef, the wavslength & which the sohvent absorbance in
== B |- i a1 om path lengh celis equal fo 1 AL sbsorbance un

Safvent Miscibilty and Viscosty Chart
alapted from Paul Sadek The HPLC
Safvent Guide Wikinterscience, 2002

Mobile phases, stafionary phase,
analyte and samples must be
compaible
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using watzr in the reference cal,

Solvent Polarity Chart
Relatuz Polarty Fomula

Mar-palar RH Alanes

Tricholoromethane,
chloroform
acefate

Aeetone, MEK

N Fyriding,
RNH2  Amings hjaning
A0 Heohok :\e.OH B0, IPA,
Butanol

RCOHND Amides Dimetyformanide
R-COOH Carbosylic Acid - Ethanaic Acd
Palar HOA  Water




LAMPIRAN K

Tabel t
cum. prob L5 175 fo0 tos Lo tos Lors to taos fowg  tomss
onetaill 050 025 020 045 040 0.05 0025 0.01 0.005 0.001 0.0005
twotails) 1.00 050 040 030 020 010 005 0.02 0.01 0.002 0.001
df|
1 0000 1000 1376 1963 3078 6314 1271 3182 6366 31831 63662
2] 0000 0816  1.061 1386 1.886 2920 4303 6965 9925 22327 31599
3 0000 0765 0978 1250 1638 2353 3182 4541 5841 10215 12924
4 0.000 0.741 0.941 1.190 1533 2132 2.776 3.747 4.604 7173 8610
5( 0000 0727 0920 1156 1476 2015 2571 3365 4032 5893  6.869
6] 0000 0718 0906 1134 1440 1943 2447 3143 3707 5208 5959
71 0000 0711 08% 1119 1415 1895 2365 2998 3499 4785 5408
8 0000 0706 0889 1108 1397 1860 2306 2896 3355 4501 5.041
9] 0000 0703 0883 1100 1383 1833 2262 2.821 3250 4297 4781
10( 0000 0700 0879 1.093 1372 1812 2228 2764 3169 4144 4587
11 0000 0697 0876 1.088 1363 1796 2201 2718 3106 4025 4437
12 0000 0695 0873 1.083 1356 1782 2179 2681 3055 3930 4318
13 0000 0694 0870 1.079 1350 1771 2160 2650 3.012 3852 422
14 0000 0692 0868 1076 1345 1761 2145 2624 2977 3787 4140
15 0000 0691 0866 1074  1.341 1753 213 2602 2947 3733 4073
16 0000 0690 0865 1.07 1337 1746 2120 2583 2921 3686  4.015
17| 0000 0689 0863 1.069 1333 1740 2110 2567 2898 3646 3965
18 0000 0688 0862 1.067 1330 1734 2101 2552 2878 3610 3922
19 0000 0688  0.861 1066 1328 1729 2093 2539 2861 3579  3.883
20 0.000 0.687 0.860 1.064 1.325 1.725 2.086 2.528 2.845 3.552 3.850
21 0000 0686 0859 1063 1323 1721 2080 2518 2831 3527 3819
22 0000 0686 0.858  1.061 1.321 1717 2074 2508 2819 3505 3792
23] 0000 068 0858 1060 1319 1714 2069 2500 2807 3485 3768
24 0000 0685 0857 1059 1318 1711 2064 2492 2797 3467 3745
25| 0000 0684 0856 1058 1316 1708 2060 2485 2787 3450 3725
26| 0000 0684 0856 1058 1315 1706 2056 2479 2779 3435 3707
271 0000 0.684 0855 1057 1314 1703 2052 2473 271 3421 3.690
28] 0000 0.683 0855 108 1313 1701 2048 2467 2763 3408 3674
29] 0000 0683 0854 1055 1311 1699 2045 2462 2756 339 3659
30 0000 0683 0854 1055 1310 1697 2042 2457 2750 3385 3646
40 0000 0.681 0.851 1050  1.303 1684 2021 2423 2704 3307 3551
60] 0000 0679 0848 1045 1296 16T 2000 2390 2660 3232 3460
80] 0000 0678 0846 1043 1292 1664 1990 2374 2639 3195 3416
100 0000 0677 0.845 1.042 1290 1660 1984 2364 2626 3174 3390
1000, 0.000 0.675 0.842 1.037 1.282 1.646 1.962 2.330 2.581 3.098 3.300
z 0000 0674 0842 1036 1282 1645 1960 2326 2576 3090 3.291
0% 50% 60% 70% 80% 90% 95% 98% 99% 99.8% 99.9%
Confidence Level

68



