BAB 5
KESIMPULAN

5.1. Kesimpulan

- Metode KLT-Densitometri dapat digunakan untuk identifikasi dan
menetapkan kadar sibutramin HCI dalam kapsul herbal pelangsing.

- Dari sembilan macam kapsul herbal pelangsing yang beredar

dipasaran, merek A, B, dan C mengandung sibutramin HCI.

5.2. Saran

Berdasarkan hasil penelitian ini, disarankan untuk mengaplikasikan
metode kromatografi lapis tipis-densitometri untuk identifikasi serta
menetapkan kadar sibutramin HCI dalam berbagai sediaan kapsul herbal

pelangsing yang beredar dipasaran.

62



DAFTAR PUSTAKA

Badan Pengawas Obat dan Makanan Republik Indonesia (2010, 14
Oktober), Pembatalan Izin Edar dan Penarikan Produk Obat yang
Mengandung Sibutramin, http://www.pom.go.id

Badan Pengawas Obat dan Makanan Republik Indonesia (2012, 19
September), Hasil Pengawasan Obat Tradisional Mengandung Bahan
Kimia Obat, http://www.pom.go.id

Badan Pengawas Obat dan Makanan Republik Indonesia (2010, 2
November), Pembatalan Izin Edar dan Penarikan Produk Obat yang
Mengandung Sibutramin, Majalah Meso, Vol., 28, nomor 2, hal. 3.

Curfman, G. D., 2010, Sibutramine-Another Flawed Diet Pill, The New
England Journal of Medicine, 972.

Deinstrop, E. H., 2000. Applied Thin Layer Chromatography, Willey-
VCH, New York, 1-7, 67-69.

Depkes, Permenkes RI, No. 007/MenKes/Per/VII/2012, tentang Registrasi
Obat Tradisional, Depkes RI, Jakarta.

Ermer. J., and J. H. Miller 2005, Method Validation in Pharmaceutical
Analysis, Wiley-VCH, Weinheim, 3, 15-19, 63, 80-85.

Fried, B., and J. Sherma, 1999, Thin-Layer Chromatography, Marcel
Dekker, New York, 1-7.

Gandjar, 1.G., and A. Rohman, 2010, Kimia Farmasi Analisis, Pustaka
Pelajar, Yogyakarta, 353-367.

Green, J. M., 1996. Practical Guide to Analytical Method Validation,
Analytical Chemistry.Vol.Il, 305.

Harmita, 2004, Petunjuk Pelaksanaan Validasi Metode dan Cara
Perhitungannya, Majalah Ilmu Kefarmasian, Vol., I, nomor 3, 117-132

Hermanto dan Subroto, 2007, Pilih Jamu dan Herbal tanpa Efek
Samping, PT Elek Media Komputindo, Jakarta, XIV, 1, 14.

63



James, W Philip T., et al. Effect of Sibutramine on Cardiovascular
Outcomes in Overweight and Obese Subjects, New England Journal of
Medicine, 2010; 363:905-9

Kanan, dkk., 2009, Detection and Quantification of Synthetic Drugs in
Herbal Slimming Formula, European Journal of Scientific Research, Vol.
34, No. 3, 355-356.

Kayne, S. B., 2010, Introduction to Traditional Medicine dalam:
Traditional Medicine, Pharmaceutical Press, London, 1-2.

Malone, dkk, 2005, Cost-Effectiveness of Sibutramine in the Lose Weight
Study: Evaluating the Role of Pharmacologic Weight-Loss Therapy Within
a Weight Management Program, Journal of Managed Care
Pharmacy,Vol. 11, No. 6, 458-459.

Maluf, D. F., 2007, Validation of an Analitical Method for Determination of
Sibutramine Hydrochloride Monohydrate in Capsules by Uv-Vis
Spectrophotometry, Latin American Journal of Pharmacy, 26 (6), 909.

Martindale, 2009, The Complete Drug reference, 36" ed, Pharmaceutical
Press, London, 2196-2197

Miller, J. M., and J. B. Crowther, 2000, Analytical Chemistry in a GMP
Development, John Wiley &Sons , New York, 185-187.

Roth, J.,, and G. Blaschke, 1998, Analisis Farmasi, terjemahan S.
Kismandan S. Ibrahim, Penerbit UGM, Yogyakarta, 402, 410-413, 419-420,
423,

Sherma, J., and B. Fried, 1999, Thin Layer Chromatography. 4™ edition.
Marcel Dekker, Inc., New York, 1-9.

Skoog , D. A., 1985, Principles of Instrumental Analysis, Saunders
College Publ, Philadelphia, 5, 842- 845.

Skoog, dkk., 2007, Principles of Instrumental Analysis, Thomson Brooks,
Canada, 781-782.

64



Stahl, 1985, Analisis Obat secara Kromatografi dan Mikroskopi,
terjemahan K. Padmawinata dan I. Sudiro, Penerbit ITB, Bandung, 1-9, 16-
17.

Suthar, dkk., 2009, A Validated Specific Reverse Phase Liquid
Chromatographic Method for the Estimation of Sibutramine Hydrochloride
Monohydrate in Bulk Drug and Capsule Dosage Forms, International
Journal of Chem Tech Research, Vol. 1, No. 4.

Thomas, A. N. S., 1989, Tanaman Obat Tradisional, Kanisius,
Yogyakarta, 11.

USP, 2012, The United States Pharmacopeia, 35t ed., Electronic Version,
United States, Vol.1, 877-881.

Wilding, J. P. H., 2008, Pharmacotherapy of Obesity, Birkhauser Verlag,
Switzerland, 59-60.

65



Lampiran 1

Contoh perhitungan faktor retardasi (Rf)

\

~

Rf= 2
B

=2=0,63

dimana :

Rf = faktor retardasi

A = jarak dari totolan sampai noda

B =jarak dari totolan sampai batas eluasi
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Contoh Perhitungan Resolusi Analit

Diketahui :

Jarak yang ditempuh matriks (dr A)

Jarak yang ditempuh sibutramin HCI ( dr B)
Lebar puncak matriks ( Wy )

Lebar puncak sibutramin HCI (Wg)

2AZ  2(drA—drB)

RSAB = (A TWB™ ~ WA+ WB

Perhitungan Rs:

2(drA-drB) _ 2(64-2,9) _
WA+WB ~ 0,3+09

Rs fase gerak 1 = 5,8

2(drA-drB) _ 2(58-45) _
WA+WB ~ 05+08

Rs fase gerak 2 =

Keterangan :

Lampiran 2

Fase gerak 1 = Toluena : Etil Asetat : Asam Formiat (1 : 8 : 1 v/v/v)
Fase gerak 2 = Metanol : Etil Asetat : Asam Formiat (1 : 8 : 1 v/v/v)
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Lampiran 3

HCI1 Menggunakan Tiga Kali Replikasi

Perhitungan Harga F yang Dihasilkan pada Uji Linearitas Sibutramin

Hari | Konsentrasi | Luas area (y)
(ppm) (x) x? y? Xy
1 300 2191,5 90000 4802672,25 657450
400 3854,8 160000 14859483,04 1541920
500 48819 250000 23832947,61 2440950
600 5330,8 360000 28417428,64 3198480
700 55211 490000 30482545,21 3864770
X =1350000 | X=102395076,8 2 =11703570
2 300 1961,8 90000 3848659,24 588540
400 3423,7 160000 11721721,69 1369480
500 4707,8 250000 22163380,84 2353900
600 5055,6 360000 25559091,36 3033360
700 5573 490000 31058329 3901100
¥ =1350000 | £=94351182,13 ¥ =11246380
3
300,9 24749 90540,81 6125130,01 744697,41
401,2 30574 160961,44 9347694,76 1226628,88
501,5 4662.9 251502,25 21742636,41 2338444,35
598.5 5355,7 358202,25 28683522,49 3205386,45
6985 5667,5 487902,25 32120556,25 3958748,75
2 =1349109 | £=98019539,92 | X =11473905,84
Tx? Xy Ty? Residual SS n | Residual DF
(n-2)
Regresil | 1350000 11703570 102395076,8 933187,3593 5 3
Regresi2 | 1350000 11246380 94351182,13 661505,7564 5 3
Regresi3 | 1349109 | 11473905,84 | 98019539,92 436234,7718 5 3
T(Zx?) = 2 (Exy) = T (Zy?) = SSt= DFt=9
4049109 | 34423855,84 | 294765798.9 2030927,888
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3 xy? 136973550700000

SSI =3yl -2 2 102395076,8 - 2 2220700000 _ 933187,3593
x 1350000
2
$S2 =322 - T - 94351182,13 - ool 003100000 _ 661505.,7564
x 1350000
2
SS3  =3y?3 -2 - 98019539,9 . L21020015290000 _ 36534 7718
x 1349109
SSt  =SSI +SS2 + SS3 = 933187,3593 + 661505,7564 + 436234,7718
= 2030927,888
2 15
SSe =3 (Ty?) S _294765798,9- 10X 20" _ 5108364,661
T(zx2) 4049109
SSc-SSt 2108364,661—2030927,888
YT = 38718,3865
F =—sst = 2030927,888 = 225658,6542
DFt 9
-0,1716
F hitung = 0,1716
F tabelo'os (2:9) = 4,26
F hitung< F tabel = 0,1716< 4,26 = tidak berbeda bermakna
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Lampiran 4

Tabel F
Titik Persentase Distribusi F untuk Probabilita = 0,05
df untuk df untuk pembilang (M1}
penyebut

(N2) 1 2 3 4 5 [ 7 8 9 10 1 12 13 14 15
1 161 188 216 225 230 H 237 238 1 242 243 244 245 245 245
2| 1BE1 [ 1900 | 1918 | 18.25 | 1830 | 18.33 | 19.35 | 10.37 | 1833 | 19.40 | 10.4D | 1047 | 1042 | 1242 [ 1042
31013 | 855 | 928 | pa2| 00| 94| 8eo | 885 | 881 878 | 876 | @74 | 873)| 8™ | am
4| 7M1 G894 | 000 | 632 | G25| 616 | OO0 | G604 GO0 584 & 681 | B88| 587 | &
5| 681 573 | 54 512 | BDE| 485 | 4BB | 4B2( 477 474 470 | 4588 | 488 | 484 | 482
6| 500 | 514 476 | 453 | 430 429 | 21| 445| 410| 408 | 403 | 400| 298| 386 | 284
T| 558 | 474 | 435 412 | 387| 287 | 378 | 373 | 383)| 3@e| 360 | 357 355 353 35
B| 53| 445 | 407 384 | 350| 2533 | 350 | 344 338 333| 33 38| 328 3| 322
9| 512 | 426 | 386 | 363 | 348 237 | 320 | 323| 318| 314 | 30| 307 | 305| 303 | 201
10 amn 348 | 333 314 | 307 | 302| 298| 204 297 | Z89| 2BG | 285
11 350 338 | 3H an 285 | 280| B3| 2B2| TR ZTa| IV 272
12 340 2G| AN Al 280 280 ave | 272 249 | 289 B4 | 2@
13 4 318 | 303 283 | 277 | 2M 2@7 | 263 | 260 ( 258) ZB5 (| 283
14 3 | 311 | 206 276 | 270 | 285| 280 | 267 | 253 | 251 | 248 | 248
13 328 | 305 | 2% m 264 | 258 234 | 291 245 | 245| 42| 240
18 3M4 | am 285 266 | 250| 284| 240 248 242 | 240 237 | 238
17 320 | 286 | 2.8 261 | 255| 240| 245| 241 | 238 235| 233 23
18 316 | 283 | 217 2086 | 2.51 248 24 237 | Z¥ | 2 228 | 227
15 313 | 280 | 274 254 | 248 D242 233 2134 23v | 2323| 228 | 223
20 310 | 287 | 27 251 | 245| 2308| 235| 231 | 228 225| 222 220
21 307 | 284 | 268 240 | 242 | 237| 232 238 | 25| Z22| 220 | 218
22 305 | 282 | 268 246 | 240 234 230 228 223 220 247 | 215
2 303 | 280 | 264 244 | 237 | 232| 227| 224 | 220 218| 215 213
24 am 278 | 262 : 247 | 235 230 225| 2122| 218 Z215| 213 29
5 200 275 | Zed| 240 240 | 234 | 228| 224 2230| Z2ig| Zi4] 1 20
26 208 | 274 a9 247 | 30| 232 | 27| 2@z | 28| 245 22| Do | 207
w 206 | 273 | 257 248 | 237 | 231 225 220 217 | 243 | 210| 208 | 206
28 205 | 271 | 256| 245| 236 | 220 224| 219 | 215 | 212 | 200 206 | 204
29 283 | 270 | 255 243 | 235 | 228 | 222| 218 | 214 | 210 Z08| 2068 | 203
30 282 | 282 283| 242 233 27| 21 218 | 213 | 202 | 208 2D4 [ 2D
3 201 | 288 | 252| 241 | 232 | 225| 220| 215 21 | 208 | 205 203 | 200
a2 280 | 267 | 25 240 | 2.3 224 218 214 | 210 | 207 | 2| D1 188
3 280 | 285 | 250 239 230 223 218 213 200 | 208| 203 200 188
34 288 | 265| 240| 238 | 220 | 223| 247| 212 208 | 205 | 202] 180 | 167
35 287 | 264 | Z4B| 237 228 | 22| 21| M 207 | zZp4 | 2 188 185
3B 287 | 283 | 248| 238 | 228 (| 221 215 1 207 | 2023 | 200 1.88 185
37 286 | 263 | 247| 238 | 227 | 220| 214| 210 206 | 202 | 200] 187 | 185
18 285 | 262| 246| 235 226 | 2919 | 214 209 205 | 202 | 189 186 184
35 285 | 251 Z4g| 234 22| 248 Z43| 208 | 2nDd4 | Z2of 184 185 183
40 28 | 2481 245 | 234 | 228 | 248 242| 208 | 204 | 200 | 187 183 152
41 283 | 260 | 244 233 1M | 247 | 212| 207 | 203 | 200| 187 184 182
42 283 | 250 | 244| 232 | 224 | 27| 211| 208 | 203 | 10| 16| 184 | 1o
43 282 | 288 | 243 232| 223 218 211 208 | 202 188 | 186 183 181
44 : 282 | 258 | 243 23 223 298| 210 205 | 2D 188 | 185 182 180
45| aps | 320 | 261 | 258 ) 242) 231 220 295) 210) 205 | 201 | 167 | 10s] 1092 | 180

Diproduksi oleh: Junaidi (http://junaidichaniago.wordpress.com), 2010 Pagel
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Lampiran 5

Tabel R
DEGREES OF 5 1 DEGREES OF 5 1
FREEDOM (DF) PERCENT PERCENT | FREEDOM (DF) PERCENT PERCENT

] 997 1,000 24 . 388 496

2 950 . 99 25 381 487

3 878 959 26 374 478

4 81 7 27 367 A70

5 754 874 28 361 463

é J07 834 29 . .385 456

7 666 J98 30 349 449

. 8 632 765 35 325 418
9 .602 735 40 304 393

10 . S76 708 48 .288 372
1 553 684 50 273 . 354

12 532 661 60 250 325
13 Sl4 H4] 70 232 302 .
14 497 623 80 217 .283
15, 482 606 90 208 267

16 468 _ 590 100 195 254
17 - 456 575 125 174 228
18- 444 561 150 59 . 208

19 433 549 200 138 181

- 20 423 537 300 113 148
2_ 1 A3 526 400 .Q98 128
2 404 515 500 088 15
23 396 505 1000 0562 ..081

Sumber: Soedigdo & Soedigdo (1977).
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Lampiran 6

Cara Perhitungan Akurasi dan Presisi Metode Penetapan Kadar
Sibutramin HCl
pada Konsentrasi 80, 100 dan 120% dalam Matriks Kapsul Herbal
Pelangsing

Matriks kapsul herbal pelangsing ditimbang sebanyak 112,5 mg diekstraksi dengan
MeOH sebanyak 5,0 ml, sibutramin HCI ditimbang sebanyak tiga kali 26,8 mg

untuk konsentrasi 80%, tiga kali 33,5 mg untuk konsentrasi 100%, dan tiga kali

40,2 mg untuk konsentrasi 120 %, masing-masing diekstraksi dengan 5,0 ml MeOH

l

Saring kemudian ditotolkan masing-masing sebanyak 5 ul sibutramin HCI dan 5 pl
matriks, eluasi dengan fase gerak Metanol : Etil Asetat : Asam Formiat (1:8:1

vIvIv)

l

% perolehan kembali
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Akurasi dan Presisi dari Sibutramin HCI

Konsentrasi 80%

Replika | Penimba Kesetaraan/berat | Konsentra | Area Konsentrasi %
si ngan tablet (mg) si analit noda analit recovery
(mg) (ppm) (Y1) sebenarnya (%)
(Xi) (ppm) (Xi")
1 26,9/5ml | 2,01 mg/134 mg 401,2 3363,7 399,6 99,6
2 27,0/5ml | 2,01 mg/134 mg 402,6 3563,7 4224 1049
3 27,4/5ml | 2,05 mg/134 mg 409,0 3607,5 416,7 101,9
% recoveryuaran = 102,1%
SD =2,658
KV =2,6
T hitung = 1,39
Konsentrasi 100%
Replikasi | Penimba | Kesetaraan/berat | Konsentra | Area Konsentrasi %
?Iiagl; tablet (mg) si analit noda analit recovery
(ppm) (Y1) sebenarnya
(Xi) (ppm) (Xi')
1 33,6/5ml | 2,51 mg/134 mg 501,5 4225,0 498.,0 99,3
2 33,8/5ml | 2,52 mg/134 mg 504,5 4396,0 517,0 102,5
3 32,7/5ml | 2,45 mg/134 mg 487,0 3959,9 467,7 96,0

Y0 recovery i raa = 99,3%
SD = 3,250
Kv =33
T hitung = 0,391
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Konsentrasi 120%

Repli | Penimba | Kesetaraan/berat | Konsentrasi Area Konsentrasi %
kasi ngan tablet (mg) analit (ppm) | noda analit recovery
(mg) (Xi) (Y1) sebenarnya
(ppm) (Xi')
1 40,1/5ml | 2,99 mg/134 mg 598.,5 5104,0 598.4 100,0
2 40,1/5 ml | 2,99 mg/134 mg 598,5 4963,8 5824 97,3
3 40,8/5ml | 3,04 mg/134 mg 608.,9 5235,6 613,5 100,8

Yorecovery g = 99,4 %
SD =1,834
Kv=1,_8
T hitung = 0,598

Cara perhitungan

1.

Replikasi 1 (120%) = 40,1 mg
(tiap tablet setara dengan 10 mg sibutramin HCI = 134 mg tablet

setara dengan 10 mg sibutramin HCI)

- Jumlah sibutramin HCI yang terdapat dalam 40,1 mg tablet =

40,1 _
PPV 10 mg = 2,9925 mg

- 2,9925 mg ad 5,0 ml methanol — 5985 ppm

% perolehan kembali =

Contoh untuk replikasi 1 (120%)

jumlah zat yang diperoleh

X 100%

598,4

jumlah zat yang sebenarnya

s085 < 100% = 100%
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3. sD= [FE®_ gp 1200 = /ﬂ=1,834
n-1 3-1

Keterangan :

— 100,0+97,3+100,8
X=—_>— = 99.4 %

n = jumlah data
T (x — X)% = (100,0-99,4)% + (97,3-99,4)2 + (100,8-99,4)
=6,73
KV = 2 x100%

KV120% = %xlOO%zl,S%

[Xx=ul

5. Thitung:t = —55

vn

1120 % = [99148_;31001 =0.,598

V3
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Lampiran 7

Hasil Perhitungan Harga Thitung dalam Uji Akurasi Menggunakan

T-TEST
/TESTVAL=100
/MISSING=ANALYSIS

SPSS

/VARIABLES=konsentrasi80 konsentrasil00 konsentrasi120
/CRITERIA=CI(.95).

T-Test
[DataSet0]
One-Sample Statistics
N Mean Std. Deviation | Std. Error Mean
konsentrasi80 3 102.1333 2.65769 1.53442
konsentrasil00 3 99.2667 3.25013 1.87646
konsentrasil20 3 99.3667 1.83394 1.05883
One-Sample Test
Test Value = 100
95% Confidence Interval of
the Difference
Mean
T Df |Sig. (2-tailed)| Difference Lower Upper
konsentrasi80 1.390 299 2.13333 -4.4687 8.7354
konsentrasil00 -.391 734 -.73333 -8.8071 7.3404
konsentrasil20 -.598 .610 -.63333 -5.1891 3.9224
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Lampiran 8

t Table
cum. prob U5 55 T s T3 L9 Uazs T U g5 Tasg  lgss
onetail 050 025 020 045 010 005 0025 0.01 0.005 0.001 0.0005”
twotailsl 1.00 050 040 030 020 010 005 0.02 0.01 0.002 0.001
di]

1 0.0c0 1.000 1376 1.963 3.078 6.314 121 .82 6366 31831 63362

2l 0000 0816 1061 1386 1886 2020 4303 5965 9025 22327 3599

3 000 0765 0978 1250 1638 2353 3182 4540 BB 1045 1294

4 0O00 07M 0541 1.190 1533 2432 2776 74T 4604 773 8610

5 0.0c0 0727 0920 1.156 1476 2015 257 3.365 4032 5693 6869

i 0.0C0 0718 0906 1.134 1440 1843 2447 3143 3707 5208 5959

71 0000 0711 083 1419 1415 1895 2365 2008 3499 4785 G408

6§ 0000 0706 0889 1106 1397 1860 2306 2896 3355 4501 5041

9 0000 0703 0883 1100 1383 1833 2262 2821 3250 4297 4781

10| 0000 0700 0879 1.093 1.372 1812 2228 2764 3160 4144 4587
1" 0.0c0 0.687 0876 1.088 1.363 1.796 2201 2718 3106 4025 4437

2l 0000 0695 OA7Y 108} 1356 1782 2479 268t A0RE 2430 4348

131 0000 0€94 0870 1079 13850 1771 2160 268A0 3002 3882 42N
14 0000 0692 0863 1076 1345 1081 2145 26824 2977 3787 4140
15 0000 069 0.866 1.074 1.341 1.753 21 2602 2047 3733 4073
16| 0000 0£90 0865 1.071 1337 1746 2120 2583 291 3686 4015
17 0.0C0 0.689 0863 1.069 1333 1.740 2110 2567 2.898 3646 3965
16 0000 0E38 0B62 1067 1330 173 2101 2552 2878 3610 3922
19 0000 0€88 0861 1066 1328 1729 2093 2539 2861 3579 3683
20 0.0C0 0.687 0.860 1.064 1325 1725 2086 2528 2.845 3.552 3850
21 0000 086 0859 1.063 1.323 1.741 2080 2518 284 3527 3819

2l 0000  0.86 0858 1.067 1.3 1.117 2074 2508 289 3505 3742

23 0000 0FB5 0858 1060 1319 1714 2069 2500 2807 3485 3T7RB
240 000D 068  OBST 10589 138 1711 2064 2492 2797 3467 3745
25 0.0c0 0.684 0856 1.058 1.316 1.708 2060 2485 2787 3450 3725
26 0.0C0 0.684 0856 1.058 1.315 1.706 2056 2479 2779 3435 377
27| 0000 OfB4 0B8RS 1.057 1.314 1703 2062 2473 2T 34 3690
260 0000 0633 0855 1056 1313 1701 2043 2467 2763 3408 3674
29 0000 0683 0OBR4 1055 1311 1699 2045 2462 2756 3396 3659
30| 0000 083 0854 1.055 1.310 1697 2042 2457 2750 3385 3646
40 0.0c0 0.681 0851 1.050 1.303 1684 2021 2423 2704 3.307 3551
60 0.0c0 0679 0848 1.045 1.206 1671 2000 2380 2660 3132 3460
80 000 0f78 0846 1043 1202 1664 10990 2374 2639 3195 3416
100 0000 0E77 0645 1042 1290 1660 1984 2364 2626 3174 3390
1000 0000 0675 0842 1.037 1.282 1.646 1962 2330 2.581 3.008 3300
Z| 0000 0674 0B42 1036 1282 1645 1960 2326 2576 3090 329
0% 50% 60% 70% 80% 90% 9% 98% 9% 998% 999%

Confidence Level

77



Lampiran 9

Hasil Ekstrapolasi Grafik Hubungan antara Jumlah Sibutramin HCI
(X) Vs Luas Area pada Uji LOD/LOD

1600
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1000 //
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400

200

0 50 100 150 200 250
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Lampiran 10

Perhitungan LOD/LOQ
Konsentrasi Area Area (Yi-Yi)?
(ppm) (Xi) (Y1) sebenarnya
(YD)
160,12 592,5 601,95 89,3025
170,13 7249 810,99 7411,4881
180,14 11659 1020,00 21286,8100
190,14 1233,2 1228,85 18,9225
200,15 1383,2 1437,89 2990,9961
¥ =31797,5192

Persamaan kurva LOD/LOQ : y = 20,8829x - 2741,82

.__. 2
s Yy o_ ’Z(Yl. Yi) _ SX _ ’31797,5192 = 102,95
x N-2 x 3

3xSy/x _ 3X10298 1479 ppm (14,79 pg/ml)

slope 20,8829

LOD =

10X Sy/x _ 10 X 102,95
slope 20,8829

LOQ = =49,30 ppm (49,30 ug/ml)
Penetapan LOD/LOQ Untuk Satu Buah Kapsul Herbal Pelangsing (450
mg) :
LOD=5ml/1 mlx 14,79 png = 73,95 pg dalam 5 ml

=73,95 pg dalam 150 mg kapsul herbal pelangsing

= 221,85 pg dalam satu buah kapsul herbal pelangsing
LOQ=5ml/1 mlx 49,30 pg =246,5 pg dalam 5 ml
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= 246,5 pg dalam 150 mg kapsul herbal pelangsing
=739,5 ug dalam satu buah kapsul herbal pelangsing

Persen kadar yang masih dapat terdeteksi dan terkuantitasi dalam satu
kapsul herbal pelangsing :

LOD =221,85 ug /450000 ug x 100 % = 0,0493 % b/b

LOQ =739,5 ug /450000 ug x 100 % =0,1643 % b/b
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Lampiran 11

Contoh Perhitungan Kadar Sibutramin HCI dalam Sampel Kapsul

Herbal Pelangsing

Tabel 4.12. Hasil Perhitungan Kadar Sibutramin HCI dalam Sampel A

Sampel | Penimbangan Konsentrasi Luas Area Konsentrasi % Kadar
(mg) Teoritis (ppm) Pengamatan (ppm)
1 50,0 10000 3920,5 463,19 4,63
2 49,9 9980 3663.,9 433,88 4,35
4,49
Tabel 4.13. Hasil Perhitungan Kadar Sibutramin HCI dalam Sampel B
Sampel | Penimbangan Konsentrasi Luas Area Konsentrasi % Kadar|
(mg) Teoritis (ppm) Pengamatan (ppm)
1 30,1 6020 26614 319,33 5,30
2 30,2 6040 3966,2 468,42 7,76
6,53
Tabel 4.14. Hasil Perhitungan Kadar Sibutramin HCI dalam Sampel C
Sampel | Penimbangan | Konsentrasi Luas Area Konsentrasi % Kadar
(mg) Teoritis (ppm) Pengamatan (ppm)
1 30,4 6080 3082,2 367,41 6,04
2 29,9 5980 2957,8 353,20 5,91
5,98
Cara perhitungan
1. Konsentrasi teoritis = 30,4 mg dalam 5 ml
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= 30400 pg dalam 5 ml
= 6080 pg/ml atau 6080 ppm

2. Konsentrasi pengamatan

Persamaan regresi linearitas :

Y =8,7521X - 133,42

3082,2 =8,7521X - 133,42

X =367,41 ppm (367,41 ug/ml)

Kadar Sibutramin HCI dalam Satu Buah Kapsul Herbal

Pelangsing Sampel C (234,2 mg) :

- 2342 mg dalam 5,0 ml metanol = 46840 ppm

Contoh untuk sampel C :

- 5ml/1mlx367,41 pug=1837,05 ug dalam 5 ml
= 1837,05 ng dalam 30,4 mg sampel C

= 14152,5 pg dalam satu kapsul herbal pelangsing sampel C

Jadi, persen kadar sibutramin HCI dalam sampel C :
- 14152,5 pg /234200 pg x 100 % = 6,04 % b/b

atau dengan rumus :

konsentrasi pengamatan

% kadar = X 100%

konsentrasi sebenarnya

36741 ~
5080 X 100% = 6,04%
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