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LAMPIRAN |

Gambar 7.Kromatografi Cair Kinerja Tinggi
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LAMPIRAN I
SKEMA KERJA

VALIDASI METODE KROMATOGRAFI CAIR KINERJA TINGGI

A. Skema kerja penetapan kadar zerumbon dalam sampel dan
presisi Metode Kromatografi Cair Kinerja Tinggi

25 ppm sampel isolat zerumbon & 500 ppm sampel isolat

- Presisi

- Sampel dilarutkan dalam metanol

- Masing-masing konsentrasi
Diulang sebanyak 6 kali

»| Kromatografi Cair Kinerja ]

- Area sampel

[ Penagumpulan & Analisis ]

A 4

[ Pembahasan ]

A 4

[ Kesimpulan ]
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LAMPIRAN llI

B. Pengujian Linieritas, Batas Deteksi dan Batas Kuantitasi Metode
Kromatografi Cair Kinerja Tinggi

[ Zerumbon pembanding ]

= Ditimbang 100 mg dilarutkan kedalam 100
ml metanol (1000 ppm)

= Diencerkan dengan konsentrasi 25,50,100,
200, 300,400dan 500 ppm

» Masing-masing diukur pada panjang
gelombang maksimum

A 4

[ Hasil pengukuran ]

A 4

[ Analisis Data ]
A\ 4 v \ 4
Linearitas Batas Batas
Deteksi Kuantitasi
\ 4
[ Pembahasan ]

[ Kesimpulan ]
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LAMPIRAN IV

C.Pengujian Keterulangan Metode Kromatografi Cair Kinerja Tinggi

Sampel isolat Pembanding zerumbon

zerumbon 200 ppm 200 ppm
- Masing-masing ditimbang 2 mg - Masing-masing ditimbang 2 mg
- Dilarutkan dalam 10 ml metanol - Dilarutkan dalam 10 ml metanol
- Dibuat 6 kali replikasi - Dibuat 6 kali replikasi

Y \ 4

A 4

[ Diukur pada panjang gelombang max ]

A\ 4
[ Analisis Data ]

\ 4

[ Kesimpulan ]
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LAMPIRAN V

Tabel Perhitungan LOD Dan LOQ

\G Y X | xn2 szt'az Xr;é'z) , area l%éj)ibagi Y taksiran | (Y-Ytaksiran)"2
1 1307027 25 625 -200 40000 13070,27 847315 2,113351E+11
2 1711556 50 2500 -175 30625 17115,56 1711515 1,681000E+03
3 3424572 100 10000 -125 15625 34245,72 3439915 2,354076E+08
4 6889084 200 40000 -25 625 68890,84 6896715 5,823216E+07
5 10827172 | 300 90000 75 5625 108271,72 10353515 2,243510E+11
6 14339713 | 400 | 160000 175 30625 143397,13 13810315 2,802622E+11
7 17127984 | 500 | 250000 275 75625 171279,84 17267115 1,935744E+10

jumlah | 55627108 | 1575 | 553125 302535,4723
rata-

rata 7946730 225

Persamaan kurva baku : -16885 + 34568x
"
S = (L))
= 302535,4723% = 305648,1°
So =Sy ! E (( X-Xeaa2)))"? =302535,4723 / ( 75625)"% = 1747

Sa  =302535,4723 /{553125 /5 x (75625)}"? = 3124342

Nilai Y pada batas deteksi ditentukan dengan persamaan.
Y=Yp+3Sy

Y, = Nilai a pada persamaan kurva kalibrasi,




Sp = Simpangan baku Sb

Y =-16885+ 3 (1747)

Y = 5253,943

Perhitungan LOD( Batas Deteksi )

LOD=3 x SD
S

LOD =3 x 1747
34568

LOD = 0,15 ug/mi

Perhitungan LOQ ( Batas Kuantitas)

LOQ =10 x SD
S
LOQ =10x1747
34568
LOQ = O,5 ug/mi
Perhitungan kadar zerumbon 200ppm
y=a+ bx
6869936 = -16885+34568x%

x = 6869936 — 16885 =198,2ug/ml

34568
X = 198,2 ug/ml X 100% =99,1%

200ug/ml
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LAMPIRAN V
PERHITUNGAN PRESISI

44

No Luas Area No Luas Area

1 835335 1 16518907

2 825995 2 16522967

3 821358 3 16461605

4 805015 4 16152679

5 828698 5 14112360

6 801544 6 16281756

Rata-Rata 819657,33 Rata-Rata 16008379

SB 5516,9 SB 391948,18
SBR (%) 0,7 SBR (%) 2,5

a. Presisi

1. Konsentrasi Terendah

’ _ 2
SB - Y (x—x rata 2)
n-—1

100 x SD

X rata —rata

SBR

2. Konsentrasi Tertinggi

1. SBR

100 x 5516,9
=X P03 - 0,7

819657,33

2. SBR

_ 100 x 391948,18 _

16008379

2,5




1.

2.

LAMPIRAN VII

PERHITUNGAN KETERULANGAN

Konsentrasi 200 ppm pembanding zerumbon

No Luas Area
1 7711701
2 7743751
3 7908344
4 7482907
5 7993373
6 7988510
Rata-rata 7804764,3
SB 198010
SBR (%) 2,53

Konsentrasi 200 ppm pembanding zerumbon

No Luas Area
1 8281345
2 7985774
3 7801557
4 8072544
5 7739777
6 8262075
Rata-rata 8023845
SB 92554
SBR (%) 1,15

1. SBR = 100 x 198010 — 2’5%

7804764 ,3

100 x 92554
8023845

2. SBR =

=1,15%
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LAMPIRAN VI

KROMATOGRAM LINEARITAS DARI HPLC
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2. Konsentrasi 50 ppm dengan luas area 1711556

1. Konsentrasi 25 ppm dengan luas area 1307027
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3. Konsentrasi 100 ppm dengan luas area 3424572 4.Konsentrasi 200 ppm dengan luas area 6889084
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5.Konsentrasi 300 ppm dengan luas area 10827172 6. Konsentrasi 400 ppm dengan luas 14339713
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7. Konsentrasi 500 ppm dengan luas 17127984



LAMPIRAN IX

KROMATOGRAM PRESISI KONSENTRASI TERENDAH DARI HPLC
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6.Kromatogram presisi Konsentrasi 25 ppm



LAMPIRAN X

KROMATOGRAM PRESISI PADA KONSENTRASI TERTINGGI
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1.konsentrasi 500ppm dengan luas area 16518907 2.Konsentrasi 500ppm denganluas area 16522967
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3.konsentrasi 500ppm dengan luas area 16461605 4.konsentrasi 500ppm dengan luas area 16152679
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5.konsentrasi 500ppm dengan luas area 14112360 6.konsentrasi 500ppm dengan luas area 16281756



LAMPIRAN Xl

KROMATOGRAM KETERULANGAN SAMPEL ISOLAT ZERUMBON PADA HPLC
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1.Konsentrasi 200 ppm dengan luas area 7743751
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3.Konsentrasi 200 ppm dengan luas area 7908344
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5.Konsentrasi 200 ppm dengan luas area 7993373
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LAMPIRAN XII

KROMATOGRAM KETERULANGAN PEMBANDING ZERUMBON DARI HPLC
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2.Konsentrasi 200 ppm dengan luas area

5.Konsentarsi 200 ppm dengan luas area 7739777

6.Konsentarsi 200 ppm dengan luas area 8262075

7985774
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3.Konsentarsi 200 ppm dengan luas area 7801557 4.Konsentarsi 200 ppm dengan luas area
8072544
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