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LAMPIRAN

Lampiran 1. Skema kerja penelitian
1. Pembuatan kurva baku
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Baku etilen glikol

v

Dimasukkan kedalam labu
tentukur
Ditambahkan dengan AP/

Larutan stok
1000 ppm

Dibuat seri pengenceran
Dicukupkan dengan AP/ hingga 5
ml.

Larutan dengan seri konsentrasi
5, 10, 20 dan 30 ppm

2. Derivatisasi etilen glikol

Diambil 50 ul dari seri
konsentrasi dan sampel

\4

Ditambahkan 50 pl IS dan 200 pl
larutan NaOH 40%

Ditambahkan 20 pl benzoil
klorida

Divortex selama 2 menit
Ditambahkan 50 pl larutan glisin
10%

Derivat etilen glikol

Ditambahkan 1 mL n-heptan
Divortex selama 3 menit
Disentrifugasi selama 10 menit
dalam kecepatan 2500 rpm

Fase heptane

™

Dipipet 50 ul fase heptane dan
larutkan dengan fase gerak

Larutan uji




Skema kerja penentuan linearitas, LOD, LOQ

Larutan baku
standar etilen glikol

v

Pembuatan kurva
baku

\4 v \4

Uji linearitas Uji LOD dan LOQ Uji selektifitas

v

Penentuan koefisien korelasi (r),
perhitungan LOD, LOQ dan




Lampiran 2. Perhitungan

1. Perhitungan linearitas

Tabel 1. Hasil uji linearitas standar etilen glikol
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Waktu retensi  Konsentrasi AUC y' y-y' yr2
(menit) (ppm)
2,994 5 2393130 2254188 138942 19304879364
2,995 10 2538050 2679608 -141558 20038667364
2,991 20 3466222 3530448 -64226 4124979076
2,986 30 4448145 4381288 66857 4469858449
AVG 11984596063
AVG(n) 3994865354
Sy 63204,94723
LOD 2,451416551
LOQ 7,428535004
Persamaan regresi linear
y=bx+a
a = 1828768
b = 85084
y = 85084x + 1828768
koefisien korelasi (r) 0,991161
2. Perhitungan LOD dan LOQ
3,3x63204,94723
LOD= = 2,451416551 ppm
85084
10 x 63204,94723
LOQ= = 7,428535004 ppm
85084
3. Perhitungan resolusi (Rs)
Rs = 2 - (4,588 — 3,348) 62 >15
0,2+0,2 e
4. Perhitungan kadar residu etilen glikol
Sampel Waktu retensi AUC Kadar EG Kadar EG
(menit) dalam sirup  dalam sirup
(ng/mL) (mg/mL)
Sampel 1 2.801 269170 -18,3300 -0,01833
Sampel 2 2.938 448801 -16,2188 -0,01621
Sampel 3 2.300 3623399 21,0924 0,02109



269170 — 1828768

Sampel 1 = 85084 =
g 19 = 448801 — 1828768 _
ampet &= 85084 -
3623399 — 1828768

Sampel 3 =

85084

—18,3300 ppm

—16,2188 ppm

= 21,0924 ppm
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Lampiran 3. Profil kromatogram

<Chromatogram>
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Gambar 7. Profil kromatogram benzoil klorida dan ISTD
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Gambar 8. Profil kromatogram sampel 1
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Gambar 9. Profil kromatogram sampel 2
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Gambar 10. Profil kromatogram sampel 3



Lampiran 4. Dokumentasi penelitian

(A) Penyiapan sampel
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(D) Derivatisasi etilen glikol

Gambar 11. Dokumentasi penelitian (A) Penyiapan sampel, (B)
Penimbangan bahan, (C) Pembuatan baku standar, (D) Derivatisasi
etilen glikol, (E) Analisis baku standar dan sampel menggunakan
HPLC
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