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LAMPIRAN

Lampiran 1. Skema Kerja Penelitian

Sampel Daun Paliasa (Kleinhovia
hospita Linn.)

v

- Sortasi basah
- Pencucian

- Perajangan

- Pengeringan
- Penyerbukan

Ekstraksi secara maserasi menggunakan
pelarut metanol selama 1x24 jam dan
diremaserasi sebanyak 2 kali

Diuapkan dengan Rotary evaporator
dan waterbath

Ekstrak kental

Perhitungan % rendemen

Dianalisis secara kualitatif dengan
menggunakan Kromatografi Lapis Tipis

43

Dianalisis secara kuantitatif dengan
menggunakan Densitometer




Lampiran 2. Perhitungan Rendemen Ekstrak

44

Bobot cawan Bobot Bobot
Nama Bobot Rendemen
Sampel kosong (g) cawan + Ekstrak Sampel %)
P ekstrak (g) (9) P
Kleinhovia 220,20 223,78 358 200,01 1,789
hospita Linn.

Bobot akhir ekstrak (g)
Bobot awal simplisia

Rendemen (%) X 100%

3,58 gram

. A— 0,
200,01 gram X 100%

1,789 %
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Lampiran 3. Profil KLT-Densitometri

a. Kurva Baku

All tracks at Wavelength

500
[AU]

1000

Gambar 15. Densitogram kurva baku senyawa sikloartan

1. Konsentrasi 5 ppm

| Track 1, ID: baku 5 ppm

300 300
250 250
200 200
150 150
100 100 siklo artan @ 254 nm
1
50 50 3
P EOSeaty '
L] L] O
80 010 030 050 0.70 0.90 3% 0.10 0.30 0.50 0.70 0.80
Start Start Max  Max Max End End Area
Peak Rf Height Rf Height % Rf  Height Area % Assigned substance
1 015 124 019 223 2187 019 220 652.4  22.27 unknown *
2 0.58 43 063 668 6556 0.66 0.7 2012.3  68.70 siklo artan
3 093 105 094 128 1257 0.96 5.7 264.2 9.02 unknown *



2. Konsentrasi 10 ppm

| Track 2, ID: baku 10 ppm
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300 300
250 250
200 200
siklo artan @ 254 nm
150 150
100 100
50 50 M
e,
. L i
-%,10 0.10 0.30 0.50 0.70 0.90 vEJD 0.10 0.30 0.50 0.70 090
Start Start Max  Max Max End End Area
Peak Rf Height Rf Height %o Rf  Height Area % Assigned substance
1 0.57 7.8 062 1364 8797 0.66 1.8 42739 92.00 siklo artan
2 0.93 185 094 18.7 12.03 0.96 10.2 371.7 8.00 unknown *
3. Konsentrasi 15 ppm
| Track 3, ID: baku 15 ppm
400 400
350 350
300 300
250 250 siklo artan @ 254 nm
200 200
150 150
100 100
2
50 50 3 4
T
-0.10 0.10 0.30 0.50 0.70 0.80 -0.10 0.10 0.30 0.50 0.70 0.90
Start Start Max Max Max End End Area
Peak Rf Height Rf Height % Rf __ Height Area % Assigned substance
1 0.57 125 062 2118 77.53 0.67 5.1 70185 78.22 siklo artan
2 0.75 132 0.78 322 1177 081 16.5 1263.6  14.08 unknown *
3 0.89 16.2 0.90 17.9 6.55 0.93 115 566.9 6.32 unknown *
4 0.97 0.9 0.98 114 416 099 22 1243 1.39 unknown *
4. Konsentrasi 20 ppm
Track 4, ID: baku 20 ppm
400 400
350 350
300 300 siklo artan @ 254 nm
250 250
200 200
150 150
100 100
2
50 L- 50
2o
. L] L]
B0 0.10 0.30 050 0.70 0.90 810 0.10 0.30 050 0.70 0.90
Start Start Max Max Max End End Area
Peak Rf Height Rf Height % Rf  Height Area % Assigned substance
1 0.58 19.5 062 2623 9142 066 141 8900.3 90.23 siklo artan
2 0.89 18.6 0.90 24.6 8.58 0.96 74 964.2 9.77 unknown *




5. Konsentrasi 25 ppm

| Track 5, ID: baku 25 ppm
500

450
400
350
300
250
200
150
100

50

-B,m

0.10 0.30

Start  Start
Rf  Height

050

Max
Height

070

Max
%

Max

Peak Rf

0.0
End

Rf

En

d

Height

450

400

350

300

250

200
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siklo artan @ 254 nm

1

)

Area

10

0.10

Area
%

0.70

Assigned substance

1 0.56 89 063

317.4 100.00 0.68

8

6

11319.0

100.00

b. Ekstrak Daun Paliasa (Kleinhovia hospita Linn.)

1. Replikasi 1

| Track 1, ID: sampel 1
600

siklo artan

i 00
.II
. IIU| |'| |n\ ” oy 445
400 | IN | I\ | n D . |I|I ﬂ ‘I
' ’ Ul | | I| I | ‘ | {
300 | | | 300 rJ|‘||||\ | sio artan @ 254 1 ‘
| ‘ || || | ﬂ . 13 |
200 . | 200 13 12
~ | | 8 !
U IR
100 100 | |/
11 T N U N O I 1 Y
Y@ [XH 03z 052 GEF] (L] R [KF] 0a2 05z 072 08z
Start Start Max Max Max End End Area
Peak Rf Height Rf Height % _ Rf Height  Area % Assigned substance

1 0.01 778 001 1014 355 002 477 1164.8 147 unknown *

2 002 494 003 976 34 003 18 696.7 0.70 unknown *

3 0.03 30 005 1157 405 0086 08 1246.2 1.25 unknown *

4 0.10 00 015 2803 980 017 1308 106364 1068 unknown *

5 017 1330 019 2978 1041 024 01 111259 1117 unknown *

-] 0.25 27 030 3896 1362 035 889 145308 1459 unknown *

7 038 551 040 706 247 042 455 2140.2 215 unknown *

8 042 460 044 TE6 268 047 202 2411.0 242 unknown *

9 0.50 123 054 374 1.31 055 349 1152.6 1.18 unknown *

10 055 351 060 2216 7.75 064 531 9338.9 9.37 siklo artan

11 067 0.70

0.64 132.5

4.63

85.1

5278

T

5.30

unknown *
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2. Replikasi 2
| Track 2, ID: sampel 2
GO0 GO0
S0 500 S '
400 400 [}
5
300 200 i siklo artan (@ 254 nm
14
200 200 23 2 4
i Bg 10
100 100 w L
| S N A | A A
-B.OB 012 0.3z 052 072 0az -BOB 012 032 o052 072 02
Start Start Max  Max Max End End Area
Peak Rf Height Rf Height % Rf  Height Area e Assigned substance
1 001 568 001 630 196 0.01 15 364.3 0.36 unknown *
2 0.2 7.7 002 1045 325 0.03 28 8016 0.80 unknown *
3 0.03 21 0.04 1221 380 0086 0.6 1306.1 1.30 unknown *
4 010 02 013 2451 763 014 2291 48709  4.86 unknown *
5 014 2293 015 2821 878 017 1519 6020.5 6.00 unknown *
6 017 1522 049 3114 969 023 0.2 11530.7 11.49 unknown *
7 0.25 57 029 3986 1241 035 68.8 14801.3 1475 unknown *
8 035 687 0386 817 254 038 671 2075.1 207 unknown *
9 0.38 67.2 039 741 231 041 433 20488 2.04 unknown *
10 042 434 044 832 259 047 1641 23804 235 unknown *
11 054 169 059 2249 700 063 3986 87355 BT siklo artan
12 0.63 399 066 1248 388 089 59.3 4597.2 4.58 unknown *
3. Replikasi 3
| Track 3, ID: sampel 3
600 600
500 \ S0 7 1516
400 400 ]
II 5
|
300 300 i siklo artan {0 254 nm i
200 200 23 12 v
\\ 9 B9 10 13
o ol m_J
wr i T 1o0J7 T T ITT0IT DL
IE\OE 012 03z 052 orz 082 -0.08 [ I3 032 0s2 orz oaz
Start  Start Max Max Max End End Area
Peak Rf Height Rf Height % Rf Height Area % Assigned substance
1 0.01 604 001 64.4 206 0.02 0.1 3828 041 unknown *
2 002 27 002 1104 353 003 3.8 787.1 0.84 unknown *
3 0.03 086 0.05 1226 392 0.06 1.7 1331.8 1.42 unknown *
4 010 56 013 2479 7.93 014 2338 54047 576 unknown *
5 014 2353 015 2825 9.04 017 1559 5620.8 6.00 unknown *
5} 017 1564 019 3121 999 0.23 0.2 11427.0 1218 unknown *
7 0.24 01 0.29 3935 1259 035 65.0 143331 15.27 unknown *
8 0.35 651 0.36 834 267 038 739 20758 221 unknown *
9 038 740 039 863 276 041 638 21528 229 unknown *
10 042 633 043 ar4 280 047 4.1 24054 2.56 unknown *
11 0.52 78 0.58 2199 7.04 0862 300 52876 883 siklo artan
12 063 301 066 116.2 372 068 47 .4 30487 421 unknown *
13 072 581 0.76 86.4 276 077 76.9 3650.6 3.90 unknown *
14 078 720 083 1363 436 085 1214 6190.0  6.60 unknown *
15 0.85 1202 090 3799 1216 092 2794 163546 17.43 unknown *
16 092 2811 093 3950 1264 099 0.2 94711 10.09 unknown *




4. Senyawa baku sikloartan

| Track 4, 1D: baku
500
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500
450 450
b 00 siklo artan @ 254 rm
350 350 P
| 10
300 300 |
250 250 |
200 200 |
150 150 | 8 2
1 2
50 50 !t.-\/T'\fY"r[
| N R I N I | L I JI0IC 1
Y@ b 032 052 072 [H
Area
Peak Rf Height Rf Height % Rf Height Area Yo Assigned substance
1 0.02 31 002 210 205 0.04 0.3 2227 0.59 unknown *
2 008 103 010 219 214 011 205 3684 0.98 unknown *
3 017 127 019 424 414 020 360 6744 1.80 unknown *
4 020 384 021 479 488 022 461 667.7 1.78 unknown *
5 026 333 027 374 365 029 310 996.6 265 unknown *
6 034 261 036 345 336 040 198 16484 4.39 unknown *
7 055 285 059 3349 3289 065 2.0 124376 3312 siklo artan
& 070 122 075 1061 1035 077 750 42428  11.30 unknown *
9 080 808 082 1103 1076 085 836 4489.2  11.90 unknown *
10 086 81.5 090 2682 2617 096 244 118213 3148 unknown *
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Lampiran 4. Perhitungan kadar senyawa sikloartan
Persamaan linearitas y= 464,8x — 267,14
Sampel ekstrak K. hospita dibuat konsentrasi 100.000 ppm yaitu 500,1

mg sampel dalam 5 ml labu tentukur.

konsentrasi senyawa (x)

YoKadar = kosentrasi sampel x 100%
Replikasi 1
Konsentrasi sikloartan = % = 20,66 ppm
%Kadar = 1%%"%30 x 100% = 0,02066% = 0,2 mg/g
Replikasi 2

8735,5+267,14

Konsentrasi sikloartan = 4645

=19,36 ppm

19,36
%Kadar = 700.000 X 100% = 0,01936% = 0,19 mg/g

Replikasi 3

8287,6+267,14

Konsentrasi sikloartan = 2605

= 18,40 ppm

18,40
%Kadar = 700.000 X 100% = 0,01840% = 0,18 mg/g



Lampiran 5. Validasi Metode

a. Linearitas

All tracks at Wavelength

[AU] A

1000

Gambar 16. Densitogram Linearitas

b. LOD dan LOQ

[AU]

Gambar 17. Densitogram LOD dan LOQ
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Konsenterasi

AUC (X Xi X-Xi X-Xi)2
(ppm) X) (X-Xi)
5 2012,3 2056,86 -44,56 1985.594
10 4273,9 4380,86 -106,96 11440.44
15 7018,5 6704,68 313,64 98370.05
20 8900,3 9028,86 -128,56 16527.67
25 11319 11352,86 -33,86 1146.5
Jumlah 129470.3
Persamaan Koefisien S|mpan_gan Batas deteksi Batas .
garis korelasi baku residual (LOD) (ug/mL) kuantitasi
(Sy) (LOQ) (ng/mL)
y = 464,8x —
267,14 0,9976 207,742 1,341 4,470
> (X-Xi)2
S =
y n-2
129470.3
S =
y 5-2
Sy = 207,742
S
LOD =F Fy
_ 207,742
T Y 4648
=1,341 pg/mL
S
LOQ =F~
_ 207,742
=10 464,8

= 4,470 pg/mL
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c. Akurasi
[AU]
- 8 [ Fnen |
Gambar 18. Densitogram Akurasi
Konsentrasi Konsentrasi Konsentrasi Rata-rata
sampel AUC %recovery
(ppm) sampel+ baku (%)
(ppm)
2297,5 5,517 24,738
20 2628,9 6,230 28,303 29.121
3188,5 7,434 34,323
3443,8 7,983 24,713
30 0,57 4633,9 10,544 33,248 29.036
4062,2 9,314 29,148
19188,6 41,858 103,220
40 19966,9 43,532 107,406 108.247
21214,2 46,216 114,115

Konsentrasi baku sikloartan

Baku sikloartan dibuat konsentrasi 1000 ppm vyaitu 1,0 mg baku
dalam 1 ml lalu diencerkan menjadi 20, 30, dan 40 ppm.
Konsentrasi sampel

Y=464,8x — 267,14

_ 0+267,14

X= 2648 = 0,57 ppm
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Senyawa sikloartan dalam sampel ekstrak K. hospita dibuat

konsentrasi 10 ppm yaitu 100,0 mg sampel dalam 2 ml pelarut, lalu

diencerkan menjadi 0,57 ppm.

Perhitungan konsentrasi sampel+baku 20 ppm

_ 2297,5+ 267,14

X1= 2648 =5517
_ 26289 +26714

X2= s - 6,230

x3= 31885+267,14  _ 7.434

464,8

Perhitungan konsentrasi sampel+baku 30 ppm

34438+ 267,14

X1= 2645 = 7,983
46339 +267,14

X2= STy = 10,544

¥ 3= 4062 + 267,14 = 9,314

464,8

Perhitungan konsentrasi sampel+baku 40 ppm

_19188,6 + 267,14

X1 Y = 41,858
_ 19966,9 + 267,14 _

X2= iz - 43,532

x3= 212142426714 _ 46216

464,8

Perhitungan persen recovery

a
X 100%

%recovery =

*

Perhitungan persen recovery sampel+ baku 20 ppm

5,5617728 - 0,57

%recovery X1 = %

X 100% =24,738%



6,230723 - 0,57

%recovery X2 = =

X 100% = 28,303%
7,434682 - 0,57

%recovery X3 = o

x 100% = 34,323%

Perhitungan persen recovery sampel+ baku 30 ppm

7,98395 - 0,57

%recovery X1 = 20

X 100% =24,713%
10,54441 - 0,57

%recovery X2 = 20

X 100% = 33,248%
9,314415- 0,57

%recovery X3 = 20

X 100% =29,148%

Perhitungan persen recovery sampel+ baku 40 ppm

41,8583 - 0,57

%recovery X1 = 20

x 100% =103,220%

43,53279 - 0,57

%recovery X2 = 20

x 100% =107,406%

46,21631 - 0,57

%recovery X3 = m

X 100% =114,115%

d. Presisi

Gambar 19. Densitogram Presisi
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Konsentrasi

o i yin2
(Ppm) Replikasi AUC X-Xi (X-Xi)
1 4007,6 -447,3166667  200092,2003
2 4266,3 -188,6166667  35576,24694
10 3 4329,4 -125,5166667 15754,43361
4 44447 -10,21666667 104,3802778
5 4777,3 322,3833333 103931,0136
6 4904,2 449,2833333 201855,5136
Rata-rata 4454,916667 Jumlah 557313,7883
SD 333,8603
RSD 7,32
Analit pada matriks sampel 10 ppm
RSD < 2(1-0510g €) x 0,67
RSD < 2(1-0.5 log 0.00001) X 0,67
RSD < 2(1-05-(5) x 0,67
RSD < 23°x 0,67
RSD < 7.58
. X-Xi)2
Simpangan Baku (SD) = %

Simpangan Baku Relatif (RSD)

_ |557313,7883
B 6-1

= 333,8603

_SD
=5 X 100%

_ 333,8603
"~ 4554.916667

=7,32%

X 100%
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Lampiran 6. Dokumentasi Penelitian

Gambar 20. Penimbangan sampel Gambar 21. Pencucian sampel

Gambar 24. Pengayakan simplisia

Gambar 25. Penimbangan simplisia
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Gambar 26. Proses maserasi Gambar 27. Penyaringan

Gambar 29. Penguapan pelarut

Gambar 31. Penotolan sampel
Gambar 30. Penimbangan dan baku
ekstrak
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Gambar 32. Proses elusi Gambar 33, Penyemprotan

reagen HxSO4

Gambar 34. Profil KLT kurva baku Gambar 35. Profil KLT

senyawa sikloartan; (B) = Baku Kleinhovia hospita Linn.;
Sikloartan (A) Ekstrak n-heksan K.

hospita ; (B) = Baku
Sikloartan
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Gambar 36. Profil KLT LOD Gambar 37. Profil KLT presisi
dan LOQ senyawa sikloartan: senyawa sikloartan; (B) = Baku
(A) Ekstrak n-heksan K. Sikloartan konsentrasi 10 ppm

hospita ; (L) = Larutan blanko

Gambar 38. Profil KLT akurasi senyawa sikloartan; (D)
Ekstrak n-heksan K. hospita dengan baku Sikloartan
konsentrasi 20 ppm; (T) Ekstrak n-heksan K. hospita

dengan baku Sikloartan konsentrasi 30 ppm; (E)
Ekstrak n-heksan K. hospita dengan baku Sikloartan
konsentrasi 40 ppm



