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RINGKASAN

Validasi Metode Gas Chromatography-Flame Ionization Detector untuk
Analisis Kandungan Mitraginin dalam Produk Komersial Mengandung

Kratom (Mitragyna speciosa)

Nur Haliza Firdausi

Tanaman kratom (Mitragyna speciosa) mengandung alkaloid utama
mitraginin (£60—66%) yang bersifat agonis parsial reseptor p-opioid dengan efek
analgesik dan sedatif (Alford et al., 2025). Meskipun memiliki potensi terapeutik,
mitraginin  termasuk senyawa psikoaktif yang berisiko menimbulkan
ketergantungan, gangguan sistem saraf pusat, dan toksisitas pada penggunaan
jangka panjang atau dosis tinggi (Annuar et al., 2024). Di Indonesia, produk
komersial kratom seperti teh, kapsul, dan kopi beredar secara ilegal tanpa informasi
kadar mitraginin yang jelas (BNN, 2020), sehingga penggunaannya dilarang oleh
BPOM dalam obat tradisional dan suplemen kesehatan (BPOM, 2016). Namun,
keterbatasan pengawasan serta metode analisis yang sensitif dan terjangkau
menyebabkan produk tersebut masih beredar, karena KLT terbatas secara kuantitatif
dan LC-MS/MS relatif mahal untuk analisis rutin (Elsa, 2016; Kowalska, 2022;
WHO, 2021; Sempio et al., 2025). Oleh sebab itu, pengembangan dan validasi
metode GC-FID yang akurat, presisi, dan ekonomis diperlukan untuk penetapan
kadar mitraginin sebagai dasar pengawasan mutu dan penegakan regulasi (ICH,

2024; USP, 2019; BPOM, 2024).

Pada penelitian ini dilakukan karakterisasi awal yang menunjukkan bahwa
seluruh produk komersial memenuhi persyaratan kadar air (<10%), dengan nilai
0,54-2,21%, sehingga risiko degradasi mikrobiologis minimal (Kemenkes, 2017;
Pratiwi et al., 2025). Kadar abu total berada pada rentang 3,66—4,20%, masih
memenuhi batas <16%. Namun, kadar abu tidak larut asam berada pada kisaran

3,66-4,20%, melebihi batas <1-2%, yang mengindikasikan adanya kontaminasi

anorganik akibat penanganan pascapanen yang kurang higienis (Kemenkes, 2017;
Farrel ef al., 2020; Maryam et al., 2020). Fraksinasi cair—cair asam—basa berhasil

mengisolasi alkaloid mitraginin secara selektif berdasarkan sifat pKa (£8,1) dan
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kelarutan pH-dependen. Rendemen dan konsentrasi fraksi alkaloid menunjukkan
variasi yang signifikan, dengan teh kratom menghasilkan konsentrasi tertinggi
(14.000 mg/L), diikuti kapsul varietas hijau (10.620 mg/L), kapsul putih (7.946
mg/L), kapsul merah (4.000 mg/L), dan kopi kratom terendah (2.667 mg/L),
mencerminkan perbedaan matriks dan komposisi bahan baku (BNN, 2020;
Ramanathan et al., 2015; WHO, 2022). Skrining fitokimia menggunakan pereaksi
Mayer, Wagner, dan Dragendorff menunjukkan hasil positif pada seluruh sampel,
mengonfirmasi keberadaan alkaloid (Ningsih ef al., 2020; Royani & Yuliyanti,
2025). Identifikasi KLT dan KLT-densitometri pada A 254 nm menunjukkan nilai

resolusi (Rs) fraksi sebesar 1,44 dan standar mitraginin 1,08, memenuhi kriteria

pemisahan baik (Rs = 1,0) menurut USP, sehingga menunjukkan selektivitas awal
yang memadai. Optimasi GC—FID menetapkan kondisi optimum pada flow rate 1,0

mL/menit dan rasio split 1:10, yang menghasilkan waktu retensi mitraginin stabil
(£22,7-22,9 menit), area puncak memadai, serta bentuk puncak simetris (Harris &
Lucy, 2019). System Suitability Test memberikan %RSD rasio area sebesar

0,5259%, jauh di bawah batas <2%, menandakan kestabilan sistem yang sangat
baik (ICH, 2024; USP, 2019).
Validasi metode menunjukkan selektivitas tinggi, dengan pemisahan jelas

antara mitraginin (RT £22,5 menit) dan standar internal diazepam (RT =10,1 menit)

tanpa interferensi matriks. Linieritas terpenuhi pada rentang 5—-100 ppm dengan
persamaan regresi y = 0,0152x + 0,1058, koefisien determinasi R? = 0,9987,
koefisien korelasi r = 0,9993, dan nilai Vxo = 1,97%, seluruhnya memenubhi kriteria
validasi (Wahyuni et al., 2022; Galih et al., 2025). Uji presisi menghasilkan %RSD
sebesar 1,041%, lebih kecil dari batas maksimum 2%, menunjukkan repeatability
yang sangat baik (ICH, 2024). Uji akurasi pada level 80%, 100%, dan 120%
menghasilkan %recovery masing-masing 97,89%, 98,82%, dan 97,40%, dengan
seluruh nilai berada dalam rentang 95-105% serta %RSD < 2%, sehingga
memenuhi persyaratan akurasi menurut [CH Q2(R2) dan AOAC (2023). Penetapan
kadar mitraginin menunjukkan variasi signifikan antarproduk, dengan kadar
tertinggi pada teh kratom (£0,2846 mg/g), diikuti kopi kratom (£0,0552 mg/g),
kapsul hijau (+0,1192 mg/kapsul), kapsul putih (£0,1019 mg/kapsul), dan kapsul



merah terendah (£0,0609 mg/kapsul). Variasi ini mencerminkan perbedaan varietas
daun, proses pengolahan, dan ketidakterstandarisasian produk komersial. Secara
keseluruhan, hasil pembahasan menegaskan bahwa metode GC-FID yang
dikembangkan memenuhi seluruh parameter validasi analitik dan layak digunakan

untuk evaluasi kandungan mitraginin pada produk kratom komersial.

Metode Gas  Chromatography—Flame  lonization  Detector  yang
dikembangkan telah memenuhi seluruh parameter validasi analitik sesuai pedoman
ICH Q2(R2), USP, dan standar farmakope, meliputi selektivitas, linearitas, presisi,
dan akurasi. Metode menunjukkan kinerja yang sangat baik dengan respons linier
pada rentang 5—100 ppm, presisi dan akurasi yang memenuhi kriteria penerimaan,
serta bebas dari interferensi matriks, sehingga layak digunakan untuk penetapan
kadar mitraginin dalam produk komersial yang diduga mengandung kratom.
Seluruh produk komersial yang dianalisis terbukti mengandung mitraginin, yang
terkonfirmasi secara kualitatif melalui skrining fitokimia dan KLT serta
terkonfirmasi secara kuantitatif secara KL T-densitometri, dan analisis GC-FID
yang telah tervalidasi. Penetapan kadar menunjukkan variasi kandungan mitraginin
antar jenis produk dan bentuk sediaan, dengan kadar tertinggi pada teh kratom dan
kapsul varietas hijau, serta terendah pada kopi kratom dan kapsul varietas merah,
yang menegaskan bahwa produk komersial yang beredar terbukti mengandung

alkaloid mitraginin dalam jumlah terukur dan tidak terstandarisasi.
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ABSTRAK

Validasi Metode Gas Chromatography-Flame lonization Detector untuk
Analisis Kandungan Mitraginin dalam Produk Komersial Mengandung
Kratom (Mitragyna speciosa)

Nur Haliza Firdausi

Kratom (Mitragyna speciosa) merupakan tanaman yang mengandung
alkaloid utama mitraginin dengan aktivitas farmakologis menyerupai opioid dan
berpotensi menimbulkan risiko kesehatan. Penelitian ini bertujuan untuk
memvalidasi metode Gas Chromatography—Flame lonization Detector (GC—FID)
serta menetapkan kadar mitraginin dalam berbagai produk komersial mengandung
kratom, meliputi teh kratom, kopi kratom, dan kapsul varietas hijau, putih, dan
merah. Validasi metode dilakukan berdasarkan parameter selektivitas, linearitas,
presisi, dan akurasi sesuai pedoman ICH Q2(R2). Hasil uji linearitas menunjukkan
hubungan linier yang sangat baik antara konsentrasi dan respon dengan koefisien
korelasi r = 0,999 dan nilai Vxo sebesar 1,97%. Presisi metode memenubhi kriteria

dengan %RSD sebesar 1,041%, sedangkan uji akurasi pada level 80%, 100%, dan
120% menghasilkan % recovery dalam rentang 95,92-100,83%, yang
menunjukkan bahwa metode akurat dan presisi. Metode GC—FID yang tervalidasi
kemudian diterapkan pada penetapan kadar mitraginin dalam produk komersial.
Hasil analisis menunjukkan bahwa teh kratom memiliki kadar mitraginin tertinggi,
yaitu 0,2327-0,2846 mg/g dengan rata-rata sekitar 0,7756 mg per kantong teh,
diikuti oleh kopi kratom dengan kadar 0,0501-0,0552 mg/g atau rata-rata 0,5335
mg per wadah kopi. Pada sediaan kapsul, kadar mitraginin berturut-turut adalah
kapsul varietas hijau sebesar 0,0829—0,1727 mg per kapsul (rata-rata 0,1192 mg),
kapsul varietas putih sebesar 0,0873—-0,1255 mg per kapsul (rata-rata 0,1019 mg),
dan kapsul varietas merah sebagai yang terendah dengan kadar 0,0529-0,0659 mg
per kapsul (rata-rata 0,0609 mg). Hasil penelitian ini menunjukkan bahwa metode
GC-FID layak digunakan untuk analisis kuantitatif mitraginin dan mengungkap
adanya variasi kadar mitraginin yang signifikan pada produk kratom komersial
yang beredar.

Kata kunci: mitraginin, kratom, validasi metode, GC—FID, produk komersial
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ABSTRACT

Method Validation of Gas Chromatography—Flame Ionization Detector for the
Analysis of Mitragynine Content in Commercial Products Containing Kratom
(Mitragyna speciosa)

Nur Haliza Firdausi

Kratom (Mitragyna speciosa) contains mitragynine as its major alkaloid,
which exhibits opioid-like pharmacological activity and poses potential health risks.
This study aimed to validate a Gas Chromatography—Flame lonization Detector
(GC=FID) method and to determine the mitragynine content in various commercial
kratom-containing products, including kratom tea, kratom coffee, and capsule
Jformulations of green, white, and red varieties. Method validation was performed
in accordance with ICH Q2(R2) guidelines, covering selectivity, linearity, precision,
and accuracy. The linearity test demonstrated an excellent proportional
relationship between concentration and detector response, with a correlation
coefficient (r) = 0.999 and a Vxo value of 1.97%. Method precision met the

acceptance criteria, yielding a %RSD of 1.041%, while accuracy evaluated at §0%,

100%, and 120% concentration levels produced percent recoveries ranging from

95.92% to 100.83%, confirming that the method is both accurate and precise. The
validated GC-FID method was subsequently applied to the quantification of
mitragynine in commercial products. The results revealed that kratom tea contained
the highest mitragynine levels, ranging from 0.2327 to 0.2846 mg/g, corresponding
to an average of approximately 0.7756 mg per tea bag, followed by kratom coffee,

which contained 0.0501-0.0552 mg/g or an average of 0.5335 mg per serving.

Among capsule products, the mitragynine content decreased in the following order:

green variety capsules (0.0829—0.1727 mg per capsule, mean 0.1192 mg), white
variety capsules (0.0873—0.1255 mg per capsule, mean 0.1019 mg), and red variety
capsules, which exhibited the lowest content (0.0529—0.0659 mg per capsule, mean

0.0609 mg). These findings indicate that the validated GC—FID method is suitable
for the quantitative analysis of mitragynine and highlight substantial variability in
mitragynine content among commercially available kratom products.

Keywords: mitragynine, kratom, method validation, GC-FID, commercial products
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