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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang
Salah satu senyawa kimia yang ditambahkan pada sediaan jamu adalah parasetamol
dan kafein. Parasetamol dan kafein memiliki struktur dan rumus kimia seperti N-(4-
Hydroxyphenyl) acetamide and 1,3,7 —trimethylpurine —2,6 dione yang dapat dilihat pada
gambar 1. Komponen dari kedua senyawa kimia tersebut dilaporkan memiliki kleam
khasiat sebagai antirematik. Senyawa kimia ini termasuk senyawa yang berbahaya bagi
kesehatan.
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Gambar 1. Struktur kimia Parasetamol dan Kafein

Berdasarkan dari struktur kimia parasetamol dan kafein keduanya memiliki gugus
kromofor sehingga dapat terdeteksi olen UV. Penelitian terkait parasetamol dan kafein pada
sediaan jamu antara lain spektrofotometri spectrophotometryl!] , FT-IR[, KCKTREIAMIBE]
HPLCEIH LC/MS/MSIH, Salah satu metode yang digunakan ialah metode KLT Densitometri
karena secara umum digunakan mengidentifikasi jamu tradisonal. Disisi lain kelebihan
Kromatografi Lapis Tipis ialah mudah, murah, simpel, cepat, dan efisien jika dibandingkan
dengan metode KCKT dan LC/MS/MSIHIT,

Beberapa metode yang telah banyak dilaporkan serta digunakan untuk
mengidentifikasi senyawa kimia parasetamol dan kafein pada sediaan farmasi ialah
menggunakan metode KLT Densitometril8lPI0I - Bahan matriks yang terkandung pada
sediaan jamu sangat komplek, sehingga perbedaan matrik sampel menyebabkan interferensi
dengan analit selama analisis dilakukan. Berdasarkan dari latar belakang diatas, dilakukan
penelitian optimasi kondisi KLT untuk identifikasi secara simultan parasetamol dan kafein
pada jamu yang didapatkan pada depot jamu di area Surabaya.

1.2 Rumusan Masalah
1. Apakah metode hasil optimasi memenuhi syarat validasi (lineritas,spesifikasi,
LOD/LOQ)?
2. Apakah metode KLT Densitometri dapat diaplikasikan pada sampel sediaan jamu?



1.3 Tujuan Khusus
1. Untuk memperoleh kondisi optimum yang dapat digunakan identifikasi parasetamol
dan kafein dengan metode KLT-Densitometri yang memenuhi syarat validasi metode.
2. Untuk menghasilkan publikasi ilmiah terkait Identifikasi Parastamol dan kafein secara
simultan dengan metode KLT-Densitometri yang memenuhi persyaratan validasi
metode.



BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Tinjauan tentang Bahan Kimia Obat

Senyawa obat yang bertujuan dalam penambahan obat tradisonal guna mendapatkan
efek terapi cepat disebut bahan kimia obat!®l. Menurut Peraturan Menteri Kesehatan No. 007
Tahun 2012 tentang registrasi obat tradisional, bahwa jamu yang beredar di masyarakat harus
memenuhi berbagai persyaratan, dengan persyaratan tidak boleh mengandung bahan kimia
obat (BKO), narkotika atau psikotropika dan bahan lain yang dapat membahayakan bagi
kesehatan.

2.2 Tinjauan tentang Parasetamol dan Kafein
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Gambar 2. Struktur kimia Parasetamol dan Kafein

Acetaminophen, N-asetil 4-amonofenol (C8HINO2) atau yang dikenal dengan
parasetomol memiliki karakteristik fisik serbuk hablur putih tidak berbau dan memiliki rasa
pahit. Kelarutannya larut dalam 70 bagian air, 70 bagian etanol 96%, 13 bagian aseton, 9
bagian polietilenglikol dan larut dalam alkali hidroksida. Parasetamol memiliki berat molekul
diketahui 151,16, mengandung tidak kurang dari 98,0% dan tidak lebih dari 110,0%. Khasiat
dan kegunaannya sebagai analgesik antipiretik.

Kafein (C8H10N80O2) termasuk golongan alkaloid jenis methylxanthine yang
memiliki struktur kimia 1,3,7-trimethylxantine. Dengan BM 194.19, bubuknya berwarna
putih.



2.3 Peta Rencana (Road map) Penelitian

2016

2017

2018-2020

2021

Public Warning :
Bahan kimia obat
pada jamu

(BPOM 2016)

Public Warning :
Bahan kimia obat

(BPOM 2017)

Public Warning :
Bahan kimia obat

(BPOM 2017)

Optimasi
Metode analisis
metode KLT-
Densitometri

Validasi
Metode
analisis

Aplikasi
identifikasi
parasetamol dan
kafein




BAB Il1
METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan Riset
Tempat pelaksanaan riset bertempat di Laboratorium Farmasi Fakultas Ilmu
Kesehatan, Universitas Muhammadiyah Surabaya dan berlangsung selama 4 bulan.

3.2 Disain Penelitian

Tahap 1 » Pengambilan sampel
Tahap 2 + Optimasi Metode Analisis
P » Pemilihan Fase gerak dan kondisi analisis
 Validasi metode analisis
Tahap 3 « Linearitas, selektifitas dan limit deteksi
(LOD/LOQ)
Tahap 4 » Aplikasi analisis sampel dari metode hasil

validasi

3.3 Tahapan Riset
Alat : Plate KLT silika gel 60 F254, Timbangan analitik (O Haous Pioner), Bejana
kromatografi 20 x 20 x 5 cm3 (CAMAG), Densitometer (CAMAG TLC Scanner 4),
Lampu UV CAMAG, sonikator, oven, water bath, pipa kapiler 2 ul dan alat gelas yang
umum digunakan untuk analisis.
Bahan  : Standar of paracetamol and kafein (BPFIl/Indonesia), metanol (Merck),
kloroform (Merck), etil asetat (Merck), TLC silica gel GF254 plate (Merck). Sampel
sediaan jamu yang diambil dari depot jamu area Surabaya.
3.4 Prosedur Kerja
A. Kondisi Kromatografi
Pelarut sampel yang digunakan ialah metanol dan fase gerak kloroform dengan

etil asetat perbandingan (1:1) dalam standard dan sampel yang telah ditotolkan pada plate
KLT GF254 sebanyak 2ul. Proses pemisahan pada fase gerak parasetamol dan kafein
dilakukan eluasi pada Camag twin through chamber mengandung eluen yang telah
dijenuhkan sebelumnya. Kemudian, spot noda discan pada Cammag Scanner pada
panjang gelombang 254 nm.
B. Preparasi Baku Pembanding

- Timbang parasetamol sebanyak 50,0 mg dan kafein sebanyak 5,0 mg

- Lalu larutkan ke dalam labu ukur 100 ml menggunakan pelarut metanol sehingga

diperoleh kadar 500 ppm parasetamol dan 50 ppm kafein.



3.5 Validasi metode Analisis
a) Selektivitas
Uji selektivitas dilakukan bertujuan untuk mengetahui kapasitas pemisahan
parasetamol dan kafein pada matrik sampel. Pengujian dilakukan dengan cara :
1. Menambahkan standar kedalam matrik sampel
2. Kemudian menentukan kromatogram puritynya Acceptance criterion
selektivitas (RS) is > 1.
b) Uji Limit Deteksi
Uji limit deteksi dibuat dengan cara:
1. Melarutkan standar parasetamol dan kafein dengan konsentrasi
tertentu,dan
2. Amatilah konsentrasi terkecil yang dapat dideteksi pada alat.
c) Aplikasi pada sampel
Identifikasi analit pada sampel dilakukan pada kondisi optimum. Sampel jamu
yang diperoleh dari depot area Surabaya sebanyak 5 sampel yang akan digunakan sebagai
model sampel. Sampel ditimbang sebanyak 1,0 gram kemudian diekstraksi dengan pelarut
metanol. 2 L mengandung setara dengan 1% analit yang di totolkan pada plate KLT.



BAB IV
HASIL PENELITIAN
4.1 Selektivitas

Berikut adalah hasil gambar kromotagram parasetamol dan kafein
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Gambar 4.1 Spectrum parasetamol (A) and kafein (B) at 200-350 nm scanning
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Gambar 4.2 Kromatogram paracetamol (A) and kafein (B) standards, sampel adisi
standards (C), pelarut (chloroform-ethyl acetate) (D) pada kondisi optimum



Berdasarkan hasil gambar 4.2 pada scan spektra parasetamol dan kafein diperoleh
panjang gelombang dengan absorban maksimal 254 nm menunjukkan tidak adanya
interferensi analit dengan matrik sampel yang ditujukan sebelumnya dengan nilai resolusi
parasetamol, kafein, dan komponen lain sampel diperoleh baik. Data diatas dinyatakan
memenuhi persyaratan validasi Acceptance criterion selektivitas (RS) is > 1. Diperoleh nilai
standar Rs parasetamol dan kafein 1,23. Kriteria faktor tailing > 0,9 untuk pucak simetris
dapat dilihat pada tabel 4.1.

Tabel 4.1 Hasil uji selektifitas parasetamol dan kafein

Analit Konsentrasi Start Height Retardation Tailing Factor
Factor (Rf)
Parasetamol 500ul 2.3 0,42 1,33
Kafein 500ul 0.9 0,26 1

Berdasarkan hasil identifikasi yang telah dilakukan pada 5 sampel jamu yang didapat
dari depot jamu area Surabaya dapat dilihat pada gambar 4.3. Menunjukkan tidak adanya
sampel yang mengandung parasetamol dan kafein serta tidak mengandung bahan kimia obat.
Penyebabnya karena jumlah analit lebih kecil daripada limit deteksi sehingga tidak dapat

terdeteksi.
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Gambar 4.3 Chromatogram of Parasetamol and kafein standard (A), sample A, sample B,
sample C, sample D, and sample E on silica gel F2sa menggunakan chloroform-ethyl acetate
1:1 sebagai fase diam dan fase gerak.
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BAB V
KESIMPULAN
5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil yang telah divalidasi memenuhi persyaratan
yang di syaratkan sehingga dapat diaplikasan dan diterapkan pada

sampel jamu dan pada sediaan yang beredar.
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LAMPIRAN

NO URAIAN KERJ,i/AI\\/INIINGGU HONOR/JAM JUMLAH
1 | Ketua 10 Jam x 2 6%?000,00 12%.000,00
2 | Anggota 10 Jam x 2 5%‘.3000,00 1%%.000,00
3 Pembantu Teknis Lapangan 6 jam x 2 4%?000,00 8%?000,00
Jumlah Biaya 3%8.000,00
5 Bahan Habis Pakai dan
Peralatan
No Bahan Volume Biaya Satuan Biaya
1 Kertas HVS 80 gram A4 1rim 1%%_000’()0 1%%_000,00
2 | Tinta Refill Printer HP 360 2 buah 1%%_000’00 3%%_000,00
3 | Alat Tulis 4 Pack 5%?000,00 2%%.000,00
4 | Materai 19 bugh 1%?000,00 1%%.000,00
5 | Buku Pedoman 20 bh 3%?000,00 7%%.000,00
6 Biaya Paket Pulsa 52 5%?000,00 2F.eroo.ooo,oo
Jumlah Biaya 431%0.000,00
3 Rincian Pengumpulan dan Pengolahan Data, Laporan, Publikasi Seminar dan Lain-lain
No Komponen \olume Biaya Satuan Jumlah
1 Pengumpulan dan Pengolahan 1 Rp Rp
Data 500.000,00 500.000,00
2 Penyusunan Laporan 3 D g
150.000,00 450.000,00
3 Desiminasi/ Seminar 1 3%%1000,00 3%%,000,00
4 | Publikasi / jurnal 1 8%%.000,00 8%%.000,00
Jumlah Biaya 230%0.000,00

4 Perjalanan




Material Tujuan Kuantitas Jumlah
a. Pengorganisasian Persiapan Kegiatan R
Ketua | b. Pendampingan Pendidikan dari UMSurabaya 100 kali 2000 0%0 00
c. Evaluasi Kegiatan, dll R
a. Pengorganisasian Persiapan Kegiatan R
Anggota | b. Pendampingan Pendidikan dari UMSurabaya 50 kali 1.500'0%0 00
c. Evaluasi Kegiatan, dll ’
R
SUBTOTAL 350000000
Rp

TOTAL KESELURUHAN

10.000.000,00
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Pada hari ini Rabu tanggal Dua Puluh bulan Agustus tahun Dua Ribu Dua Puluh Satu, kami
yang bertandatangan dibawah ini :

1. Dede Nasrullah, S.Kep., Ns., M.Kep. : Kepala LPPM UMSurabaya yang bertindak atas
nama Rektor UMSurabaya dalam surat perjanjian
ini disebut sebagai PIHAK PERTAMA;

Dosen UM Surabaya, yang selanjutnya disebut

2. Dr. Apt. Isnaeni, MS PIHAK KEDUA.

untuk bersepakat dalam pendanaan dan pelaksanaan program penelitian:

Judul Identifikasi Bko Parasetamol Dan Kafein Dalam Jamu Pegal Linu Dari
Depot Jamu Di Surabaya Secara Simultan Dengan Klt-Densitometri
Anggota : Hilman Kasyfil Isyrafi, Yuliansyah Nurista

dengan ketentuan-ketentuan sebagai berikut:

1. PIHAK PERTAMA menyetujui pendanaan dan memberikan tugas kepada PIHAK
KEDUA untuk melaksanakan program penelitian perguruan tinggi tahun 2021.

2. PIHAK KEDUA menjamin keaslian penelitian yang diajukan dan tidak pernah mendapatkan
pendanaan dari pihak lain sebelumnya.

3. PIHAK KEDUA bertanggungjawab secara penuh pada seluruh tahapan pelaksanaan
penelitian dan penggunaan dana hibah serta melaporkannya secara berkala kepada PIHAK
PERTAMA.

4. PIHAK KEDUA berkewajiban memberikan laporan kegiatan penelitian dari awal sampai
akhir pelaksanaan penelitian kepada LPPM selaku PIHAK PERTAMA.

5. PIHAK KEDUA berkewajiban menyelesaikan urusan pajak sesuai kebijakan yang berlaku.

6. PIHAK PERTAMA akan mengirimkan dana hibah penelitian internal sebesar Rp.
10.000.000,- (Sepuluh Juta Rupiah) ke rekening ketua pelaksana penelitian.

7. Adapun dokumen yang wajib diberikan oleh PIHAK KEDUA sebagai laporan
pertanggungjawaban adalah:

a. menyerahkan Laporan Hasil penelitian selambat-lambatnya satu minggu setelah kegiatan
usai dilaksanakan
b. Memberikan naskah publikasi dan/atau luaran sesuai dengan ketentuan.
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8. Jika dikemudian hari terjadi perselisihan yang bersumber dari perjanjian ini, maka PIHAK
PERTAMA berhak mengambil sikap secara musyawarah.

Surat Kontrak Penelitian ini dibuat rangkap 2 (dua) bermaterai cukup, dan ditandatangani dengan
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