LAMPIRAN

Lampiran 1. Skema kerja preparasi sampel jamu

Menimbang masing-masing
sampel jamu 500 mg

Memasukkan ke dalam labu Menambahkan etanol hingga
ukur 10 mL " tanda batas

Melakukan sonikasi kurang
lebih 10 menit

Menyaring menggunakan

Penyaringan corong dan kertas saring

\ 4

P Menguapkan menggunakan water bath
enguapan "| dan tambahkan etanol sebanyak 5 mL
Botol vial > Larutan sampel
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Lampiran 2. Skema kerja pembuatan larutan spiked sample

Menimbang masing-masing
sampel jamu 500 mg

Memasukkan ke dalam labu
ukur 10 mL

Menambahkan baku standar
prednison 10 mg

Melakukan sonikasi kurang
lebih 10 menit

Penyaringan

Menambahkan etanol hingga
tanda batas

Penguapan

A

Menyaring menggunakan
corong dan kertas saring

Botol vial

Menguapkan menggunakan water bath
dan tambahkan etanol sebanyak 5 mL

\ 4

Larutan spiked sample
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Lampiran 3. Skema kerja pembuatan fase gerak

Memipet kloroform
sebanyak 10 mL

Memasukkan ke dalam labu
ukur 100 mL

Menambahkan etil asetat
sebanyak 90 mL

Mengocok hingga homogen
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Lampiran 4. Skema kerja pembuatan larutan baku standar

Menimbang baku standar
prednison sebanyak 10 mg

Memasukkan ke dalam labu
ukur 10 mL

Menambahkan etanol hingga
tanda batas

Mengocok hingga homogen

Memasukkan ke dalam botol
vial

Larutan baku standar
prednison konsentrasi 1000

ppm
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Lampiran 5. Skema kerja identifikasi Kromatografi Lapis Tipis

Plat KLT

Mengoven selama 15 menit
dengan suhu 105°C

Penotolan baku standar
prednison dan sampel jamu

Memasukkan ke dalam
chamber dengan fase gerak
kloroform : etil asetat (1:9)

dan dikeringkan

Lampu UV

(sinar tampak, 254 nm, dan
366 nm)

Menyemprot dengan
penyemprot H2SO4 10% dan
di oven kurang lebih 10
menit

Menghitung nilai Rf
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Lampiran 6. Perhitungan pembuatan fase gerak
Diketahui:

1. Volume eluen yang dibutuhkan = 100 mL

2. Perbandingan fase gerak = kloroform : etil asetat (1:9)
3. Indeks polaritas kloroform = 4,1 dan indeks polaritas etil asetat = 4,4
Pertanyaan:

1. Volume yang dibutuhkan dari kloroform?

2. Volume yang dibutuhkan dari etil asetat?

3. Indeks polaritas campuran kloroform : etil asetat (1:9)?
Jawaban:

1. Volume yang dibutuhkan dari kloroform

angka perbandingan
X volume eluen

Volume yang dibutuhkan = umlah perbandingan

1
Volume yang dibutuhkan = 10 X 100 mL

Volume yang dibutuhkan = 10 mL
2. Volume yang dibutuhkan dari etil asetat

angka perbandingan
X volume eluen

Volume yang dibutuhkan = umlah perbandingan

9
Volume yang dibutuhkan = T X 100 mL

Volume yang dibutuhkan = 90 mL

3. Indeks polaritas campuran kloroform : etil asetat (1:9)
1 9 _
= (E X IP kloroform) + (E X IP etil asetat)
! 4,1) + 0 4,4
= (— X — X

= 4,37
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Lampiran 7. Perhitungan konsentrasi larutan baku standar prednison
Diketahui:

1. Konsentrasi yang dibutuhkan = 1000 ppm = 1000 mg/mL

2. Volume yang dibutuhkan =10 mL = 0,01 L

Pertanyaan:

Berapa berat yang harus ditimbang dari baku standar prednison?

Jawaban:

berat zat terlarut (mg)

Konsentrast (mg/L) = volume larutan (L)

berat zat terlarut (mg)
0,01L

berat zat terlarut (mg)
0,01L

Berat zat terlarut (mg) = 1000 (mg/L) x 0,01L

1000 (mg/L) =

1000 (mg/L) =

Berat zat terlarut (mg) = 10mg

Jadi, berat yang harus diitimbang dari baku standar prednison yaitu 10 mg.
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Lampiran 8. Perhitungan nilai Rf dari baku standar dan sampel

1.

Nilai Rf dari baku standar prednison
Diketahui:

a. Jarak yang ditempuh analit = 4,3 cm
b. Jarak yang ditempuh eluen = 10 cm

Pertanyaan: Nilai Rf?

Jawaban:
L jarak yang ditempuh analit (cm)
Nilai Rf = = -
jarak yang ditempuh eluen (cm)
NilaiRf = 22
ilai Rf = 10

Nilai Rf = 0,43
Nilai Rf dari masing-masing sampel
Diketahui:

a. Jarak yang ditempuh analit dari masing-masing sampel

Jarak yang Sampel

ditempuh (cm) Sampel Sampel Sampel Sampel

P Q R S
Spiked Noda 1 4cm 4cm 3,8cm 3,9cm
sampel Noda 2 6,3cm 6,3cm 6,3cm 6,4 cm
Noda3 | 7,3cm 7,2cm 7,2¢cm 7,1cm

Replikasi | Nodal | 3,8cm - 3,9cm -
1 Noda2 | 6,3cm 6,3cm 6,4 cm 6,5cm
Noda3 | 7,3cm 7,1cm 7,2¢cm 7,3¢cm

Replikasi | Nodal | 3,8cm - 3,9cm -
2 Noda2 | 6,4cm 6,2cm 6,4 cm 6,5cm
Noda3 | 7,3cm 7,1cm 7,2¢cm 7,2¢cm

Replikasi | Nodal | 3,9cm - 3,9cm -
3 Noda2 | 6,4cm 6,2cm 6,4 cm 6,5cm
Noda3 | 7,4cm 7cm 7,3¢cm 7,2¢cm

b. Jarak yang ditempuh eluen = 10 cm
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Pertanyaan: Nilai Rf?

Jawaban:

Maka dengan menggunakan rumus, maka akan diperoleh hasil seperti pada

tabel berikut:

jarak yang ditempuh analit (cm)

NilaiRf = jarak yang ditempuh eluen (cm)
Nilai Rf Sampel
Sampel Sampel Sampel Sampel
P Q R S
Spiked Noda 1 | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf
sampel 4 4 _ 38 39
10 10 10 10
= 04 =04 = 0,38 = 0,39
Noda 2 | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf | NilaiRf
6,3 6,3 6,3 6,4
“ 10 |10 |10 | 10
= 0,63 = 0,63 = 0,63 = 0,64
Noda 3 | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf | NilaiRf
7,3 7,2 7,2 7,1
“ 10 |10 |10 | 10
= 0,73 = 0,72 = 0,72 = 0,71
Replikasil | Nodal | Nilai Rf - Nilai Rf -
3,8 3,9
~ 10 ~ 10
= 0,38 = 0,39
Noda 2 | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf | NilaiRf
6,3 6,3 6,4 6,5
- 10 - 10 - 10 - 10
= 0,63 = 0,63 = 0,64 = 0,65
Noda 3 | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf | NilaiRf
7,3 7,1 7,2 7,3
10 |10 |10 | 10
= 0,73 = 0,71 = 0,72 = 0,73
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Replikasi2 | Nodal | Nilai Rf - Nilai Rf -
3,8 3.9
~ 10 ~ 10
= 0,38 = 0,39
Noda 2 | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf
6,4 6,2 6,4 6,5
-~ 10 |10 | 10 | 10
=064 | =062 |=064 |=065
Noda 3 | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf
7.3 7.1 7.2 7,2
“ 10 |10 |10 | 10
=073 |=071 |=072 |=072
Replikasi3 | Nodal | Nilai Rf - Nilai Rf -
3,9 3.9
- 10 - 10
= 0,39 = 0,39
Noda 2 | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf
6,4 6,2 6,4 6,5
- 10 - 10 - 10 - 10
=064 | =062 |=064 |=065
Noda 3 | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf | Nilai Rf
7,4 7 73 7,2
-~ 10 | 10 | 10 | 10
=074 |=07 |=073 |=072
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Lampiran 9. Dokumentasi

NO

GAMBAR

KETERANGAN

Persiapan alat

Masing-masing sampel

Kertas saring

Oven
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Chamber

Lampu UV (254 nm, netral, dan
366 nm)

Penyemprot H.SO4 10%
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8 Penimbangan sampel
sampel R> '
=i i
| {T\ ‘ b
9 Pembuatan larutan sampel
10 Penimbangan spiked sample
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11 Pembuatan larutan spiked
sample
12 Pembuatan fase gerak:
kloroform : etil asetat (1:9)
13 Baku standar prednison
14 Penimbangan baku standar

prednison
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15

16

Pembuatan larutan baku standar
prednison

17

Proses deteksi bercak
menggunakan lampu UV 254
nm

Proses deteksi bercak
menggunakan lampu UV 366
nm
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Lampiran 10. Certificate of Analysis Prednison

A% B L
7 o E— —
Page 1/1
f Product Predaisone /| Manufacluring date 20211101 7 |
i BatthNe. ~~~ NPD211130 ‘| Rzport date 202111 24
{__Testcnteia . = USP42 ' Expirydate 202511601 7
Tests ik Specifcations Resuits
Appeararce Whte to practically white. oderless White , cdorless :
crystatine powder crystaliine powder |
| Melting coint Atout 230°C, with some decomgosition 227°C ~228°C .
Identificaton . AIR__B Color reaction Cenforms |
Optica! rotaticn Between +167° and +175° i +171: !
MWater determmation | £1.0% 014% |
| Residue on igniton Negliciote Conforms
!
Organc impunties Any individua! impurity 5.1 5% ; Max: 0.21% l
Total impurites <2 0% ; Total.0.49% i
' Assay* i 97 0% ~ 102 0% ! 98.2%
i 99% < 30 um i
! Parucie size | |
’» b ] By microscoze ! Conforms
| Residual solvent Acetone < 50/ Yppom i 618ppm !

120 175ke

__Tre 2boue product conferms o USFaZ.

“Calculatad on the anhycrous basis

Creckedby. tLiJuan == Approved by Jia Yuping NET
i}
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