LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir Pembuatan Larutan Baku Standar Natrium
Diklofenak 1000 ppm

Menimbang 10 mg baku
standar natrium diklofenak

A 4

Dimasukkan ke dalam labu
ukur 10 mL

A 4

Ditambahkan metanol hingga
tanda batas

A\ 4

Ditutup dan menggojog
hingga homogen

\ 4

Diberi label

Lampiran 2. Diagram Alir Pembuatan Larutan Sampel Uji

Menimbang 500 mg sampel
jamu pegal linu

\4

Dimasukkan ke dalam
erlenmeyer

A 4

Ditambahkan 25 mL metanol

A 4
Ditutup dan digojog hingga
homogen

!
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Disaring ke dalam gelas
beker

A\ 4

Diuapkan dengan waterbath
pada suhu 90°C hingga
kering berkerak

A\ 4

Ditambahkan 5 mL metanol
dan dihomogenkan

A 4

Dimasukkan ke dalam botol
vial dan diberi label

Lampiran 3. Diagram Alir Pembuatan Larutan Spiked Sampel

Menimbang 2,5 mg baku
standar natrium diklofenak

A

Mengambil 2,5 mL dari
larutan sampel uji

\ 4

Dimasukkan ke dalam botol
vial yang sudah diberi label

A 4

Ditambahkan 2,5 mg baku
standar natrium diklofenak

A\ 4

Ditutup dan digojog hingga
homogen
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Lampiran 4. Diagram Alir Persiapan Fase Gerak

Menyiapkan 60 mL toluena,
40 mL etil asetat, dan 1 mL
asam asetat glasial

\ 4

Dimasukkan ke dalam
erlenmeyer dan
dihomogenkan

Lampiran 5. Diagram Alir Penjen

uhan Fase Gerak dengan Kertas Saring

Membersihkan dan
mengeringkan chamber

A

Memasukkan kertas saring ke
dalam chamber

A\ 4

Mendiamkan kertas saring
hingga seluruh permukaan
kertas saring basah oleh fase
gerak

Lampiran 6. Diagram Alir Persiapan Fase Diam Plat KLT Silika Gel 60 F2s4

Memotong plat KLT dengan
ukuran 10x18 cm dan 10x10
cm

A

Memberi batas atas dan
bawah 1 cm

A\ 4

Memberi skala penotolan 1
cm

A 4

Dioven pada suhu 110°C
selama 30 menit
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Lampiran 7. Diagram Alir Pengujian dengan Kromatografi Lapis Tipis (KLT)

Menotolkan larutan baku
standar natrium diklofenak,
larutan spiked sampel, dan
larutan sampel uji pada plat
KLT

Dimasukkan ke dalam
chamber yang berisi fase
gerak yang sudah jenuh

Menunggu plat KLT terelusi
oleh fase gerak hingga tanda
batas

A\ 4

Mengeluarkan plat KLT dari
chamber dan membiarkan
fase gerak menguap

Y

Mengamati bercak noda
menggunakan sinar UV 254
nm

y

Dihitung nilai Rf

A 4

Membandingkan nilai Rf
larutan sampel uji dengan
baku standar natrium
diklofenak

43



Lampiran 8. Perhitungan Konsentrasi Larutan Baku Standar Natrium
Diklofenak 1000 ppm
Diketahui: Berat baku standar natrium diklofenak = 10 mg

Volume metanol = 10 mL
Ditanyakan: Berapakah konsentrasi dari larutan baku standar natrium diklofenak
yang akan digunakan?

Jawab: ppm = mg 20me _

oL = 1000 mg/L = 1000 ppm

Lampiran 9. Perhitungan Perbandingan Fase Gerak
Volume fase gerak yang akan digunakan melalui perbandingan dari toluena : etil
asetat : asam asetat glasial (60:40:1 = 101 mL)

Volume yang dibutuhkan toluena: % x 101 = 60 mL
Volume yang dibutuhkan etil asetat: % x 101 = 40 mL
Volume yang dibutuhkan asam asetat glasial: Fll X101 =1mL

Lampiran 10. Perhitungan Konsentrasi Larutan Spiked Sampel
Diketahui: Berat baku standar natrium diklofenak = 2,5 mg

Volume larutan sampel uji yang diambil = 2,5 mL
Ditanyakan: Berapakah konsentrasi dari larutan spiked sampel yang akan
digunakan?

Jawab: ppm = 2& = 228

T = o00zL 1000 mg/L = 1000 ppm

Lampiran 11. Perhitungan Nilai Rf Baku Standar Natrium Diklofenak
Nilai Rf = Jarak yang ditempuh zat
- Jarak yang ditempuh pelarut
» Baku standar natrium diklofenak pada plat KLT Pertama:
= = 0,625 = 0,63
» Baku standar natrium diklofenak pada plat KLT Kedua:

23EM _ ) 6625 = 0,66

8cm

Lampiran 12. Perhitungan Nilai Rf pada Setiap Bercak Noda
Jarak yang ditempuh zat

Nilai Rf = Jarak yang ditempuh pelarut
1. Sampel A
> Spiked sampel A:
Noda 1: 22 = 0,275 = 0,28
Noda 2: som_ =05
Noda 3: 48:1" =06
» Replikasi 1:
Noda 1: 2% = 0,275 = 0,28
Noda 2: =% = 0,5
> Repllka5| 2
Noda 1: 22

= 0,2875=0,29
cm
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2.

4cm

Noda 2: —
Repllka3| 3
Noda 1: 222

Noda 2

4cm

Sampel B

>

Spiked sampel

Noda 1; 2<%

Noda 2:

Noda 3:

Noda 4; 27 cm
8cm

7,5cm

Noda 5:

8cm
Replikasi 1:
NOd 1 1,2cm

Noda 2:
Noda 3:

Noda 4:
Replikasi 2
Noda 1: 22"

Noda 2:
Noda 3: siem
8cm

Noda 4; 222
Replikasi 3

1,1cm

Noda 1:

8cm
Noda 2: 22
Noda 3:
Noda 4:

8cm
2,2cm

8cm
4,1 cm

ZZCTn

4lcm

7SCm

ZZCTn

8cm
4,1cm

8cm
7,5cm

Sampel C

>

Spiked sampel
Noda 1: 222

Noda 2:
Noda 3:
Noda 4:

Noda 5:
Replikasi 1
Noda L: - Lom

cm
22cm

cm
41cm

47cm

74cm

=0,925=0,93
cm

=05

= 0,2875=0,29

—05

B:
=0,1375=0,14
= 0,275=0,28
=0,5125=0,51
= 0,5875=0,59
= 0,9375=0,94

= 0,15

= =0,275=0,28
=0,5125=0,51
cm

= 0,9375=0,94

s =0,1375=0,14
=0,275=0,28
cm

=0,5125=0,51

= 0,9375=0,94
cm

=0,1375=0,14
=0,275=0,28
=0,5125=0,51

= 0,9375=0,94
m

C:

= 0,1375=0,14

=0,275=0,28
= 0,5125=0,51

= 0,5875=0,59

=0,125=0,13
cm



2,1cm

Noda 2: e 0,2625 =0,26
.4lem _
Noda 3: f?m =0,5125=0,51
. ,/ €M _ —_
Noda 4: 784cm = 0,5875=0,59
. 4 cm — —_
Noda 5: o 0,925 =0,93
» Replikasi 2:
Noda 1: == = 0,125 = 0,13
S Sem
Noda 2: oom =0,275=0,28
Pt cm — —_
Noda 3: g 0,5125=0,51
Noda 4: 22<™ — 0,6
8cm ’
.74cm _ _
Noda 5: e 0,925 =0,93
» Replikasi 3:
Noda 1: == = 0,125 = 0,13
S em
Noda 2: Bem =0,275=0,28
Noda 3: o = 0,5125=0,51
Noda 4: 22 — 0,6
Noda 5: riem _ 0,925 = 0,93
S | " 8cm ’ !
. Sampel D
» Spiked sampel D:
.llcm _
Noda 1: 28lcm =0,1375=0,14
. 2 cm —_ —_—
Noda 2: oom = 0,2625=0,26
. o CM —_ —_
Noda 3: e 0,525 =0,53
Noda 4: 22 — 0.6
Noda 5: raem _ 0,925 = 0,93
oda o. 8gcm O’ R
» Replikasi 1:
Noda 1: == = 0,1375 = 0,14
2?1Cg;ln
Noda 2: oom = 0,2625=0,26
. o CM —_ —_
Noda 3: e 0,525 =0,53
Noda 4: 22<™ — 0,6
8cm ’
.75cm _
Noda 5: Bom 0,9375=0,94
» Replikasi 2:
Noda 1: 2™ = 0,1375 = 0,14
12[316271171
Noda 2: oom =0,275=0,28
. cm —_ —_
Noda 3: 4886m = 0,525 =0,53
.48cm
Noda 4: som 0,6

Noda 5: Z2<™ — 0,9375 = 0,94
8cm
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> Replikasi 3:

Noda 1: gim =0,125=0,13
22cm
Noda 2: 4816m =0,275=0,28
Noda 3: =—= = 0,5125 = 0,51
Noda 4: 43 cm =06
8cm ’
7,5cm _
No:;la 5: — = = 0,9375=0,94
5. Sampel E
» Spiked sampel E:
Noda 1: 22" = 0,3
8cm ’
4,2 cm
Noda 2: . =0,525=0,53
Noda 3: ZC = 0,625 = 0,63
7,7 cm _
g Nodlak4 s = 0,9625 =0,96
Replikasi 1:
Noda 1: 24::’ =0,3
Noda 2: 22™ — (0,525 = 0,53
Noda 3 rem _ = 0,95
m )
» Replikasi 2
Noda 1: 23;" = 0,2875 = 0,29
Noda 2: “‘;‘;" = 0,525 = 0,53
Noda 3: 22" — 0,95
> Replikasi 3
Noda 1: 23::‘ = 0,2875 = 0,29
Noda 2: “:l" = 0,5125 = 0,51
Noda 3: 22" — 0,95
m )
6. Sampel F
» Spiked sampel F:
.llcm _
Noda 1: 2837 =0,1375=0,14
. 2 cm — —_
Noda 2: oom = 0,2875=0,29
.5 cm — —_—
Noda 3: s 0,5125=0,51
Noda 4: 22<™ — 0.6
8cm ’
.69cm _
Noda 5: 786cm = 0,8625=0,86
cm
Noda 6: Som 0,95
» Replikasi 1:
Noda 1: “j;" —0,1375 = 0,14
Noda 2: 22

= 0,2875=0,29
cm



4,1cm

Noda 3: Som =0,5125=0,51
.69cm _
Noda 4: 7856m = 0,8625 =0,86
- cm — —_
§ Nodlak5. p— 0,9375 =0,94
Replikasi 2:
Noda 1: 22 = 0,1375 = 0,14
;gg%
Noda 2: 4816m = 0,2875=0,29
. 1L Cm —_ -
Noda 3: ngcm =0,5125=0,51
s cm — —_
Noda 4: 785”” = 0,8625=0,86
A cm _
NOdIak5 Som 0,9375 0,94
» Replikasi 3:
Noda 1: 22 = 0,1375 = 0,14
25 em
Noda 2: 4816m = 0,2875=0,29
. cm —_ —_
Noda 3: 68963171 =0,5125=0,51
Noda 4: o em = 0,8625=0,86
Noda 5: Z2™ = 0,925 = 0,93
8cm

Lampiran 13. Perhitungan Rata-Rata Nilai Rf pada Sampel

Rata — rata nilai Rf =
1.

Penjumlahan nilai Rf dari replikasi

Banyaknya replikasi
Sampel A

Nilai Rf pada noda 2 replikasi 1, replikasi 2, dan replikasi 3:

0,5+0,5+0,5

=05
3

Sampel B

Nilai Rf pada noda 3 replikasi 1, replikasi 2, dan replikasi 3:

0,51+0,51+0,51

. =0,5125=0,51

Sampel C

Nilai Rf pada noda 4 replikasi 1, replikasi 2, dan replikasi 3:

0,59+0,6+0,6

. = 0,5966666667 = 0,60

Sampel D

Nilai Rf pada noda 4 replikasi 1, replikasi 2, dan replikasi 3:

0,6+0,6+0,6

=0,6
3

Sampel E

Nilai Rf pada noda 2 replikasi 1, replikasi 2, dan replikasi 3:

0,53+0,53+0,51

: = 0,5266666667 = 0,53

Sampel F

Nilai Rf pada noda 3 replikasi 1, replikasi 2, dan replikasi 3:

0,51+0,51+0,51

. =0,5125=0,51
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Lampiran 14. Dokumentasi Penelitian

Sampel jamu pegal linu

Penimbangan 500 mg tiap sampel sebagai larutan uji sampel
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Hasil dari penambahan 25 mL metanol ke dalam tiap sampel jamu pegal linu
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Penyaringan masing-masing samel jamu pegal linu

Hasil penguapan sampel jamu pegal linu dengan waterbath
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Proses menghomogenan sampel jamu pegal linu sete'lah ditambahkan dengan 5
mL metanol

Penuangan sampel jamu pegal linu ke dalam botol vial
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Penuangan 10 mg baku standar natrium diklofenak ke dalam labu ukur 10 mL

Penambahan 10 mL metanol ke dalam labu ukur 10 mL
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Toluena, etil asetat, dan asam asetat glasial
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Penuanga 60 mL toluena, 40 mL etil asetat, dan 1 mL asam asetat glasial ke
dalam erlenmeyer sebagai fase gerak

Hasil fase gerak
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Proses penjenuhan chamber fase gerak dengan kertas saring

Penimbangan 2,5 mg baku standar natrium diklofenak untuk larutan spiked
sampel
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Mengambil 2,5 mL larutan sampel uji untuk digunakan sebagai larutan spiked
sampel

Penambahan 2,5 mg baku standar natrium diklofenak ke dalam larutan yang akan
menjadi larutan spiked sampel

Larutan sampel uji
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Penotolan péda plat KLT kedua

Proses elusi plat KLT kedua
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Hasil pada plat KLT pertama

Hasil pada plat KLT kedua

59



Lampiran 15. Certificate Of Analysis (Natrium Diklofenak)

Y

’
\

HENAN DONGTAI PHARM CO.,LTD.

Address' East Changhong Road, Tanayin, Henan, China.

TEL:0086-372-6201522

CERTIFICATE OF ANALYSIS

Product: Diclofenac Sodium (bromine free)

According to: USP2021

Batch No.: 301201122-51

Mfg. Date:Nov.22,2020

Retest Date: Nov.21,2024

Quantity:1000kg

Packing: 25kg/fibre drum

Release Date: Jul.27,2021

ITEMS

SPECIFICATION

RFSULTS

Characters

White to off-white crystalline powder,

White crystalline powder

Melting point About 284°C ,with decomposition Conform
| AR Conform
|dentificati B.HPLC Conform
enithieation C. Test of sodium salt Conform
A £t 5.0% of methano! soluticn Clear
ppearance of SOIULION | 4 40nm, NMT 6.05 0.009
Clarity of solution Equal to methanol Conform
PH 7.0~3.5 7.34
Diclofenac impurity A:NMTOJ% 0.005%
Any indivigef RTVEINUTO2% | 0.057%
Related Y S T ”",‘., > =
Total 7{@ ¢ \ 0.083%.
Loss on drying N g 0.12%
Assay 99.7%

Conclusion: It accords with USP20

99.09 = 5

up 1o the 5%

Reported by:Liu Wenhua

2|55 opamle

pproved by: Cheng Guojun

A4 2% 90570
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