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ABSTRAK

Nama : Anita Hasan
Program studi : Farmasi
Judul : Analisis Gliserol Monostearat dan Setil Alkohol dalam

Krim Sunblock secara Kromatografi Gas

Gliserol monostearat dan setil alkohol merupakan dua dari sekian banyak
komponen basis krim. Kedua komponen ini mempengaruhi nilai efikasi,
konsistensi dan stabilitas krim. Senyawa-senyawa tersebut tidak memiliki gugus
kromofor dan berfungsi sebagai bas im bersama komponen lainnya sehingga
metode yang mungkin digug matografi. Pada penelitian-penelitian
sebelumnya , glisgsalr 4 3 § ohel dapat dianalisis dengan
metode kromatg of atalt A dengan kromatografi
gas dari glise ¢ : : ipstrumentasi yang
berbeda-pégla he . ektor dan injektor.
Oleh se itt 3 ‘ ) ana an kadar senyawa-

: ar gliserol
KOmposisinya
r gliserol
| kolom
elama 5
L/menit.
ongtearat dan

0, ] i (LOD)
3 antitasi ) gliser ) arat’ adalah ™ opm  dan
1598:333_@pm dan memj V) 1,10-1, Batas deteksi

(LOB batas kuan
1420,

ol adalah & ppm dan

m dan me (KV) lOQH Penetapan

metode ada a shl mengandung
gliserol mono f‘f’ w monostearat pada sampel

(3 19 + 0 ‘nﬂ-ui"'

Kata kunci :M aars IMgraﬁ gas, sunblock,
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ABSTRACT
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Title : Analysis of Glycerol Monostearate and Cetyl Alcohol in

Sunblock Cream by Gas Chromatography

Glycerol monostearate and cetyl alcohol are two of the many component of the
base cream. Both of these components affect the value of efficacy, consistency
and stability of the cream. This compound has no chromophore and used as a
cream base with other compongi erefore the method can be used is
chromatography. A previo monostearat and cetyl alcohol can
be analyzed by gasgelirQ . C. Analysis of glycerol
monosterate ag i 3 A ghy require different
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BAB 1
PENDAHULUAN

11 LATAR BELAKANG

Kulit adalah organ tubuh paling luar yang berfungsi sebagai pembatas
dari lingkungan hidup manusia. Luas kulit orang dewasa sekitar 1,5 m? dengan
berat kira-kira 15% berat badan. Kulit merupakan organ yang esensial dan vital
serta merupakan cermin kesehatan dan kehidupan (Wasitaatmadja,1997). Banyak

pengaruh lingkungan hidup atau lambat masih dapat merusak

jaringan kulit mapusia’ s

Kri 2% farmasi, kedokteran
dan kosmetik S ' i solid. Krim
a. Absorbsi
it dalam a minyak,

optimal

imeatau basis salep € Krim ngandu jumlah
edang sel M rsife mpercepat
rim o ikan 1§ ang baik

aan kulit dagspud: M fen@ah, air, karena |M banyak
o &

digu lam industri an, 2006).

Mu 4”1;-: dipasdran.seba besa ch'sedlaan krim

bentuk enfiElS el -mr--_mm-kiam.b...r-n-ﬂ-‘-- kan pada kulit.
1N erar |
D

sedangkan lotion viskositasnya 1€ endah dari 50.000 cps (Rieger,2000).

Secara komposisLdan Kimi pada dasarflya sama,hanya berbeda

dalam viskositasnya sitaS"yang tinggi (>50.000 cps),
Gliserol monostearat dan setil alkohol merupakan dua dari sekian banyak
komponen basis krim. Kedua komponen ini mempengaruhi nilai efikasi,
konsistensi dan stabilitas krim. Senyawa-senyawa tersebut tidak memiliki gugus
kromofor dan berfungsi sebagai basis krim bersama komponen lainnya sehingga
metode yang mungkin digunakan adalah kromatografi. Pada penelitian-penelitian
sebelumnya , gliserol monostearat dan setil alkohol dapat dianalisis dengan
metode kromatografi gas (KG), kromatografi cair kinerja tinggi (KCKT) atau
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kromatografi lapis tipis (KLT). Ketiga metode analisis ini menggunakan proses
derivatisasi dalam bentuk esternya. Penetapan kadar dengan kromatografi gas dari
gliserol monostearat dan setil alkohol memerlukan instrumentasi yang berbeda-
beda yang meliputi suhu, kolom, gas pembawa, detektor dan injektor. Oleh sebab
itu diperlukan suatu metode yang dapat menetapkan kadar senyawa-senyawa
tersebut dengan kromatografi gas secara serempak. Kadar gliserol monostearat
dan setil alkohol perlu diketahui agar dapat membuat krim menyerupai krim yang

diinginkan dan dengan mutu yang sama.

1.2.  Tujuan Penelitian

1.2.1. an kadar gliserol
- - 0 . kromatografi

: : metode “anali k.'.+ valld untuk ar gliserol
A il alke r yang

QSteaga@t*tan S€ ' produk

.:!
[ -

alisis
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BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

21  Sunblock

Sunscreen dan sunblock adalah zat kimia yang menyerap atau menahan
sinar UV dan menunjukkan berbagai efek imunosupresif dari sinar matahari (Kaur
et al, 2010). Sunblock dimaksudkan untuk menghalangi pemaparan sinar
matahari secara fisik dan dapat menahan seluruh sinar matahari untuk mengurangi
efek buruk sinar matahari tegs glapat menahan UV A maupun UV B

(Wasitaatmadja, k8 G 3
2.2

a_od3 i DEl m dipakai
dengarm™ I'k angan teknik dan perubahan
cal C -i e q' aCd

gan tersebut, SelaiMiperk@banfan teknik emul sifi

ano saat 1ni bahyak ditemuke rupakan has i Ngan ilmu

aan, te nd tingg

awatan kulit del ked ﬁ /11tSU1997).
@ &

tentang aan yang kan untuk
pemakai“ar. _ -A : ositMentu, biasanya
dalam bentuk &me Jm m‘*‘ alem bentuk emulsi A/M
(ar daam mi digtinakan unttk me §0 atau disperse dari

obat pada kulit im Beberapa krim juga
9

dapi.a
digunakan untuk emolien, ed W - elembab.

Krim sangat mudah digunakan pada kulit dan rentang variasi formulasi
yang lebar memungkinkan, Krim dapat dibuat untuk memberikan efek mengkilap,
berminyak, lembap, dan mudah tersebar merata, mudah berpenetrasi pada kulit,
dan mudah dicuci oleh air. Krim sendiri memiliki komposisi antara air, minyak,
dan berbaga humektan sesuai tujuan penggunaan (kosmetik atau pembawa obat),
berbagai jenis kulit, kondisi kulit, musim, usia, dan lingkungan (Lachman, 1970).
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2.3  Basiskrim sunblock

Pemilihan basis krim tergantung sifat obat, OTT, absorbsi: sifat kulit dan
diran darah (Glenn, 1957). Syarat-syarat basis antara lain: tidak mengiritasi,
mudah dibersihkan, tidak tertinggal di kulit, stabil, tidak tergantung pada pH dan
dapat bercampur dengan zat aktif. Basis yang dibuat harus memperhatikan faktor-
faktor berikut: kualitas dan kuantitas bahan; cara pencampuran, kecepatan dan tipe
pencanpurannya; suhu pembuatan, jenis emulgator dan dengan konsentrasi yang
kecil sudah dapat membentuk emulsi yang stabil dengan tipe emuls yang
dikehendaki (Remington, 2008

ipe. Produk sunblock
|, tetapi sulit untuk
fiershidrofilik. Seat
galkan lapisan
fil i § ) entpasl emulsifier
Sgell Orang-
berkeringat atau Oleh karena itu harus Berhati-heti dalam

emulsi dan ‘pembeé arena de me alkan efek

ipe yang kedua ' INi secara

inherWn terhadap

maksimtﬂPad ipe S j Yoo b minyak akan

membentyk, £aS #ml M ) ase kontinyu (yang
o

mengandung

 (A/M). Tip

an efisiens een secara

pada kulit yang

L level sunscreen yang

}eSwax dinetralkan dengan boraks

memungkinkan G uﬁ s
rendah. Awalnya emulsi i hﬁﬂr“
(natrium boraks). Emulsi ini akan memberi kesan berminyak dan tidak
menyenangkan. Selain itu,emulsi ini tidak stabil pada kondisi penyimpanan
dengan suhu tinggi dan dalam freezer. Namun, saat ini sebagian besar telah diatasi
dengan bahan baru sehingga menjadi lebih efisen, dan mudah untuk
menggunakan emulsifier.
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Bahan - bahan tersebut dapat berfungsi sebagai emulsifier dengan
konsentrasi dibawah 2%. Namun seringkali perlu menambahkan elektrolit sebagai
stabilisator. Penambahan poliol (2.5 — 10.0%) dapat membantu mencapai
stabilitas maksimum. Untuk memperoleh kekentalan krim sesuai dengan yang

diinginkan dapat menambahkan fase internal, waxes atau silika.

2.4 Komponen-komponen basis krim sunblock

241 Gliserol monostearat

(_.

. calra kefitél , |

a0e i )i groskopis

P1
K aW banas, eter, rm aseton
4 ,i," Janes, Ny akinifera -.. tetah\ktlstldaklarut

dalam Bl,_Oapal ‘ _@" dalam air dengan

O

ih, tidak berwar i au, rasa

aktan lain.

' >
ampadi =01} AN

Berat molekul F
Titik leleh : 557 — 60

Titik didih : 476°C — 477°C

2.4.1.2 Kegunaan

Gliserol monostearat banyak digunakan sebagai emulsifier nonionik,

stabilizer dan emolien dalam produk makanan, farmasi dan kosmetik.
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2.4.1.3 Metode analisisuntuk gliserol monostear at

2.4.1.3.1 Andisis gliserol monostearat menggunakan kromatografi gas dengan
detektor FID dengan kolom WCOT (Wall Coated Open Tubuler) 0.33
mm x 3 m. fase gerak yang digunakan gas helium dengan lgu alir
1mL/menit. Suhu kolom 180°C dipertahankan selama 4 menit dengan
kecepatan kenaikan suhu 32°C/menit hingga mencapai suhu 320°C.
pertahankan suhu 320°C selama 8 menit. Split ratio 1:25.(Robbins &
Nicholson,1987)

2.4.2.3.2 Andisi gkan kromatografi lapis

onostearat dengan
g peter (3:7 vIv).
’ JBg/L larutan
365 nm.

Pemerian . berupa an putih licin, granul atau kubus, berbau

lemah, dan berasalemah
Rumus molekul : C16H340O

Kelarutan . Setil akohol tidak larut dalam air, dapat bercampur
dengan minyak dan lemak tertentu, dan kelarutannya
bertambah dengan naiknya suhu minyak
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Berat mol ekul : 242,44

Titik lelenh : 45°-50°C

Titik didih : 316-344°C; 344°C untuk bahan murni.
2.4.2.2 K egunaan

Setil akohol digunakan dalam krim karena mempunyai sifat emolien,
femperbaiki tekstur, dan sebagai bahan
asag, al kali, cahaya, dan udara

meningkatkan stabilitas dan kopsi

pengemulsi. Baha
Konsentrasi yg edangkan sebagai zat

pengemulsll 5 : ; atan Republik

Indo

isis setil_alkoholfmeri@gunakan kromatografi detektor

ID 3 mr 2 yang dikemas dengan o fasgrcar gom

polisi fa > 0 an ga u kolom
VOC. Suhu i tor ﬁ Sy detektor 25(% states
Wrmacopeial e 2 H

24.2.3.2 Andigi alko snggounake oalogreli car kinerja tinggi
10K i<t -Hrioresens. Didaeryatisas 4 -kaI’bOkSIfenl I)'

5,6-dimetilbenzimigszo ,ﬁ olpRepaRs2-0l_[85:15 v/v) sebagal fase

gerak. (Katayamagiles }vj 1,1991)

2.4.2.3.3 Andlisis setil akohol dalam campuran menggunakan kromatografi lapis

tipis dengan dekalin sebagai fase gerak dan aguabidest sebagai fase
diam. Sebanyak 20 uL ditotolkan pada lempeng dengan jarak totolan 2
cm.(Kowal ska,1986)
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25  Kromatografi Gas

Kromatografi adalah teknik pemisahan suatu campuran menjadi
komponen-komponennya yang didasarkan atas perbedaan distribusi dari
komponen campuran tersebut diantar dua fase, yaitu fase diam dan fase gerak.
Terjadinya pemisahan komponen-komponen dalam campuran tersebut disebabkan
karena adanya perbedaan afinitas komponen-komponen tersebut terhadap fase
diam dan fase gerak yang berada dalam kesetimbangan yang dinamis.
(Departemen Kesehatan Republik gsia, 1995)

Kromatog S yawa yang bersifat atsiri
dengan mele ) % 3 3 2l gl ui fase diam yang
berupa padat ‘ Jatan, maka disebut

krorgitc al meka disebut
krg . Kromateguelisgessdaper di gunakd alise senyawa
yahd ysetclalie eaksi Vatise engubah
arr & Bondli,19

at ifikas struktur molt

AL Ohif

orafi  gas, dapat “dianggent s al ity bentuk atografi
kalo ana fase berge { oL 5 20410 pse diam

dapa Pa zat penjeray cairan yang 0 an sebagai
lapi pada zat patiaieg AeRVENg halus at lain yang
cocok. ( #1:: 1 Re gnes 3 T;l:a

jadi didasarkan

jvlam padat. Fase diam

at penjerap yang aktif seperti

pada sifat penj ew

padat yang biasanya di
alumina, silika gel, atau karbon. Kromatografi gas-padat memiliki aplikasi yang
terbatas karena retensi yang semi permanen dari olekul-molekul polar dan puncak
elus yang sangat berekor merupakan konsekuensi dari proses penjerapan yang
bersifat nonlinier. Oleh karena itu teknik ini jarang digunakan kecuali untuk
pemisahan senyawa-senyawa gas tertentu yang berbobot molekul rendah
(Departemen Kesehatan Republik Indonesia, 1995; McNair & Bondli,1997).
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Pada kromatografi gas-cair (KGC), pemisahan terjadi berdasarkan pada
partis komponen-komponen sampel yang masuk ke dan keluar dari lapisan zat
cair. Banyaknya macam fase cair yang dapat digunakan sampai suhu 400°C
mengakibatkan kromatografi gas-cair merupakan bentuk kromatografi yang paling
serba guna dan selektif. Kromatografi gas-cair dapat digunakan untuk
menganalisis gas, zat padat dan zat cair. Fase cair yang digunakan berupa lapisan
tipis zat cair pada zat padat yang inert. Satu-satunya pembatas pada pemilihan
cairan yang digunakan ialah bahwa zat cair itu harus stabil dan tidak atsiri pada

kondisi kromatografi. Besarg t@s dan waktu tahanannya zat dalam

suatu kolom kroaséleo. “ir terga arut spesifik, fase cair
spesifik, j e 3 i vartemen Kesehatan
Republi iRdc

dait kuantitatif.
etens dari
disi analisi
Jan relative

) mpoRen yare paali adap zat
pending yand difengl ¢ adap to
luar ataupu o calary Nl

an [ atogﬁgas dipengaruhi
ang OIENE allS's dengan Kroi
oleh efisiens, K8 # j Kj\ =|~‘i:“ epentukan pelebaran

menghitung jumlah

UasS puncak J1K8 Gigunakan
Bondli, 199

puncak Kromé ROk

lempeng teoritis. %) adalah panjang kolom
yang diperlukan untuk méene omponen cuplikan diantara fase
gerak yang bergerak dan fase cair yang diam. Makin banyak jumlah lempeng
teoritis, makin kecil HETP, maka efisiensi kolom meningkat dan pemisahan yang
terjadi akan semakin baik. Efisiensi pelarut diukur dengan menghitung retensi
relatif (o). Retens relatif adalah ratio waktu retensi yang disesuaikan dengan ratio
koefisien partisi. Kelebihan pemisahan suatu campuran dengan kromatografi gas

adalah bahwa senyawa yang mempunyai titik didih yang sama dapat dipisahkan
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secara mudah dengan memilih fase diam yang sesuai. (Jennings,Mittlefehld dan
Philiph, 1987)

Keuntungan dari kromatografi gas yaitu :

a. Kecepatan seluruh analisis dapat disdesalkan dalam waktu singkat.
Penggunaan gas sebaga fase gerak mempunyai keuntungan, Yyaitu
tercapainya kesetimbangan antara fase gerak dan fase diam, dan dapat
digunakan kecepatan gas pembawa yang tinggi.

b. Daya pisah misalnya puncak. 8:1, dan C18:2 yang menyatakan ester

metil asam stearal, Q sahan ketiga senyawa ini dengan

cara lain g 3 3 i g titik didihnya kecil
Al

¥
},ﬂ/

enggunakan fase
al yang tidak

valy

C. " alah v Sgak 0 sampai
puncak. Sifafiai mertipakalCiri khas cuplikanida :’!’ alr pada
ertent gtens < O ' ponen lain

a0 dag Aunakag if ' erben
d. 8IS kuantitat T TU@SH af K ye pentuk berbanaiA@Eerus dengan
Hrasi punca - Al gunakan u enentukan

H i e NE Ji Plele
e. Kep 4-**';' .wﬁhu rhspadaanallss

begitime acal.al Karena kepclkaannyar Bentukss ghantar panas yang

paling sederfiana dapatamendl ﬁ“"ﬁimp-w bp] = bagian per juta).
Detektor pengioria n dapat mencleteks dengan mudah bagian per juta.
Detektor tangkap elektron da
pikogram (10-12 gram). Keuntungan tambahan dari kepekaan yang tinggi ini

ektor fosfor dapat mengukur pada skala

adalah cuplikan yang diperlukan sedikit sekali. Beberapa mikroliter sgja
sudah cukup untuk analisis lengkap.

f.  Kesederhanaan penafsiran data yang diperoleh biasanya cepat dan langsung,
serta mudah. Bila dibandingkan dengan data yang diperoleh, harga

instrumentasi ini termasuk murah (McNair & Bonelli, 1988)

Universitas Indonesia

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010



11

Pemisahan yang sebenarnya dari dua puncak yang berurutan diukur
dengan resolusi atau daya pisah. Resolus merupakan suatu ukuran keefisienan
kolom dan pelarut yang dapat menerangkan sempitnya puncak dan juga
pemisahan antara dua maksimum puncak. Resolus didefinisikan sebagia jarak
jarak antara dua puncak di bagi dengan jumlah lebar masing-masing puncak
dengan diukur dari alas puncak. Bila nilai resolusi adalah 1 maka kesempurnaan
pemisahan dua puncak adalah sebesar 98% dan bila resolusi bernilai 1,5 maka
kesempurnaan penisahan dua puncak gdalah 99,7%. (Brightwell, 1986)

25.1 Instrumentas

Bagian aitu silinder dengan
gas pembaive ol kow rate, tempat

injeks prder/perekam,

o . i *\f i &

deté

olom, dan

2.6% o Kron

2 i-Gas pawa

AOKI gas berteKanan ti G Se0e0ct sumber gas
pebkanan digunake h |a tekanan yari
pem m sehingga“epera! ¥an™gas yang tet yang biasa
dipakal w ""“'1. a hatus memiliki sifat:

inert, unte eI OteraRsdenyan coptikan cte it (fese diam), dapat

PAW A SuaIU

a0am  pada

meminimumkan _arfts --» daR. Ui, murah serta cocok untuk

detektor yang digunaka m .

2.5.2.2 Pemasukan cuplikan

Cuplikan zat cair biasanya dimasukkan dengan semprit. Untuk cuplikan
berbetnuk zat padat, cara yang biasa digunakan adalah dengan melarutkannya
dalam suatu pelarut yang tidak mengganggu cuplikan yang dianalisis. Suatu cara
baku untuk memasukkan gas dan zat cair adalah dengan memasukkan jarum
suntik melalui septum yang dapat menutup kembali sendiri dan menyuntikkan
sejumlah volum terukur dari semprit (Mc Nair & Bonelli, 1988).
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2.5.2.3 Kolom

Pipa kolom dapat terbuat dari tembaga, baja nirkarat, aluminium, dan kaca
yang berbentuk lurus, lengkung, atau melingkar. Pada umumnya digunakan baja
nirkarat, yang dikemas dalam bentuk lurus agar kemasan seragam, kemudian
dilingkarkan agar dapat dipasang dalam ruang kolom yang terbatas. Kolom lurus
lebih efisien, tetapi dapat menjadi tidak praktis, terutama bila alat bekerja pada
suhu tinggi (McNar & Bonelli, 1988). Kolom pada kromatografi gas
dikelompokkan menjadi dua kelompok utama, yaitu kolom yang terkemas

(packed column) dan kolog; column). Kolom yang terkemas

(packed column
antara 3-10, ny

) dengan diameter dalam
preparative. Kolom
kapiler i | : )-50% meter dengan
diamgte

njadi tiga

ang fase

yautefikaet padapermtikeat fam.kolom Ke

b.thT(Suppor Ated A U Column) ad is kolom

ka”I g caran faSesgery A Egitambah partlkiWkung padat
seperti j -lf'ﬁr'l ' H"],

sedangkan bagian luar dilapi'si resifpeliimida (Harmita, 2006).

2.5.2.4 FaseDiam

Pemilihan fase diam yang tepat mungkin merupakan parameter terpenting
pada KGC. Secaraideal fase diam tersebut harus mempunyai ciri sebagai berikut :
a. Cuplikan harus menunjukkan koefisien distribusi yang berbeda pada fase

diam,
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b. Cuplikan harus mempunyai kelarutan yang berarti dalam fase diam,
c. Fasediam harus mempunyai tekanan uap yang dapat diabaikan pada suhu
kerja(McNair &Bonelli, 1988).

2.5.2.5 Suhu
Dalam sistem kromatografi diperlukan sekali untuk memiliki tiga

pengendali suhu yang berlainan.

a. Suhu gerbang suntik

Gerbang suntik hg gas untuk menguapkan cuplikan
sedemikian cepdl sienan yang disebabkan

oleh carap cukup rendah untuk
menceg‘ '

dl Icl da|8fn

wa pgtayak,dan harus cukiup réfidahiehingga pemisah endaki

t ""..l en e d il 1. Sede y y U Il o Dy Waktu

ret€ Bla kalilif pE nar u Kole OOC.

uk kebanyakaii@liplik H ingréfiflah suhu kolodin tinggi
koefiuartisi dalam pemisahan s&makifi baik. Pada
beberap #,', pat dig o ~(\T' da "-i;‘ ahuplikan terdiri

atas senysg g T g L anivFs perlu diprogram.

c. Suhu detektor 4 .
Pengaruh suhu pada gantung padajenis detektor yang

digunakan. Tetapi, sebaga patokan umum dapal dikatakan bahwa detekior dan
sambungan antara kolom dan detektor harus cukup panas sehingga cuplikan

dan/atau fase diam tidak mengembun. Pelebaran puncak dan menghilangnya
puncak komponen merupakan ciri khas terjadinya pengembunan (McNair &
Bonelli, 1988).
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2.5.2.6 Detektor

Daam kromatografi gas dikenal beberapa macam detektor yang lazim
digunakan dan setiagp detektor mempunya karakteristik dalam selektivitas,
linearitas, sengitivitas atau kemampuan mendeteks pada jumlah terkecil (limit
detection).

a. Detektor daya hantar panas (Thermal Conductivity Detector/TCD) bersifat
non dekstruktif, tidak selektif (bersifat umum), batas linearitas 104 dan
jumlah terkecil yang masi 5| sampal 10-5 g/mL.

b. Detektor iogi e loni: D) bersifat dekstruktif,

itas 107 dan batas

C. | it e PD) bersifat
ektif te ] 1 . ik, batas

ell'l DaAlc8

termionik nyala (Fke hegifal Detector/FTD) i struktif,
= ! angfesior org bat garitas 103

if te 2D Senyawe

erkecil ek 9-70 ¢
e.Wr penangkap gk K r.c|> Conductivi“or/ECD)

dekstruktif, a dengan Wektronegatlf

penal m ,\'mﬁ\ batas  terkecil
O~

2.5.2.7 Rekor der /Per ek ‘w“
Pada kebanyakan peralatan kromatografi yang telah menggunakan

teknologi maju, peran pengolahan data dilakukan oleh suatu alat pengolah data
atau komputer. Informasi yang diperoleh dapat dimanfaatkan dalam analisis
kualitatif biasanya dilakukan dengan membandingkan waktu retensi contoh zat
baku pada kondisi analisis yang sama. Sedangkan untuk analisis kuantitatif
biasanya dilakukan dengan perhitungan relatif dari tinggi atau luas puncak
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kromatogram contoh terhadap zat baku melalui metode baku luar atau baku dalam
(Harmita, 2006).

2.5.3 Validas Metode Analisis (Har mita, 2006)

Vaidasi metode analisis adalah suatu tindakan penilaian terhadap
parameter tertentu, berdasarkan percobaan laboratorium, untuk membuktikan

bahwa parameter tersebut memenuhi persyaratan untuk penggunaannya.

2.5.3.1 Kecermatan (accurag

rgjat kedekatan hasil
dimyatakan sebagai
5 . Kecermatan
recovery) atau
dition meihee imulasi,
e dalam camptran-bahani pembawa

diana hasiInya

bahkan (Ke S arnya).

entu analit
yang sa ditambahi@ntke dale = pal pur dan dia 20i. Selisih

keduaigbandingkan denoa 2ng sebenarnya (hasgi harapkan).

Dala gt6Ce penambah ampel dianalisis lalu sgjur

Dalam k el clokon sebagai rasio
antara h ﬂ“”=l'uwmdms=. cl | A el w‘ per'0| d]an

kembali dapat ClTEATORen. depeande ProUlic il S Dlaceo (ekspien obit
cairan biologis) kemtefan di ’

80% sampa 120% dari kadar &
dengan metode yang akan divalidasi.

oh analit dengan konsentras tertentu (biasanya

yang diperkirakan), kemudian diandisis

2.5.3.2 Keseksamaan (precision)

Keseksamaan adalah ukuran yang menunjukkan dergjat kesesuaian antara
hasil uji individual, diukur melalui penyebaran hasil individual dari rata-rata jika
prosedur diterapkan secara berulang pada sampel-sampel yang diambil dari
campuran yang homogen.
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Keseksamaan diukur sebagai simpangan baku atau simpangan baku relatif
(koefisien varias). Kriteria seksama diberikan jika metode memberikan
simpangan baku relatif atau koefisien varias 2% atau kurang. Percobaan
keseksamaan dilakukan terhadap paling sedikit enam replika sampel yang diambil

dari campuran sampel dengan matriks yang homogen.
2.5.3.3 Selektivitas (spesifisitas)

Selektivitas atau spesifisitas suatu metode adalah kemampuannya yang

hanya mengukur zat terte gtmat dan seksama dengan adanya

komponen lain [ Selektivitas seringkali
dapat dinyats o{

dilakuk

cemg 1 S ) dibandingkan

ias) metode yang
ahkan berupa

an yang

Sy 0

respon

yaw langsung atalilflent isformasi m g baik,
[ ]

prop@Ls onal terhadap kanSes ampel. Rent ode adalah

pernyata“atas 24! ' EGS dahanukkan dapat
i : K ‘!‘?“‘ fang dapat diterima

poret el’rﬁ‘l g ﬁ gan-hinier droffakan koefisien korelasi r
pada analisis regr *‘\/ +bX. poa er yang idea dicapai jika

nila b = 0 danr = +1 atau -1 1 ng pada arah garis. Sedangkan nilai a

menunjukkan kepekaan analisis terutama instrumen yang digunakan. Parameter
lain yang harus dihitung yaitu simpangan baku residua (Sy), sehingga nantinya
akan diperoleh standar devias fungsi regresi (Sxo) dan koefisien variasi fungsi
regresi (Vxo).

Syarat-syarat dari kelinearan garis yaitu :

1. Koefisien korelasi (r) > 0,9990
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2. Jumlah kuadrat sisa masing-masing titik temu (ri) mendekati nol (0), (ri)2
sekecil mungkin = 0. ri diperoleh dari : ri = yi — (bXi + @)

3. Koefisien fungs regres (Vxo) < 2,0% untuk sediaan farmas dan > 5,0%
untuk sediaan biologi.

4. Kepekaan analisis (Ay/Ax)

AYIAX =Y>—=Y1 = Y3—Y> = Yn=Vn1

X2 —X1

ui garis

regr lep dari kurvak ilal b pada
per&am sama dengan
sy

tiruan hasil uji yang diperoleh

dari analisis sampel yang sama dalam berbagai kondisi uji normal, seperti
laboratorium, analisis, instrumen, bahan pereaksi, suhu, hari yang berbeda, dan
lain-lain. Ketangguhan biasanya dinyatakan sebagai tidak adanya pengaruh
perbedaan operasi atau lingkungan kerja pada hasil uji. Ketangguhan metode
merupakan ukuran ketertiruan pada kondisi operasi normal antara |aboratorium
dan antar andlisis.
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2.5.3.7 Kekuatan (robustness)

Untuk memvalidas kekuatan suatu metode perlu dibuat perubahan
metodologi yang kecil dan terus menerus dan mengevauasi respon analitik dan
efek padapresisi dan akurasi.

CANZY)

- !
- —
~ >

L Zas >

Universitas Indonesia

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010



BAB 3
METODE PENELITIAN

31 Alat
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :

1 Kromatografi gas Shimadzu model GC 17A yang dilengkapi detektor
ionisasi nyala, kolom kapiler dengan panjang 60 meter, diameter dalam
0,32 mm, film thickness Q,2

helium

dengan fase diam VB-wax, gas pembawa

2. Pemro : ( )
3. '
. K
5. ksl tahan
jelas yang
3g J
ihan yaag di JURal APt chagal berikut:

andard Glisert
‘dard Setil al
san p.a(Mereld
Methang Qﬁ?
Talue Y CK)
Asetil klIQHde
K,CO3 (Merck
Sampel sunblock ( TB

—d
\o

0
»

© N o g & w0 NP

33 Carakerja
3.3.1 Mencari kondis analisis
3.3.1.1 Esterifikasi metode L epage
Ditimbang seksama kurang lebih 100 mg standar masing-masing asam-
asam lemak dimasukkan ke dalam labu ukur 5 ml dan dilarutkan dengan heksan

sampal batas, diperoleh larutan standar dengan konsentrasi 20.000 ppm. Dari

19 Universitas Indonesia

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010



20

larutan di atas dipipet 0,4 ml ke dalam tabung reaks bertutup teflon, kemudian
dikeringkan dengan gas N,. Selanjutnya dilakukan esterifikasi dengan metanol
sehingga diperoleh asam-asam lemak termetilasi. Larutan yang telah dikeringkan
dengan gas N, ditambahkan 2 ml metanol-toluen (4:1 v/v), vortex. Kemudian
tambahkan 0,2 ml asetil klorida perlahan-lahan ke dalam tabung reaksi sambil
divortex. Tabung ditutup rapat kemudian dipanaskan dalam oven (100°C) selama
1 jam, dinginkan tabung dalam air, tambahkan 5 ml K,CO3; 6% perlahan-lahan,
entrifus 3000 rpm selama 5 menit. Sebanyak
glal am alat kromatografi gas.

vortex. Tabung ditutup rapat lalu dis

1,0 ul lapisan atas toluen sigg

: il Kl orida
) . ‘

3.1.1 isi kromata

Alat 4 7A yang
4

Kolom

Panjang kolom '.

Diameter dalam kolom {

Suhu kolom : 170°C — 220°C dengan kenaikan suhu 2°C/menit

Suhu injektor/detektor : 230°C/250°C
Kecepatan alir gasHelium  : 0,8; 1.0 ; 1.2 ml/menit
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3.3.2 Basiskrim
3.3.2.1 Komponen basiskrim

Komponen basis yang akan dianalisis adalah gliserol monostearat dan setil
alkohol Masing-masing senyawa ditimbang sebanyak 100.0 mg dimasukkan ke
daam labu ukur 5,0 ml, tambahkan n-heksan sedikit demi sedikit hingga
seluruhnya larut. Cukupkan volumenya hingga diperoleh larutan 20.000 ppm.
Larutan tersebut masing-masing di esterifikas dengan metode Lepage hingga

didapatkan larutan asam lemak termetilasi. Masing-masing senyawa tersebut

disuntikkan ke kromatografi.g gktu retensinya.
3.3.2.2 Penyiz

4 )
Fimba 0 £ €0 0 } setil alkohol
’ r

lebifk g S KK
ta an sedikit demi . ukupkan
V( JarbataSRipet ' ki 1,0 ml.

S c ur 5,0 ml,

Ederifikes. dengan metode Lepage.

an me pal

WKkan larutan digtas ﬂ 1,0
i &

semuWJ retensinya.

3.3.3 Validas 4’ analiS

ke alat kronMas, catat

A\

3.3.3.1 Pemb alibrag

I Yo
Larutan Ce Olilse E :

) il alkohol termetilas
dengan konsentrasi 8000; TAE00RIR00N , 16000, dan 18000 ppm disuntik

sebanyak 1,0 pL ke dalam ruang suntik kemudian dilakukan elusi dengan kondisi

A

analisis terpilih. Luas puncak masing-masing komponen basis krim diperoleh dan
dicatat kemudian dibuat persamaan garis yang terjadi dari hubungan konsentrasi

dengan luas puncak.
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3.3.3.2 Penentuan batas deteksi (L OD) dan batas kuantisasi (LOQ)

Batas deteksi dan batas kuantisasi ditentukan dengan metode perhitungan
statistik, melalui persamaan regreasi linier berdasarkan kurva kalibrasi standar
yang telah dibuat sebelumnya.

3.3.3.3Uji Presis
Digunakan larutan standar 8000, 14000, dan 18000 ppm. Sebanyak 1,0 uL.
larutan dari masing-masing konsentrasi tersebut disuntikkan pada kromatografi

gas dan dianalisis dengan mengg .kondisi analisis optimum terpilih dan

diulang sebanyak enam k
baku relatif at S i ¢ sama diberikan jika
metode S - ' f rias (KV) 2% atau
kurang.

gaudian dihitung nilai simpangan

3.3 , n Kembal
netode ini

0 sampel_yang ungiSejumlah standar glisekg ostearat

kohel yang telahgd ketahui kedarya. Sebanyak 1,0 L dar larutan
fa alat : 0ag §Si ana terpilih.
gliserol ma ﬁ il alikohol dicatat, dihitung

Ji perolehan A A4 irat dan setil

-
334 Uji f wAﬁl. g 1‘\

Samp a dipasaran dengan
komposis gliserv. H%. Sampe! diberi kode
TBS. Sampel tersebut di I g, kemudian dilarutkan dalam

heksan pada labu ukur 10.0 ml dan dicukupkan volumenya dengan heksan hingga
batas. Larutan tersebut diesterifikasi dengan metode Lepage. larutan dipipet 0,4
ml ke dalam tabung reaksi bertutup teflon, kemudian dikeringkan dengan gas N».
Larutan yang telah dikeringkan dengan gas N, ditambahkan 2 ml metanol-toluen
(4:1 vlv), vortex. Kemudian tambahkan 0,2 ml asetil klorida perlahan-lahan ke
dalam tabung reaksi sambil divortex. Tabung ditutup rapat kemudian dipanaskan
dalam oven (100°C) selama 1 jam, dinginkan tabung dalam air, tambahkan 5 ml
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K>CO3 6% perlahan-lahan, vortex. Tabung ditutup rapat lalu disentrifus 3000 rpm
selama 5 menit. Sebanyak 1,0 pl lapisan atas toluen sigp disuntikkan ke dalam alat
kromatografi gas dengan kondisi analisis terpilih. Luas puncak gliserol
monostearat dan setil alkohol dicatat kemudian dihitung persen kadar komponen

penyusun basis krim pada sunblock.

3.3.4.1 Analisiskualitatif
Sebanyak 1,0 pL larutan ss

menggunakan kondis angl

dibandingkan teghadap (" )

pel  sunblock TBS dilakukan elusi dengan
aktu retensi sampel dicatat dan

=

s dengan

adarnya
-
-
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1  Pencarian kondisi analisisoptimum

Kondisi analisis yang diadaptasi dari jurnal dioptimasi kembali karena
kolom yang digunakan berbeda. Perbedaan kolom dapat mengakibatkan kondisi
analisis berubah. Oleh karena itu dilakukan pencarian kondisi analisis optimum

untuk mendapatkan kondisi analisi

baik untuk identifika ol monostearat dan setil alkohol

dalam sunbloc neter yang digunakan
untuk megili ritis (N), tinggi

setara p e u retensi (tR).

emiliki ketepatan dan ketelitian yang

Parameta - or are A bila suatu

met 1 $ s g ting@i g terjadi

juga, Akanspark.” Suatu metod Ki efisfensi kolom hila nilai N
ting P kecj aKiu re SinQke

er yan i masi | kolom

ir gas. Varj 150°C, 1 170°C.

tersebut didih sewyang akan

dlanalls@ fas 3 emiliki suhu

minimum m di bawah suhu

minimum m angkan jika suhu
terlalu tinggi mav
Setelah didapatkan suhu o sélanjutnya memvariasikan laju alir gas

pembawa yaitu 0,8 ml/menit, 1,0 ml/menit dan 1,2 ml/menit. Pertimbangan
variasi laju alir gas pembawa adalah diameter kolom yang digunakan. Pada
penelitian ini kolom yang digunakan adalah kolom kapiler dengan diameter kecil
sehingga laju alir yang digunakan memiliki rentang antara 0,2-2 ml/menit.
Penetapan suhu injektor harus diatur lebih tinggi daripada suhu kolom maksimum
sehingga seluruh sampel dapat menguap segera setelah sampel disuntikkan. Suhu
detektor biasanya 15°-30°C lebih tinggi dari titik didih senyawa yang dianalisis
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dan disesuaikan dengan detektor yang digunakan. Untuk detektor ionisasi nyala,
suhu detektor harus diatas 100°C bertujuan untuk mencegah terjadinya kondensasi
uap air sehingga mengakibatkan pengkaratan pada detektor ionisasi nyala atau
penghilangan (penurunan) sensitivitasnya (Gandjar & Rohman, 2007).

Pada percobaan dengan memvariasikan suhu kolom dan laju alir gas dapat
terlihat bahwa semakin tinggi suhu kolom dan laju alir gas maka waktu retensi
gliserol monostearat dan setil alkohol semakin cepat. Hal itu dapat dilihat dengan

semakin cepat gliserol monostea etil alkohol keluar pada kromatogram.

Hal ini sesuai dengan.teg ekanan tetap, laju alir gas

suhu kolom maka

meningkat deg

kompone a gas pembawa

sehingg U ih singkat.
rcobaan denga! agotmakan vart olom dan

an b 2 kong paling

ilai HETP paling Ke&il a@dalahdetode elusi deng | kolom
1 laj gas Pembawe S50 inl/menit. Wa gliserol
setil s e 7,814.
isimpulkan 1isi ﬁ Dt ) untuk penet r gliserol
dan setil al o . R

an suhu terw pada suhu
e a3 k m silkan kondisi
analisis opli Ia ] ﬂm‘} ktor diatur pada

ambar 4.1; 4.2 dan
4.3; tabel 4.; 4. Py “

4.2 Pembuatan kurva kalibr

earitas

Uj

inea

Pembuatan kurva kalibrasi bertujuan untuk kepentingan analisis secara
kuantitatif, yaitu untuk menghitung kadar zat yang terkandung dalam sampel.
Kurva kalibrasi dibuat dengan menghubungkan area yang dihasilkan oleh
sedikitnya lima konsentrasi analit berbeda. Rentang konsentrasi yang dibuat

dipertimbangkan dengan matang agar hasil pengukuran area sampel dapat berada
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pada rentang konsentrasi tersebut sehingga hasil pengukuran yang diperoleh lebih
akurat.

Pembuatan kurva kalibrasi gliserol monostearat dan setil alkohol dilakukan
dengan menghubungkan enam titik pada berbagai konsentrasi gliserin
monostearat dan setil alkohol termetilasi yaitu 8040; 10050; 12060; 14070; 16080
dan 18090 ppm. Persamaan regresi linier dari kurva kalibrasi gliserol monostearat
y = 2,883695807x — 15157,48571 dengan koefisien korelasi r = 0,9993.
Sedangkan persamaan regresi
1,802245913x - 1038

gari kurva kalibrasi setil alkohol y =

3 8 korelasi r = 0,9994. Harga

koefisien kore arena mendekati 1,

meskipu i } bih linier yaitu
0,9999.
urva kaltbrasi pakar hubung X dan .

flkan 8 ea yang

i pengukuran dinygiakdmseh@@ai sumbu y. Harga koghi korelasi
emajafiSTendekatignila nenyataken hubtngar. yang semakin linier
asi de ihasilka cadar zat

jsis dapat dihitling de M Jgumakan persamaan iflinier yang
0 selengkapny ilihat pada

Patcts (T pDatasKeantiias

Penentua metode sangat penting
karena batas deteksi d parameter sensitivitas suatu

metode. Semakin kecil nilai batas deteksi dan kuantitasi berarti metode yang

digunakan semakin sensitif (Gandjar & Rohman, 2007). Batas deteksi dan batas
kuantitasi dapat dihitung secara statistik menggunakan persamaan garis regresi
linier dari kurva kalibrasi yang telah diperoleh.

Berdasarkan perhitungan secara statistik menggunakan persamaan regresi
linier dari kurva kalibrasi gliserin monostearat diperoleh batas deteksi gliserol
monostearat 479,519 ppm dan batas kuantitasi sebesar 1598,398 ppm. Sedangkan
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untuk setil alkohol diperoleh batas deteksi 426,244 ppm dan batas kuantitasi
sebesar 1420,795 ppm. Konsentrasi tersebut berada di bawah konsentrasi terkecil
pembuatan kurva kalibrasi. Hal tersebut menunjukkan bahwa metode yang
digunakan cukup sensitif untuk menganalisis gliserol monostearat dan setil
alkohol dalam sunblock. Data selengkapnya dapat dilihat pada tabel 4.5; 4.6 dan
lampiran 4.3.

44  Uji keterulangan (presisi)

Tujuan dilakukan adalah untuk mengetahui apakah

metode yang dig dianalisis dengan tepat.

Kriteria se yefisien variasi (KV)

OnQ rifikasi dengan
Catalnt alkohol
u 8040;
g AKOnsepi gmberi oefisien
1,39%,
1,09%;

- 4.8 dan

dah,sedang 0a

. 0
sew? ghtuk setil &tk 3 (KV) berte
1,78 1,53%. Datasse h Japafidilihat pada t2
i =

: ﬁ.- ha |A11 -m:il‘\ hwa semua nilai

koefisien

pengukuran yan
metode ini memenuhi Kkri

45  Uji perolehan kembali (akurasi)

kkan bahwa hasil

Ph yang kecil sehingga

Pada penelitian ini dilakukan uji perolehan kembali dengan metode

simulasi. Pada metode ini, dibuat placebo sampel yang mengandung sejumlah
standar basis krim yang telah diketahui kadarnya, lalu dianalisis dengan kondisi
analisis terpilih. Persen perolehan kembali ditentukan dengan membandingkan
hasil dari perhitungan dan hasil yang sebenarnya. Persentase uji perolehan
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kembali gliserol monostearat pada larutan yang mengandung gliserol monostearat
1,8% sebesar (100,37 = 1,00)%; untuk larutan yang mengandung gliserol
monostearat 2,4% sebesar (99,77 * 0,44)%; dan untuk larutan yang mengandung
gliserol monostearat 3% sebesar (100,68 * 0,73)%. Persentase uji perolehan
kembali setil alkohol pada larutan yang mengandung setil alkohol 1,8% sebesar
(100,68 = 0,71)%; untuk larutan yang mengandung setil alkohol 2,4% sebesar
(99,66 £ 1,01)%; dan untuk larutan yang mengandung setil alkohol 3% sebesar
(99,94 + 0,66)%. Jika dilihat dari hasd UPK gliserol monostearat dan setil alkohol

memenuhi kriteria cermat L pilai persentase perolehan kembali

pada rentang 9820895 awa nilai rata-rata hasil
pengukuran, S E . elengkapnya dapat
dilihat pagd g 4 1F 3

4.6 [T KAl el O ¥F- an s dalam krim

pan kadar glise ostarat dan setil a m Krim

BS_gillaktikan (egganiea g sédma deng Ji pe embali.

BS af I3 dala udian di
engan metodeskepa R esta@fifikasi tersebut diambil
dan disunt S ik sebanya an dihitung
D3 As alisi didahrkadar gliserol

g+ 0.0 °‘i"‘

il alkohol dalam

ald

sampel adala onostearat dan setil
lah dinyatakan dalam

alkohol dalam s I i e
kemasan. Data selengkap p ambar 4.7; tabel 4.11; 4.12, dan

lampiran 4.6.
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BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

51 Kesimpulan

511 Kondis optimum untuk analisis gliserol monostearat dan setil alkohol
dalam sunblock dengan menggunakan kromatografi gas dengan detektor
ionisas nyala yang dilengkapi dengan kolom kapiler VB-Wax adalah elusi
dengan suhu awal 170°C, g
230°C dan detektor

Metode ai

alir gas pembawa 1,2 ml, suhu injektor

etil alkohol dalam krim

jjukkan bahwa
aral sebanyak

5.13

sebanyak (3,71 F€

%
(]a A glietapatka #

Dendl it men

N
m*—"’

!"F

seluruh
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Tabel 4.1

43

Pemilihan kondisi analisis optimum penetapan kadar gliserol monostearat
dengan variasi suhu awal kolom dan laju alir gas pembawa

Suhu o Waktu Faktor Jumlah

Laju alir ) ) HETP
awal _ retensi ikutan lempeng

(mL/menit) ) . (cm)
(°C) (menit) (Tf) teoritis (N)
150 1.0 10,476 142068,006 0,422332949
160 1,0 8,3 183273,337 0,327379863
170 0,8 0,28033317

0,259078152

um analisis meng

ang_meémplnyai nila
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Tabel 4.2

Pemilihan kondis analisis optimum penetapan kadar setil alkohol dengan

variasi suhu awal kolom dan laju alir gas pembawa

Suhu o Waktu Faktor Jumlah
Laju alir ] ) HETP
awal ) retensi ikutan lempeng
(mL/menit) ) . (cm)
(°C) (menit) (Tf) teoritis (N)

150 1.0 37548,216 1,597945426

653  0,912025239

160
0,543746499

d &
170 '{ ?
0,300588638

' ﬁl 0,295785643
e, TR

.

fir 1,2 mLC it dengan suhu awal

disi optimamsanalisis mefgo

empun esar da ;yang

oo
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Tabel 4.3

45

Data kurva kalibrasi dan linearitas gliser ol monostear at ter metilasi

Konsentrasi Area

(bpm) (LV/s) Ay AX AyIAx yl

8040 3980 3948 2010 1,964179104 4101,714281
10050 7916 3162 2010 1,573134328 7724,228566
12060 11078 4205 2010 2,092039801 11346,74285
14070 15283 3389 2010 1,686069652 14969,25714
16080 18672 1,671144279 18591,77142
18090 22031 1,217855169 22214,28571

Kg©
det@

5 VB- )
50°C; split rafioN 150

kenan 2°C/menit

mL/menit™&olu "gf Ikan

|

Jja

Koefisien

70°C, suhu t8
aju alir gaswva (He) 1,2
TN

F

orelas| I — D9€

s suhu i
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Tabel 4.4

Data kurva kalibras dan linearitas setil alkohol ter metilasi

46

Konsentrasi Area

(bpm) (LV/s) Ay AX AyIAx yl

8040 3980 3948 2010 1,964179104 4101,714281
10050 7916 3162 2010 1,573134328 7724,228566
12060 11078 4205 2010 2,092039801 11346,74285
14070 15283 3389 2010 1,686069652 14969,25714
16080 18672 3359 2010 1,671144279 18591,77142
18090 22031 22031 18090 1,217855169 22214,28571

Keterangan :

persamaayiiie jel (
y =148 428

Kondts

<@lom Kapiler

d
ke

mL/ Afolume peny

; spli

VVax deEnge

u 2°C/meni

aju alir gas

, suht

F
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Tabel 4.5

Data batas deteks dan batas kuantitasi gliserol monostearat ter metilasi

Konsentrasi  Area

Ay AX Ay/Ax yl (y-y1)?
(ppm)  (uV/s)

8040 8328 5357 2010 2,6651741 8027,428578 90343,17955
10050 13685 5846 2010 2,9084577 13823,65715 19225,80534
12060 19531 5255 2010 2,6144279 19619,88572 7900,67165
14070 24786 7002 ) 3,4835821 25416,11429 397044,0241
16080 31791 B/46 31212,34287 334844,0781
18090 36081 3 i v, 1608,57144 465,3269646

849823,0857

%

Persa e(

e
X= 13065 ¥ | |

y

r=0

S 50'92924 J
b EN2:883595

Bi (LOD) = 478819 d
Bata jtasi (LOQ) g E

pLra/ N\

1-7;—'
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Tabel 4.6

Data batas deteksi dan batas kuantitas setil alkohol termetilasi

48

Konsentrasi  Area 2
(bpm) (WV/s) Ay AX AyIAx yl (y-y1)
8040 3980 3948 2010 1,964179104 4101,714281 14814,36608
10050 7916 3162 2010 1,573134328 7724,228566 36776,28303
12060 11078 4205 2010 2,092039801 11346,74285 72222,71985
14070 15283 3389 2010 1,686069652 14969,25714 98434,58477
16080 18672 144279 18591,77142 6436,624882
18090 22031 69 22214,28571 33593,65009
X= 13065 262278,2287

Persama;

Ba

0,002233

OD)

sztasi (LOQ) =

)
-

—d
o
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Tabel 4.7

Data uji presisi gliserol monostearat ter metilasi

Konsentrasi  Area Xi Rata-rata SD KV (%)
(ppm) (LV/s)

8328 8144,23132
7789  7957,318402

8040 7752  7944,487645 7985,060579 88,00082466 1,10
7669  7915,705136
7681  7919,866

7995 o0

1,37

0,02206 24 , 1,39

Kolo LF nA ang’ KoM ™60 m; suhu i I”I‘ZC%O °C; suhu
detektor AEDIiT o : 11':“ ’ bp rogram dengan

kenaikan SuT28@imenil Samnar 220 C deRaan [ojusali bawa (He) 1,2

mL/menit; volumgpenyuntikan, 1.6 ﬁ \"

.’
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Tabel 4.8

Data uji presis setil alkohol termetilasi

Konsentrasi  Area Xi Rata-rata SD KV (%)
(ppm) (LV/s)

3968 8144,23132
3802  7957,318402

8040 3706  7944,487645 7829,310506 85,72089302 1,09
3714 7915,705136
3628  7919,866

3514 o0

1,79

1,53

- M( -

Kolo r VB- Wax o...m,,,-'” ang’ KoM ™60 m; suhu |qw!230 C; suhu
* : : ; pr

detektor

ogram dengan

kenaikan 1 2°C "‘“"-w----wx:;llflﬂlﬁual--ul--"=“‘ ali

mL/menit; volumgpenyuntikan, 1.6 ﬁ \"

bawa (He) 1,2

.’
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Tabel 4.9

Data uji perolehan kembali gliserol monostear at ter metilasi

Kadar Berat Konsentrasi Area Xi %UPK
gliserol akhir (wV/s)
monostearat (ppm)
(mg)

54484  24150,08044 100,21
80% 120,5 24100 53955 23966,6353 99,45
54096  24015,53088 99,65

4 29986,34097 99,95
100% 41 2 30391,02998 101,303
,52075 100,858

19175 99,84
120% ' 00583 99,72
99,87

d@fom 60 m; suhu iwc; suhu
: G 8 :50 Dl oaii70"e hu te dengan
E 2°Clmg a1 ai deroga alir @ He) 1,2
&{iemt; volume penyu h H d
o : -
prra/ \ g

1-7;—'

aptler VB-Wax denga
00 .
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Tabel 4.10
Data uji perolehan kembali setil alkohol termetilasi

Kadar Berat setil  Konsentrasi Area Xi %UPK
alkohol akhir (uV/s)
(mg) (ppm)

32997 24072,93175 100,14
80% 120,2 24040 33022 24086,80333 100,19
32351 23714,4901 98,65

30096,52704 100,05
100% 150,4 { . ; 30223,59072 100,48
8864,59421 99,28

0, 70455 99,92
99,10
99,78

0°C; suhu

dengan

suhu "t

260°C; splitgatio 1:°
aikan su enit sampaitR 208Cteagan laju a as_pembaw@(He) 1,2

me pe
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Tabel 4.11

Data penetapan kadar gliserol monostearat dalam krim sunblock

Berat yang Konsentrasi Area Konsentrasi % kadar
ditimbang akhir (uV/s) hitung
(mg) (ppm) (ppm)
3367 6423,869558 3,21
1000,5 200100 3245 6381,562738 3,19

3214 6370,812644 3,18

Kondis :
ektor 230°C; suhu
terprogram dengan
g bawa (He) 1,2

Kolom kapile

DEN ntlka

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010
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Tabd 4.12
Data penetapan kadar setil alkohol dalam krim sunblock

Berat yang Konsentrasi Area Konsentrasi % kadar
ditimbang akhir (uV/s) hitung
(mg) (ppm) (ppm)
3192 7535,23299 3,77
1000,5 200100 2953 7402,620677 3,69

2835 7337,146815 3,67

Kondis :
ektor 230°C; suhu
terprogram dengan
g bawa (He) 1,2

Kolom kapile

DEN ntlka

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010






Lampiran 4.1

Komposisi basiskrim

Gliserol monostearat 3%
Setil alkohol 3%
Isopropil miristat 3%
Miritol 2%
Propilen glikol 3%
Gliserin 1%

N2

o
p
pLria/ N\

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010
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—
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Lampiran 4.2
Cara memperoleh persamaan regresi linier

Dari kurva kalibrasi didapatkan persamaan garis :
y = a + bx, dimana:
y = luas puncak / area
X = berat (ug)
= intersep

b = slgj

o)
-
s

relasi (r) dihi
XY xi.yi

T\
1-7 F

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010
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Lampiran 4.3
Perhitungan batas deteksi (LOD) dan batas kuantitasi (LOQ)

Rumus :

> (yy) | Y

n-2

Sy/x =

3 (Sy/x)

a. Batas Deteksi (LOD) =

b. Batas Kuag

aK berdasarkgh persamaan

itungé
a kalih
=2672,12

Sylx = 460,9292H4 "7"

a. Batas Deteksi (LOD) = 3695807 =479,5192821 ppm

o 10 x 460,9292477
b. Batas Kuantitasi (LOQ) = =1598,397607 ppm

2,883695807

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010
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Lampiran 4.4
Cara perhitungan uji presisi

— Zx
Rata-rata : ¥ =

3 (xi—i]z

Simpangan baku : SD = ==1—1

Koefisien vari

Contéh '
tandar @ o/ renesteara untu isi konsentrasi

ta-rata (X ) = 7988,060879

A

44,23132-198

=88,00082466

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010
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Lampiran 4.5
Cara perhitungan uji perolehan kembali

Perhitungan UPK dengan metode simulasi :
Persen perolehan kembali: % UPK = %“ x 100%

Ca = konsentrasi gliserol monostearat dari hasil perhitungan kurva kalibrasi

C =konsentrasi gliserol monostearat yang sebenarnya

Contoh perhitungan :
Persamaan kur 05807x -15157,48571
y = luas puifc

X = kon a

lua sak gliserol menostearat'=ib4s V/s diplot pefsa resi linier

glise stearat, maka 415080304 48pPm
. akhir iserolmonoste . 2 4100ppm

" —2
>

0,4 ml|

24150,08044

UPK e
- 400 : :

1-7;—'
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Lampiran 4.6
Cara perhitungan kadar zat dalam sampel

Contoh perhitungan kadar gliserol monostearat dalam sampel :
Persamaan kurva kalibrasi gliserol monostearat : y = 2,883695807x -15157,48571
y = luas puncak gliserol monostearat ( uV/s)

x = konsentrasi gliserol monostearat (ppm)

luas puncak gliserol monostg 8l — 3367 pV/s — diplot persamaan

regresi linier glise

200100 ppm

Deng
D0
konsentrasi larute

O O ' g %
200100 2

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010
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Lampiran 4.7
Sertifikat analisis setil alkohol

Solid white waxy product with typical fat-like odour.
Widely used as a consistency-giving factor in cosmetics and

[u}g u}

Lanette
16 98-100 MY . Hiso U6t #4'8 Uricans, & ansvoul iopermmaasi 5 B
(Cetyl Alcohol 98% min) fisber ‘industry! mnd raliyibromo. conpounds: for-«flames

retardants.
O This product is of 100% vegetable origin and Kosher
certified.

ifications

. Typical values
0.04
0.06
30
.04
0.1
47 -

n-7
98 min
0-2

Hydr

Colour BPHA x40
Note:
1 determi prod pat. .
2 guarant o
Ress in a cool and dry iHlef‘cr at least 2

K Panglima Garang, Selangor, Malaysia

Jan. 2003

s thetr acaurocy,
ort It wouid violate any patent rights. Saies of ail products are purxsmnt to tenms and
rantee o7 wWarIaNGY WIth respeCt o the products described or thelr use. Safety information

= are urged to study and use this informaton.

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010
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Lampiran 4.8
Sertifikat analisis gliserol monostearat

cognis, Zhutrition&health

CUTINA® GMS V PH

{(Ph. Ewr.: "Glyceroli monostearas 40-35 [Glycerol
mixnostearate 40-33 (typ 1))~

BF: "Glycersl monostearate 40-33 (typ )™

HF: "Mono- and Di-glyeerides™)

Registrations

Ingradiant & ELINCS Mo

e manograph
arkes 40-55 (yp

g Sy Al In TN ogTEpn
Barane AD-55 (hy[ WNS(EoPV T 1 =ur

ana

Ra spong
SPREIVIC STy 3gErts

F roperties

Ap
[
Exsmp

On acoount of iy
PNEMT Sk

SWPH Iz awhis 1l 3F BhllC w3y which as powdsr.

ialianal product des=ripthee:

Prowielonal gualihy
{Data wanlzh |5 used for gualby

2h. BEur.:

dendty & B, C, D zanforms
Melting point [Capliiany tube) 54-E4"C
Agid valle =30
Joding valle =30
Saponification value 156 - 177
Free giycerol om0 %
Composhian of tatty acids

Analisis gliserol..., Anita Hasan, FMIPA Ul, 2010
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- Siearle acld 0.0 - 80.0 %
- Sum of palmitic and stearc ackds == 20,0 %
Mlckel == 1 ppm
Water == 1.0 %
Total 3=h == 0.1 %
AEEEY

- Monoacylgiyoenls 43.0-55.0%
- Diacylglycerals 00-450%
- Triacylglycerols 50-15.0%
MF:

Monoghyoerds value 47 - 5T %
Aok value == g
Hydraxyl value 200 - 244
lodine pumber == 10
Zaponifcation vale 149 - 181
Resldue on i;l'lml:ﬂ == 1%
Arzanic =

Heavy metais
Crganic volatile Impuriis
Fres glycarin

Further caril

Conio
plems

dantiflcation
ihe current kenographn d

F.nods agE

additives ! Au
it centration)

Frﬂw
not profens
Anlluxldanlu

mot present

Solvants
not pregent

Othars '.
not pregent
Storage and transportation
In sealad original conlainers, prodecled from mosiure and at lemiperaleres below 207 & CUTIhAS
GME W PH remalns siable for at least tao years.

Revislon-No. 8-12.2008
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Al products in the text marked with an & are trademarks of the Coqnis group.

The information on product specifications provided herein is only hinding to the extent confirmed by Cognis in 3 written Sales
Agreement. COGNIS EXPRESSLY DISCLAIMS ANY RESPONSIBILITY FOR THE SUITABILITY OF THE PRODUCTS FOR ANY
SPECIFIC OR PARTICULAR PURPOSES INTENDED BY THE USER. Suggestions for the use and application of the products and
quide formulations are given for information purposes only and without commitment. Such suggestions do not release Cognis’
customers from testing the products as to their suitability for the customer's intended processes and purposes. Cognis does not
assume any liahility or risk involved in the use of its products as the conditions of use are heyond its conrol. The user of the
products is solely responsible for compliance with all laws and requiations applying to the use of the products, including intellectual
property rights of third parties.

www.cognis.com

qutrition&health

&
-
) 1 {

2
-
s

1-7;—'
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