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LAMPIRAN 1
GRAFIK KURVA KALIBRASI
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Gambar V.1 Grafik kurva kalibrasi dari larutan standar tetrasiklin
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LAMPIRAN 2

DATA PERHITUNGAN UJI PRESISI

Tabel V.1
Data Perhitungan % RSD Uji Presisi untuk Pelarut Metanol
Konsentrasi Absorban X
(ppm)
1 0,470 1,133
1 0,471 1,135
1 0,472 1,137
1 0,490 1,177
1 0,491 1,179
1 0,492 1,181
> 5,941
X 0,990
_ nIx%—(Zx)?
SD= n (n-1)
_ 6.5,941—(35,29)?
SD = 6 (6-1)
_ 35,646—35,29
SD = —a
SD=22=0,01

30
%RSD = %xmo

%RSD = %xlOO

%RSD = 1,0%

% Ketelitian alat = 100% — %

—1000s _ 001
100% 0,990

Ketelitian alat = 99,99%



SD =

SD =

SD

SD
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LAMPIRAN 2
(LANJUTAN)
Tabel V.2
Data Perhitungan % RSD Uji Presisi untuk Pelarut Etanol
Konsentrasi Absorban X
(ppm)
1 0,353 0,985
1 0,354 0,987
1 0,355 0,989
1 0,354 0,987
1 0,355 0,989
1 0,356 0,991
)y 5,928
X 0,988
_ nIx®—(Zx)?
n(n-1)

_ 6.5,928—(35,141)
6 (6—-1)

_ 35,568-35,141
30

_ 0,427

= 0,014
30

%RSD = %’moo

0,014

%RSD = ——x100

0,988

%RSD =1,417%

% Ketelitian alat = 100% — %

0,014
=1009% — —
% 0,988

Ketelitian alat = 99,986%



Data Perhitungan % RSD Uji Presisi untuk Pelarut metanol-kloroform

LAMPIRAN 2
(LANJUTAN)

Tabel V.3

Konsentrasi Absorban X

1 0.305 1.509

1 0.304 1.507

1 0.303 1.504

1 0.303 1.504

1 0.305 1.509

1 0.304 1.507
Rata-rata 1.507
SD 0.002251
%RSD 0.149365
z 9.04
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LAMPIRAN 3
DATA PERHITUNGAN HASIL UJlI AKURASI

Tabel V.4
Perhitungan Data Akurasi pada Pelarut Metanol
Pelarut Konsentrasi Absorban Kadar hasil | %Recovery
(ppm) rata-rata (ppm)
1,2 0,511 1,22 101,6%
Metanol S 0,639 1,50 100%
1,8 0,766 1,78 98,88%

» Konsentrasi 1,2 ppm

Konsentrasi Hasil Hitung=

0,511+0,041
0,451

i il hi bsorban+0,041
Konsentrasi Hasil hitung ===~

0,451

= 1,22

%Recovery=—=" x 100% = 101,6%

 Konsentrasi 1,5 ppm

Konsentrasi Hasil Hitung=

0,639+0,041
0,451

= 1,50

%Recovery=== x 100% = 100%

+ Konsentrasi 1,8 ppm

Konsentrasi Hasil Hitung=

0,766+0,041
0,451

=178

%Recovery==->x 100% = 98,88%



35

LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)
Tabel V.5
Perhitungan Data Akurasi pada Pelarut Etanol
Pelarut Konsentrasi Absorban Kadar hasil | %Recovery
(ppm) (ppm)
3,2 1,27 3,32 103%
Etanol 4 1,594 4,11 102%
4,8 1,912 4,89 101,8%

absorban+0,091

Konsentrasi Hasil hitung =——_—-

* Konsentrasi 3,2 ppm

1,27+0,091

Konsentrasi Hasil Hitung= o T 3,32
%Recovery:% x 100% = 103%

+ Konsentrasi 4 ppm

Konsentrasi Hasil Hitung:% =411
%Recovery="- x 100% = 102%

» Konsentrasi 4,8 ppm

Konsentrasi Hasil Hitung:M = 4,89

409

%Recovery==-"x 100% = 101,8%
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LAMPIRAN 3
(LANJUTAN)

Tabel V.6

Perhitungan Data Akurasi pada Pelarut Metanol-Kloroform (70:30)

Pelarut Konsentrasi Absorban Kadar hasil | %Recovery
(ppm) (ppm)
1,6 0,395 1,72 107,5%
Etanol 2 0,494 1,96 98%
2,4 0,592 2,20 91,5%

2 . . b ban+0,311
Konsentrasi Hasil hitung =222

0,409
* Konsentrasi 1,6 ppm
Konsentrasi Hasil Hitung:% =1,72
%Recovery:% x 100% = 107,5%
* Konsentrasi 2 ppm
Konsentrasi Hasil Hitung:% = 1,96
%Recovery="= x 100% = 98%
» Konsentrasi 2,4 ppm
Konsentrasi Hasil Hitung:% = 2,20

%Recovery==-"x 100% = 91,5%



LAMPIRAN 4
PENENTUAN LOD DAN LOQ

Tabel V.7

37

Hasil Penentuan Nilai LOD dan LOQ Larutan Tetrasiklin dalam Pelarut Metanol

X (ppm) Y Yi Y-Yi (Y-Yi)?
0,5 0,227 0,266 1 1
1 0,353 0,492 -0,139 0,019
15 0,639 0,717 -0,078 0,0060
2 0,698 0,043 0,245 0,060
25 1,220 1,168 0,052 0,0027
3 1,469 1,394 0,075 0,0056
3,5 1,532 1,537 -0,005 0,000025
4 1,666 1,845 0,179 0,032
1,125

Persamaan garis regresi Y= 0,451x + (-0,041)
Contoh perhitungan Yi (Absorban hitungan)
Y=bx+a

Y = 0,451x + (-0,041)

Y =0,451x 0,5 ppm + (-0,041)

Y = 0,225 + (-0,041)

Y =0,266

SB :Jz(y_Yi)Z _ \/1,125 = 0176
n-2 8-2

LOD _3xSB _ 3x0176 _ 1,170 ppm

Slope 0,451

_10xSB _ 10x0,176
Slope - 0,451

LOQ = 3,902 ppm



LAMPIRAN 4
(LANJUTAN)

Tabel V.8

38

Hasil Penentuan Nilai LOD dan LOQ Larutan Tetrasiklin dalam Pelarut Etanol

X (ppm) Y Yi Y-Yi (Y-Yi)?
0,5 0297 | 0,295 0,002 0,000004
1 0,378 0,5 -0,462 0,213
15 0,768 | 0,704 0,064 0,0040
2 0,904 | 0,909 -0,005 0,00025
2,5 1,124 1,13 0,011 0,00012
3 1,368 | 1,318 0,05 0,0025
3,5 1579 | 1,522 0,057 0,0032
4 1504 | 1,727 -0,133 0,017
0,239

Persamaan garis regresi Y= 0,409x + 0,091

Contoh perhitungan Yi (Absorban hitungan)

Y=bx+a

Y =0,409x + 0,091

Y =0,409x . 1 ppm + 0,091

Y =0,409 + 0,091
Y=05

Z(Y-Yi)?2

SB = \/ oY” \/
n—-2

3xSB  3x0,081
LOD = =

Slope 0,409

10xSB  10x0,081
LOQ = =

= 0,081
2

~ Slope 0,409

= 0,594 ppm

= 1,980 ppm
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LAMPIRAN 4
(LANJUTAN)

Tabel V.9

Hasil Penentuan Nilai LOD dan LOQ Larutan Tetrasiklin dalam Pelarut Metanol-
Kloroform (70:30)

X (ppm) Y Yi Y-Yi (Y-Yi)?

1 0,165 0,72 -0,555 0,308

15 0,212 0,924 -0,712 0,506

2 0,494 1,129 -0,625 0,403

2,5 0,789 1,382 -0,544 0,295

3 0,826 1,538 -0,712 0,506

3,5 1,170 1,742 -0,572 0,327

) 2,345

Persamaan garis regresi Y= 0,409x + (-0,311)
Contoh perhitungan Yi (Absorban hitungan)
Y =bx+a

Y = 0,409x + (-0,311)

Y =0,451x 1,5 ppm + (-0,311)

Y = 0,613 + (-0,311)

Y =0,924

B :JZ(Y_Yi)Z B\ \/2,345 _ 0382
n—2 8—2

LOD =388 _ 3x0382 _ 501

" Slope 0,409

_10xSB _ 10x0,382
Slope 0,409

LOQ = 9,33 ppm



LAMPIRAN 5
PENENTUAN KONSTANTA ASOSIASI

y =0.0057x + 3.6884
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Gambar V.2 Grafik Konstanta Asosiasi Pelarut Metanol
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LAMPIRAN 5
(LANJUTAN)
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Gambar V.3 Grafik Konstanta Asosiasi Pelarut Etanol
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LAMPIRAN 5
(LANJUTAN)

y =0.0014x +
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Gambar V.4 Grafik Konstanta Asosiasi Pelarut Metanol-kloroform (70:30)
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LAMPIRAN 5

(LANJUTAN)
y =0.0011x +
3.0114
30.0000 +—R2=0.9517——
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Gambar V.5 Grafik Konstanta Asosiasi Pelarut Metanol-asetonitril (70:30)
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LAMPIRAN 9

Certificate of Analysis

1024452500 Chioroform for analysis EMSURE® ACS, ISO Reag. Ph Eur

Batch K52510845

Sow Vatemn B ek
Pty (GC) WO e - w1 -
Aaaay |maawony ni ACS) W - ws -
ety (M) b EE T
Ayms e e v
Coer s10 tarwn -2 Marn
Frow sd jas 0 40063 - 0.000% -
Daswty 14 2 “C0 "©4 AT V- L
By (et .o © " <
Ao e rhiore cortsrre oanktree
Ovonde (€T 1000002 - & 000 -
Froe ohivivn 0 8002) - = 4 oy .~
Catummt sreqeanes (aa CO) AL . i -
Masdy tarbonrese winres torferrn tarhrr
L Ty ag-1a - or -
Orvanaverim (L) som - “«an -
Catnnt Wt mande (00 L - @ -
Tt thwretryew (OC] o, - LA Ll -
Treussetylerm (GC) ae - -am -
Rvannd asamvioms (7| 107 - “ar -
Adorvpciens ) bwires (um CasOy « 0o ~ 200 -
Bratdy Hr oderrruton o S weterrn il
W (Mareant 4 0o000e ~ » 3 oo -
B [Scroee 10 o000t - 4 0000 -
B v 080001 -~ * 4 o000 .~
Ca (Catumny 1090008 - € & o0 -
Cd (Cotrmany * 0000008 ~ 2 000008 -
Ca {Cobmt) € Q9000 - 25 oo -
© |Cwirvaen « 0000082 -~ -2 000000 -
G (Gapper) UL -~ % e -
Fo o) « 090001 - * & 00001 -~
W Megressr) 000001 -~ 43 00001 -
W Margarene € 0000 - 2000000 -
A My MO © 0900000 ~ o 00w -
N ket A 0000002 -~ o 3 000002 -
O syl 3 000 - * ¥ ooooos -
T 00000 - 5ot -
In @) * 08008 -~ * 4 fooo -
Eveptont: iewten os - AL -
Wt @, - “am -
Mabdhso wi G 10N Ebaret

Puge 1 of 2

Merchk KGuA, Frankfurier Seafie 255, 84293 Darmatedt (Germany) +48 6151 120
EMD Mtpoos Corporatam - o aubesfury of Mereh KGR Darvmtaek, Garrvury
433 Borwwnt Ovine, Durtingten. MA 01803, USA. Prace «1 (TH1) 2336000

Certificate of Analysis

1.02445.2500 Chiorofarm for analysis EMSURE® ACS 1SO Reag Ph Eur
K52510845

Balch

D ot swnate (DO MV YYYY) (61 06 5000
Mvvrnre whed e (D0 M YYYY) 21 08 2008

Jencrute Ousd

Pran radis [dar e o S ape 3w A

Thi docssest 188 Seer ruieed sectrevcaly srdd & vild WAl & st

47



Keterangan

-~ ® O O T 2 -

LAMPIRAN 10
DOKUMENTASI PENELITIAN

Gambar V.6 Dokumentasi penelitian

Melarutkan tetrasiklin

Mengambil 100pl tetrasiklin

Bahan yang digunakan (tetrasiklin)
Pengenceran dengan beberapa konsentrasi
Sonikasi 10 menit

Alat yang digunakan

48




