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MOTTO

Allah mengangkat orang-orang beriman diantara kamu dan juga orang-orang yang
dikaruniai ilmu pengetahuan hingga beberapa derajat
(QS. Al Mujadalah : 11)

Orang berilmu lebih utama daripada orang yang selalu berpuasa, shalat dan berjihad.
Karena apabila mati orang berilmu, maka terdapatlah kekosongan dalam islam yang
tidak dapat ditutup selain oleh penggantinya yaitu orang berilmu juga
(Umar bin Khattab)

Orang tidak mungkin mencapai tingkat muttagien apabila tidak berilmu, dan apa
guna ilmu apabila tidak dibuktikan dalam perbuatan
(Abu Darda)

Hendaklah kamu semua mengusahakan ilmu pengetahuan itu sebelum dilenyapkan.
Lenyapnya ilmu pengetahuan ialah dengan matinya orang-orang yang memberikan
atau mengajarkannya. Seorang itu tidaklah dilahirkan langsung pandai, jadi ilmu
pengetahuan itu pastilah harus dengan belajar
(Ibnu Mas’ud r.a)

Jika sesuatu digabung dengan yang lain, tidak ada gabungan yang lebih indah dari
kesabaran yang digabung dengan ilmu, oleh karena itu untuk meraih ilmu belajarlah
untuk tenang dan sabar
(Umar bin Khattab)
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SUMMARY

A simple, sensitive, selective and specific, precise and accurate TLC densitometry
method has been developed and validated for simultaneous determination
Theophylline and Ephedrine hydrochloride in tablet dosage form. The method
employed TLC aluminium plates precoated with silica gel 60 F254 as the stationary
phase. The solvent system consisted of ethyl acetate : glacial acetic acid : aquabidest
(11 : 5 : 1 vlv). For detected Ephedrine hydrochloride, the TLC plate must be eluted
again with 0,5% ninhydrin solution in aquabidest and then TLC plate was heated at
105°C for 15 min. Quantitative evaluation was performed by measuring the
absorbance-reflectance of the analyte spot at 279 nm for Theophylline and 505 nm
for Ephedrine hydrochloride. The polynomial regression data for the calibration
plots showed good linear relationship with r = 0.99758 in the concentration range of
2000-10000 ppm for Theophylline and the linear regression data for the calibration
plots of Ephedrine hydrochloride showed good linear relationship with r = 0,99689
in the concentration range 200-800 ppm. The minimum detectable amounts were
found to be 68,79 ppm and 35,67 ppm for Theophylline and Ephedrine
hydrochloride, respectively. The limits of quantitation were found to be 206,4 ppm
for Theophylline and 107 ppm for Ephedrine hydrochloride. Repeatability precision,
as RSD was 1,707% for Theophylline and 2,838% for Ephedrine hydrochloride.
Inter-day precision, as RSD was 1,953% and 1,945% for Theophylline and
Ephedrine hydrochloride respectively. Accuracy of the method was determined
through recovery studies by adding known quantities of standard drug to the pre
analyzed test solution and was found to be 100,7% + 1,953% and 98,23% * 2,054%.
This TLC Densitometry method is selective and specific, precise, and accurate and
can be used for routine analysis of tablet in industrial quality control laboratories.

Key words : TLC, Validation, Theophylline, Ephedrine hydrochloride
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RINGKASAN

Pengembangan dan Validasi Metode KLT Densitometri untuk Penetapan
Kadar Teofilin dan Efedrin Hidroklorida secara Simultan pada Sediaan Tablet;
Diyanul Mustafidah, 082210101077; 2012; 105 halaman; Fakultas Farmasi
Universitas Jember.

Teofilin merupakan bronkodilator golongan derivat xantin yang cukup
banyak digunakan dan mempunyai lingkup terapi sempit. Efedrin hidroklorida
merupakan senyawa simpatomimetik yang juga dapat digunakan sebagai
bronkodilator. Kedua obat tersebut seringkali dikombinasikan untuk menimbulkan
efek aditif dalam meringankan gejala gangguan saluran pernapasan, tetapi kombinasi
kedua obat tersebut dapat pula memperbesar kemungkinan efek samping termasuk
hipokalemia dan peningkatan toksisitas Teofilin. Oleh karena itu, perlu adanya suatu
jaminan mutu dari kedua obat tersebut baik secara kualitatif maupun kuantitatif. Uji
penetapan kadar Teofilin dan Efedrin hidroklorida secara simultan dengan KLT
Densitometri masih belum memiliki metode penetapan kadar yang terpublikasi,
sehingga pada penelitian ini akan dikembangkan suatu metode KLT Densitometri
untuk penetapan kadar Teofilin dan Efedrin hidroklorida.

Tahapan penelitian yang dilakukan adalah optimasi kondisi analisis, validasi
metode analisis, serta penetapan kadar tablet Teofilin dan Efedrin hidroklorida secara
simultan. Optimasi kondisi analisis meliputi optimasi pelarut, eluen, waktu
pengovenan lempeng sebelum diwarna dengan larutan ninhidrin, pelarut ninhidrin,
teknik pewarnaan lempeng, panjang gelombang, dan optimasi konsentrasi uji.
Tahapan validasi metode analisis meliputi uji selektifitas dan spesifisitas, uji
linieritas, uji kepekaan (batas deteksi dan batas kuantitasi), uji presisi dan uji akurasi.
Tahap yang terakhir adalah penetapan kadar tablet Teofilin dan Efedrin hidroklorida

secara simultan dengan KLT Densitometri.
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Hasil penelitian menunjukkan bahwa kondisi analisis yang optimum untuk
penetapan kadar tablet Teofilin dan Efedrin hidoklorida secara simultan dengan KLT
Densitometri adalah memakai pelarut etanol 70%, menggunakan fase diam lempeng
KLT silika gel 60 F254 dengan fase gerak menggunakan Etil asetat p.a. : Asam
asetat glasial : Aquabides (11 : 5: 1), waktu pengovenan 15 menit, pelarut ninhidrin
aquabides, dan teknik pewarnaan lempeng dengan cara dieluasi. Lempeng dianalisis
menggunakan scanner Densitometer winCATS Camag, dengan konsentrasi uji
Teofilin 5000 ppm dan Efedrin hidroklorida 500 ppm menggunakan detektor UV-Vis
pada panjang gelombang Teofilin 279 nm dan Efedrin hidroklorida 505 nm. Metode
KLT Densitometri untuk penetapan kadar tablet Teofilin dan Efedrin hidroklorida
secara simultan memberikan hasil analisis yang selektif dan spesifik; memiliki
linieritas, untuk Teofilin (r = 0,99758 menggunakan regresi polynomial dan Vx0 =
4,2819%) dengan batas deteksi (LOD = 68,79 ppm) dan batas kuantitasi (LOQ =
206,4 ppm), sedangkan Efedrin hidroklorida (r = 0,99689, VX0 = 4,347%, dan Xp =
244 ng) dengan batas deteksi (LOD = 35,67 ppm) dan batas kuantitasi (LOQ = 107
ppm). Dari hasil uji presisi diperoleh hasil yang seksama dengan nilai koefisien
variasi untuk Teofilin (RSD = 1,953%) dan Efedrin hidroklorida (RSD = 1,945%);
dan diperoleh hasil yang akurat dari uji akurasi dengan nilai perolehan kembali rata-
rata untuk Teofilin (% Recovery = 100,7% + 1,953%) dan Efedrin hidroklorida (%
Recovery = 98,23% = 2,054%).

Berdasarkan hasil penelitian, menunjukkan bahwa pada uji penetapan kadar
sampel tablet Neo Napacin mengandung Teofilin sebesar 102,6% + 3,477% dan
Efedrin hidroklorida sebesar 100,8% + 3,767%, sedangkan pada tablet Asthma Soho
mengandung Teofilin sebesar 104,3% =+ 0,484% dan Efedrin hidroklorida sebesar
103,5% + 3,997%. Dengan demikian, dapat disimpulkan bahwa metode KLT
Densitometri ini tepat untuk digunakan pada penetapan kadar Teofilin dan Efedrin

hidroklorida secara simultan pada sediaan tablet.
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