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ANALISIS SODIUM DIKLOFENAK DALAM SAMPEL URINE
MENGGUNAKAN EKSTRAKSI FASE PADAT DAN
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Penentuan sodium diklofenak. obat anti-inflamasi non steroid, dalam sampel urin tefah

dikaji pada penelitian ini menggunakan ekstraksi fasa padat dan kromatografi cair kinerja tinggi
(KCKT). Sistem KCKT yang dioptimasi menggunakan kolom cyclobond scbagai fasa diam,
asetonitril:air sebagai fasa gerak dan detektor UV-Vis. Kondisi KCKT optimum diperolch
menggunakan acetonitiril:air 60:40 (%v/v), laju alir 0,3 mL/menit dan panjang gelombang UV
pada 282 nm. Linearitas yang sangat baik diperoleh pada rentang 5 — 40 mg/L dengan nilai »=
0,9991; nilai batas deteksi (LOD) sebesar 4,7 mg/L; dan nilai batas kuantitasi (LOQ) sebesar 15,7
mg/L. Kombinasi ekstraksi fasa padat dan KCKT telah diaplikasikan untuk analisis sodium
diklofenak dalam sampel urine dan didapatkan perolehan kembali sebesar 90,55% (RSD = 1,17 %,
n=23).

Kata kunci : Kromatografi cair kinerja tinggi, Sodium diklofenak, Sampel urin.

ABSTRACT

Determination of sodium diclofenac, a non steroidal anti-inflasmmatory drug (NSAID), m urine
sample has been studied in this research using solid phase extraction (SPE) and high performance
liguid chromatography (HPLC). The HPLC system was optimized using cyclobond column as
stationary phase, acctonitrile:water as mobile phase and UV-Vis detector. The optimized HPLC
conditions were obtained using acetonitrile:water 60:40 (%v/v); flow rate of 0.3 mL/min; and UV
wavelength of 282 nm., Very good linearity was achieved in the range of 5 - 40 mg/L with r=
0.9991; limit of detection (LOD) of 4.7 mg/L; and limit of quantitation (LOQ) of 15.7 mg/L.
Combination of SPE-HPLC was successfully applied for sodium diclofenac analysis in urine
sample, with average recoveries of 90.55 % (RSD = [.17%, n = 3).

Keywords: High performance liquid chromatography, Sodium diclofenac, Urine sample

1. PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang
Sodium diklofenak adalah salab satu obat golongan non-steroidal anti-inflammatory drug

(NSAIDs) yang digunakan untuk mengobati rasa nyeri, reumatoid artritis, osteoartritis maupun

kondisi inflamasi lainnya. Cara kerja dari sodium diklofenak akan menghambat sintesis dari
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prostaglandin yang terjadi di dalam tubuh (American Society of Health-System Pharmacists, 2004).
Sodium diklofenak termasuk salah satu senyawa yang sangat popular dalam golongan NSAIDs,
senyawa ini tersedia dalam sediaan obat generik dengan berbagai bentuk variasi. Contohnya tablet,
kapsul, gel, cairan maupun krim. Obat ini termasuk ke dalam jenis obat yang jarang menghasilkan
efek samping yang serius jika dibandingkan dengan obat-obat NSAIDs lainnya karena obat ini
dapat ditoleransi dengan baik. Sodnum diklofenak disebut sebagai salah satu dari berbagai jenis
obat non steroid anti inflamasi yang dapat dijadikan sebagai pilihan pertama yang digunakan untuk
mengobati penyakit kronis, rasa nyeri maupun peradangan.

Penggunaan sodium diklofenak scbagai anti-inflamasi dan anti nyeri tidak menutup
kemungkinan dikombinasikan dengan obat-obat lain, bisa ditambahkan dengan vitamin B
kompleks maupun analgesik lainnya. Untuk menghindari hal tersebut diperlukan suatu
pengembangan metode analisis terkait penentuan kadar senyawa sodium diklofenak secara cepat,
selektif, dan sensitif.

Sampel urine digunakan scbagai media untuk menguji kadar senyawa sodium diklofenak.
Urine merupakan suatu larutan yang sangat kompleks, sebagian terdiri terdiri atas produk-produk
sisa proses metabolisme. Senyawa yang terdapat dalam urine antara lain urea, kreatinin, asam urat,
kalium, klorida, kalsium, senyawa organik dan anorganik yang harus dihilangkan keberadaannya
karena dapat mengganggu analisis (Kintz, 2000). Teknik pemisahan yang dapat digunakan yaitu
dengan ekstraksi fase padat (solid phase extraction atau SPE) maupun ekstraksi cair cair (liguid-
liguid extraction atau LLE). SPE dipilih karena pemisahan fase vang lebih cepat dan mudah
dilakukan, hasil ekstraksi lebih kuantitatif, serta penggunaan pelarut vang lebih sedikit (Lucci, et
al., 2012)

Metode yang digunakan untuk analisis sodium diklofenak telah dilakukan oleh (Amalia, er
al., 2011) yaitu, menggunakan metode spektrofotometri ultraviolet (UV). Pada peuelitian kali ini
penulis mencoba mengembangan metode analisis lain  yaitu dengan Kromatografi Cair Kinerja
Tinggi (KCKT). Saat ini KCKT marupakan teknik analisis dan pemisahan yang diterima secara
luas untuk analisa bahan obat (Rohman, 2009). KCKT memiliki kelebihan dibandingkan dengan
metode-metode analisis yang lain, antara lain memiliki kecepatan analisis dan kepekaan yang
tinggi, kolom dapat digunakan kembali, kerusakan bahan yang dianalisis dapat dihindari dan
metode int mudah digunakan (Putra, 2004).

Pengujian suatu metode analisis perlu dilakukan untuk memastikan bahwa metode ini layak
untuk digunakan sehingga dilakukan suatu validasi metode diamana validasi metode adalah suatu
tindakan penelitian terhadap parameter tertentu untuk memenuhi persyaratan untuk penggunanya
(Harmita, 2004). Suatu tes atau instrumen pengukuran dapat dikatakan memiliki validitas tinggi
apabila alat tersebut menjalankan fungsi ukurmya, dan memberikan hasil ukur yang sesuai dengan
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maksud dilakukannya pengukuran terscbut. Adapun parameter yang dipertimbangkan dalam
validasi metode analisis antara lain lincaritas, batas deteksi dan batas kuantifikasi, kescksamaan
(precision), kecermatan (accuracy), dan selektifitas (Harmita, 2004). Apabila metode ini dapat
&ipenanggungjawabkan secara keseluruhan (linearitas, batas deteksi, batas kuantitikasi, presisi,
akurasi dan selektifitas) maka dapat dikatakan metode ini valid schingga dapat digunakan untuk
analisis rutin (Hendayana, 2010).

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian tersebut maka rumusan masalah dari penelitian ini adalah :

|. Bagaimana penentuan validasi metode KCKT pada senyawa sodium diklofenak?
2. Bagaimana penetapan kadar sodium diklofenak dalam sampel urine dengan KCKT?

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian ini adalah:

I. Mengetahui validasi metode KCKT pada senyawa sodium diklofenak dalam sampel urine.
2. Mengetahui kadar sodium diklofenak dalam sampel urine dengan metode KCKT.

2. METODE PENELITIAN

2.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilakukan selama 8 bulan (Februari — September 2019) di Laboratorium Kimia

Analitik Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, dan Laboratorium Riset

Terpadu, Universitas Jenderal Soedirman Purwokerto.

2.2 Alat dan Bahan
Alat-alat yang digunakan pada penclitian ini antara lain peralatan gelas, sonikator

GATELAB SK33300HP1, neraca analitik digital, seperangkat alat HPLC Hitachi L-2000 Series
(Detektor: UV-Vis detector 12420, pompa: 1-21130, autosampler: L-2200, software: D-2000
Elite), kolom merk Astec CYCLOBOND (I 2000) ukuran 10 cm x 2,1 mm, dan mikro pipet
Fisherbrand Elite 100 — 1000 uL.,

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini antara lain standar sodium diklofenak,
urine, akuabides, asetonitril p.a, methanol p.a. dan asam asetat p.a.

2.3 Metode

2.3.1 Preparasi larutan induk
Larutan induk 1000 ppm dibuat dengan cara 10 mg standar sodium diklofenak dilarutkan

dengan metanol dalam labu takar 10 mL hingga tanda batas.
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2.3.2 Preparasi larutan standar
Larutan standar 100 ppm dibuat dari larutan induk 1000 ppm dengan cara diambil sebanyak

I mL menggunakan mikropipet kemudian diencerkan menggunakan metanol pada labu takar 10
mL hingga tanda batas. Kemudian dibuat larutan standar 5, 10, 20, dan 40 ppm dari larutan standar
100 ppm masing-masing dipipet 0.5; 1; 2. dan 4 mL menggunakan mikropipet kemudian
diencerkan dengan metanol pada labu takar 10 mL hingga tanda batas,

2.3.3 Preparasi sampel
Standar sodium diklofenak 1000 ppm dibuat dengan cara 10 mg standar sodium diklofenak

dilarutkan dalam labu ukur 10 mL sampai tanda batas menggunakan metanol. Larutan stok standar
1000 ppm dipipet 1 mL menggunakan mikropipet kemudian diencerkan dengan urine pada labu
takar 10 mL hingga tanda batas.

2.3.4 Optimasi kromatografi cair kinerja tinggi
Larutan standar sodium diklofenak dianalisis menggunakan sistemm KCKT. Pemisahan

dilakukan dengan menggunakan kolom merk Astec CYCLOBOND (1 2000 HP-RSP, 5 uL) ukuran
10 cm x 2,1 mm, dengan volume injeksi 5 pl, panjang gelombang 270 nm, 276 nm, dan 282 nm,
laju alir 0,3 dan variasi fase gerak asetonitril:air 60:40, 50:50, dan 40:60. Senua variasi tersebut
dianalisis pada suhu kamar. Kondisi optimum ditentukan berdasarkan tinggi puncak dengan waktu
retensi puncak sodium diklofenak.

2.3.5 Pembuatan kurva kalibrasi standar
Kurva kalibrasi dibuat berdasarkan data yang diperoleh dari analisis larutan standar sodium

diklofenak dengan metode KCKT pada kondisi optimum. Larutan standar 5, 10, 20, dan 40 ppm
diinjeksikan sebanyak 5 pl (masing-masing 3 kali) ke dalam KCKT. Data vang diperoleh
digunakan untuk membuat kurva kalibrasi larutan standar sodium diklofenak.
2.3.6 Validasi metode KCKT untuk penetapan sodium diklofenak
a. Penentuan linearitas

Uji ini dilakukan dengan pembuatan kurva kalibrasi dari standar sodium diklofenak 5, 10,
20, dan 40 ppm yang dianalisis menggunakan KCKT pada kondisi optimum. Koefisien korelasi (r)
dihitung dari analisis regresi linear Y = a + bX pada kurva kalibrasi. Nilai riiune dibandingkan
dengan runq. Syarat linearitas dapat ditentukan dari koefisien korelasi (r)-1. Perhitungan persamaan

garis menggunakan rumus:

Y=a+bx
b.  Penentuan nilai limit of detection (LOD) dan limit of quantification (LOQ)

Setelah diperoleh kurva kalibrasi, konsentrasi terkecil masih terdeteksi (LOD) dan terdeteksi
secara kuantitatif (LOQ) dihitung secara statistik melalui garis linear dari kurva kalibrasi standar,
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setelah diperoleh simpangan baku respon analitik, dari blanko dan siope (b) pada persamaan garis
Y = a + bX. Batas deteksi dan batas kuantifikasi dapat dihitung menggunakan rumus:
Simpangan baku (S8b) = Sy/x

o f}:(‘f—ﬁ}‘
Syfx = -“'-;:;-

3
LOD =~

10
LOQ ==

2 Penentuan uji presisi (Harmita, 2004)

Larutan standar sodium diklofenak 50 ppm dibuat 6 kali kemudian masing-masing larutan
dianalisis menggunakan KCKT pada kondisi optimum. Uji presisi (kescksamaan) ditentukan
dengan parameter Simpangan Baku (SD), RSD (Relative Standart Deviation) atau Koefisien
Variasi (KV), dan persamaan Horwithz (HORRAT). Apabila nilai RSD yang didapat dari
percobaan < 2% maka hasil tersebut menunjukkan bahwa metode ini memiliki keterulangan yang
masih dapat diterima dengan baik. Nilai RSD dibitung menggunakan rumus Simpangan Baku (SD),
yaitu:

n—1
Setelah diperoleh nilai simpangan baku kemudian ditentukan nilai koefisien variasi (KV)
untuk mengetahui ketelitian uji presisi ini menggunakan rumus:

KV ==x 100%

KV Teoritik = 204-0810gC)
Selanjutnya ditentukan nilai HORRAT untuk mengetahui valid atau tidaknya uji presisi ini

menggunakan rumus:

HORRAT = S erochear

KV teoritik
d.  Penentuan uji akurasi (Harmita, 2004)

Larutan sampel sodium diklofenak sebanyak 25 mL dianalisis (3 kali) menggunakan KCKT
pada kondisi optimum. Akurasi dapat dihitung melalui persen perolehan kembali (recovery) dengan

nnms:
Persen Perolehan kembali = %& X 100%
A

e.  Selektivitas (Spesifitas) (Hendayana, 2006)
Hasil kromatogram standar sodium diklofenak dan sampel harus menunjukkan waktu retensi
vang sama dan pada daerah sekitar waktu retensi sodium diklofenak tersebut tidak boleh ada
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gangguan. Pada metode analisis yang melibatkan kromatografi, selektivitas ditentukan melalui
perhitungan faktor sclektivitas (a). Faktor selektivitas dapat diartikan schagai ukuran keterpilihan
dua komponen campuran yang dipisahkan dirumuskan sebagai berikut:

_ kg

kety
K, =Bt
E
k=20
)
2.3.7 Analisis sampel dengan ekstraksi fase padat (SPE) (Bonazzi, D. ef 4L, 1995)

Isolasi sodium dikofenak dalam sampel urine dilakukan dengan mengguanakan ckstraksi
fase padat (SPE). Ekstraksi fase padat ini menggunakan kolom (cartridge) Supelclean ™ LC-18
dengan kapasitas volume sebanyak 120/100 mg. Perlakuan dimulai dengan pengkondisian alat
yaitu kolom SPE dicuci terlebih dahulu dengan metanol:asam asctat 0,05% (3:7) dan aquades:asam
asetat 0,05% (3:7) masing-masing 1.5 mL. Kemudian larutan sampel dimasukkan ke dalam kolom
SPE dengan volume | mL. Larutan sampel dibilas menggunakan sebanyak 1,5 mL menggunakan
aquades:asam atetat 0,05% (3:7) sebanyak 2 kali, kemudian kolom dikeringkan selama 5 menit.
Kolom diclusi dengan metanol 1 mL sebanyak 3 kali kemudian ditambahkan ¢luen sampai 5 mL.
Selanjutnya larutan digunakan untuk analisis dengan KCKT.

2.3.8 Analisis kadar sodium diklofenak dalam sampel urine dengan metode KCKT

Larutan sampel urine yang mengandung sodium diklofenak dianalisis sebanyak 3 kali
menggunakan KCKT pada kondisi optimum. Kadar sodium diklofenak dalam sampel dapat
ditentukan menggunakan persamaan garis regresi linier dengan koefisien korelasi yang berdasarkan
kurva kalibrasi yang diperoleh.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1 Optimasi Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT)

Pemisahan menggunakan metode kromatografi cair kinerja tinggi (KCKT) dilakukan
optimasi dengan berbagai kondisi percobaan sampai komponen-komponen dalam campuran
terpisah dengan baik dan memiliki waktu analisis vang singkat. Komponen-komponen tersebut
akan terpisah ketika analit melewati kolom. Kondisi optimum yang diperoleh, digunakan untuk
analisis sampel schingga dapat dibandingkan dengan standar yang dimiliki pada kondisi yang
sama. Analisis pada KCKT terdiri dari 2 bagian, yaitu analisis kualitatif dan analisis kuantitatif.
Analisis kualitatif dilakukan dengan cara melihat waktu retensi (tg) atau posisi analit pada fase
diam melalui data yang diberikan oleh kromatogram. Analit akan menghasilkan puncak pada waktu

retensi yang sama dengan standar pada kondisi yang sama pula. Sedangkan analisis kuantitatif
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dilakukan berdasarkan perbandingan tinggi atau luas area puncak dari analit dengan puncak larutan
standar pada konsentrasi yang diketahui (Susanti & Dachriyanus, 2017).
3.1.1 Optimasi fase gerak

Optimasi fase gerak dilakukan dengan variasi perbandingan aselonitril:air yaitu 40:60;
50:50; dan 60:40 menggunakan larutan standar sodium diklofenak 20 ppm pada msing-masing
pada panjang gelombang 276 nm dengan volume injeksi 5 pl, dan laju alir 0,3 mL/menit. Hasil
optimasi fase gerak ditunjukkan pada Tabel 4.1. |
Tabel 1 Optimasi fasa gerak pada sistem KCKT

Walkts Waktu Tinggi
Fase gerak (ACN:AIR) retensi ; 88 Luas area
_ retensi puncak
| pelarut e -
40:60 1,20 5,72 22090 880643
50:50 1,16 4,24 27793 936936
_60:40 1,18 354 2 3285 2 8des

Berdasarkan Tabel 1 diperoleh kondisi yang optimum pada fase gerak dengan perbandingan
asctonitril:air 60:40. Hal ini dikarenakan pada kondisi tersebut memiliki waktu retensi vang paling
cepat yaitu 3,54 dibandingkan fase gerak asetonitril:air 40:60 dan 50:50.

3.1.2 Optimasi panjang gelombang

Kondisi optimum fase gerak yaitu asetonitril:air 60:40 digunakan untuk optimasi panjang
gelombang dengan variasi 270 nm, 276 nm, dan 282 nmi. Hasil optimasi dari panjang gelombang
ditunjukkan pada Tabel 4.2.

Tabel 2 Optimasi panjang gelombang pada sistem KCKT

Waktu

Panjang gelombang  retensi gmait; Tinggi puncak Luas area
pelarut _ o

270 1,16 4,0867 22177 699850

276 1,16 3,54 32859 884425

282 LI18  4,5267 - 33305 _ 932079

Berdasarkan Tabel 2 dapat diketahui babwa panjang gelombang 282 am dipilih karena
memiliki puncak paling tinggi yaitu sebesar 33305, sedangkan untuk panjang gelombang 276 nm
sebesar 32859 dan panjang gelombnag 270 nm sebesar 22177, Hasil optimasi ini selanjutnya
digunakan untuk validasi metode dalam penentuan linearitas, batas deteksi, batas kuantifikasi,
presisi, akurasi, selektifitas dan analisis sodium diklofenak dalam sampel urine.

3.2 Validasi Metode KCKT untuk Penetapan Sodium Diklofenak

Validasi metode menurut United States Pharmacopeia (USP) dilakukan untuk menjamin

bahwa metode analisis bersifat akurat, spesifik, reprodusibel dan tahan pada kisaran analit yang



Prosiding Seminar Nasional dan call for Papers

"Pengembangan Sumber Daya Perdesaan dan Kearifan Lokal Berkelanjutan IX
19-20 November 2019

Purwokerto

n

akan dianalisis. Secara singkat validasi merupakan konfirmasi bahwa metode analisis yang akan
digunakan sesuai dengan tujuan yang diinginkan. Suatu metode analisis harus divalidasi untok
melakukan verifikasi bahwa parameter-parameter kinerjanya cukup mampu untuk mengatasi
persoalan analisis (Susanti & Dachariyanus, 2017). Adapun untuk parameter-parameter validasi
metode adalah sebagai berikut:
3.2.1 Penentuan linearitas

Penentuan lincaritas dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui hubungan antara konsentrasi
analit dengan respon yang diberikan detektor (Susanti & Dachariyanus, 2017). Linearitas
ditentukan dengan pembuatan kurva kalibrasi dari standar sodium diklofenak dengan rentang
konsentrasi 5, 10, 20, dan 40 ppm yang dianalisis menggunakan KCKT pada kondisi yang
optimum. Hubungan lineritas antara konsentrasi dengan luas area pada puncak kromatogram dari
standar sodium diklofenak dianalisis pada panjang gelombang 282 nm, laju alir 0,3 mL/menit,
volume injeksi 5 pL dengan komposisi fase gerak asctonitril:air 60:40 yang masing-masing
dilakukan tiga kali pengulangan untuk diinjeksi. Data variasi konsentrasi disajikan pada Lampiran.
Kurva kalibrasi standar sodium dillofenak dapat dilihat pada Gambar 1.

Sodium diklofenak

2000000
y = 44293x+ 103119

1500000 R* =0,990T
8 —
= -/,a-"f
':f 1000000 s
= sl
= i
- —

500000 -
o
0
0 5 10 15 20 25 30 s 40 as

Konsentrasi (ppm)

Gambar 1 Kurva kalibrasi standar sodium diklofenak

Berdasarkan Gambar 1 diperoleh persamaan garis y = 44293x + 10311 dengan koefisien
determinasi (R?) 0,9991 dan koefisien korelasi 0,9995. Koefisien korelasi digunakan sebagai
parameter adanya hubungan linier antara luas area dengan konsentrasi sodium diklofenak
menggunakan analisis regresi linier y = a+bx. Metode analisis dikatakan memiliki ketelitian yang
baik apabila nilai koefisien korelasi diperoleh > 0,999 (Ganjar dan Rohman, 2007) dan mempunyai
koefisien determinasi > 0,997 (Riyanto, 2014). Berdasarkan hasil tersecbut menunjukkan bahwa
metode tersebut dapat digunakan untuk analisis sodium diklofenak dengan hasil yang baik.

3.2.2 Penentuan nilai limit of detection (LOD) dan limit of quantification (LOQ)

Uji batas deteksi dan batas kuantifikasi dilakukan untuk mengetahui batas deteksi dan batas

kuantifikasi terendah dari sampel yang masih dapat menghasilkan data dengan presisi dan akurasi
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yang baik (Labib, 2013). Batas deteksi yang diperoleh dari hasil pengujian 4,7 ppm dan batas
kuantifikasi scbesar 15,7 ppm. Data mengenai uji batas deteksi dan batas kuantifikasi dapat dilihat
pada Tabel 3.

Tabel 3 Batas deteksi (LOD) dan batas kuantifikasi (LOQ)

T S N
Simpangan baku (Sy/x) 69853,58
Batas deteksi (LOD) 4,7 ppm
Batas kuantifikasi (LOQ) 15,7 ppm

3.2.3 Penentuan uji presisi

Penentuan uji presisi dilakukan untuk mengetahui derajat kesesuain antara hasil uji individu
yang diperoleh dari beberapa kali pengukuran pada sampel homogen yang sama (Riyanto, 2014).
Uji presisi pada penelitian ini dilakukan pada kondisi optimum yang diperoleh menggunakan
prinsip keterulangan (repeatability). Hasil uji presisi dapat dilihat pada Tabel 4.
Tabel 4 Hasil uji presisi

 Parameter  Nilai
SD 0,23
RSD (%) 1,17
HORRAT 0,10

Berdasarkan hasil tersebut untuk uji presisi pada Tabel 4 diperoleh nilai simpangan baku
relatif (RSD) sebesar 1,17% kategori teliti. Sedangkan penelitian yang dilakukan (Amalia, et al,
2011) menggunakan metode spektrofotometri UV diperoleh simpangan baku relatif (RSD) sebesar
2.7%. Data tersebut menunjukan bahwa metode analisis menggunakan KCKT memiliki presisi
yang lebih baik dibandingkan metode spektrofotmetri UV dikarenakan nilai yang diperoleh tidak
lebih dari 2%. Nilai RSD yang diperoleh menggunakan KCKT kemudian dibandingkan dengan
RSD teoritik untuk memperoleh nilai HORRAT. Keterulangan yang baik dipengaruhi juga dengan
nilai HORRAT. Apabila nilai HORRAT kurang dari | vyang berarti nilai RSD lebih kecil
dibandingan RSD teoritiknya. Hasil tersebut menunjukkan bahwa uji presisi valid karena memiliki
nifai HORRAT sebesar 0,10 atau kurang dari | (Riyanto,2014).

3.2.4 Penentuan uji akurasi

Penentuan uji akurasi ini dilakukan untuk mengetahui derajat kedekatan hasil analisis
dengan kadar analit sebenarnya (Riyanto, 2014), Uji akurasi yang dilakukan pada penelitian kali ini
berdasarkan % recovery dari standar sodium diklofenak yang ditambahkan pada sampel urine
dengan tiga kali pengulangan. Berikut adalah hasil dari uji akurasi yang dapat dilihat pada Tabel 5.
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Tabel 5 Hasil uji akurasi
Parameter Nilai
90,60%
(%) recovery 89.37%
91,70%
Rata-rata (%) recovery 90,55%

Berdasarkan Tabel 5 menunjukan bahwa hasil dari rata-rata (%) perolehan kembali (recovery)
scbesar 90,55%. Sedangkan pada penelitian yang dilakukan oleh (Amalia, er al., 2011) untuk
analisis sodium diklofenak menggunakan spektrofotometri UV mengahasilkan recovery sebesar
102.8. Hasil kedua analisis tersebut menunjukan tingkat akurasi yang memenuhi syarat keterimaan
yaitu sebesar 80-120 % (Harmita, 2004), sehingga metode KCKT mempunyai akurasi yang baik
dan dapat digunakan untuk analisis kuantitatif sodium diklofenak.
3.2.5 Penentuan uji selektivitas

Sclektivitas adalah kemampuan metode analisa untuk mengukur secara akurat dan spesifik
suatu analit dengan adanya komponen-komponen lain yang terdapat dalam sampel (Susanti &
Dachriyanus, 2017). Selektivitas ditunjukkan dengan daya pisah dua senyawa yang sejenis
(Rohman, 2014). Uji selektivitas ini menggunakan senyawa sejenis sodium diklofenak yaitu
sulindak yang keduanya merupakan dua senyawa golongan NSAIDs. Berikut merupakan
kromatogram hasil uji selektivitas dapat dilihat pada Gambar 2.
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Gambar 2 Kromatogram hasil wji selektivitas standar sodium diklofenak dengan sulindak yang
dianalisis pada kondisi optimum KCKT
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Berdasarkan Gambar 2 diketahui bahwa puncak sodium diklofenak dengan puncak sulindak
dapat terpisah dengan baik. Hal terscbut dibuktikan dengan nilai selektivitas yang diperoleh Ichih
dari 1 yaitu sebesar 2,67. Berdasarkan hasil tersebut menunjukkan bahwa metode KCKT dapat
selektif memisahkan senyawa yang sejenis dengan sodium diklofenak pada panjang gelombang
282 nm, fase gerak acetonitril:air 60:40, laju alir 0,3 mL/menit, dan volume injeksi 5 puL (Susanti &
Dachariyanus, 2017).

3.3 Penentuan Kadar Sodium Diklofenak dalam Sampel Urine menggunakan KCKT

Sodium diklofenak dalam sampel urine dipreparasi terlebih dahulu dengan cara standar
sodium diklofenak 1000 ppm dibuat dengan melarutkan 10 mg standar sodium diklofenak yang
dilarutkan dalam labu ukur 10 mL sampai tanda batas menggunakan metanol, Larutan stok standar
1000 ppm dipipet 1 mL menggunakan mikropipet kemudian diencerkan dengan urine pada labu
takar 10 mL sampai tanda batas. Kemudian dilakukan isolasi sodium dikofenak dalam sampel urine
menggunakan ckstraksi fase padat (SPE). Perlakuan dimulai dengan pengkondisian alat yaifu
kolom SPE dicuci terlebih dahulu dengan metanol:asam asetat 0,05% (3:7) dan aquades:asam
asetat 0,05% (3.7) masing-masing 1,5 mL. Kemudian larutan sampel dimasukkan ke dalam kolom
SPE dengan volume 1 mL. Larutan sampel dibilas dengan 1.5 mL aquades:asam atetat 0,05% (3:7)
scbanyak 2 kali, kemudian kolom dikeringkan selama 5 menit. Kolom dielusi dengan metano! 1
mL sebanyak 3 kali kemudian ditambahkan metanol hingga 5 mL. Selanjutnya larutan digunakan
untuk analisis dengan KCKT pada keaadaan optimum yang telah diperoleh menggunakan panjang
gelombang 282, fase gerak asetonitril-air 60:40, laju alir 0,3 ml./menit dan volume injeksi 5 pL.
Analisis kadar sodium diklofenak dilakukan 3 kali pengulangan. Berikut merupakan kromatogram
hasil analisis sodium diklofenak dalam sampe! urine dapat dilihat pada Gambar 3.
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Gambar 2 Kromatogram hasil analisis blanko sampel urine dan sodium diklofenak dalam urine
pada kondisi optimum KCKT
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Berdasarkan Gambar 4.4 diketahui bahwa sodium diklofenak dalam sampel urine memiliki
waktu retensi 4,67 menit. Kadar sodium diklofenak ditentukan berdasarkan luas arca puncak yang
dihasilkan, dimana luas areanya digunakan kedalam persamaan regresi. Perhitungan kadar sodium
diklofenak dapat dilihat pada Lampiran 5. Berdasarkan hasil tersebut diperoleh kadar sodium
diklofenak sebesar 18,11 ppm dengan nilai recovery sebesar 90,55%. Nilai tersebut menunjukan
tingkat akurasi yang memenuhi syarat vaitu sebesar 80-120% (Harmita, 2004).

4 KESIMPULAN

1. Metode penentuan senyawa sodium diklofenak secara Kromatografi Cair Kinerja Tinggi
memiliki validitas vang dapat diterima dengan parameter koefisien korelasi (r) 0.9991, batas
deteksi (LOD) sebesar 4,7 ppm, batas kuantifikasi (LOQ) sebesar 15,7 ppm, nilai koefisien
variasi (KV) sebesar 1,17%; HORRAT 0,1; % recovery sebesar 90,55%; serta selektivitas (a)
sebesar 2,67,

2. Kadar sodium diklofenak dalam sampel urine yang dianalisis menggunakan Kromatografi Cair
Kinerja Tinggi diperoleh sebesar 18,11 ppm
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