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Lampiran 1. Perhitungan uji kesesuaian Sistem  

1.1.Faktor Kapasitas 

𝑘 ′ =  
(𝑇𝑅+𝑇𝑜)

𝑇𝑜
  𝑇𝑜 =

𝑉𝑚

𝐹
 𝑉𝑚 = 0,5 𝑥 𝐿 𝑥 𝑑𝑐2 

Keterangan :  

K’  : Faktor kapasitas 

TR : waktu retensi komponen yang dicari 

To : void  time 

Vm  : void volume 

L : panjang kolom (cm) 

dc : diameter kolom (cm) 

 

𝑉𝑚 = 0,5 𝑥 15 𝑐𝑚 𝑥 (0,46)2 = 1,587 𝑚𝑙 

𝑇𝑜 =  
1,587

1
= 1,587 𝑚𝑒𝑛𝑖𝑡 

 

Faktor kapasitas sildenafil sitrat 

𝑘 ′ =  
1,563 + 3,306

3,306
= 2,563 

Faktor kapasitas tadalafil 

𝑘 ′ =  
3,837 + 3,306

3,306
= 4,837 

 

1.2. Resolusi sildenafil sitrat dan tadalafil 

 

𝑅𝑠 =  
2(𝑡𝑅2 − 𝑡𝑅1)

𝑊1 + 𝑊2
 

Keterangan : 

tR1 : waktu retensi peak analit yang pertama 

tR2 : waktu retensi peak analit yang terakhir 

W  : lebar peak 

 

𝑅𝑠 =  
2(3,837 − 1,563)

0,567 + 0,917
= 3,06 
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1.3.Faktor tailing  

 

 

 

 

 

 

 

Faktor tailing sildenafil sitrat  

𝑇𝐹 =
0,23

0,337
= 0,68 

Faktor tailing tadalafil 

𝑇𝐹 =
0,334

0,583
= 0,57 

 

1.4. Jumlah Plat teoritis  

𝑁 = 16 (
𝑇𝑅

𝑇𝑤
)

2

 

Keterangan : 

tR       : waktu retensi solut 

Tw     : lebar dasar puncak 

 

Jumlah plat teoritis sildenafil sitrat  

𝑁 = 16 (
1,563

0,567
)

2 

= 121,73  

Jumlah plat teoritis tadalafil  

𝑁 = 16 (
3,834

0,9167
)

2 

= 279,89 
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Lampiran 2. Perolehan data kurva kalibrasi  sildenafil sitrat dan tadalafil  

Tabel 1. Kurva kalibrasi sildenafil sitrat  

Konsentrasi (ppm) Luas area 

10 553727 

25 1433505 

50 2831814 

75 4227107 

125 6901129 

150 8223026 

175 9561708 

Persamaan regresi linier : 

y = 54.408,0541x + 77.586,1435 

r  = 0,9999 

Tabel 2. Kurva kalibrasi tadalafil   

Konsentrasi (ppm) Luas area 

10 1059007 

25 2801987 

50 5600412 

75 8367611 

125 13685034 

150 15893724 

175 18534713 

Persamaan regresi linier : 

Y = 105.555,4581x + 221.951,2206 

r  = 0,9995 

 

 

 

 

 

  

Gambar 1. Kurva kalibrasi sildenafil sitrat 
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Gambar 2. Kurva kalibrasi tadalafil 

1. Pembuatan larutan stok (500 ppm) 

500 mg

1000 mL
=  

50 mg

100 mL
 

2. Pembuatan kurva kalibrasi 

a. 10 ppm 

  𝑚1 𝑥 𝑣1 = 𝑚2 𝑥 𝑣2 

 10 𝑝𝑝𝑚 𝑥 10 𝑚𝑙 = 500 𝑝𝑝𝑚 𝑥 𝑣1 

   𝑣1 = 0,2 𝑚𝑙 

b. 25 ppm 

𝑚1 𝑥 𝑣1 = 𝑚2 𝑥 𝑣2 

 25 𝑝𝑝𝑚 𝑥 10 𝑚𝑙 = 500 𝑝𝑝𝑚 𝑥 𝑣1 

 𝑣1 = 0,5 𝑚𝑙 

c. 50 ppm 

𝑚1 𝑥 𝑣1 = 𝑚2 𝑥 𝑣2 

 50 𝑝𝑝𝑚 𝑥 10 𝑚𝑙 = 500 𝑝𝑝𝑚 𝑥 𝑣1 

 𝑣1 = 1 𝑚𝑙 

d. 75 ppm 

  𝑚1 𝑥 𝑣1 = 𝑚2 𝑥 𝑣2 

 75 𝑝𝑝𝑚 𝑥 10 𝑚𝑙 = 500 𝑝𝑝𝑚 𝑥 𝑣1 

   𝑣1 = 1,5  
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e. 125 ppm 

  𝑚1 𝑥 𝑣1 = 𝑚2 𝑥 𝑣2 

125 𝑝𝑝𝑚 𝑥 10 𝑚𝑙 = 500 𝑝𝑝𝑚 𝑥 𝑣1 

   𝑣1 = 2,5 𝑚𝑙 

f. 150 ppm 

 𝑚1 𝑥 𝑣1 = 𝑚2 𝑥 𝑣2 

150 𝑝𝑝𝑚 𝑥 10 𝑚𝑙 = 500 𝑝𝑝𝑚 𝑥 𝑣1 

  𝑣1 = 3 𝑚𝑙 

g. 175 ppm 

 𝑚1 𝑥 𝑣1 = 𝑚2 𝑥 𝑣2 

175 𝑝𝑝𝑚 𝑥 10 𝑚𝑙 = 500 𝑝𝑝𝑚 𝑥 𝑣1 

  𝑣1 = 3,5 𝑚𝑙 

 

Lampiran 3. Perolehan data dan perhitungan Akurasi 

Tabel 3. Perhitungan akurasi sildenafil sitrat 

Rentang 
Luas 

area 

Konsentrasi 

(ppm) 

Rataan 

konsentrasi 

(ppm) 

Recovery 

(%) 

Rataan 

Recovery 

(%) 

SD 

(ppm) 

RSD 

(%) 

80 

5170944 93,61 

94,09 

107,42 

108,61 
0,49 

 
0,53 5225158 94,61 109,88 

5195577 94,07 108,54 

100 

5730487 103,89 
103,21 

 

107,06 

105,66 0,62 0,60 5679358 102,96 105,19 

5668979 102,77 104,73 

120 

6163386 111,85 

111,57 

102,94 

102,33 0,48 0,43 6156650 111,73 102,62 

6123216 111,12 101,42 

Rata – rata 105,53 105,53 0,54 0,52 
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Konsentrasi 

(ppm) 
Standar (ppm) Sampel (ppm) 

93,61 

40 

50 ppm 

94,61 

94,067 

103,89 

50 102,96 

102,77 

111,85 

60 111,73 

111,12 

 

 

𝑌 =  54.408,0541𝑥 +  77.586,1435 

𝑥 =
𝑦 −  77.586,1435

54.408,0541
 

Contoh perhitungan konsentrasi sildenafil sitrat : 

Akurasi 80% 

𝑥 =
5170944 − 77.586,1435

54.408,0541
= 93,61405 𝑝𝑝𝑚 

Akurasi 100% 

𝑥 =
5730487 − 77.586,1435

54.408,0541
= 103,8982𝑝𝑝𝑚 

 

Akurasi 120% 

𝑥 =
6163386 − 77.586,1435

54.408,0541
= 111,8548 𝑝𝑝𝑚 

 

% 𝑃𝑒𝑟𝑜𝑙𝑒ℎ𝑎𝑛 𝑘𝑒𝑚𝑏𝑎𝑙𝑖 =  
(𝐶𝐹 − 𝐶𝐴

𝐶∗
𝑎

𝑥 100 

CF : konsentrasi total sampel yang diperoleh dari pengukuran 

CA : konsentrasi sampel sebenarnya 

C*A : konsentrasi analit yang ditambahkan 
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Contoh perhitungan persen Perolehan kembali 

Akurasi 80 % 

% 𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 =
(93,61405 − 50)

40,6
𝑥 100 % = 107,4238 % 

Akurasi 100 % 

% 𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 =
(104,172 − 50)

50,6
𝑥 100 % = 107,0592 % 

Akurasi 120 % 

% 𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 =
(112,2784 − 50)

60,5
𝑥 100 % = 102,622 % 

 

Contoh Perhitungan Standar deviasi : 

𝑆𝐷 =  √
Σ(𝑃 − 𝑃𝑟)2

𝑛 − 1
 

Keterangan : 

P : nilai dari masing – masing pengukuran 

Pr : rataan dari pengukuran 

n : frekuensi penetapan 

 

𝑆𝐷 =  √
0,4978

3 − 1
= 0,4989 

 

Contoh Perhitungan Standar deviasi relatif 

%𝑅𝑆𝐷 =  
𝑆𝐷

𝑃𝑟
 𝑥 100 % 

Keterangan : 

RSD : relatif standar deviasi 

SD : standar deviasi 

Pr : rataan dari pengukuran 

%𝑅𝑆𝐷 =  
0,4989

94,097
 𝑥 100 % = 0,53 % 
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Tabel 4. Perhitungan akurasi tadalafil 

Rentang 
Luas 

area 

Konsentrasi 

(ppm) 

Rataan 

konsentrasi 

(ppm) 

Recovery 

(%) 

Rataan 

Recovery 

(%) 

SD 

(ppm) 

RSD 

(%) 

80 

4487206 40,41 

40,59 

91,84 

92,25 0,39 0,97 4554298 41,04 93,28 

4477803 40,32 91,63 

100 

5561612 50,59 

49,98 

99,29 

99,97 0,72 1,43 5518349 50,18 98,48 

5414676 49,19 96,55 

120 

6487124 59,35 

58,99 

88,59 

88,04 
0,55 

 

0,94 

 
6476568 59,25 88,44 

6381389 58,35 87,09 

Rata – rata 92,79 92,79 0,55 1,11 

 

Konsentrasi 

(ppm) 
Standar (ppm) Sampel (ppm) 

40,41 

40 

0 ppm 

41,04 

40,32 

50,59 

50 50,18 

49,19 

59,35 

60 59,25 

58,35 

 

𝑌 =  105.555,4581𝑥 +  221.951,2206 

𝑥 =
𝑦 −  221.951,2206

105.555,4581
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Contoh perhitungan konsentrasi : 

Akurasi 80% 

𝑥 =
4487206 −  221.951,2206

105.555,4581
= 40,40771 𝑝𝑝𝑚 

Akurasi 100% 

𝑥 =
5561612 −  221.951,2206

105.555,4581
= 50,58631 𝑝𝑝𝑚 

Akurasi 120% 

𝑥 =
6487124 −  221.951,2206

105.555,4581
= 59,35432 𝑝𝑝𝑚 

 

% 𝑃𝑒𝑟𝑜𝑙𝑒ℎ𝑎𝑛 𝑘𝑒𝑚𝑏𝑎𝑙𝑖 =  
(𝐶𝐹 − 𝐶𝐴

𝐶∗
𝑎

𝑥 100 

CF : konsentrasi total sampel yang diperoleh dari pengukuran 

CA : konsentrasi sampel sebenarnya 

C*A : konsentrasi analit yang ditambahkan 

 

Contoh perhitungan persen Perolehan kembali 

Akurasi 80 % 

% 𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 =
(40,40771 − 0)

44
𝑥 100 % = 91,8357 % 

Akurasi 100 % 

% 𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 =
(50,58631 − 0)

50,9
𝑥 100 % = 99,2862 % 

Akurasi 120 % 

% 𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 =
(59,35432 − 0)

67
𝑥 100 % = 88,5885% 

 

Contoh Perhitungan Standar deviasi : 

𝑆𝐷 =  √
Σ(𝑃 − 𝑃𝑟)2

𝑛 − 1
 

Keterangan : 

P : nilai dari masing – masing pengukuran 

Pr : rataan dari pengukuran 
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n : frekuensi penetapan 

 

𝑆𝐷 =  √
0,31237

3 − 1
= 0,3952 

 

Contoh Perhitungan Standar deviasi relatif 

%𝑅𝑆𝐷 =  
𝑆𝐷

𝑃𝑟
 𝑥 100 % 

Keterangan : 

RSD : relatif standar deviasi 

SD : standar deviasi 

Pr : rataan dari pengukuran 

 

%𝑅𝑆𝐷 =  
0,97365

40,5899
 𝑥 100 % = 0,7365 % 

Lampiran 4. Perolehan data dan perhitungan Presisi 

Tabel 5. Perhitungan Presisi sildenafil sitrat  

Hari ke-1 Hari ke-2 Hari ke-3 

Luas area Kadar 

(ppm) 

Luas area Kadar 

(ppm) 

Luas area Kadar 

(ppm) 

4101653 73,96 4294006 77,49 4074401 73,46 

4064676 73,28 4289408 77,41 4075561 73,48 

4112963 74,17 4288729 77,39 4158715 75,01 

4142259 74,71 4358852 78,69 4050541 73,02 

4150023 74,85 4372098 78,93 4144493 74,75 

4227107 76,27 4238553 76,47 4119405 74,29 

Rataan kadar 

(ppm) 74,54  77,73  74,00 

SD (ppm) 1,02  0,92  0,79 

% RSD 1,36  1,18  1,08 

% RSD 

Horwitz 

8,32  8,27  8,33 
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Tabel 6. Perhitungan Presisi tadalafil 

Hari ke-1 Hari ke-2 Hari ke-3 

Luas area Kadar 

(ppm) 

Luas area Kadar 

(ppm) 

Luas area Kadar 

(ppm) 

8099965 74,63 8372455 77,22 8002523 73,71 

8035064 74,02 8461526 78,06 8109579 74,72 

8175938 75,35 8452342 77,97 8278604 76,33 

8212141 75,69 8593606 79,31 8063232 74,29 

8229101 75,86 8649547 79,84 8249665 76,05 

836761 77,17 8404729 77,52 8222314 75,79 

Rataan kadar 

(ppm) 75,45  78,32  75,15 

SD (ppm) 1,09  1,03  1,06 

% RSD 1,44  1,32  1,41 

% RSD 

Horwitz 

8,31  8,26  11,74 

Contoh perhitungan konsentrasi : 

𝑌 =  54.408,0541𝑥 +  77.586,1435 

𝑥 =
𝑦 −  77.586,1435

54.408,0541
 

Contoh perhitungan konsentrasi : 

𝑥 =
4101653 − 77.586,1435

54.408,0541
= 73,96 𝑝𝑝𝑚 

Contoh Perhitungan Standar deviasi : 

𝑆𝐷 =  √
Σ(𝑃 − 𝑃𝑟)2

𝑛 − 1
 

P : nilai dari masing – masing pengukuran 

Pr : rataan dari pengukuran 

n : frekuensi penetapan 

 

𝑆𝐷 =  √
5,163

6 − 1
= 1,0162  
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Contoh Perhitungan Standar deviasi relatif 

%𝑅𝑆𝐷 =  
𝑆𝐷

𝑃𝑟
 𝑥 100 % 

%𝑅𝑆𝐷 =  
1,0162

74,54
 𝑥 100 % = 1,3633 % 

RSD HORWITZ 

𝑅𝑆𝐷 =  2𝐶−0,15  

C = konsentrasi rata – rata (konsentrasi 1 ppm = 10-6) 

C = 73,96 x 10-6 

% 𝑅𝑆𝐷 =  2(40,09 𝑥 10 −6)−0,15 

% 𝑅𝑆𝐷 = 8,33 % 

 

Lampiran 5. Perhitungan robustness 

Tabel 7. Hasil uji Robustness pada pH 2,8 sildenafil sitrat 

Jenis Replikasi 
Konsentrasi 

(ppm) 

Rataan 

(ppm) 
SD (ppm) % RSD 

Standar 

1 73,87 

73,63 1,01 1,38 2 72,52 

3 74,51 

Sampel 

1 53,47 

53,68 0,39 0,72 2 53,45 

3 54,13 

 

Tabel 8. Hasil uji Robustness pada pH  3 sildenafil sitrat 

Jenis Replikasi 
Konsentrasi 

(ppm) 

Rataan 

(ppm) 
SD (ppm) % RSD 

Standar 

1 73,96 

73,80 0,46 0,63 2 73,28 

3 74,17 

Sampel 

1 52,71 

52,70 0,27 0,51 2 52,43 

3 52,97 
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Tabel 9. Hasil uji Robustness pada pH  3,2 sildenafil sitrat 

Jenis Replikasi 
Konsentrasi 

(ppm) 

Rataan 

(ppm) 
SD (ppm) % RSD 

Standar 

1 73,36 

73,90 0,47 0,63 2 74,13 

3 74,21 

Sampel 

1 54,45 

54,15 0,26 0,48 2 53,98 

3 54,04 

 

Tabel 10. Hasil uji Robustness pada pH 2,8 tadalafil 

Jenis Replikasi 
Konsentrasi 

(ppm) 

Rataan 

(ppm) 
SD (ppm) % RSD 

Standar 

1 75,05 

74,78 1,02 1,48 2 73,57 

3 75,73 

 

Tabel 10. Hasil uji Robustness pada pH  3 tadalafil 

Jenis Replikasi 
Konsentrasi 

(ppm) 

Rataan 

(ppm) 
SD (ppm) % RSD 

Standar 

1 74,63 

74,67 0,67 0,89 2 74,02 

3 75,35 

 

Tabel 11. Hasil uji Robustness pada pH  3,2 tadalafil  

Jenis Replikasi 
Konsentrasi 

(ppm) 

Rataan 

(ppm) 
SD (ppm) % RSD 

Standar 

1 74,77 

75,37 0,51 0,68 2 75,67 

3 75,65 

Contoh perhitungan uji Robustness standar : 

𝑌 =  54.408,0541𝑥 +  77.586,1435 
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𝑥 =
𝑦 −  77.586,1435

54.408,0541
 

Contoh perhitungan konsentrasi : 

pH 2,8 

𝑥 =
4096964 −  77.586,1435

54.408,0541
= 73,87𝑝𝑝𝑚 

pH 3,0 

𝑥 =
4101653 −  77.586,1435

54.408,0541
= 73,96 𝑝𝑝𝑚 

 

pH 3,2 

𝑥 =
4069156 −  77.586,1435

54.408,0541
= 73,36 𝑝𝑝𝑚 

 

Contoh perhitungan uji Robustness sampel 

𝑌 =  54.408,0541𝑥 +  77.586,1435 

𝑥 =
𝑦 −  77.586,1435

54.408,0541
 

 

Contoh perhitungan konsentrasi : 

pH 2,8 

𝑥 =
2952784 −  77.586,1435

54.408,0541
=  52,85𝑝𝑝𝑚  

pH 3 

𝑥 =
2945280 −  77.586,1435

54.408,0541
=  52,71𝑝𝑝𝑚  

pH 3,2 

𝑥 =
3036397 −  77.586,1435

54.408,0541
=  54,38𝑝𝑝𝑚  
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Lampiran 6. Perhitungan LOD dan LOQ 

Tabel 12. Perhitungan LOD dan LOQ dari kurva kalibrasi sildenafil sitrat 

Konsentrasi 

(ppm) 

Luas area y' y-y' y-y' 2 

10 553727 621666,6 -67939,64 4615794683 

25 1433505 1437787 -4282,39 18338864,11 

50 2831814 2797989 33825,36 1144154979 

75 4227107 4158190 68917,11 4749568051 

125 6901129 6878592 22536,61 507898790,3 

150 8223026 8238794 -15767,64 248618471,2 

175 9561708 9598995 -37286,89 1390312166 

Jumlah 12674686005 

Sy/x 50348,16 

LOD (ppm) 2,14 

LOQ (ppm) 6,49 

𝑠𝑦
𝑥⁄ = √

Σ (𝑦 − 𝑦𝑖)2

𝑛 − 2
=  √

12674686005

6 − 2
= 50348,15986  

𝐿𝑂𝐷 =  
3,3 (𝑆𝑌

𝑋⁄ )

𝑏
=

3,3 (50348,15986  )

77586,14
= 2,14 𝑝𝑝𝑚 

𝐿𝑂𝑄 =  
10 (𝑆𝑌

𝑋⁄ )

𝑏
=

10 (50348,15986)

77586,14
= 6,49 𝑝𝑝𝑚 

𝑠𝑦
𝑥⁄ = √

Σ (𝑦 − 𝑦𝑖)2

𝑛 − 2
=  √

237476752855,123

7 − 2
= 217934,2804  

𝐿𝑂𝐷 =  
3,3 (𝑆𝑌

𝑋⁄ )

𝑏
=

3,3 (217934,2804  )

221951,22
= 3,24 𝑝𝑝𝑚 

𝐿𝑂𝑄 =  
10 (𝑆𝑌

𝑋⁄ )

𝑏
=

10 (217934,2804)

221951,22
= 9,82 𝑝 
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Tabel 13. Perhitungan LOD dan LOQ dari kurva kalibrasi tadalafil 

Konsentrasi 

(ppm) 

Luas area y' y-y' y-y' 2 

10 1059007 1277506 -218498,82 47741734341 

25 2801987 2860838 -58850,72 3463407245 

50 5600412 5499724 100687,78 10138029041 

75 8367611 8138611 229000,28 52441128240 

125 13685034 13416384 268650,28 72172972944 

150 15893724 16055270 -161546,22 26097181196 

175 18534713 18694157 -159443,72 25422299847 

Jumlah 237476752855,12 

Sy/x 217934,28 

LOD (ppm) 3,24 

LOQ (ppm) 9,82 

𝑠𝑦
𝑥⁄ = √

Σ (𝑦 − 𝑦𝑖)2

𝑛 − 2
=  √

237476752855,123

7 − 2
= 217934,2804  

𝐿𝑂𝐷 =  
3,3 (𝑆𝑌

𝑋⁄ )

𝑏
=

3,3 (217934,2804  )

221951,22
= 3,24 𝑝𝑝𝑚 

𝐿𝑂𝑄 =  
10 (𝑆𝑌

𝑋⁄ )

𝑏
=

10 (217934,2804)

221951,22
= 9,82 𝑝𝑝𝑚 

 

Lampiran 7. Estimasi Ketidakpastian 

1. Ketidakpastian volume  

1.1.Kalibrasi  

µ𝑘𝑎𝑙 =  
𝑠

𝑘
 

Keterangan :  

µkal = ketidakpastian kalibrasi 

S   = data sertifikat kalibrasi alat 

k   = faktor cakupan 
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1.2.Suhu` 

𝜇𝐸𝑇 =
𝑣 (𝑚𝑙)𝑥 ∆𝑇 (±℃)𝑥𝛼

𝑘
 

Keterangan :  

  µET = ketidakpastian efek temperatur 

V = volume alat  

∆𝑇 = variasi suhu di laboratorium (±2℃) 

α = koefisien ekspansi volume air 2,1𝑥10−4𝐶1 

k  = faktor cakupan 

1.3. Ketidakpastian gabungan volume 

𝜇𝑣𝑜𝑙 = √(𝜇𝑘𝑎𝑙)2 𝑥 (𝜇𝐸𝑇)2 

  Keterangan : 

µkal = ketidakpastian kalibrasi 

µET = ketidakpastian efek temperatur 

Perhitungan ketidakpastian volume labu ukur 25 mL : 

a. Kalibrasi  

µ𝑘𝑎𝑙 =  
0,03

1,960
= 0,02107 𝑚𝑙 

b. Efek temperatur (suhu) 

𝜇𝐸𝑇 =
25 𝑥 2𝑥 2,1𝑥10−4

1,960
= 0,005 𝑚𝑙  

c. Ketidakpastian gabungan volume labu takar (LT) 

𝜇𝑣𝑜𝑙 (𝐿𝑇/𝑃𝑉) = √(0,02)2 𝑥 (0,005)2 =  √4,28 𝑥 10−4 

𝜇𝑣𝑜𝑙 (𝐿𝑇) = 0,02𝑚𝑙 

2. Ketidakpastian pengulangan 

µ𝑟𝑒𝑝 =  
𝑅𝑆𝐷

√𝑛
 

Keterangan : S = simpangan baku (RSD) (SD/X) 

   n = jumlah pengulangan  

  Perhitungan ketidakpastian pengulangan 

µ𝑟𝑒𝑝 =  
0,0136

√6
= 0,005578 
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3. Ketidakpastian kurva kalibrasi 

µ𝑘𝑘 (𝑥) =  
𝑆𝑦/𝑥

𝑏
 𝑥 √

1

𝑝 
+  

1

𝑛
+

(𝑦 − 𝑦 𝑟𝑎𝑡𝑎𝑎𝑛)2

𝑆𝑥𝑥
 

Keterangan :  

µkk   : ketidakpastian kurva kalibrasi 

Sy/x   : residual standar deviation 

b   : slope (b = 54.408,0541) 

p  : jumlah analisis sampel 

n   : jumlah pengukuran seri kadar 

Sxx  : jumlah (𝑥 − 𝑥 𝑟𝑎𝑡𝑎𝑎𝑛)2 

Y sampel : rataan area sildenafil sitrat  pada sampel 

Y rataan (Yr) : rata – rata area standar 

 

4. Ketidakpastian konsentrasi dari kurva kalibrasi 

1. Nilai ketidakpastian kurva kalibrasi (Sy/x) 

Konsentrasi 

(ppm) 

Luas area y' y-y' y-y' 2 

10 1059007 1277506 -218498,82 47741734341 

25 2801987 2860838 -58850,72 3463407245 

50 5600412 5499724 100687,78 10138029041 

75 8367611 8138611 229000,28 52441128240 

125 13685034 13416384 268650,28 72172972944 

150 15893724 16055270 -161546,22 26097181196 

175 18534713 18694157 -159443,72 25422299847 

Jumlah 237476752855,123 

Sy/x 217934,2804 
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2. Nilai ketidakpastian kurva kalibrasi (Sxx) 

NO 
Konsentrasi 

(ppm) (x) 
Luas area (Y) X-x rata (X-xrataan)^2 

 
X Y 

  
1 10 1059007 -77,142857 5951,020408 

2 25 2801987 -62,142857 3861,734694 

3 50 5600412 -37,142857 1379,591837 

4 75 8367611 -12,142857 147,4489796 

5 125 13685034 37,8571429 1433,163265 

6 150 15893724 62,8571429 3951,020408 

7 175 18534713 87,8571429 7718,877551 

Jumlah 610 65942488 
 

24442,85714 

Rataan 87,14 9420355,429 
  

 

3.  Perhitungan sampel 

Sampel Luas area 
Konsentra

si  (ppm) 

Konsentrasi 

sebelum 

pengenceran 

(ppm) 

Kadar sampel 

(mg/gram) 

Kadar 

sampel/kapsu

l (mg/kg) 

Replikasi 1 2945280 52,71 131,7679 164,5453 65,81813 

Replikasi 2 2874849 51,41 128,5317 160,6646 64,26583 

Replikasi 3 2930391 52,43 131,0838 163,5276 65,41106 

Replikasi 4 2906207 51,99 129,9725 162,4657 64,98626 

Replikasi 5 2959779 52,97 132,4341 165,5426 66,21705 

Replikasi 6 2863272 51,2 127,9997 159,76 63,90399 

Rataan 2913296,3 52,12 130,298 162,75 65,1  

SD 
 

0,712 1,78 2,24 0,89 

RSD 
 

1,37 % 1,37 % 1,37 % 0,0137 

 

Perhitungan ketidakpastian kurva kalibrasi : 

µ𝑘𝑘 (𝑥) =  
217934,2804

54.408,0541
  𝑥√

1

6 
+  

1

7
+

(2913296,3 − 9420355,429)2

(54.408,0541)2 𝑥 24442,85714
 

µ𝑘𝑘 (𝑥) =  4,005  𝑥√0,895 

µ𝑘𝑘 (𝑥) = 3,789 
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5. ketidakpastian dari massa  

µ𝑁𝑎 (𝑥) =  
𝑆

𝑘
 

μNa  = ketidakpastian Neraca analitik  

S  = nilai ketidakpastian  

k  = faktor cakupan  

µ𝑁𝑎 (𝑥) =  
𝑆

𝑘
=

0,00015

1,9758
= 0,00008 

6. ketidakpastian dari kemurnian  

Penetapan kadar berdasarkan sertifikat analisis : 99,74%, μ = 1,41%,  k = 2 

µ𝐾𝑚 (𝑥) =  
𝑆

𝑘
 

μNa  = ketidakpastian kemurnian  

S  = nilai ketidakpastian  

k  = faktor cakupan  

perhitungan ketidakpastian kemurnian : 

µ𝐾𝑚 (𝑥) =  
𝑆

𝑘
=

0,0141

2
= 0,00705 

 

7. Nilai ketidakpastian baku sildenafil sitrat 

Ketidakpastian 

pengukuran 

Sumber 

ketidakpastian  

Nilai 

ketidakpastian 

(µ alat) (S) 

Faktor 

cakupan (k) 

 Nilai 

ketidakpastian 

baku (µ baku)  

Volume sampel 
Labu ukur 25 

mL (pyrex) 

0,04000 
1,960 0,02107 

Massa  Neraca Analitik  
0,00015 

1,9758 0,00008 

Repitabilitas Pengulangan    0,005578 

Kurva kalibrasi Kurva kalibrasi  
 

3,789 

Kemurnian  
 

0,0141 2 0,00705 
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4. Nilai ketidakpastian gabungan dan diperluas 

Sumber 

ketidakpastian 
(µ baku) nilai (x) Satuan 

ketidakpastian 

relatif baku 

(µ/x) 

(µ/x)^2 

Labu ukur 25 

mL (pyrex) 
0,02107 25,00 mL 0,00084 7,10E-07 

Neraca analitik 0,00008 0,02 Gram 0,00400 1,60E-05 

Pengulangan 0,005578 1,00  0,00558 3,11E-05 

Kurva kalibrasi 3,789 130,298 mg/L 0,02908 8,46E-04 

Kemurnian  0,00705 0,9974  0,00707 5,00E-05 

 Jumlah 0,0009 

 µ gabungan 4,00206 

 µ diperluas (mg/g) 8,00412 

 

Rumus Analisis kadar sildenafil sitrat  

(
𝑚𝑔

𝑔𝑟𝑎𝑚
) 𝑠𝑖𝑙𝑑𝑒𝑛𝑎𝑓𝑖𝑙 𝑠𝑖𝑡𝑟𝑎𝑡 =  

𝑘𝑜𝑛𝑠𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑠𝑖 (
𝑚𝑔

𝑙
) 𝑥 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 (𝑙)

𝑚𝑎𝑠𝑠𝑎  𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 𝑦𝑎𝑛𝑔 𝑑𝑖𝑡𝑖𝑚𝑏𝑎𝑛𝑔 (𝑔𝑟𝑎𝑚)
 

Perhitungan penetapan kadar 

(
𝑚𝑔

𝑔𝑟𝑎𝑚
) 𝑠𝑖𝑙𝑑𝑒𝑛𝑎𝑓𝑖𝑙 𝑠𝑖𝑡𝑟𝑎𝑡 (𝐶) =  

 130,298 (
𝑚𝑔

𝑙
) 𝑥 0,025 (𝐿)

 0,02 (𝑔𝑟𝑎𝑚)

= 162,8725
𝑚𝑔

𝑔𝑟𝑎𝑚
 

5. Ketidakpastian gabungan 

µ𝑔 = 𝐶 √(
µ 𝐿𝑇

𝑣
)

2

+ (
µ 𝑃𝑉

𝑣
)

2

+  (
µ 𝑟𝑒𝑝

𝑥
)

2

+ (
µ 𝑘𝑘𝑘

𝐶
)

2

 

Keterangan :  

µg  = ketidakpastian gabungan 

µLT  = ketidakpastian labu ukur 25 mL 

µPV  = ketidakpastian pipet volume 5 mL 

µrep  = ketidakpastian repitabilitas 

µkk  = ketidakpastian kurva kalibrasi 

C  = kadar mg/kg 
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V  = volume (25 mL/5 mL) 

X  = tetapan (1) 

6. Ketidakpastian diperluas 

𝑈 =  µ𝑔 𝑥 𝑘  

Keterangan : 

µg  = ketidakpastian gabungan 

k  = faktor cakupan (2) 

 

Lampiran 8. Perhitungan Penetapan kadar Sildenafil Sitrat 

Sampel Luas area 
Konsentra

si  (ppm) 

Konsentrasi 

sebelum 

pengenceran 

(ppm) 

Kadar 

sampel 

(mg/gra

m) 

Kadar 

sampel/kap

sul (mg/kg) 

Replikasi 1 2945280 52,71 131,77 164,55 65,82 

Replikasi 2 2874849 51,41 128,53 160,66 64,27 

Replikasi 3 2930391 52,43 131,08 163,53 65,41 

Replikasi 4 2906207 51,99 129,97 162,46 64,99 

Replikasi 5 2959779 52,97 132,43 165,54 66,22 

Replikasi 6 2863272 51,2 127,99 159,76 63,90 

Rataan 2913296,3 52,12 130,29 162,75 65,10  

SD 
 

0,71  
  

RSD (%) 
 

1,37  
  

 

Hasil data penetapan kadar Replikasi 2 

𝑌 =  54.408,0541𝑥 +  77.586,1435 

𝑥 =
𝑦 −  77.586,1435

54.408,0541
 

 Keterangan  : y = luas area 

     x = konsentrasi (ppm) 

𝑥 =
2874849 −  77.586,1435

54.408,0541
 

𝑥 =  51,41  𝑝𝑝𝑚 
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Hasil data penetapan kadar sebelum pengenceran (pengenceran 2,5 kali) 

𝑥 =  51,41 𝑝𝑝𝑚 𝑥 𝑓𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝑝𝑒𝑛𝑔𝑒𝑛𝑐𝑒𝑟𝑎𝑛  

𝑥 =  51,41 𝑝𝑝𝑚 𝑥 2,5 = 128,53 𝑝𝑝𝑚 

 

 

Perhitungan penetapan kadar sildenafil sitrat replikasi 2 

128,53 𝑚𝑔

1000 mL 
=

3,21 𝑚𝑔

 25 mL
 

Keterangan : massa sildenafil sitrat yang ditimbang dalam 25 mL = 100 

mg 

Berat 1 kapsul sampel = 400 mg 

𝑘𝑎𝑑𝑎𝑟 (
𝑚𝑔

𝑔𝑟𝑎𝑚
) =

3,21 𝑚𝑔

0,02 gram
=

160,665 𝑚𝑔

 gram
 

Kandungan dalam 1 kapsul : 

160,665 𝑚𝑔

gram
=

160,665 𝑚𝑔

1000 mg
=  

64,266 𝑚𝑔

400 mg
= 64,266 𝑚𝑔/𝑘𝑎𝑝𝑠𝑢𝑙 
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Lampiran 9. Kromatogram uji kesesuaian sistem 

 

Lampiran 10. Kromatogram uji spesifisitas 

 

Sildenafil 100 ppm  

Tadalafil 100 ppm  

Pelarut  

Sample jamu  

Sample spike  
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Lampiran 11. Kromatogram linearitas 

11.1.Linearitas 10 ppm 

 

11.2.Linearitas 25 ppm 

 

11.3.Linearitas 50 ppm  
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11.4. Linearitas 75 ppm 

 

11.5. Linearitas 125 ppm 

 

11.6. Linearitas 150  ppm 
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11.7. Linearitas 175  ppm 
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Lampiran 12. Kromatogram akurasi 

12.1. Akurasi 80 % replikasi 1 

 

12.2.Akurasi 80 % replikasi 2 

 

12.3. Akurasi 80 % replikasi 3 
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12.4. Akurasi 100 % replikasi 1 

 

12.5. Akurasi 100 % replikasi 2 

 

 

12.6. Akurasi 100 % replikasi 3 
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12.7.Akurasi 120 % replikasi 1 

 

12.8. Akurasi 120 % replikasi 2 

 

12.9. Akurasi 120 % replikasi 3 
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Lampiran 13. Kromatogram uji presisi (75 ppm) 

13.1.Presisi replikasi 1 (Hari ke-1) 

 

13.2.Presisi replikasi 2 (Hari ke-1) 

 

13.3.Presisi replikasi 3 (Hari ke-1) 

 

 

 

 



87 
 

 
 

13.4.Presisi replikasi 4 (Hari ke-1) 

 

13.5.Presisi replikasi 5 (Hari ke-1) 

 

13.6.Presisi replikasi 6 (Hari ke-1) 
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13.7.Presisi replikasi 1 (Hari ke-2) 

 

13.8.Presisi replikasi 2 (Hari ke-2) 

 

 

13.9.Presisi replikasi 3 (Hari ke-2) 
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13.10. Presisi replikasi 4 (Hari ke-2) 

 

13.11. Presisi replikasi 5 (Hari ke-2) 

 

 

13.12. Presisi replikasi 6 (Hari ke-2) 
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13.13. Presisi replikasi 1 (Hari ke-3) 

 

13.14. Presisi replikasi 2 (Hari ke-3) 

 

13.15. Presisi replikasi 3 (Hari ke-3) 
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13.16. Presisi replikasi 4 (Hari ke-3) 

 

13.17. Presisi replikasi 5 (Hari ke-3) 

 

13.18. Presisi replikasi 6 (Hari ke-3) 
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Lampiran 14. Kromatogram uji Robustness sampel 

14.1.Sampel pH 2,8 Replikasi 1 

 

14.2.Sampel pH 2,8  Replikasi 2 

 

14.3. Sampel pH 2,8 Replikasi 3 
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14.4. Sampel pH  3 Replikasi 1 

 

14.5. Sampel pH 3 Replikasi 3 

 
14.6. Sampel pH 3 Replikasi 3 
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14.7. Sampel pH 3,2 Replikasi 1 

 

14.8. Sampel pH 3,2  Replikasi 2 

 

14.9. Sampel pH 3,2  Replikasi 3 
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Lampiran 15. Kromatogram uji Robustness standar 

15.1.Standar pH 2,8 Replikasi 1 

 

 

15.2. Standar pH 2,8 Replikasi 2 

 

15.3. Standar pH 2,8 Replikasi 3 
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15.4. Standar pH 3 Replikasi 1 

 

15.5. Standar pH 3 Replikasi 2 

 

15.6. Standar pH 3 Replikasi 3 
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15.7. Standar pH 3,2 Replikasi 1 

 

 

 

15.8. Standar pH 3,2 Replikasi 2 

 

15.9. Standar pH 3,2 Replikasi 3 
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Lampiran 16. Kromatogram penetapan kadar sampel 

16.1.Sampel Replikasi 1 

 

  

16.2.Sampel Replikasi 2 

 

16.3. Sampel Replikasi 3 
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16.4. Sampel Replikasi 4 

 

16.5. Sampel Replikasi 5 

 

16.6. Sampel Replikasi 6 
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Lampiran 17. Certificate of analysis  

17.1 sildenafil sitrat 
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17.2 tadalafil  
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17.3 sertifikat timbangan analitik 
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17.4. sertifikat labu ukur  
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