LAMPIRAN
Lampiran 1. Penentuan Konsentrasi Logam Timbal
1. Penentuan konsentrasi logam timbal pada sampel obat

e Penentuan kurva kalibrasi

Konsentrasi ]
Absorbansi
(mg/L)
0 0
2 0,0536
4 0,1047
6 0,1538
8 0,1936
10 0,234
0.35 - y = 0,3208x + 0,0048
Rz =0,999
0.3 -
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2015 -
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Konsentrasi (mg/L)

e Penentuan konsentrasi logam timbal

Absorbansi — Intersep
Slope

0 —0,006205
0,0234

Konsentrasi Pb (ppm) = -0,23082 mg/L

Konsentrasi Pb (ppm) =

Konsentrasi Pb (ppm) =

konsentrasi Pb (ppm) x volume

Konsentrasi Pb (mg/Kg) = massa

(—0,23082) mg/L. 0,05L
0,0025Kg

Konsentrasi Pb (mg/Kg) =



m
Konsentrasi Pb (K_gg) = —4,53021 mg/Kg

e Penentuan nilai presisi

hasil pengukuran—duplikat pengukuran

RPD% = x 100%
rata—rata pengukuran
—4,615628_(—4,530228)
RPD% = 8 K& 1% 100%
4-,5729E
RPD% = 1,86%
e Penentuan nilai LOD dan LOQ
Konsentrasi )
(mglL) Y Y1 Y-Y:1 (Y-Y1)
0 0 0,0062048 -0,0062048 0,000038499
2 0,0536 0,0530362 0,00056381 0,000000318
4 0,1047 0,0998676 0,00483238 0,000023352
6 0,1538 0,146699 0,00710095 0,000050424
8 0,1936 0,1935305 0,0000635 0,000000005
10 0,2340 0,2403619 -0,0063619 0,000040474
Jumlah 0,000153071

Sxly = /_ﬂyn—_yzﬂz
SX/y: /0,00;)153

Sx/y = 0,00618 mg/L

3.Sx/y
slope

LOD =

3.0,00618 mg/L
0,0234

LOD =

LOD =0,7925 mg/L

10. Sx/y
LOQ =———
Q slope
10. 0,00618 mg/L
0,0234

LOQ =
LOQ = 2,6418 mg/L



2. Penentuan konsentrasi logam timbal pada sampel suplemen

e Penentuan kurva kalibrasi

Konsentrasi

Absorbansi
(mg/L)
0 0
2 0,0536
4 0,1047
6 0,1538
8 0,1936
10 0,234
0.35 - y =0,3208x + 0,0048
R2=0,999
0.3 -
025 -
§ 0.2 -
20.15 -
<
0.1 -
0.05 -
0 : ‘ ‘ ‘ ‘ |
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

Konsentrasi (mg/L)

e Penentuan konsentrasi logam timbal

Absorbansi — Intersep

Konsentrasi Pb (ppm) = Slope

—0,0035 — 0,00645
0,0234

Konsentrasi Pb (ppm) =-0,3903 mg/L

konsentrasi Pb (ppm) x volume

Konsentrasi Pb (ppm) =

Konsentrasi Pb (mg/Kg) = massa

(—0,3903) mg/L x0,05L
0,0025Kg

Konsentrasi Pb (mg/Kg) =

. mg mg
Konsentrasi Pb <—> = —7,7904 —
Kg Kg



Penentuan nilai presisi

hasil pengukuran—duplikat pengukuran

RPD% = x 100%
rata—rata pengukuran
—7,7964=8_(~7,713328)
RPD% = 8 € 1x100%
-7,75397 2
kg
RPD% = 1,09%
Penentuan nilai LOD dan LOQ
Konsentrasi )
(mg/L) Y Y: Y-Y: (Y-Y1)
0 0 0,0062048 -0,0062048 0,000038499
2 0,0536 0,0530362 0,00056381 0,000000318
4 0,1047 0,0998676 0,00483238 0,000023352
6 0,1538 0,146699 0,00710095 0,000050424
8 0,1936 0,1935305 0,0000635 0,000000005
10 0,2340 0,2403619 -0,0063619 0,000040474
Jumlah 0,000153071

Sxly = E%§§Z

Sxly =

0,000153

4

Sx/y =0,00618 mg/L

LOD =

3.Sx/y

slope

LOD =

_3.0,00618 mg/L

0,0234

LOD =0,7925 mg/L

LOQ =

10. Sx/y
slope

10. 0,00618 mg/L

LOQ =

0,0234

LOQ =2,6418 mg/L



Lampiran 2. Penentuan konsentrasi logam kadmium
1. Penentuan konsentrasi logam kadmium ada sampel obat

e Penentuan kurva kalibrasi

Konsentrasi (mg/L)  Absorbansi

0 0
0,2 0,0698
0,4 0,1336
0,6 0,2
0,8 0,2637
1 0,3199
0.35 - y = 0,3208x + 0,0048
03 - R2=0,999
025
& 02 -
2 0.15 -
< 01|
0.05 -
0 T T 1
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Konsentrasi (mg/L)

e Penentuan konsentrasi logam kadmium

Absorbansi — Intersep

Konsentrasi Cd (ppm) = Slope

0,0004 — 0,003957
0,3210

Konsentrasi Cd (ppm) =-0,01326 mg/L

konsentrasi Cd (ppm). volume

Konsentrasi Cd (ppm) =

Konsentrasi Cd (mg/Kg) = massa

(—0,01326) mg/L. 0,05L
0,0025Kg

Konsentrasi Cd (mg/Kg) =

m
Konsentrasi Cd (K_gg> = —0,2651 mg/Kg



e Penentuan nilai presisi

hasil pengukuran—duplikat pengukuran

RPD% =
rata—rata pengukuran
—0,2651’]‘:—:—(—0,2838’;—5)
RPD% = - x 100%
_0’2744k_g

RPD% = 6,81%

e Penentuan nilai LOD dan LOQ

x 100%

0 0 0,0048143 -0.0048143 0,000023177
0,2 0,0706 0,0690886 0,00151143 0,000002284
0,4 0,1364 0,1333629 0,00303714 0,000009224
0,6 0,2008 0,1976371 0,00316286 0,000010004
0,8 0,2645 0,2619114 0,00258857 0,000006701

1 0,3207 0,3261857 -0,0054857 0,000030093

Jumlah 0,000081483

Sxly = /_ﬂyn-_yzﬂz
SX/y: ’0,0020659

Sx/y = 0,0040 mg/L

3.Sx/y
slope

LOD =

3. 0,0040 mg/L
LOD = 30040 mg/L
0,3208

LOD =0,0379 mg/L

10. Sx/y
LOQ=—"
Q slope
10. 0,0040 mg/L
0,3208

LOQ =
LOQ = 0,1264 mg/L

Vi



2. Penentuan konsentrasi ogam kadmium pada sampel suplemen

e Penentuan kurva kalibrasi

Konsentrasi (mg/L)  Absorbansi

0 0
0,2 0,0698
0,4 0,1336
0,6 0,2
0,8 0,2637
1 0,3199
0.35 - y = 0,3208x + 0,0048
R2 = 0,999
0.3 -
5 0-25 1
& 02 -
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0 T T 1
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Konsentrasi (mg/L)

e Penentuan konsentrasi logam kadmium

Absorbansi — Intersep

Konsentrasi Cd (ppm) = Slope

0,0004 — 0,00481
0,3213

Konsentrasi Cd (ppm) = -0,01591 mg/L

Konsentrasi Cd (ppm) =

konsentrasi Cd (ppm). volume
massa
(—0,01591) mg/L. 0,05L
0,0025Kg

Konsentrasi Cd (mg/Kg) =

Konsentrasi Cd (mg/Kg) =

m
Konsentrasi Cd (K_gg> = —0,3178 mg/Kg

vii



e Penentuan nilai presisi

hasil pengukuran—duplikat pengukuran

RPD% =
rata—rata pengukuran
—0,3178’]‘:—5—(—0,3240‘1‘2—5)
RPD% = - x 100%
—0,3209:2

RPD% = 1,93%
3. Penentuan nilai LOD dan LOQ

x 100%

0 0 0,0048143 -0.0048143 0,000023177
0,2 0,0706 0,0690886 0,00151143 0,000002284
0,4 0,1364 0,1333629 0,00303714 0,000009224
0,6 0,2008 0,1976371 0,00316286 0,000010004
0,8 0,2645 0,2619114 0,00258857 0,000006701

1 0,3207 0,3261857 -0,0054857 0,000030093

Jumlah 0,000081483

Sxly = /_ﬂyn—_yzﬂz
SX/y: ’0,00(10659

Sx/y = 0,0040 mg/L

3.Sx/y
slope

LOD =

3. 0,0040 mg/L
0,3208

LOD =0,0379 mg/L

LOD =

10. Sx/y
slope

LOQ =

10. 0,0040 mg/L
0,3208

LOQ =
LOQ = 0,1264 mg/L

viii



Lampiran 3. Penentuan konsentrasi logam arsen

1. Penentuan konsentrasi logam arsen pada sampel obat

Konsentrasi )
Absorbansi
(ppm)
0 0
5 0,0533
10 0,0964
15 0,1407
20 0,1732
0.2 y =0,0087x + 0,0044
R2=0,9934
0.15 +
2
8
§ 0.1
o
<
0.05
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Konsentrasi Standar (ug/L)

e Penentuan konsentrasi logam arsen

Absorbansi — Intersep 1 mg
Slope x 1000pg

0,0073 — 0,00596  1mg
0,008676 1000ug

Konsentrasi As (ppm) = 0,0002697 mg/L

Konsentrasi As (ppm) =

Konsentrasi As (ppm) =

_ mg\ Kkonsentrasi As (ppm).volume
Konsentrasi As (—) = x FP
Kg massa

mgy 00002697 775.0,01L
Konsentrasi As <K_g> = 0,0025Kg x5

m
Konsentrasi As (K_gg> = 0,0538 mg/Kg



e Penentuan nilai presisi

RPD% = hasil pengukuran—duplikat pengukuran x 100%
rata—rata pengukuran
0,053972-0,042472
RPD% = e &ly 100%
0,0481E
RPD% = 23,92%
4. Penentuan nilai LOD dan LOQ
Konsentrasi Y Y1 Y-Y; (Y-Y1)?
0 0 0,00596  -0,00596  0,000035522
5 0,0533 0,04934 0,00396  0,000015682
10 0,0964 0,09272 0,00368  0,000013542
15 0,1407 0,1361 0,0046 0,000021160
20 0,1732 0,17948  -0,00628 0,000039438
Jumlah 0,000125344

SX/y = /—E(};__yzl)z
SX/y: ’0,002125

Sx/y = 0,0059 mg/L

3.Sx/y
slope

LOD =

3. 0,0059 mg/L
0,0087

LOD =

LOD =1,9356 mg/L

10. Sx/y
LOQ =——=
Q slope
10. 0,0059 mg/L
0,0087

LOQ =
LOQ =6,4521 mg/L

e Penentuan nilai ketidak pastian

Ketidakpastian presisi

-5
Hp_\/ﬁ

_0,0081

)
Hp = 0,00575




Ketidakpastian kurva kalibrasi

Iik _ Sx/y \/l 1 (Ysampel-Ystandar)?

~ slopeAlp  n (X1-X)2. slope
_0,0055 |1 1 0,0073
0,0087 4J 2 5 250. 0,0087

puk =0,6711
Ketidakpastian gabungan

ugabungan = C x [(22)” + (&)’

C

2 2
g =050 o (2525)"+ (42

pgabungan = 0,00362 mg/Kg
Ketidakpastian diperluas

M = pgabungan x 2

K =0,00362 mg/Kg x 2

K =0,0072 mg/Kg

2. Penentuan konsentrasi logam arsen pada sampel suplemen

Konsentrasi ]
Absorbansi
(ppm)
0 0
5 0,0533
10 0,0964
15 0,1407
20 0,1732
0.2
(4
015
g = 0,0087x + 0,004
S 01 R?2=0,9934
3
<
0.05 -
O T T T T 1
0 5 10 15 20 25

Konsentrasi Standar (ug/L)

Xi



e Penentuan konsentrasi logam arsen

Absorbansi — Intersep 1 mg
Slope *1000pg

0,0101 — 0,00596  1mg
0,008676  © 1000pg

Konsentrasi As (ppm) = 0,000594 mg/L

Konsentrasi As (ppm) =

Konsentrasi As (ppm) =

mg\ konsentrasi As (ppm).volume
= x FP

Konsentrasi As (—) =
Kg massa

0,000594 mg/L. 0,1L
0,0025Kg

Konsentrasi As (mg/Kg) =

m
Konsentrasi As (K_gg> = 0,1183 mg/Kg

¢ Penentuan nilai presisi

hasil pengukuran—duplikat pengukuran

RPD% = x 100%
rata—rata pengukuran
0,1183‘]‘(‘—5—0,1114‘1‘:—{_;g
RPD% = g x 100%
0,1148§

RPD% = 6,01%
5. Penentuan nilai LOD dan LOQ

Konsentrasi Y Y1 Y-Y1 (Y-Y1)?
0 0 0,00596 -0,00596  0,000035522
5 0,0533 0,04934 0,00396  0,000015682
10 0,0964 0,09272 0,00368  0,000013542
15 0,1407 0,1361 0,0046 0,000021160
20 0,1732 0,17948 -0,00628 0,000039438

Jumlah 0,000125344

Sxly = /_ﬂyn—_YZl)Z

0,000125
4

Sx/y = 0,0059 mg/L

Sxly =

3.Sx/y
slope

LOD =

3. 0,0059mg/L
0,0087

LOD =

xii



LOD = 1,9356 mg/L

_ 10.Sx/y
LOQ - slope
LOQ = 10. 0,0059 mg/L

0,0087
LOQ =6,4521 mg/L
e Penentuan nilai ketidak pastian

Ketidakpastian presisi
S

Mp =7
_0,0048
V2

Hp = 0,0034

Ketidakpastian kurva kalibrasi

K = Sx/y |1, 1, (Ysampel-Ystandar)?
H slopeA]p n (X1-X)2. slope
_ 0,0055 l l 0,0068
0,0087 4 2 5 250. 0,0087
uk = 0,6631

Ketidakpastian gabungan

ugabungan = C x (“7}’)2 + (%

C

2 2
pongan=01103 ol . (*42) "+ (47

pgabungan = 0,0078 mg/Kg
Ketidakpastian diperluas

M = pgabungan x 2

K =0,0078 mg/Kg x 2

M =0,0157 mg/Kg

Xiii



Lampiran 4. Penentuan konsentrasi logam berat merkuri
1. Penentuan konsentrasi logam berat merkuri pada sampel obat

e Penentuan kurva kalibrasi

Konsentrasi ~ Absorbansi

0 0
5 0,0553
10 0,1259
15 0,1998
20 0,2755
03 - y = 0,0139x - 0,0083
Rz =0,9967
025 -
02 -
€ 015 -
o)
S
2 01 -
<
0.05 -
O T T T T 1
) 5 10 15 20 25
-0.05 -

Konsentrasi (ug/L)

e Penentuan konsentrasi logam merkuri

Absorbansi — Intersep 1 mg

K trasi H =
onsentrasi Hg (ppm) Slope X 1000pg
. Eiie (o) = 0,0198 — (=0,0078) 1mg
onsentrasi Hg (ppm) = 0,01391 x 1000pg

Konsentrasi Hg (ppm) = 0,0023 mg/L

konsentrasi Hg (ppm). volume

Konsentrasi Hg (mg/Kg) = massa
_ 0,0023 mg/L.0,05L
Konsentrasi Hg (mg/Kg) = 0,0005Kg

m
Konsentrasi Hg (K_gg) = 0,0000223 mg/Kg

Xiv



Penentuan nilai presisi

RPDY% = hasil pengukuran—duplikat pengukuran x 100%
rata—rata pengukuran
0,0002278-0,0002217 2
RPD% = 8 &l 100%
0,00022k—g
RPD% = 0,32%
e Penentuan nilai LOD dan LOQ
Konsentrasi Y Y1 Y-Y1 (Y-Y1)?
0 0 -0,0078 0,0078 0,000060840
5 0,0553 0,0617 -0,0064 0,000041603
10 0,1259 0,1313 -0,0054  0,000029160
15 0,1998 0,2008 -0,0010 0,000001103
20 0,2755 0,2704 0,0051 0,000026010
Jumlah 0,000158715

Sxly = /_ﬂyn—_yzﬂz

Sxly =

0,00015

Sx/y = 0,0063 mg/L

LOD =

LOD =

3.Sx/y
slope

3. 0,0063 mg/L
0,0139

LOD = 1,3584 mg/L

LOQ =

LOQ =

10. Sx/y
slope

10. 0,0063 mg/L
0,0139

LOQ = 14,5284 mg/L

Penentuan nilai ketidak pastian

Ketidakpastian presisi

-5
Hp—\/ﬁ

_0,0048

V2
Hp = 0,0034

XV



Ketidakpastian kurva kalibrasi

k = Sx/y (1,1 (Ysampel-Ystandar)?
H slopeA]p n (X1-X)2. slope
_0,0062 l l 0,0124
0,01394) 2 5 250. 0,0062
Lk = 0,4433

Ketidakpastian gabungan

ugabungan = C x [(22)” + (&)’

C

pgabungan = 2,20 . 10 mg/Kg x J(S-lf‘s)z 4 (0,4433)2

10
pgabungan = 9,75. 10° mg/Kg
Ketidakpastian diperluas
M = pgabungan x 2
u=9,75.10° mg/Kgx 2
i =1,95.10° mg/Kg
2. Penentuan konsentrasi logam merkuripada sampel suplemen

e Penentuan kurva kalibrasi

Konsentrasi  Absorbansi

0 0

5 0,0553
10 0,1259
15 0,1998
20 0,2755

XVi



0.3 - y =0,0139x - 0,0083

R?=0,9967

0.25 -
0.2 4

0.15 -

Absorbansi

0.1 -

0.05 -

0 T T T T 1
) 5 10 15 20 25

-0.05 - .
Konsentrasi (ug/L)

e Penentuan konsentrasi logam merkuri

Absorbansi — Intersep 1 mg

Konsentrasi Hg (ppm) = Slope x 1000ug
. trasi He (ppm) — 0,0064 — (—0,0078) 1mg
onsentrasi Hg (ppm) = 0,01391 X 1000pg

Konsentrasi Hg (ppm) = 0,000283 mg/L

konsentrasi Hg (ppm). volume

Konsentrasi Hg (mg/Kg) = assa
_ 0,000283 mg/L.0,05L
Konsentrasi Hg (mg/Kg) = 0,000505Kg

m
Konsentrasi Hg (K_gg) = 0,0000274 mg/Kg

e Penentuan nilai presisi

hasil pengukuran—duplikat pengukuran

RPD% = x 100%
rata—rata pengukuran
0,000027711—5—0,0000206112—:
RPD% = g x 100%
0,0000417 2

RPD% = 29,41%

Xvii



e Penentuan nilai LOD dan LOQ

Konsentrasi Y Y1 Y-Y; (Y-Y1)?
0 0 -0,0078 0,0078 0,000060840
5 0,0553 0,0617 -0,0064 0,000041603
10 0,1259 0,1313 -0,0054  0,000029160
15 0,1998 0,2008 -0,0010 0,000001103
20 0,2755 0,2704 0,0051 0,000026010
Jumlah 0,000158715
— 2
Sxly = /—2(3;_’;1)
0,00015

Sxly = "

Sx/y = 0,0063 mg/L

3.Sx/y
slope

LOD =
3. 0,0063 mg/L
0,0139
LOD = 1,3584 mg/L

10. Sx/y
slope

LOD =

LOQ =

_10. 0,0063 mg/L

LOQ = 0,0139

LOQ =4,5284 mg/L

e Penentuan nilai ketidak pastian

Ketidakpastian presisi

-5
Hp—\/ﬁ

_5,02.107°

Mp = ===
up = 3,55.10°

Ketidakpastian kurva kalibrasi

K = Sx/y |1, 1 , (Ysampel-Ystandar)?
H slope| p n

(X1-X)2. slope
0,0062 |1 1
pk = -+-+
0,01394/ 2 5

bk = 0,4742

0,0191
250. 0,0062

Xviii



Ketidakpastian gabungan

ugabungan = Cx [(22)” + (&)’

C

3,55.10—6)2 (0,4742)2
10

pgabungan = 2,41 . 10° mg/Kg x J(
pgabungan = 1,14. 10° mg/Kg
Ketidakpastian diperluas

M = pgabungan x 2

u=1,14. 10° mg/Kgx 2

i =2,28.10° mg/Kg

XiX



