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PERBANDINGAN METODE PREPARASI PADA PENENTUAN
KANDUNGAN METAMFETAMIN DALAM SAMPEL KRISTAL SABU
MENGGUNAKAN GAS CHROMATOGRAPHY - MASS
SPECTROMETRY (GC-MS)

TANIA DANAR NOVIANDA
(18612037)

INTISARI

Penelitian ini bertujuan untuk mengevaluasi pengaruh berbagai metode
Preparasi yang optimum digunakan dalam identifikasi Sampel Kristal Sabu dan
Mengetahui hasil validasi metode uji Metamfetamin dalam sampel Kristal sabu.

Penelitian ini adalah penelitian Analisis secara Kualitatif dan Kuantitatif
yang terbagi atas Analisis Persumtif Metamfetamin dengan berupa penyaringan
yang bahwasanya terdiri dari tiga tes yang sifatnya adalah independen, yang
memberikan idenfikasi ada atau tidaknya Metamfetamin dalam sabu. Dan
Analisis Konfirmatif Metamfetamin yang bertujuan untuk memastikan identitas
analit dan dapat menentukan secara spesifik toksikan yang ada.

Berdasarkan hasil Penelitian dan pembahasan dapat disimpulkan bahwa;
Pertama hasil analisis pengaruh perbandingan metode yang optimum adalah
metode IK yang menggunakan alat vortex yang dipahami sebagai gerakan rotasi
atau spiral partikel di sekitar coreline umum yang hanya dapat dilihat jika
alirannya dilihat dalam rangka refrensi yang tepat, dan metode Sonikasi suatu
teknologi yang memanfaatkan gelombang ultrasonic atau suara getaran dengan
frekuensi yang terlalu tinggi untuk dapat di dengar oleh manusia. Kedua hasil
validasi metode uji Metamfetamin dalam sampel Kristal Sabumenggunakan gas
Chromatography — Mass Spectrometry(GC — MS) menunjukan hasil yang baik
dimana nilai koefisien dterminasi standar Metamfetamin sebesar 0.9956 dan nilai
LOD dan LOQ dari Metamfetamin sebesar 0,01 mg/L dan 0,03 mg/L; pengujian
presisi dengan % RSD 0.01%, 0,01%, 0,001% dan 0,004% sedangkan Akurasi
(%Truenes) Metamfetamin memperoleh hasil akurat, yaitu ; 98,33% IKA,
167,75%  Sentrifugasi, 96,64% Sonikasi, dan 79,37% Sholid Phase
Extraction(SPE).

Kata Kunci: Metamfetamin, Validasi Metode, GC-MS
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COMPARISON OF EXTRACTION METHODS IN DETERMINATION OF
METAMFETAMIN CONTENT IN SABU CRYSTAL SAMPLES USING
GAS CHROMATOGRAPHY - MASS SPECTROMETRY (GC-MS)

TANIA DANAR NOVIANDA
(18612037)

ABSTRACT

This study aims to evaluate the effect of various optimum extraction
methods used in the identification of crystal metamfetamin samples and determine
the validation results of the metamfetamin test method in crystal metamfetamin
samples.

This research is a qualitative and quantitative analysis research which is
divided into a persumptive analysis of metamfetamin in the form of a screening
which actually consists of three independent tests, which identify the presence or
absence of metamfetamin in sabu. And Metamfetamin Confirmative Analysis
which aims to ensure the identity of the analyte and can determine specifically the
toxicant present.

Based on the results of research and discussion, it can be concluded that;
First, the results of the analysis of the effect of the comparison of the optimum
method are the IK method which uses a vortex device which is understood as a
rotational or spiral motion of particles around a general coreline which can only
be seen if the flow is seen in the framework of the right reference, and the
Sonication method, a technology that utilizes ultrasonic waves or ultrasonic
waves. Vibrating sound with a frequency that is too high for humans to hear. The
two results of the validation of the metamfetamin test method in crystal
metamfetamin samples using gas Chromatography — Mass Spectrometry (GC —
MS) showed good results where the standard determination coefficient of
metamfetamin was 0.9956 and the LOD and LOQ values of metamfetamin were
0.01 mg/L and 0.03 mg/L; precision testing with % RSD 0.01%, 0.01%, 0.001%
and 0.004% while Accuracy (%Truenes) Metamfetamin obtained accurate results,
namely; 98.33% IKA, 167.75% Centrifugation, 96.64% Sonication, and 79.37%
Solid Phase Extraction (SPE).

Keywords: Metamfetamin, Method Validation, GC-MS

xii



BAB 1
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Sampai saat ini narkotika masih menjadi masalah utama di berbagai
Negara. United Nationts Office on Drugs and Crime (UNODC) sebagai badan
dunia yang mengurusi masalah narkotika mencatat ada 271 juta jiwa diseluruh
dunia atau 5,5% dari jumlah populasi global penduduk dunia dengan rentang usia
antara 15 sampai 64 tahun telah mengkonsumsi narkoba sejak tahun 2017 hingga
sekarang (UNODC, World Drugs Report, 2019).

Sementara itu, Badan Narkotika Nasional (BNN) (2019), mengatakan
bahwa persoalan narkotika di Indonesia juga dalam kondisi yang memerlukan
perhatian dan kewaspadaan tinggi secara terus menerus dari seluruh elemen
bangsa. Kasus narkoba di Indonesia menunjukkan peningkatan setiap tahunnya.
Penyalahgunaan narkoba termasuk dalam kegiatan tidak kejahatan selain
pencurian, pembunuhan, penipuan, dan pemerkosaan (Kartono, 1999).
Peningkatan tindak kejahatan terjadi seiring dengan kebutuhan masyarakat yang
semakin banyak, perkembangan teknologi, dan interaksi disertai sifat individualis
manusia. Berbagai macam kejahatan yang dilakukan, antara lain seperti
pencurian, pembunuhan, penipuan, pemerkosaan, penyalahgunaan narkoba, dan
lainlain (Kartono, 1999).

Narkotika, psikotropika, dan zat adiktif (NAPZA) atau yang dikenal
dengan nama lain narkoba. Termasuk dalam bahan yang bermanfaat di bidang
pengobatan, pelayanan kesehatan, dan pengembangan ilmu pengetahuan. Zat-zat
narkoba yang semula ditujukan untuk kepentingan pengobatan, dengan
perkembangan ilmu pengetahuan dan teknologi saat ini, narkotika dapat diolah
dalam jumlah besar serta disalahgunakan fungsinya. Sayangnya, efek samping
dari penggunaan narkoba adalah kecanduan dan dapat menyebabkan
ketergantungan. Selain itu, narkoba juga dapat mempengaruhi cara kerja otak,
mengacaukan kondisi fisik dan mental seseorang (Weni, 2009). Walaupun
penggunaan narkotika dan zat adiktif lainnya untuk bidang kesehatan dalam

takaran tertentu bermanfaat bagi pengobatan, tetapi harus mendapatkan



persetujuan menteri atas rekomendasi Kepala Badan Pengawasan Obat dan
Makanan (BPOM) (Pasal 8 ayat (2) Undang-Undang No. 35 Tahun 2009).

Berdasarkan data Badan Narkotika Nasional (BNN), jumlah kasus
penyalahgunaan dan peredaran gelap narkotika di Indonesia pada tahun 2005-
2009 menunjukkan grafik peningkatan kasus rata-rata sebesar 16,9% per tahun.
Hal ini dapat dilihat dari banyaknya kasus, tersangka, dan barang bukti yang
ditemukan (Wilis, 2017).

Total Asset

i sl

2018 2019 2018 2019

BNNP BNN

Sumber dato: Puslitdotin dan Deputi 8idang Pemberantason BNN, 2018

Gambar 1. Infografis Penyalahguna Narkoba, 2019 (BNN, 2019)

Gambar 1 menunjukan grafik penyalahgunaan narkoba pada tahun 2019.
Hasil penelitian UNODC tahun 2019 menunjukkan bahwa pengguna narkoba di
dunia sekitar 1,2 juta orang adalah pengguna Kristal Metamfetamin. Sementara
itu, dalam kurun 5 tahun terakhir, jumlah kasus penyalahgunaan narkoba di
Indonesia juga didominasi oleh jenis Metamfetamin. Metamfetamin merupakan
psikotropika golongan 2 yang merupakan obat stimulan yang dapat
mempengaruhi sistem saraf pusat dan menimbulkan efek adiksi bila dikonsumsi
(UU no 35 Tahun 1997). Metamfetamin umumnya tersedia dalam bentuk garam
HCI yang disebut speed, meth, ice atau dikenal pula denganm nama crank dan
crystal (Mehling, 2007). Penyalahgunaan Metamfetamin ini melibatkan jumlah
tersangka sebanyak 55.619 orang dengan pelakunya didominasi oleh laki-laki
dengan rentang usia diatas 29 tahun (Badan Narkotika Nasional, 2011).

Oleh karena itu, pemberantasan narkoba di Indonesia sangat penting

dilakukan untuk mengurangi penyalahgunaannya.



Untuk melakukan pemberantasan narkoba, kepolisian bersama BNN
melakukan pengujian terhadap barang bukti yang diduga narkoba maupun
pengujian terhadap suspek pelaku pengguna narkoba.

Dalam pasal 75 huruf I UU Narkotika disebutkan bahwa tes Kristal Sabu,
tes darah, dan tes rambut dilakukan sesuai perkembangan ilmu pengetahuan dan
teknologi sehingga akan diperoleh hasil analisis yang menunjukkan keberadaan
narkotika didalam tubuh seseorang yang diduga sebagai pengguna narkotika.
Untuk pengujian tersebut dibutuhkan suatu instansi legal yang bertugas untuk
membuktikan kandungan zat narkotika dalam sampel yang digunakan sebagai alat
bukti, salah satu instansi tersebut adalah Laboratorium Forensik Polri.
Laboratorium Forensik adalah satuan kerja Polri yang meliputi Laboratorium
Forensik Pusat dan Laboratorium Forensik Cabang yang bertugas untuk membina
dan menyelenggarakan fungsi Laboratorium Forensik/Kriminalistik dalam rangka
mendukung penyidikan yang dilakukan oleh satuan kewilayahan, dengan
pembagian wilayah pelayanan (area service) sebagaimana ditentukan dengan
Keputusan Kapolri (Rosa, 2011).

Di Indonesia terdapat 7 laboratorium forensik, salah satunya Laboratorium
Forensik Polda Riau yang memiliki wewenang wilayah Riau dan Kepulauan Riau.
Laboratorium Forensik Polda Riau memiliki satu bidang keahlian yaitu, narkoba
forensik (narkobafor) dimana laboratorium forensik ini mampu melakukan
identifikasi barang bukti berupa narkotika, psikotropika, dan obat terlarang
(Made, 1996).

Pengujian narkoba di laboratorium forensik Polda Riau Subbidang
Narkobfor harus menghasilkan hasil analisis yang cukup teruji dan akurat
sehingga perlu menggunakan metode analisis yang valid. Metamfetamin dapat
diidentifikasi secara kualitatif dengan uji pendahuluan yaitu uji warna dengan
mengamati perubahan warna menggunakan bantuan reagen Marquis dan reagen
Simon. Uji ini digunakan untuk mengetahui apakah barang bukti tersebut
merupakan Metamfetamin atau bukan. Selain itu, Metamfetamin juga dapat
dikonfirmasi lebih lanjut menggunakan teknik gas chromatography mass

spectrometry (GC-MS). Kromatografi gas spektrometri massa atau GC-MS



merupakan gabungan dari dua instrumen analisis yaitu kromatografi gas dan
spektrofotometri massa sehingga menjadi sebuah instrumen yang sangat efektif
untuk menganalisis suatu senyawa (Braithwaite, 1999). GC-MS menjadi
instrumen yang paling sering digunakan untuk analisis sampel di bidang forensik.
Instrumen ini dapat membandingkan senyawa yang belum diketahui dengan
senyawa referensi sehingga dapat mengetahui kandungan senyawa dalam sampel
(Kelly & Bell, 2018).

Agar dihasilkan data analisis GC-MS yang baik, perlu dilakukan optimasi
proses preparasi terhadap sampel narkoba yang akan dianalisis. Oleh karena itu,
biasanya setiap Laboratorium Forensik mengembangkan metode analisis narkoba.
Selanjutnya, validasi metode perlu dilakukan untuk memastikan bahwa metode
analisis yang dikembangkan telah memenuhi beberapa persyaratan yang telah
ditetapkan (Abdul, 2013).

Dalam preparasi sampel Metamfetamin di Laboratorium Forensik Polda
Riau mengacu pada metode Instruksi Kerja (IK) menggunakan pelarut metanol
dilanjutkan dengan proses vortex untuk mencampurkan atau menghomogenkan
sampel secara sempurna. Dari metode yang dijelaskan sebelumnya, Laboratorium
Forensik Polda Riau mengembangkan metode tersebut (Fitri, 2020). Namun
demikian, metode ini memiliki kekurangan seperti.... Oleh karena itu, perlu
dilakukan pengembangan metode analisis metamfetamin dengan mengoptimasi
proses preparasinya.

Pada penelitian ini akan dibandingkan berbagai metode yaitu metode
preparasi sampel narkoba Metamfetamin, meliputi metode standar labfor,
sentrifugasi, solid phase extraction (SPE) dan metode sonikasi sehingga
diharapkan akan diperoleh metode preparasi yang terbaik. Kelebihan dari metode
sentrifugasi, solid phase extraction (SPE) dan metode sonikasi dibandingkan
metode standar labfor yaitu dapat membaca kualitas Metamfetamin lebih tinggi
sehingga dapat diartikan bahwa metode yang digunakan lebih baik dibandingkan
metode yang sudah umum digunakan (Fitriana, 2010). Selanjutnya dilakukan
validasi terhadap pengembangan metode analisis Metamfetamin dengan GC-MS

tersebut. Parameter validasi metode yang digunakan pada penelitian ini adalah



linearitas, Limit of Detection (LOD), Limit of Quantitation (LOQ), keseksamaan
(presisi) dan kecermatan (akurasi) (Grinith, 2018). Sebelum uji konfirmasi dengan
GC-MS dilakukan terlebih dahulu uji pendahuluan dengan tes warna dengan
tujuan untuk screening awal ada tidaknya kandungan metamfetamin.

Dari penelitian ini diharapkan dapat dihasilkan metode standar analisis
sampel Metamfetamin yang lebih spesifik sehingga dapat digunakan secara rutin
di Laboratorium Forensik Polda Riau.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang masalah yang ada, dapat dirumuskan masalah
sebagai berikut:

1. Bagaimana hasil analisis pendahuluan sampel Kristal Sabu yang
diduga mengandung metamfetamin menggunakan reagen Marquis dan
reagen Simon?

2. Bagaimana pengaruh varias metode preparasi terhadap hasil analisis
sampel Kristal sabu yang diduga mengandung Metamfetamin
menggunakan GC-MS?

3. Bagaimana hasil validasi metode uji Metamfetamin dalam sampel
Kristal Sabu menggunakan GC-MS dengan parameter yang diuji yaitu
linearitas, Limit of Detection (LOD), Limit of Quantitation (LOQ),
keseksamaan (presisi), dan kecermatan (akurasi)?

1.3 Tujuan Penelitian

1. Menentukan hasil analisis uji pendahuluan menggunakan reagen
Marquis dan reagen Simon.

2. Menentukan hasil pengaruh variasi metode ektraksi dalam sampel
Kristal Sabu yang diduga mengandung Metamfetamin dengan metode
GC-MS.

3. Menentukan hasil validasi metode uji Metamfetamin dalam sampel
Kristal Sabu menggunakan GC-MS dengan parameter yang diuji yaitu
linearitas, Limit of Detection (LOD), Limit of Quantitation (LOQ),

keseksamaan (presisi), dan kecermatan (akurasi).



14 Manfaat Penelitian
Manfaat yang diperoleh dari hasil penelitian ini adalah diperoleh metode
analisis tervalidasi untuk penentuan Metamfetamin dalam sampel narkotika

menggunakan GC-MS sehingga dapat diterapkan di Laboratorium Forensik Polda

Riau.



BABII
TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Metamfetamin

Penelitian oleh Widelia (2012) menggunakan metode campuran yaitu
metode penelitian kualitatif dan metode penelitian kuantitatif. Analisis kualitatif
pada Metamfetamin dapat berupa reaksi warna menggunakan Reagen Marquis
(positif mengandung Metamfetamin berwarna orange) dan Simon (positif
mengandung metamfitamina berwarna biru), kromatogram pada waktu retensi 1,2
menit dan fragmen MS yang memiliki finger print pada m/z 58 menggunakan Gas
Chromatoghraphy-Mass Spectrometry. Pada penentuan kadar Metamfetamin
digunakan instrumen Gas Chromatography-Mass Spectrometry. Dari 23 sampel
yang sudah diuji, didapatkan kadar Metamfetamin yang terkandung berkisar mulai
dari 60-95%. Dalam penelitian ini metode GC-MS memiliki kekurangan
diantaranya hanya terbatas untuk zat yang mudah menguap dan tidak
mudahxdipakai untuk memisahkan campuran dalam jumlah yang besar.

Dalam penelitian Shafitri (2018) melakukan Analisis kualitatif Sabu-Sabu
dengan metode Marquis yang menunjukkan adanya Metamfetamin dengan
terjadinya perubahan warna dari putih menjadi orange. Senyawa Metamfetamin
dipreparasi dari 0,01 gram Sabu-Sabu dengan 5 ml klorofom. Hasil preparasi
dianalisis dengan metode GC-MS menunjukkan adanya senyawa Metamfetamin
pada m/z= 134 dengan puncak dasar m/z= 58.

Penelitian dari Made (2015) menggunakan sampel darah yang
mengandung metamfetamin yang dianalisis dengan GC-MS tervalidasi. Hasil
analisis pada 3 sampel darah pengguna narkoba golongan Metamfetamin
terdeteksi 2 sampel yang positif. Sampel A mengandung Metamfetmin 64 ppm
dan sampel B mengandung Metamfetamin 28,2 ppm sedangkan pada sampel C
tidak terdeteksi adanya Metamfetamin. Pembuktian hubungan linier antara
konsentrasi dan luas area dapat ditentukan persamaan regresi dan kurva kalibrasi.
Berdasarkan data GC-MS secara kuantitatif didapatkan data senyawa standar
dengan konsentrasi 25 ppm dengan luas area 31.907, dan 50 ppm dengan luas area

1.130.990 dan 100 ppm dengan luas area 34.224.455 sehingga didapatkan



persamaan regresi linier y= 42043x - 82765 dengan nilai ketepatan yang cukup
tinggi.

Kim,dkk (2020) melakukan validasi metode kualitatif GC-MS untuk
mengetahui kandungan metamfetamin pada urin manusia menggunakan fase air
etil klorofom. Hasil dari penelitian ini adalah dengan menerapkan metode fase air
derivatisasi etil kloroformat untuk ekstraktif derivatisasi, secara signifikan
mengurangi waktu pra-perawatan. Selanjutnya sebanyak 30.000 g sampel
dimurnikan menggunakan sentrifugasi kecepatan tinggi untuk meminimalkan
gangguan matriks pada sampel urin. Metode GC-MS yang dikembangkan dalam
penelitian ini adalah diuji sesuai dengan persyaratan validasi untuk memverifikasi
efektivitasnya. Ketika metode baru diterapkan untuk 166 sampel Kristal Sabu
otentik yang diajukan wuntuk pengujian, hasil analisis kualitatif untuk
Metamfetamin bisa menjadi diperoleh dengan cepat dan akurat tanpa gangguan
apa pun.

2.2 Esktraksi Narkotika Metamphetamin

Dalam Undang-Undang NO. 35 Tahun 2009 tentang Narkotika, disebutkan
bahwa Metamfetamin merupakan Narkotika golongan satu yang merupakan
bagian dari kelompok obat-obatan yang dinamakan obat perangsang tipe
Amfetamin. Metamfetamin adalah obat sintesis yang biasanya dibuat
dilaboratorium yang tidak sah secara hukum (Partodiharjo, 2006). Dalam jangka
pendek, para pemakai dapat kehilangan nafsu makan dan mulai bernafas dengan
lebih cepat dan juga dapat mempengaruhi dengan kuat sistem syaraf pusat yang
dapat menimbulkan kematian (Darman, 2006).

Tabel 1. Data Kasus Narkoba (Barang Bukti Yang Disita)

Jumlah Narkoba Yang
2018 2020
disita
Ecstacy 3,6 juta 4,8 juta
Daun Ganja 27,3 juta gram 26,9 juta gram
Sabu-Sabu 10,8 juta gram 11,6 juta gram

Sumber: Badan Narkotika Nasional



Pada Tabel 1. dapat disimpulkan bahwa jumlah kasus penyalahgunaan
obat terlarang di Indonesia dalam tahun terakhir (2020) ini paling didominasi oleh
Metamfetamin sehingga dibutuhkan analisis yang akurat untuk mendeteksi
senyawa tersebut. (Sunarno, 2007). Preparasi merupakan proses pemisahan bahan
dari campurannya dengan menggunakan pelarut yang sesuai. Proses preparasi
dihentikan ketika tercapai kesetimbangan antara konsentrasi senyawa dalam
pelarut dengan konsentrasi. Bahwasannya, preparasi narkotika ini adalah proses
penyaringan dan pemisahan untuk mengetahui seberapa banyak kandungan
Metamfetamin pada sampel. Setelah proses preparasi, pelarut dipisahkan dari
sampel dengan penyaringan. (Remberg, 1999). Metamfetamin adalah zat yang ada
pada narkotika yang tentunya sangat berbahaya. Dengan mengetahui seberapa
banyak kandungan metamphetamin pada narkotika jenis sabu-sabu, maka dapat
diketahui seberapa bahaya nya sabu-sabu tersebut. Bahwasannya telah dilakukan
penelitian analisis senyawa Metamfetamin pada sabu-sabu. Analisis kualitatif
sampel sabu-Sabudengan beberapa metode diantara lain adalah sebagai berikut:
2.2.1 Eskstraksi Metamfetamin dengan metode Vortex

Vortex adalah massa fluida yang partikel- partikelnya bergerak berputar
dengan garis arus (streamline) membentuk lingkaran konsentris. Gerakan vortex
berputar disebabkan oleh adanya perbedaan kecepatan antar lapisan fluida yang
berdekatan. Vortex mixer merupakan alat untuk menghomogenasikan larutan
dalam jumlah kecil. Gunadi (2010) melakukan perbandingan hasil simulasi
dengan hasil pengujian untuk mengetahui akurasi simulasi, hingga dapat
digunakan sebagai analisa awal dalam sebuah penelitian. Metode vorteks
diharapkan mampu menyelesaikan permasalahan aliran disekitar aerofoil NACA
4-digit, serta dengan penambahan variasi flapdi bagian belakang aerofoil,
dengan akurasi yang baik. Hasil simulasi menunjukan pada Re rendah simulasi
memiliki akurasi yang baik. Penambahan flap pada aerofoil menunjukan koefisien
gaya angkat plain flap lebih besar 20,4% dibanding tanpa flap atau dengan
flaperon, diikuti kenaikan koefisien gaya seret seiring bertambahnya sudut serang
hingga 13,4% pada sudut serang 18°. Flaperon memiliki keleluasaan kontrol

karena sudut flap tidak mempengaruhi karakteristik airfoil sayap.



2.2.2 Eskstraksi Metamfetamin dengan metode Sentrifugasi

Secara umum sentrifugasi adalah proses pemisahan dengan menggunakan
gaya sentrifugal sebagai driving force. Pemisahan dapat dilakukan terhadap fase
padat cair tersuspensi maupun campuran berfase cair- cair. Pada pemisahan dua
fase cair dapat dilakukan apabila kedua cairan mempunyai perbedaan rapat
massa.Sentrifugasi adalah metode sedimentasi untuk memisahkan partikel-partikel
dari suatu fluida berdasarkan berat jenisnya dengan memberikan gaya sentripetal.
Sentrifugasi bertujuan untuk memisahkan sel menjadi organel-organel utama
sehingga fungsinya dapat diketahui. Prinsipnya yakni dengan meletakkan sampel
pada suatu gaya dengan memutar sampel pada kecepatan tinggi, sehingga terjadi
pengendapan partikel, atau organel-organel sel berdasarkan bobot molekulnya.
Substansi yang lebih berat akan berada di dasar (pelet), sedangkan substansi yang
lebih ringan akan terletak di atas (supernatan) (Miller, 2000).

Berdasarkan Penelitian Dian (2014) Metode sentrifugasi mampu
mempercepat proses pengendapan dengan memberikan gaya sentrifugasi pada
partikel-partikelnya. Pemisahan sentrifugasi menggunakan prinsip dimana objek
diputar secara horizontal pada jarak tertentu. Sampel yang terdapat di dalam
toxitub dapat bergerak menuju pusat rotasi, namun hal tersebut tidak terjadi
karena adanya gaya berlawanan yang menuju keara dinding luar tabung. Gaya
inilah yang menyebabkan partikel-partikel menuju dinding tabung dan
terakumulasi membentuk endapan. Berdasarkan hasil identifikasi secara
sentrifugasi dapat dilihat bahwa terdapat senyawa lain selain Metamfetamin pada
sampel Kristal Sabu.

2.2.3 Eskstraksi Metamfetamin dengan metode Sonikasi

Sonikasi termasuk kedalam preparasi cair-cair. Pada ektraksi cair-cair, satu
komponen bahan atau lebih dari suatu campuran dipisahkan dengan bantuan
pelarut. Preparasi cair-cair terutama digunakan bila pemisahan campuran dengan
cara destilasi tidak mungkin dilakukan misalnya karena pembentukan azeotrop
atau karena kepekaannya terhadap panas atau tidak ekonomis. Seperti preparasi
padat-cair, preparasi cair-cair selalu terdiri dari sedikitnya dua tahap, yaitu

pencampuran secara intensif bahan preparasi dengan pelarut dan pemisahan kedua
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fase cair itu sesempurna mungkin.Sonikasi memanfaatkan gelombang ultrasonik
dengan frekuensi 42 KHz yang dapat mempercepat waktu kontak antara sampel
dan pelarut meskupun pada suhu ruang (Dalimunthe, 2020). Hal ini menyebabkan
proses perpindahan massa senyawa bioaktif dari dalam sel tanaman ke pelarut
menjadi lebih cepat. Bahwasannya kelemahan metode sonikasi yaitu harganya
yang mahal dan membutuhkan proses Kristal Sabu. Proses Kristal Sabu pada
prinsipnya merupakan suatu proses terjadinya reaksi kimia awal jaringan ikat
kolagen kulit dengan bahan Kristal Sabu baik dengan menggunakan bahan Kristal
Sabu asam, basa ataupun enzim. Proses Kristal Sabu menyebabkan struktur ikatan
intermolekuler dan intramolekuler pada protein kolagen kulit melemah ataupun
terjadi proses pemutusan rantai ikatan asam amino secara parsial.

Penelitian dari Dalimunthe (2020) telah menyatakan bahwasannya pelarut
yang optimum digunakan untuk mengpreparasi Metamfetamin dalam rambut
pengguna Sabu-Sabu menggunakan metode sonikasi dengan kondisi 42 KHz yaitu
pada pelarut Metanol: Aseton: Amonia dengan perbandingan 1:1:1 yang
dibuktikan dengan uji kualitatif menggunakan Marquis test memberikan warna
kuning kecoklatan yang lebih terang (lebih pekat) apabila dibandingkan dengan

pelarut Etil asetat: Metanol: Amonia dan Kloroform: Metanol: Asam Asetat.

2.2.4 Eskstraksi Metamfetamin dengan metode Solid Phase Extraction
Solid Phase Extraction (SPE) ini1 adalah teknik baru yang cepat
berkembang sebagai alat yang utama dalam pra-perlakuan sampel seperti
Metamfetamin Menurut Kerns, dkk (2003) Keunggulan SPE ini dibandingkan
dengan preparasi lainnya adalah:
1. Proses preparasi cenderung sempurna
. Pemisahan analit dari pengganggu yang bisa jadi lebih efisien
. Mengurangi pelarut oganik
. Fraksi analit mudah untuk dikumpulkan

. Dapat menghilangkan partikulat yang ada

AN DN AW

. Dapat dengan mudah diotomatisasi
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Dalam hal ini, untuk memperoleh recovery yang tinggi (>99%), SPE akan
lebih mudah dilakukan. Menurut Lucci dkk, (2012) terdapat 4 tahapan yang
dilakukan dengan metode SPE dalam prosedurnya, yakni adalah:

1. Pengkondisian

Dalam hal ini, catridge (kolom) yang ada dapat dialiri dengan pelarut
sampel guna membasahi permukaan dan menciptakan nilai pH yang sama, dengan
tujuan agar perubahan kimia yang tidak diharapkan ketika sampel dimasukkan
dapat dihindari.

2. Retensi atau tertahannya sampel

Dalam hal ini, larutan sampel yang ada tadi akan dilewatkan ke catridge
yang sudah disediakan guna menahan analit yang diharapkan, dan agar komponen
lain terelusi.

3. Pembilasan

Pada tahapan ini, penghilangan seluruh komponen yang tidak tertahan oleh
penjerap pada waktu tahap retensi sangat penting dilakukan.

4. Elusi

Pada tahapan ini, pengambilan analit yang diharapkan jika analit tertahan
pada penjerap.

Pada penelitian Handayani (2012), telah dilakukan isolasi Metamfetamin
di dalam Kristal Sabu dengan metode Solid Phase Extraction (SPE). Hasil
penentuan parameter linieritas dari larutan standar Metamfetamin diperoleh
persamaan garis regresi y= 395386,3x — 153308 dengan koefisien korelasi sebesar
0,999; presisi dengan nilai RSD (Relative Standard Deviation) 1,68%; dan akurasi
99,03%. Secara keseluruhan, hasil penelitian menunjukkan bahwa metode Solid
Phase Extraction (SPE) untuk mengisolasi Metamfetamin di dalam Kristal Sabu
belum dapat digunakan sebagai metode analisis kuantitatif di Puslabfor Bareskrim
Polri karena belum dapat memberikan nilai % recovery yang besar.
2.3 Analisis Persumtif Metamfetamin

Dengan tes persumtif, prosedur yang digunakan yakni berupa penyaringan
yang bahwasannya terdiri dari dua atau tiga tes yang sifatnya adalah independen.

Tes ini telah memberikan indikasi terhadap ada atau tidaknya Metamfetamin
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dalam sampel uji. Tes persumtif ini sangatlah baik jika dilakukan dengan sesuai,
karena semua teknik analis dalam tes ini memaksimalkan kemungkinan hasil yang
benar. Akan tetapi menurut Clarke (2004), tes persumtif ini bahwasannya
dianggap tidak cukup dalam identifikasi Metamfetamin dan hasil yang
dikonfirmasi tersebut harus di tes kembali dengan tes laboratorium tambahan yang
harus dilakukan oleh peneliti. Bahwasannya tes persumtif ini lebih sering
digunakan sebagai uji yang sifatnya adalah uji lapangan, meskipun juga dilakukan
di uji laboratorium sebagai prosedrur yang dilakukan dalam proses penyaringan
pertama. Contoh uji persumtif banyak digunakan biasanya tes skrining, tes warna,

atau tes spot.

2.4  Analisis Konfirmatif Metamfetamin dengan GC-MS

Menurut Osamu, dkk (2005) Uji Konfirmatif ini bertujuan untuk
memastikan identitas analit dan menetapkan kadarnya. Tes konfirmatif paling
sedikit sesensitif dengan uji penapisan, namun harus lebih spesifik. Umumnya uji
pemastian menggunakan teknik kromatografi yang dikombinasi dengan teknik
detektor lainnya, seperti: kromatografi gas-spektrofotometri massa (GC-MS),
kromatografi cair kinerja tinggi (HPLC) dengan diode-array detektor,
kromatografi cair spektrofotometri massa (LC-MS), KLT-
Spektrofotodensitometri, dan teknik lainnya. Meningkatnya derajat spesifisitas
pada uji ini akan sangat memungkinkan mengenali identitas analit, sehingga dapat
menentukan secara spesifik toksikan yang ada. Kekurangan metode ini adalah
waktu pengerjaannya yang lama, membutuhkan ketrampilan tinggi serta biaya
pemeriksaan yang tinggi. Pada penelitian Dasgupta (2007), ditemukan bahwa

kandungan dari Metamfetamin adalah sebesar 500 mg/ml.

2.5 Hipotesis

Hipotesis adalah jawaban sementara dari suatu masalah yang dihadapi dan
perlu diuji kebenarannya dengan data yang lebih lengkap dan menunjang.
Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui apakah terdapat perbandingan yang

signifikan pada metode untuk menentukan kadar metamfitamine dalam kristal
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sabu-Sabumenggunakan Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS).

Berikut ini perumusan hipotesis dari penelitian ini:

HI:

Ho:

Terdapat perbedaan/perbandingan yang signifikan pada metode untuk
menentukan kadar metamfitamine dalam Kristal Sabu menggunakan Gas

Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS)

Tidak terdapat perbedaan/perbandingan yang signifikan pada metode
untuk menentukan kadar metamfetamin dalam Kristal Sabu menggunakan

Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS)
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BAB 111
DASAR TEORI
3.1 Narkoba

Narkoba merupakan singkatan dari narkotika dan obat — obatan berbahaya.
Narkotika, Psikotropika dan Zat Adiktif Berbahaya (NAPZA) umumnya memiliki
resiko kecanduan bagi pemakainya. Hampir semua NAPZA mengatur satu sistem
di otak yaitu rasa senang (rewed system) dengan cara meningkatkan dopamine di
otak, dimana kita tau kalau dopamine adalah jenis neurotransmitter yang bekerja
untuk mengontrol perasaan bahagia. Jika NAPZA sering dikonsumsi maka otak
akan beradaptasi dan terbiasa dengan kadar dopamine yang tinggi, hal tersebut
membuat para pengguna atau pengonsumsi NAPZA akan terus mempertahankan
dosis atau menaikan dosis dopamine yang dikonsumsi dan dilakukan secara terus
menerus sehingga pemakai akan kecanduan (Ikawati, 2016).

Menurut Undang — Undang No.35 Tahun 2009 narkotika dibagi menjadi 3
golongan, diantaranya:

1. Golongan I, adalah jenis narkotika yang hanya dapat digunakan untuk
pengembangan ilmu pengetahuan dan teknologi, sangat berbahaya, memiliki daya
aktif yang tinggi dan dapat menyebabkan ketergantungan. Contohnya : ganja dan
heroin

2. Golongan II, adalah jenis narkotika yang berdaya aktif kuat tapi dapat
digunakan untuk pengobatan sebagai pilihan terakhir dalam terapi/medis dan
dapat mengakibatkan ketergantungan agi pemakai. Contohnya :morfin dan petidin

3. Golongan III, adalah jenis narkotika yang biasa digunakan dalam
pengobatan dan memiliki potensi ringan untuk ketergantungan bagi pemakainya.
Contohnya: kodein dan turunannya.

3.2  Narkoba Dalam Tubuh

Pemakaian Narkotika, psikotropika, dan zat adiktif ( NAPZA ) secara
terus menerus diluar pengawasan dokter pastinya akan berimbas pada tubuh
pemakai, pemakaian NAPZA secara terus menerus pasti akan menimbulkan

beberpa gangguan baik fisik maupun psikologi bahkan gangguan terberat dari
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pemakaian NAPZA secara terus menerus adalah gangguan kejiwaan akut
(BNN,2011).

Pemakaian Narkotika, psikotropika, dan zat adiktif (NAPZA) secara
terus menerus tanpa resep dokter dapat berakibat gangguan fisik maupun
psikologis. Gangguan fisik umumnya dialami oleh pengguna narkoba adalah
kesulitan bernapas, diare dan kram perut, tekanan darah tinggi dan penyakit
jantung. Tak hanya itu pengomsumsi narkoba juga memiliki gangguan psikologis
diantaranya paranoid, depresi dan insomnia (BNN, 2007).

3.3  Metamfetamin

Metil Amfetamina (MA) atau biasa disebut Metamfetamin atau sabu
merupakan salah satu turunan dari amfetamina. Berdasarkan Undang-Undang
Republik Indonesia No. 35 Tahun 2009 Tentang Narkotika, MA termasuk
kedalam golongan I karena potensi menyebabkan ketergantungan yang sangat
kuat.

Metamfetamin dikenal dengan nama ICE atau sabu-sabu pada tahun 1980
yang merupakan bentuk yang sangat murni. Nama kimia dari senyawa ini yaitu
(aS)-N,a-dimetilbenzenetamina dengan berat molekul 149,2. Metamfetamin dapat
dibuat dari bahan baku prekursor seperti efedrin atau pseudoefedrin.
Metamfetamin berbentuk kristal putih yang larut dalam air, alkohol,

klorofomtetapi tidak larut dalam eter dan terasa pahit.

ZT

CHs
CHs

Gambar 2. Struktur Methamphetamin.

Metamfetamin pertama kali dikenal di Hawai pada tahun 1980-an dengan
nama “ICE” yang merupakan bentuk sangat murni dari MA. Proses pembuatan
Metamfetamin tidak diketahui secara pasti, tetapi diketahui bahwa pusat produksi

Metamfetamin berada di Asia Tenggara dan sangat populer di Jepang.
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Penyalahgunaan MA awalnya diketahui dari Inggris.

Kementrian Riset dan Teknologi (2012), menyatakan Sabu
(Metamfetamin) aslinya adalah zat yang disintesa dari tanaman efedra (Ephedra
sinica) yang banyak tumbuh di China, Thailand, dan Malaysia. Efedra
mengandung alkaloid efedrin yang biasa digunakan untuk obat pilek, influenza,
dan asma karena bisa melapangkan jalan napas serta mengobati tekanan darah
rendah. Efedrin yang dihilangkan gugus OH-nya menjadi Metamfetamin.
(Kementrian Riset dan Teknologi, 2012).

3.4  Reaksi Warna

Reaksi warna memberikan hasil analisis senyawa yang terkandung dalam
sediaan, tetapi hasil positif yang ditunjukkan dengan reaksi warna hanya hasil
dugaan kemungkinan adanya senyawa obat. Tes warna memiliki keuntungan salah
satunya adalah hasil analisis dari reaksi warna dapat langsung ditindaklanjuti
untuk analisis di laboratorium bahkan hasil analisis tersebut didapat dari
seseorang yang tidak memiliki keterampilan dalam melakukan sebuah analisis.
3.4.1 Marquis

Reagen Marquis digunakan sebagai analisis sederhana untuk
mengidentifikasi dugaan alkaloid serta senyawa lain. Reagen ini dari campuran
Formaldehid dan Asam sulfat dengan perbandingan 1:40. Senyawa yang berbeda
dalam suatu sediaan menghasilkan reaksi warna yang berbeda dengan Reagen
Marquis. Formaldehid akan membentuk ion karbonium dan bereaksi dengan
senyawa aromatik pada Metamphetamine. Dalam suasana asam dari asam sulfat,
ion karbonium bereaksi membentuk warna orange pada Metamphetamine.

3.4.2 Simon

Sama halnya dengan Reagen Marquis, Reagen Simon digunakan sebagai
analisis sederhana untuk mengidentifikasi adanya suatu senyawa. Reagen Simon
terdiri dari 2 larutan yang dikenal dengan Simon A dan Simon B. Reagen Simon
A terdiri dari Natrium Karbonat dalam Aquades sedangkan Simon B terdiri dari
campuran Natrium Nitroprusid dalam aquades dan asetildehid. Warna yang

terbentuk sesuai dengan senyawa yang terkandung dalam suatu sampel.
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Pengguna utama Reagen ini adalah untuk mendeteksi adanya senyawa
amina sekunder seperti MDMA dan Metamfetamin sehingga digunakan setelah
pengujian dengan Reagen Marquis. Pengguna ini dapat dilakukan untuk
membedakan antara Metamfetamin atau MDMA dengan amphetamine atau MDA.
3.5 Metode Preparasi
3.5.1 Vortex

Preparasi vortex berada di area metode berbasis fitur, meskipun ada
beberapa sinergi dengan teknik berbasis geometri untuk preparasi dan visualisasi
berbasis integrasi. Di masa lalu beberapa tahun, beberapa tantangan baru muncul
dalam disiplin ilmu yang didukung oleh visualisasi ilmiah, yang menyebabkan
meningkatnya permintaan untuk penelitian tentang tantangan tertentu, seperti
ketergantungan waktu aliran, multi-bidang, aliran berdimensi lebih tinggi, skala
besar dan in situ visualisasi, ansambel dan ketidakpastian. Preparasi pusaran
adalah subjek yang relevan dalam semua tantangan baru ini

Preparasi vortex termasuk yang paling penting dan juga aspek paling
menantang dari analisis aliran fluida. Vortex biasanya dipahami sebagai gerakan
rotasi atau spiral partikel di sekitar coreline umum, yang hanya dapat dilihat jika
alirannya dilihat dalam kerangka referensi yang tepat. Vortex shaker atau mixer
merupakan contoh alat dengan prinsip vortex, bisa disebut salah satu jenis shaker
laboratorium yang berukuran kecil. Alat ini di gunakan untuk mencampurkan
beberapa larutan yang mana zat tersebut di masukkan ke dalam tabung yang
ukurannya lebih kecil (Gtinther, T., & Theisel, H. 2018,).

3.5.2 Sentrifugasi

Campuran dapat tersusun atas beberapa unsur ataupun senyawa.
Komponen — komponen penyusun suatu campuran tersebut dapat dipisahkan
berdasarkan sifat fisika zat penyusunnya. Salah satu metode yang digunakan
dalam pemisahan campuran adalah sentrifugasi. Sentrifugasi ialah proses
pemisahan partikel berdasarkan berat partikel tersebut terhadap densitas
layangnya (bouyant density). Dengan adanya gaya sentrifugal maka akan terjadi

perubahan berat partikel dari keadaan normal pada 1 xg (sekitar 9,8 m/s?) menjadi
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meningkat seiring dengan kecepatan serta sudut kemiringan perputaran partikel
tersebut terhadap sumbunya (Avrella, dkk., 2021).

Pada pemisahan, partikel yang densitasnya lebih tinggi daripada pelarut
turun (sedimentasi), dan partikel yang lebih ringan mengapung ke atas. Perbedaan
densitas yang tinggi, membuat partikel bergerak lebih cepat. Jika tidak terdapat
perbedaan densitas (kondisi isoponik), partikel tetap setimbang. Pemisahan
sentrifugal menggunakan prinsip dimana objek diputar secara horizontal pada
jarak tertentu. Apabila objek berotasi di dalam tabung atau silinder yang berisi
campuran cairan dan partikel, maka campuran tersebut dapat bergerak menuju
pusat rotasi, namun hal tersebut tidak terjadi karena adanya gaya yang berlawanan
yang menuju kearah dinding luar silinder atau tabung, gaya tersebut adalah gaya
sentrifugasi. Gaya inilah yang menyebabkan partikel — partikel menuju dinding
tabung dan terakumulasi membentuk endapan (Graham, J. 2020).

3.5.3 Solid Phase Extraction ( SPE )

Preparasi fase padatl (SPE) adalah teknik preparasi sampel menggunakan
adsorben padat yang paling sering terkandung dalam perangkat kartrid, atau pada
disk untuk mengadsorpsi spesies tertentu dari larutan. SPE digunakan untuk
mengisolasi spesies dalam sampel atau untuk membersihkan sampel sebelum
analisis (Vasconcelos, 1., & Fernandes, C. 2017).

Sebagai sampel perlahan melewati kartrid SPE atau disk, analit dan
beberapa senyawa matriks sampel dapat dipertahankan pada bahan SPE.
Tergantung pada sifat analit dan sorben SPE, pelarut pencuci dapat dipilih untuk
secara selektif menghilangkan komponen (elusi) dari sorben SPE sambil menahan
komponen lainnya. Tujuan utamanya adalah untuk menghilangkan pengganggu
yang ada dalam matriks dari analit, menghasilkan larutan yang terutama
mengandung analit (Arabi, M., dkk., 2020). Skenario yang berbeda berikut dapat
digunakan untuk mencapai tujuan ini. SPE digunakan untuk:

1. Menyederhanakan matriks sampel yang kompleks.

2. Memurnikan senyawa yang menarik.

3. Mengurangi penekanan ion dalam aplikasi spektrometri massa.
4

. Fraksinasi campuran kompleks untuk analisis berdasarkan klasifikasi.
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5. Konsentrat analit hadir pada tingkat rendah.
3.5.4 Sonikasi

Sonikasi adalah suatu teknologi yang memanfaatkan gelombang
ultrasonik. Ultrasonik adalah suara atau getaran dengan frekuensi yang terlalu
tinggi untuk bisa didengar oleh manusia, yaitu kira-kira di atas 20
kHz. Gelombang ultrasonik dapat merambat dalam medium padat, cair, dan gas.
Proses sonikasi ini mengubah sinyal listrik menjadi getaran fisik yang dapat
diarahkan untuk suatu bahan dengan menggunakan alat yang bernama sonikator.
Sonikasi ini biasanya dilakukan untuk memecah senyawa atau sel untuk
pemeriksaan lebih lanjut. Getaran ini memiliki efek yang sangat kuat pada larutan,
menyebabkan pecahnya molekul dan putusnya sel ). (Ciesielski, A., & Samori, P.
2014).

Bagian utama dari perangkat sonikasi adalah generator listrik ultrasonik.
Perangkat ini membuat sinyal (biasanya sekitar 20 kHz) yang berkekuatan ke
transduser. Transduser ini mengubah sinyal listrik dengan menggunakan kristal
piezoelektrik, atau kristal yang merespon langsung ke listrik dengan menciptakan
getaran mekanis dan kemudian dikeluarkan melewati probe. Probe sonikasi
mengirimkan getaran ke larutan yang disonikasi. Probe ini akan bergerak seiring
dengan getaran dan mentransmisikan ke dalam larutan. Probe bergerak naik dan
turun pada tingkat kecepatan yang tinggi, meskipun amplitudo dapat dikontrol dan
dipilih berdasarkan kualitas larutan yang disonikasi (Show, K. Y. dkk., 2007).

Dalam hal kinetika kimia, ultrasonik dapat meningkatkan kereaktifan
kimia pada suatu sistem yang secara efektif bertindak sebagai katalis untuk lebih
mereaktifkan atom — atom dan molekul dalam sistem. Pada reaksi yang
menggunakan bahan padat, ultrasonik ini berfungsi untuk memecah padatan dari
energi yang ditimbulkan akibat runtuhnya kavitasi. Dampaknya ialah luas
permukaan padatan lebih besar sehingga laju reaksi meningkat. Semakin lama
waktu sonikasi, ukuran partikel cenderung lebih homogen dan mengecil yang
akhirnya menuju ukuran nanopartikel yang stabil serta penggumpalan pun

semakin berkurang (Ozbek, B., & Ulgen, K. O. 2000).
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3.6 Gas Chromatography — Mass Spectrometry ( GC-MS )

Teknik GC pertama kali diperkenalkan oleh James dan Martin pada tahun
1952 (Sparkman et al., 2011). GC merupakan salah satu teknik kromatografi yang
hanya dapat digunakan untuk mendeteksi senyawa-senyawa yang mudah
menguap. Kriteria menguap adalah dapat menguap pada kondisi vakum tinggi dan
tekanan rendah serta dapat dipanaskan. (Drozd, 1985).

Kromatografi gas merupakan suatu proses dimana suatu campuran
zat/material dipisah-pisahkan dengan suatu fase gerak (pembawa) berupa gas
melalui suatu penjerap fase diam. Kromatografi gas dibagi dalam 2 (dua) kategori,
yaitu (a) kromatografi gas-cair dimana pemisahan terjadi melalui partisi sampel
antara fase gerak gas dan suatu lapisan tipis cairan yang tidak menguap yang
dilapiskan pada suatu bahan inert, dan (b) kromatografi padatan-gas dimana fase
diam yang digunakan berupa padatan. (Vogel, 1989).

Fase gerak gas (pembawa) yang biasa digunakan dalam kromatografi gas
yaitu helium, nitrogen, hidrogen atau argon. Pemilihan gas tersebut tergantung
pada faktor-faktor antara lain kemudahan diperoleh, kemurnian yang diinginkan,
kebutuhan/konsumsi dan tipe detektor yang digunakan. Namun secara umum gas
helium lebih disukai pada penggunaan detektor panas (thermal conductivity
detetctors) disebabkan konduktifitas suhu relatif yang tinggi pada penguapan
banyak senyawa-senyawa organik. (Vogel, 1989).

Injeksi sampel yang dianalisis menggunakan kromatografi gas umumnya
menggunakan suatu mycrosyringe yang dilengkapi jarum hipodermik melalui
septum dan sampel masuk ke dalam suatu heated metal block pada ujung kolom.
Berbagai pengembangan prosedur injeksi sampel dibuat untuk meningkatkan
keterulangan (reproducibility). Hal ini diperlukan karena sangatlah sulit
menginjeksikan sejumlah kecil cairan sampel (ukuran 1-10 pl) dan akan
mempengaruhi secara signifikan terhadap hasil kuantitatif analisis dengan
kromatografi gas. Salah satu pengembangan prosedur adalah menggunakan
internal standar pada berbagai ukuran sampel. (Vogel, 1989).

Faktor lain yang mempengaruhi hasil analisis kromatografi gas adalah

kolom. Pemisahan komponen-komponen sampel dipengaruhi oleh sifat-sifat
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kolom, diantaranya padatan penyangga, tipe dan jumlah fase cair, metode
pengemasan, panjang dan temperature kolom, akan mempengaruhi resolusi yang
diinginkan. Kolom berada dalam suatu oven yang suhunya terkontrol dan konstan
pada suhu 0,5°C sampai lebih dari 400°C. Secara umum, kolom dibagi 2 (dua)
jenis yaitu (a) kolom kemas (packed columns) dan (b) kolom tubular terbuka
(open tubular columns). (Vogel, 1989).

Sebagaimana telah disinggung sebelumnya, selain faktor injeksi sampel
dan kolom, hasil analisis kromatografi gas juga dipengaruhi oleh jenis detektor.
Fungsi detektor yang dipasang pada ujung kolom pemisah adalah untuk
“menangkap” dan mengukur sejumlah kecil keberadaan komponen-komponen
yang dipisahkan yang mengalir bersama gas menuju ujung kolom. Keluaran dari
detektor adalah suatu pencatatan yang disebut kromatogram. Pemilihan detektor
tergantung beberapa faktor, antara lain konsentrasi yang diukur dan sifat-sifat
komponen yang dipisahkan. Jenis detektor yang banyak digunakan adalah
detektor konduktifitas suhu (thermal conductivity detetctor), ionisasi nyala (flame
ionization detector), dan penangkap electron (electron capture detector).
Sedangkan sifat-sifat penting suatu detektor antara lain sensitifitas, linieritas,
stabilitas, dan memberikan respon yang selektif atau universal.

Gas chromathography (GC) adalah metode pemisahan yang digunakan
untuk menganalisis senyawa yang mudah menguap atau senyawa yang mudah
diuapkan. Senyawa yang mudah terdegradasi oleh panas tidak dapat dianalisis
dengan metode ini. Mass Spectrometer (MS) adalah suatu metode analisis
instrumental yang dipakai untuk identifikasi dan penentuan struktur dari
komponen sampeldengan cara menunjukkan massa relatif dari molekul komponen
dan massa relative hasil pecahannya Gas Chromathography-Mass Spectrometer
merupakan gabungan metodeanalisis antara GC dan MS. Dalam hal ini GC hanya
berfungsi sebagai saranapemisah tanpa dilengkapi dengan detektor sebagaimana
GC pada umumnya, tetapi yang berfungsi sebagai detektornya adalah MS.
Kemampuan dan aturan pemisahannya akan mengikuti aturan pada GC, demikian
pula aturan fragmentasi dan pola spektrum massa akan mengikuti aturan MS.

Dengan adanya gabungan kedua metode tersebut akan memberikan keuntungan
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yang lebih baik karenasenyawa yang telah terpisahkan oleh GC dapat langsung
dideteksi oleh MS.

Detektor MS untuk kromatografi gas mempunyai beberapa keuntungan,
antaralain yaitu penggunaan senyawa yang telah diketahui isotopnya sebagai
standarmeningkatkan ketelitian analisis serta pada resolusi tinggi dapat
menentukankomposisi dasar dari senyawa yang dianalisis. Dengan adanya
penggabungan kedua alat tersebut, maka GC-MS mampu memisahkan
komponenkomponendalam suatu analit sekaligus menentukan jenis komponen
tersebut melalui spectrum massanya.

Teknik kromatografi mulai dikenal sejak tahun 1834. Teknik tersebut
dipekenalkan oleh Runge F.F. dengan menggunakan kertas tanpa glasur(lapisan
kaca) dan/atau potongan kain untuk pengujian spot (titik warna) celupan dan
ekstrak tanaman. (Grob, 2004).

Gas Chromatography - Mass Spectrometry (GC-MS) mampu mendeteksi
kadar obat dengan konsentrasi kurang dari 1pug/L dan membutuhkanwaktu
pengerjaan yang relatif singkat (Wirasuta, 2007). Syarat suatu senyawa dapat
dianalisismenggunakan GC-MS adalah memiliki sifat yang volatile (mudah
menguap), jika suatu senyawa sulit menguap maka sebelum dianalisi s
menggunakan GC-MS maka dilakukan derivatisasi terlebih dahulu.

Saito (2008) telah berhasil melakukan analisis parasetamol dalam sampel
rambut pada kasus keracunan dalam kondisi overdose. Dari penelitian ini ketahui
juga bahwa limit deteksi GC-MS adalah 0,1 ng/mg. Bila analisis dilakukan dalam
kondisi overdose maka masih memungkinkan untuk memperoleh hasil positif
parasetamol pada rambut namun tidak demikian bila parasetamol hanya
dikonsumsi beberapa kali bila diperlukan dalam dosis terapi (berdasarkan resep
dokter) sehingga perlu dilakukan kembali analisisparasetamol pada rambut pasien
yangmendapatkan terapi parasetamol dalam dosisterapi.

Komang, Achmad Basori dan Ni Made Suaniti (2016) telah melakukan
penelitian yang bertujuan untuk mengembangan metode untuk penetapan kadar

acetaminophen pada spesimen rambut manusia menggunakan instrumen GC-MS.
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Analisis GC dilakukan dengan Agilent6890N kromatografi gas dilengkapi
denganAgilent 5973 detektor massa selektif. Helium (99%) digunakan sebagai gas
pembawa pada lajualir 1 mL/menit, 1uL ekstrak disuntikkan dengansuhu injektor
250°C, suhu interface 270°C, suhudetektor 230°C dan split rasio 1:20.
Programtemperatur pada kolom adalah suhu awal kolom70°C ditahan selama 5
menit, dinaikkan10°C/menit hingga suhu 270°C dan ditahan 5 menit sehingga
diperoleh total waktu 30 menit (Komang, 2014).

Untuk analisis kualitatif secara kromatografi gas, parameter hasil
pemisahan yang digunakan adalah waktu retensi. Waktu retensi sejak penyuntikan
hingga terbentuknya puncak maksimum, sifat ini merupakan ciri khas cuplikan
dan fasa cair pada suhu tertentu. Dengan menggunakan aliran yang tepat dan
pengendalian suhu, waktu retensi dapat terulang dalam batas 1% dan dapat
digunakan untuk mengidentifikasi tiap puncak. Beberapa senyawa mungkin
mempunyai waktu retensi yang sama atau berdekatan, tetapi tiap senyawa hanya
mempunyai satu waktu retensi saja.

3.7  Validasi Metode

Validasi metode menurut United States Pharmacopeia (USP) dilakukan
untuk menjamin bahwa metode analisis akurat, spesifik, reprodusibel, dan tahan
pada kisaran analit yang akan dianalisis.

Suatu metode analisis harus divalidasi untuk melakukan verifikasi bahwa
parameter-parameter kinerjanya cukup mampu untuk mengatasi problem analisis,
karenanya suatu metode analisis harus divalidasi, ketika:

1. Metode baru dikembangkan untuk mengatasi problem analisis tertentu

2. Metode yang sudah baku direvisi untuk menyesuaikan perkembangan
atau karena munculnya suatu problem yang mengarahkan bahwa metode baku
tersebut harus direvisi

3. Penjaminan mutu yang mengindikasikan bahwa metode baku telah
berubah seiring dengan berjalannya waktu

4. Metode baku digunakan di laboratorium yang berbeda, dikerjakan oleh

analis yang berbeda, atau dikerjakan dengan alat yang berbeda
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5. Untuk mendemonstrasikan kesetaraan antar 2 metode, seperti antara
metode baru dan metode baku

Menurut International Conference on Harmanization (ICH) membagi
karateristik validasi metode menjadi beberapa langkah yaitu:

1. Akurasi

Akurasi merupakan ketelitian metode analisis atau kedekatan antara nilai
terukur dengan nilai yang diterima baik nilai konvensi, nilai sebenarnya, atau nilai
rujukan. Akurasi diukur sebagai banyaknya analit yang diperoleh kembali pada
suatu pengukuran dengan melakukan spiking pada suatu sampel. Untuk pengujian
senyawa obat, akurasi diperoleh dengan membandingkan hasil pengukuran
dengan bahan rujukan standar (Standard Reference Material, SRM).

Untuk  mendokumentasikan  akurasi, ICH  merekomendasikan
pengumpulan data 9 kali penetapan kadar dengan 3 konsentrasi yang berbeda
(misal 3 konsentrasi dengan 3 kali replikasi). Data harus dilaporkan sebagai
persentase perolehan kembali.

2. Presisi

Presisi merupakan ukuran keterulangan metode analisis dan biasanya
diekspresikan sebagai simpangan baku relatif dari sejumlah sampel yang berbeda
signifikan secara statistik [11]. Sesuai dengan ICH, presisi harus dilakukan pada 3
tingkatan yang berbeda yaitu,

a. Keterulangan (repeability), yaitu ketepatan (precision) pada kondisi percobaan
yang sama (berulang) baik orangnya, peralatannya, tempatnya, maupun waktunya
b. Presisi antara (intermediate precision), yaitu ketepatan (precision) pada kondisi
percobaan yang berbeda baik orangnya, peralatannya, tempatnya, maupun
waktunya

c. Ketertiruan (reproducibility) merujuk pada hasil-hasil dari laboratorium yang
lain

Presisi seringkali diekspresikan dengan standar deviasi atau standar
deviasi relative (RSD) dari serangkaian data. Data untuk menguji presisi

dikumpulkan sebagai kajian-kajian lain yang berkaiatan dengan presisi linearitas
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atau akurasi. Biasanya replikasi 6-15 kali dilakukan pada sampel tunggal untuk
setiap konsentrasi.
3. Batas deteksi (Limit of Detection, LoD)

Batas deteksi didefinisikan sebagai konsentrasi analit terendah dalam
sampel yang masih dapat dideteksi, meskipun tidak selalu dapat dikuantifikasi.
LoD merupakan batas uji yang secara spesifik menyatakan apakah analit di atas
atau di bawah nilai tertentu. Defenisi yang paling umum digunakan dalam kimia
analisis adalah bahwa batas deteksi merupakan kadar analit yang memberikan
respon sebesar blanko ditambah dengan 3 simpangan baku blanko.

LoD seringkali diekspresikan sebagai suatu konsentrasi pada rasio signal
terhadap derau (signal to noise ratio) yang biasanya rasionya 2 atau 3 dibading 1.
ICH mengenalkan metode signal to noise ratio ini, meskipun demikian ICH juga
menggunakan 2 metode pilihan lain untuk menentukan LoD, yaitu metode non
instrumental visual dan dengan metode perhitungan. Metode non instrumental
visual digunakan pada teknik kromatografi lapis tipis dan pada metode titrimetric
LoD juga dapat menghitung berdasarkan pada standar deviasi (SD) respon dan
kemiringan( slope, S) kurva baku pada level yang mendekati LoD sesuai dengan
rumus.

4. Batas kuantifikasi (Limit of Quantification, LoQ)

Batas kuantifikasi didefinisikan sebagai konsentrasi analit terendah dalam
sampel yang dapat ditentukan dengan presisi dan akurasi yang padat diterima pada
kondisi operasional metode yang digunakan. Sebagaimana LoD, LoQ juga
diekspresikan sebagai konsentrasi (dengan akurasi dan presisi juga dilaporkan).
Kadang-kadang rasio signal to noise ratio 10 : 1 digunakan untuk menentukan
LoQ.

Perhitungan LoQ dengan rasio signal to noise ratio merupakan aturan
umum, meskipun demikian perlu diingat bahwa LoQ merupakan suatu kompromi
antara konsentrasi dengan presisi dan akurasi yang dipersyaratkan. Jadi, jika
konsentrasi LoQ menurun maka presisi juga akan menurun. Jika presisi tinggi
dipersyaratkan, maka konsentrasi LoQ yang lebih tinggi yang dilaporkan.

5. Linearitas
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Linearitas merupakan kemampuan suatu metode untuk memperoleh hasil-
hasil uji secara langsung proposional dengan konsentrasi analit pada kisaran yang
diberikan. Linearitas suatu metode merupakan ukuran seberapa baik kurva
kalibrasi yang menghubungkan respon (y) dengan konsentrasi (x). Linearitas
dapat diukur dengan melakukan pengukuran tunggal pada konsentrasi yang
berbeda-beda. Data yang diperoleh selanjutnya dapat ditentukan kemiringan

(slope), intersep, dan koefisien korelasinya
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BAB 1V
METODOLOGI PENELITIAN
4.1 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat
gelas laboratorium, mortar dan alu , vortex mixer ( IK ), Sentrifugasi himac CT
GEL ( HITACHI), Ultrasonic Elmasonic ( €lma ), sholid InstrumenGas
Chromatography — Mass Spectrometry ( GC-MS ) Agilent seri 7890 B 5977 insert
MSD kolom D8-5MS dengan fase diam campuran dari 5% Phenyl dan 95%
Methylpolisiloxan. Gas pembawa Helium UHP (Ultra High Pure),Syringe 1pum,
timbangan Analitik Mettler Toledo XP 250, vial GC tutup ulir 1mL, tabung
efendrof 14 ml, plat tetes (spot plate), spatula, tusuk gigi, gelas beker 5 mL
(iwaki), gelas beker 50 mL (iwaki), pipet ukur 1 mL (iwaki), pipet volume 50 mL
(iwaki), pipet ukur 5 mL (iwaki) dan pipet tetes.

Bahan yang diperlukan pada penelitian kali ini adalah standar
Metamfetamin, barang bukti Sabu— Sabu, Metanol pro analysis (Merck), asam
sulfat pekat (H2SOs),Formaldehid (CH20), Natrium Karbonat (Na;CO3), Natrium
Nitropusida (CsFeNgNa»0), Asetaldehid (C2H40) dan akuades.

4.2  Skema Kerja Penelitian

Uji Uji / Gas \ Tahapan

. B Chromatography - L.

Pendahuluan Konfirmasii Mass Spectrometry Validasi
/ \ ( GC-MS ) dengan

variasi metode
preparasi

- J

() (o

4.3 Uji Pendahuluan

4.3.1 Reagen Marquis

[ Barang Bukti ]% [ Plat tetes Reagen Marquis

N
Uji Konfirmasi (+) Berwarna Diamati
Orange Perubahan Warna )
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4.3.2 Reagen Simon

Barang Bukti Plat tetes Simon A 1 tetes +
Simon B 1 tetes
Uji Konfirmasi (+) Berwarna Diamati Perubahan
Orange Warna

4.4  Uji Konfirmasi
4.4.1 INSTRUKSI KERJA (IK)

0,25 Gram Barang S 5 mL Metanol Tabung Effendorf
Bukti (BB)

Auto injector pada Dimasukan Vortex selama
instrument GC-MS kedalam GC Vials 5 menit

4.4.2 Solid Phase Extraction( SPE )

2,5GramBarang [~ | 50 mLMetanol %[ Dihomogenkan ]
Bukti ( BB )
] Dipreparasi
Auto injector pada Dimasukan menggunakan
instrument GC-MS kedalam GC Vials exterlut
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4.4.3 SONIKASI

0,25 GramBarang |____> | 5mL Metanol Gelas beker J
Bukti (BB) I

Auto injector pada Dimasukan Sonikasi
instrument GC-MS kedalam GC Vials selama 5 menit

4.4.4 SENTRIFUGASI

0,25 Gram Barang - 5 mL Metanol Tabung
Bukti (BB ) Effendorf

—

Auto injector pada Dimasukan Sentrifugasi
instrument GC-MS kedalam GC Vials selama 5
menit

4.5  Prosedur Kerja
4.5.1 Uji Pendahuluan
4.5.1.1 Pembuatan Reagen Marquis

Reagen Marquis dibuat dengan mencampurkan sebanyak 1 mL
formaldehida (CH20) 40% ke dalam 20 ml asam sulfat (H2SO4) 98%.
4.5.1.2 Pembuatan Reagen Simon A dan Simon B

Reagen Simon A dibuat dengan mencampurkan sebanyak 2 gram Natrium
Karbonat (Na;CO3) ke dalam 100 ml Aquades.

Reagen Simon B dibuat dengan mencampurkan sebanyak 1 gram Natrium
Nitropusida (CsFeNgNa>O) dan 2 mL Asetaldehid (C2H4O) ke dalam 100 mL
Aquades.
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4.5.1.3 Uji Pendahuluan Sampel Narkotika Jenis Metamfetamin dengan

Metode Uji Warna ( Marquis dan Simon )

Sampel Narkotika Jenis Metamfetamin diambil sedikit saja menggunakan
spatula. Sampel diletakkan di atas plat tetes dan ditetesi 1-2 tetes reagen Marquis
kemudian diamati perubahan warnanya jika sampel positif mengandung
Metamfetamin maka reagen tersebut akan berubah warna menjadi orange. Begitu
juga dengan reagen Simon A dan Simon B , sedikit sampel narkotika jenis
Metamfetamin diambil menggunakan spatula . kemudian sampel diletakkan diatas
plat tetes dan ditetesi 1 tetes reagen Simon A dan 1 tetes reagen Simon B
kemudian diamati perubahan warnanya jika sampel positif Metamfetamin maka
reagen tersebut akan berubah warna menjadi biru. Tetapi jika sampel tidak
mengandung Metamfetamin maka reagen tersebut tidak berubah warna. Sampel
yang mengandung Metamfetamin ataupun sampel yang tidak mengandung
Metamfetamin setelah dilakukan tahap uji pendahuluan selanjutnya sampel
tersebut akan dilakukan tahap uji konfirmasi dimana sampel akan dipreparasi
kemudia di injeksikan kedalam GC-MS.

4.5.2 Uji Konfirmasi
4.5.2.1 Preparasi Sampel Kristal Sabu

Preparasi sampel Kristal Sabudilakukan dengan berbagai metode yaitu:
metode ektraksi secara Vortex (IK), metode extraksi secara sentrifugasi, metode
preparasi secara Solid Phase Extraction (SPE) dan metode preparasi secara
sonikasi. Adapun langkah yang dilakukan untuk ektrasi sampel Kristal
Sabuseperti berikut:

1. Metode Vortex (IK)

Sampel Narkotika Jenis Metamfetamin ditimbang sebanyak + 0,25 gram
menggunakan spatula yang telah digerus homogen dan dimasukkan ke dalam
tabung Eppendorf dan dilarutkan kedalam 5 ml metanol. Kemudian Larutan
tersebut dipreparasi secara Vortex selama 5 menit supaya lebih homogen.
Kemudian larutan yang telah di preparasi diambil 1 ml menggunakan pipet ukur,
lalu dimasukkan kedalam Gc¢ Vials dan larutan siap untuk diinjek kedalam GC-
MS.
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2. Metode Sentrifugasi

Sampel Narkotika Jenis Metamfetamin ditimbang sebanyak + 0,25 gram
menggunakan spatula yang telah digerus homogen dan dimasukkan ke dalam
tabung Eppendorf dan dilarutkan kedalam 5 ml metanol. Kemudian Larutan
tersebut di preparasi secara sentrifugasi dengan kecepatan 3000 rpm selama 5
menit supaya lebih homogen. Kemudian larutan yang telah dipreparasi diambil 1
ml menggunakan pipet ukur, lalu dimasukkan kedalam Gc Vials dan larutan siap
untuk diinjek kedalam gc-ms.

3. Metode secara Solid Phase Extraction( SPE )

Sampel Narkotika Jenis Metamfetamin ditimbang sebanyak + 2,5 gram
menggunakan spatula yang telah digerus homogen dan dimasukkan ke dalam
gelas beker 50 ml dan dilarutkan kedalam 50 ml metanol. Kemudian Larutan
dihomogenkan menggunakan pengaduk kaca. kemudian larutan tersebut
dimasukkan secara perlahan kedalam exterlut yang telah disiapkan lalu hasil dari
ektraksi tersebut diambil 1 ml menggunakan pipet ukur, lalu dimasukkan
kedalam Gc Vials dan larutan siap untuk diinjek kedalam gc-ms.

4. Metode secara Sonikasi

Sampel Narkotika Jenis Metamfetamin ditimbang sebanyak + 0,25 gram
menggunakan spatula yang telah digerus homogen dan dimasukkan ke dalam
gelas beker 10 ml dan dilarutkan kedalam 5 ml Metanol lalu gelas beker ditutup
menggunakan plastic wrap agar larutan tersebbut tidak menguap. Kemudian
Larutan tersebut di ektraksi secara sonikasi selama 5 menit supaya lebih homogen.
Kemudian larutan yang telah eksstraksi diambil 1 ml menggunakan pipet ukur lalu
dimasukkan kedalam Gc Vials dan larutan siap untuk diinjek kedalam gc-ms
4.5.2.2 Uji Konfirmasi Sampel Narkotika Jenis Metamfetamin dengan

Metode Gas Chromatography- Mass Spectrometry (GC-MS)

Sampel Narkotika Jenis Metamfetamin yang telah dilakukan tahap
preparasi kemudia akan dilakukan uji konfirmasi untuk memastikan senyawa apa
saja yang terkandung didalam barang bukti (Kristal Sabu) tersebut. Semua larutan
yang telah dipreparasi dan telah dimasukkan kedalam gc vials kemudian Larutan

sampel selanjutnya akan diinjeksikan pada instrumen GC-MS.
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Langkah berikutnya yaitu persiapan keadaan instrumen GC-MS. Kondisi
awal instrumen GC-MS yang digunakan yaitu jenis kolom GC HP-5 dengan
panjan 30 m dan diameter kolom 0,25 mm dan ketebalan film . Pada inletnya
diatur temperatur injektor sebesar 290°C, dengan gas pembawa (carier) yaitu
helium dan laju alir sebesar 7 mL/menit pada tekanan 13.3 psi. pemisahan
dilakukan selama 7 menit dengan waktu tunda pelarut selama 2.20 menit dan
kenaikan suhu saat pemisahan 25 °C Sedangkan pada kondisi MS digunakan
energi ionisasi 70 eV, temperatur sumber ion 230°C dan mass scane range antara
30-550 amu. Botol vial yang sudah berisi larutan kemudian ditaruh pada alat auto
injektor dan diurutkan berdasarkan metode preparasi yang telah ditentukan.
Diurutkan dari metode Vortex kemudian metode sentrifugasi lalu metode sonikasi
dan yang terakhir metode Solid Phase Extractionpada baris kanan. Sedangkan
pada baris kiri dimasukkan vial berisi pelarut Metanol yang digunakan sebagai
larutan pembilas atau yang biasa dikenal dengan pelarut wash. Lalu dibuka
aplikasi GC-MS pada monitor dan diklik ikon squence pada monitor lalu di klik
ikon edit sequence kemudian diisi data (sequence table) sesuai urutan data sampel
yang akan dianalisis. Setelah sequence table diisi kemudian diklik run sequence
untuk melakukan running injection namun sebelum diklik run sequence dipastikan
terlebih dahulu bahwa metode yang digunakan apakah sudah bener atau belum.
Setelah running selesai langkah terakhir yang dilakukan yaitu identifikasi hasil
spektra sampel yang didapatkan dari instrumen GC-MS.

4.6 VALIDASI METODE ANALISIS
4.6.1 Linearitas

Linearitas diperoleh dari hubungan antara luas area dengan konsentrasi
larutan standar Metamfetamin. Rentang linieritas ditentukan dengan cara
membuat kurva kalibrasi hubungan antara antara konsentrasi larutan Standar
(ppm), yaitu 50, 80, 100, 200, 300, dan 400 ppm dengan luas area yang terukur ,
kemudian dilihat nilai R? yang dihasilkan, sehingga didapatkan persamaan regresi
linear yaitu :

Y=bX+a

Keterangan:
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Y =Luas Area

X = Konsentrasi (ppm)

b = Slope

a = intersept
4.6.2 Penentuan Akurasi

Akurasi metode analisis yang dikembangkan ditentukan terhadap seluruh
sampel yang telah dipreparasi menggunakan metode ik, Sentrifugasi, Sonikasi dan
Solid Phase Extraction (SPE). sampel yang telah dilarutkan didalam Metanol
kemudian di injeksikan ke GC-MS dimana hasil dari injekan ini akan digunakan
sebagai nilai C2 sedangkan Sampel yang telah dilarutkan kemudian ditambahkan
larutan standar dalam jumlah tertentu kemudian di injeksikan ke GC-MS dimana
hasil dari injekan ini akan digunakan sebagai nilai C1 dan larutan standar
kemudian diinjeksikan ke dalam GC-MS dimana hasil dari injekan ini akan
digunakan sebagai nilai C3. Nilai akurasi dapat ditentukan dengan persamaan

sebagai berikut:

Cl-C2
% recovery = G X 100%

Keterangan:
C1 = konsentrasi dari sampel dalam larutan standar dengan jumlah tertentu
C2 = konsentrasi dari sampel
C3 = konsentrasi dari standar murni
4.6.3 Penentuan Presisi

Penentuan presisi dilakukan dengan menguji 6 set 0,25 gram Sabu yang
telah dipreparasi dengan metode ik, Sentrifugasi, Sonikasi, dan Solid Phase
Extraction (SPE) kemudian diinjeksikan ke GC-MS. Presisi ditentukan untuk
setiap metode preparasi dengan menghitung nilai rata-rata dan nilai standar
deviasi dari hasil interpolasi luas area 6 set sampel Metamfetamin. Dimana nilai
rata-rata yang didapatkan akan digunakan untuk mencari nilai SD. kemudian nilai
SD digunakan untuk mencari nilai RSD. Nilai presisi dapat ditentukan

menggunakan persamaan sebagai berikut:

Sp = Y&X=%*

- n—-1
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SD
% RSD = X

Keterangan:

n: jumlah pengulangan

SD: standar deviasi

4.6.4 limit of Detection (LOD) dan limit of Quantitation (LOQ)

Untuk mengukur nilai limit of detection (LOD) cara yang dapat digunakan
adalah berdasarkan kurva kalibrasi (ICH, 1994) yang telah dihasilkan pada
prosedur sebelumnya (4.4.1). Dalam pembuatan kurva kalibrasi ada beberapa
parameter yang perlu diperhatikan antara lain koefisien korelasi (r), nilai r yang
dipersyaratkan AOAC (2002) > 0,990.

Nilai [limit of detection (LOD) dan [limit of quantitation (LOQ)
menggunakan metode kurva kalibrasi yang merupakan nilai konsentrasi terkecil
analit yang dapat diukur oleh instrumen. Limit of detection dan [limit of
quantitation dapat ditentukan secara statistik melalui garis regresi linear dari
kurva kalibrasi. Data nilai konsentrasi pada sumbu x dan arus terukur pada sumbu
y kemudian diolah sehingga diperoleh data (xi- %), (xi-X)?, x?, Sxy, dan Sa, yang

akan digunakan untuk menghitung nilai LOD dan LOQ menggunakan persamaan

berikut.
3.Sa
LOD = 5
10.Sa
LOQ = b
Keterangan:

LOD = limit deteksi
LOQ = limit kuantifikasi
Sa = standar error intersept

b = slope dari kurva kalibrasi yang telah dibuat (Nadiya, 2020).
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BAB YV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam upaya penindakan terhadap senyawa obat yang disalahgunakan di
kalangan masyarakat, maka perlu dilakukan konfirmasi terlebih dahulu bahwa
senyawa tersebut adalah senyawa yang diduga. Pada penelitian ini, senyawa obat
yang dimaksud adalah Metamfetamin yang merupakan senyawa turunan dari
Amfetamina dengan efek ketergantungan yang lebih kuat.

Validasi metode adalah suatu cara untuk membuktikan bahwa suatu
metode yang dikembangkan dan belum baku dapat menjadi metode baku sehingga
dapat digunakan dalam analisis atau pengujian rutin. Validasi metode dilakukan
agar didapatkan hasil analisis yang valid dan dapat dipertanggung jawabkan.
Validasi metode dapat dilakukan secara kovensional dan instrument. Validasi
yang akan dilakukan adalah penentuan metode preparasi yang paling baik dari
variasi metode preparasi Metamfetamin di dalam sampel Kristal Sabu
menggunakan GC-MS.

Analisis Metamfetamin dalam penelitian ini terbagi menjadi 2 yaitu uji
pendahuluan dan uji konfirmasi. Pada uji pendahuluan dilakukan dengan
menggunakan reagen sebagai bahan penguji untuk mengetahui ada atau tidaknya
Metamfetamin dalam barang bukti tersebut. Sementara itu, pada uji konfirmasi
sampel yang diduga mengandung metamfetamin di preparasi dengan berbagai
metode preparasi, dimana salah satu metode yang digunakan merupakan metode
yang digunakan oleh Laboratorium Forensik Polda Riau dalam analisis rutin
Kristal Sabu.

5.1 Uji Pendahuluan

Uji pendahuluan dilakukan dengan melakukan screening terhadap keempat
sampel Kristal Sabu yang diduga mengandung senyawa Metamfetamin. Screening
dilakukan dengan mencampurkan kristal dengan berbagai Reagen, diantaranya
Reagen Marquis, Reagen Simon A dan Simon B (Budiharjo, 2014).

Uji pendahuluan pada sampel Kristal Sabuadalah uji warna menggunakan
reagen Marquis dan Simon. Selanjutnya sampel akan ditetesi reagen Marquis

sebanyak 1 tetes kemudian diamati perubahan warnanya. Hal yang sama juga
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dilakukan dengan reagen Simon, sampel akan ditetesi dengan reagen Simon A dan
B masing-masing 1 tetes kemudian diamati perubahan warna yang terjadi. Jika
sampel berubah warna menjadi orange kehitaman dengan reagen Marquis berarti
sampel tersebut mengandung Metamfetamin (Darmono, 2008), sedangkan jika
sampel menjadi berwarna biru dengan reagen Simon maka sampel tersebut
mengandung Metamfetamin (Rahayu, 2020). Pengujian dengan reagen Marquis
dan reagen Simon merupakan pengujian awal (screening test) yang berarti hasil
tersebut masih menjadi dugaan sementara. Keuntungan dari pengujian
menggunakan reagen Marquis dan reagen Simon adalah hasil yang didapat cepat
bahkan dalam hitungan detik kita sudah bisa mendapatkan hasil dari pengujian

tersebut. Hasil dari uji pendahuluan dilihatkan pada Gambar 4.

ce @0
e oo
a o

Gambar 3. Reagen Marquis (a) Reagen Simon (b)

Tabel 2. Hasil Pengamatan Uji Pendahuluan

No Barang Bukti Reagen Marquis Reagen Simon
1952 + +
1955 + +
1962 + +
1970 + +

Berdasarkan hasil pemeriksaan pada Tabel 2, semua sampel menunjukkan
kristal sabu kemungkinan mengandung senyawa Metamfetamin. Hal ini dapat
dijelaskan menurut Fiegl (1960), Reagen Marquis dapat memberikan warna
terhadap senyawa yang mengandung cincin aromatik yang berikatan dengan C, H,

N maupun O. Secara umum Reagen Marquis dengan senyawa tersebut akan
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memberikan warna ungu dan akan terus berubah warna berdasarkan kenaikan
ratio ikatan C, H, N, O dengan gugus lain di dalam molekul, yaitu berubah
menjadi oranye, merah, hijau dan biru. Berdasarkan buku panduan WHO (1991).
Metamfetamin dengan Reagen Marquis akan memberikan warna orange
kehitaman atau jingga. Pada penelitian ini hasil pengujian diperoleh warna orange
kehitaman maka diduga kuat, sampel Kristal Sabu yang diuji mengandung
Metamfetamin.

Reagen Marquis merupakan reagen yang terbuat dari formaldehid dan
asam sulfat pekat. Sampel yang awalnya tidak berwarna akan berubah warna
menjadi orange kehitaman saat ditetesi reagen Marquis. Perubahan warna yang
terjadi akibat ion karbonium dari reagen Marquis yang terikat dengan senyawa
aromatik dari metamfetamin sehingga terjadi perubahan warna pada sampel
(Khajeamiri, 2016).

H
l

~N

CHj,
CH, H,S0,

CH,0
CH,

Gambar 4. Reaksi Metamfetamin dengan Reagen Marquis.

Berdasarkan Tabel 2, ditunjukkan bahwa sampel Kristal Sabu juga
memberikan reaksi yang positif terhadap Reagen Simon. Reagen simon dapat
menunjukkan adanya suatu senyawa dengan ikatan gugus amina alifatik atau
amina heterosiklik yang tidak tersubstitusi dengan memberikan warna menjadi
biru (Fiegl, 1960). Berdasarkan buku panduan WHO (1991) Metamfetamin
dengan Reagen Simon akan memberikan warna biru, dan dikarenakan pada hasil
pengujian diperoleh biru maka diduga kuat sampel Kristal Sabu yang diuji
mengandung Metamfetamin.

Reagen Simon terdiri dari 2 larutan yang dikenal sebagai Simon A dan
Simon B. Reagen Simon A terdiri dari Natrium Karbonat 2% dalam akuades
sedangkan Simon B terdiri dari campuran Natrium Nitroprussid dalam akuades
dan Asetildehid. Sampel yang mengandung metamfetamin awalnya tidak

berwarna akan berubah warna menjadi biru saat ditetesi Reagen Simon.
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Gambar 5. Reaksi Metamfetamin dengan Reagen Simon

5.2 Uji Konfirmasi Menggunakan Gas Chromatography - Mass
Spectrometry (GC-MS)
5.2.1 Optimasi Alat GC-MS

Sebelum memulai analisis, instrumen GC-MS yang akan digunakan harus
dioptimasi terlebih dahulu, tujuanya agar pemisahan terjadi dengan sempurna dan
optimal serta meningkatkan efektifitas alat agar hasil yag diinginkan lebih
maksimal. Selain itu fungsi dilakukanya optimasi terlebih dahulu agar puncak
sampel tidak tertumpuk degan pelarut yang digunakan (Waskito, 2013). Pelarut
yang digunakan pada pengujian ini adalah Metanol. Metanol memiliki resolusi
yang baik dan pemisahan yang sempurna sehingga dapat digunakan sebagai
pelarut pada analisis metamfetamin

Kolom HP-5MS pada pengujian ini dipilih karena memiliki karakteristik
yang ideal untuk analisis metamfetamin dengan GC-MS. Kolom HP-5MS
memiliki kelembamam yang sangat baik untuk senyawa aktif termasuk senyawa
asam dan basa serta peningkatan rasio sinyal kebisingan untuk sensitivitas yang
lebih baik. Pada saat pengujian suhu inlet yang digunakan adalah 290°C dengan
menggunakan metode split 50 mL/menit atau dapat dinyatakan dengan rasio.
Oven yang terdapat pada kolom berfungsi untuk memisahkan senyawa
berdasarkan titik didih. Sampel akan melewati kolom pada GC, melewati interface
menuju MS melalui heated transfer line untuk menjaga senyawa dalam fase gas.
Optimasi pada MS terdapat solvent delay 1,5 menit, yang artinya pelarut yang
dilewatkan atau dihilangkan terlebih dahulu setelah 1,5 menit pelarut dilarutkan,
selanjutnya ion akan ditembakkan, tujuan dari sistem solvent delay untuk

mencegah kerusakan detektor.
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5.2.2 Pengaruh Variasi Metode Preparasi Terhadap Hasil Analisis GC-MS

Sebelum dilakukan uji konfirmasi menggunakan instrumenGC-MS sampel
Kristal Sabu dilakukan preparasi terlebih dahulu. Tujuan dilakukan preparasi
sampel agar mudah dalam pelarutanya. Sampel harus dihaluskan terlebih dahulu
dengan menggunakan lumpang dan alu agar sampel tersebut homogen. Setelah
dilakukanya penghalusan sampel tersebut akan dilarutkan dengan pelarut Metanol
.Kemudian larutan tersebut akan diektraksi dengan beberapa metode, yaitu metode
IK, Sentrifugasi, Sonikasi dan Solid Phase Extraction (SPE).

Sampel yag telah dipreparasi dengan berbagai metode ektrasksi sebanyak
masing-masing 7 batch, selanjutnya dilakukan karakterisasi menggunakan
instrumen GC-MS yang akan menghasilkan kromatogram dimana nilai luas area
hasil dari kromatogram tersebut dapat digunakan untuk menentukan metode
preparasi mana yang paling optimal dalam analisis sediaaan Metamfetamin. Luas
area dan banyaknya kandungan metamfetamin di dalam Kristal Sabu serta
banyaknya komponen-komponen lainnya. Kromatogram analisis GC-MS sampel

Kristal Sabu disajikan pada Gambar 6.

Gambar 6. Kromatogram Hasil Uji Konfirmasi sampel Sabu Menggunakan GC-
MS
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Dari gambar 6 dapat diamati bahwa senyawa metamfetamin dapat terbaca
pada waktu retensi 1,576 menit dengan luas area 229209799, dan juga pada waktu
retensi 1,487 menit terdapat pengotor yang terkandung pada sampel tersebut hal
ini dikarenakan sampel yang dipreparasi kurang selektif sehingga masih terdapat

pengotor lainnya yang ikut terekstrak pada sampel.

Scan 32 () 570 min) 15 PPM D'data ms
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Gambar 7. Spektrum Massa Kristal Sabu

Gambar 7 menunjukan spektra MS senyawa metamfetamin dalam sampel
Sabu, sedangkan spektra MS standar dari senyawa metamfetamin ditunjukkan
pada Gambar 8.

Berdasarkan spectra MS yang sudah diperoleh terlihat bahwa sampel
Metamfetamin memberikan puncak ion molekul pada m/z 58.1 dengan puncak
fragmentasi pada m/z 91.0, 134.0, 207.0, dan 281.1. Hasil ferementasi ini sesuai
dengan penelitian Sandra dkk, (2007). Pada MS, molekul-molekul organik
ditembak dengan berkas elektron dan diubah menjadi ion-ion bermuatan positif
bertenaga tinggi (ion-ion molekular atau ion-ion induk) yang dapat pecah menjadi
ion-ion yang lebih kecil (ion-ion pecahan). Lepasnya elekron dari molekul
menghasilkan radikal kation dan proses ini dapat dinyatakan sebagai M—M". Ion
molekular M* biasanya terurai menjadi sepasang pecahan atau fragmen yang
dapat berupa radikal atau ion atau molekul yang kecil dan radikal kation. Pada
MS, hanya fragmen yang bermuatan positif yang dapat terdeteksi.

Data MS menunjukkan bahwa setiap fragmen akan muncul sebagai garis

sesuai dengan massanya dan tinggi garis menunjukkan kelimpahannya. Melalui
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massa fragmen dapat ditentukan struktur fragmen tersebut dan dengan
merangkaikan berbagai struktur fragmen yang terdapat dalam spektrum massa dan
fragmen yang hilang, struktur molekul induk dapat ditentukan.

Komponen penyusun pada sampel Metamfetamin dapat juga ditentukan
dari hasil perbandingan dengan melihat nilai hasil spektrum MS dengan spektrum
senyawa standar (Gambar 8). Semakin mirip nilai spektrum MS dengan spektrum

standar, maka senyawa itu akan mirip dengan senyawa yang dianalisis.
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Gambar 8. Spektrum Massa Senyawa Metamfetamin

Berdasarkan kedua spektrum massa pada gambar 7 dan 8, spektrum massa
sampel Kristal Sabu memiliki pola fragmentasi yang identik dengan pola
fragmentasi senyawa Metamfetamin yang menunjukkan bahwa senyawa pada
sampel Metamfetamin mengandung senyawa Metamfetamin, yaitu senyawa yang
terdapat pada Sabu. Base peak atau puncak utama merupakan pecahan molekul
dengan massa lebih kecil dari berat molekul senyawa aslinya dan merupakan
fragmen yang paling melimpah dinyatakan mempunyai kelimpahan relatif 100%,
dimana Base peak yang didapatkan dari spektrum massa sampel sabu adalah m/z
58,1.

Adanya detektor MS, senyawa yang terpisah akan dicocokkan dengan
pengolah data yang menyimpan data analisis standar SRM (Standard Reference
Material), sebagai pembanding terhadap data analisis analit hasil penentuan.

Identifikasi analit terhadap Standard Library Spectra dinyatakan dengan persen
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kemiripan. Senyawa dinyatakan identik jika komputer menilai persen keduanya
diatas 90%.

Untuk lebih memastikan senyawa yang terkandung dalam sampel adalah
Metamfetamin maka dapat dilihat dari spektrum massa senyawa Metamfetamin.
Spektrum massa setiap senyawa berbeda-beda, sesuai dengan pola fragmentasi

yang dialami senyawa pada saat terjadinya ionisasi.

NH*
+  CHs
CH, u
M, =134 f2=15
CH,
\ / CH; H
CH,-CH-N K N
(| * 3
CH;, CHj
M, =91 M/, =58
M/, =149 z z
+
N CH,
K \CHa
+

CHj

My, =58 M, = 91
Gambar 9. Pola Fragmentasi Metamfetamin

Puncak tertinggi (base peak) dari spektrum massa dapat dijadikan sebagai
finger print senyawa tersebut. Untuk Metamfetamin, berdasarkan NIST (National
Institute of Standards and Technology) finger print dari Metamfetamin adalah 58
(didapat setelah terjadi pemutusan C(H; — CH>") dan untuk memastikan spektrum
massa Metamfetamin dipilih 3 puncak yaitu 58, 91 dan 134. Dengan dimilikinya
3 spektrum massa ini, senyawa pada sampel bisa dipastikan merupakan
Metamfetamin atau tidak. Pola fragmentasi dari Metamfetamin disajikan pada
Gambar 9. Dari hasil pengamatan sampel menunjukkan adanya fragmen utama
pada m/z 58, 91 dan 134 sehingga dapat dipastikan bahwa sampel narkotika yang
beredar adalah Metamfetamin.

Tabel 3 menunjukkan luas area senyawa metamfetamin dari hasil

karakterisasi Kristal sabu dengan GC-MS dengan variasi metode preparasi
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dilakukan sebanyak 7 kali pengulangan untuk setiap metode preparasi yang

dilakukan.

Tabel 3. Hasil Karakterisasi GC-MS Kristal Sabu dengan variasi metode

preparasi
Sampel/Injeksi Luas Area
IK Sentrifugasi Sonikasi SPE

Replikat 1 207964069 220176504 225771752 230427562
Replikat 2 229209799 230381096 228347992 231924799
Replikat 3 219970833 235324275 227684129 236293004
Replikat 4 225928271 233748362 227684129 232865122
Replikat 5 227414506 222152983 228498388 232951889
Replikat 6 228052600 222892012 225967798 228323013
Replikat 7 228870405 233581903 228147631 233866335
Rata-Rata 223915783 228322447 227443117 232378818

Berdasarkan Tabel 3 diketahui bahwa rata-rata luas area metamfetamin
menggunakan metode IK adalah sebesar 223915783, metode Sentrifugasi sebesar
228322447, metode Sonikasi sebesar 227443117, dan metode SPE sebesar
232378818. Dari hasil rata-rata diketahui bahwa luas area hasil preparasi
menggunakan metode Solid Phase Extraction (SPE) memberikan nilai yang paling
besar. Hasil ini menunjukan bahwa kandungan Metamfetamin yang dianalisis
lebih banyak dibandingkan metode IK, Sentrifugasi, dan Sonikasi. Hal ini
disebabkan oleh pengotor atau padatan terjerap didalam silika gel dan terpisah
dengan analit, sehingga hasil ektraksi lebih murni dan baik. Berdasarkan
penelitian Arum et al (2015) analisis obat dapat dipisahkan dengan menggunakan
teknik preparasi fase padat (SPE) dikarenakan metode SPE dapat memekatkan
analit sehingga konsentrasi yang didapatkan lebih besar dibandingkan dengan
metode lainnya. Dan juga Menurut penelitian Zhang et al (2014) metode analisis
SPE (Solid Phase Extraction) memiliki efektivitas dan selektivitas yang tinggi
serta tidak membutuhkan pelarut yang terlalu banyak seperti pada preparasi cair-

cair.
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5.2.3 Penentuan Validasi Metode yang digunakan

Validasi metode analisis merupakan suatu tahapan penting dalam
penjaminan mutu analisis kuantitatif. Validasi metode menurut United States
Pharmacopeia (USP) dilakukan untuk menjamin bahwa metode analisis bersifat
akurat, spesifik, reprodusibel dan tahan pada kisaran analit yang akan dianalisis.
Sementara itu, menurut ISO/IEC:17025 (2005), validasi metode analisis ditujukan
untuk menjamin bahwa metode analisis memenuhi spesifikasi yang dapat diterima
sesuai dengan tujuan yang diharapkan.

Menurut ICH (1996), suatu metode analisis harus tervalidasi untuk
melakukan verifikasi bahwa parameter-parameter kinerjanya cukup mampu untuk
mengatasi problem analisis , untuk mengetahui tingkat validasi metode analisa
yang akan digunakan sebagai penentuan metode preparasi mana yang lebih
optimal untuk analisis Metamfetamin (MA) pada sampel Kristal Sabu maka perlu
dilakukan pengukuran dan penilaian terhadap beberapa parameter berikut :
5.2.3.1 Linearitas

Penentuan linearitas diperoleh dari pengukuran standar Metamfetamin
dengan cara pembuatan kurva kalibrasi terlebih dahulu. Hasil pembuatan kurva
kalibrasi dapat diketahui nilai korelasi dan nilai regresinya. Nilai korelasi dapat
ditunjukkan adanya hubungan antara Konsentrasi dengan Luas Area yang linear.
Nilai korelasi yang mendekati 1 menyatakan bahwa hasil pengujian yang
dilakukan baik dan menunjukkan hubungan yang proporsional antar sinyal
detector kromatografi gas. Nilai koefisien determinasi menunjukkan hasil
kedekatan regresi linear terhadap titik data yang sebenarnya. Menurut Chan et al,
(2004) Linearitas suatu metode merupakan ukuran seberapa baik kurva kalibrasi
yang menghubungkan antara respon (y) dengan konsentrasi (x).

Penentuan Linearitas dilakukan untuk mengetahui respon dari suatu
metode analisis. Pada analisis ini digunakan variasi konsentrasi sebesar 50,80,100,
200, 300 dan 400 ppm. Dari variasi konsentrasi tersebut kemudian dibuat kurva
kalibrasi hubungan antara konsentrasi (ppm) vs luas area, hasil ditunjukkan pada

Tabel 4.

45



Berdasarkan Tabel 4. Didapatkan hubungan yang linear antara konsentrasi
dan luas area, dimana semakin besar konsentrasi maka luas area yang dihasilkan
juga semakin besar.

Tabel 4. Data Larutan Standar Metamfetamin

Konsentrasi Luas
(ppm) Area
50 26335105
80 39514886
100 44404229
200 89412501
300 117701092
400 153892868

Dari data diatas dapat dibuat kurva linearitas hubungan antara konsentrasi
(ppm) dengan luas area didapatkan persamaaan y = ax+ b , dimana nilai a
menunjukkan s/lope atau kemiringan dan nilai b menunjukkan intersept. Selain itu
didapatkan pula nilai koefisien korelasi (r), yaitu nilai yang menjelaskan
hubungan linear antara sumbu x dan sumbu y. nilai r akan menunjukkan nilai
positif apabila kurva terbentuk dari atas kebawah (linear). Nilai positif dan
negative tidak berpengaruh terhadap kinerja jika nilai koefisien korelasi

mendekati £1.

Kurva Linearitas Metamfetamin
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Gambar 10. Kurva Kalibrasi Larutan Standar Metamfetamin

Berdasarkan kurva kalibrasi pada Gambar 10 didapatkan persamaan
regresi linear yaitu Y= 363375x + 1E+07. Dengan koefisien determinasi (R?)
sebesar 0.9956. Nilai koefisien determinasi menunjukkan ketelitian pengerjaan
analisis terhadap suatu metode. Nilai koefisien determinasi berdasarkan teoritis >
0,990 AOAC (2002). Hasil tersebut secara otomatis menunjukkan bahwa
hubungan antara luas area yang telah diperoleh memberikan hasil linear dengan
data kadar tersebut.

Berdasarkan data kurva kalibrasi yang diperoleh dapat diketahui bahwa
hubungan antara variabel luas area dan konsentrasi keduanya linear. Hal ini
dikarenakan nilai dari linearitas ini masuk dalam rentang batas keberterimaan
yang ditetapkan oleh AOAC (2002), yaitu > 0.990. Hasil persamaan regresi linear
ini dapat digunakan untuk menghitung nilai Limit of Detection (LOD) dan Limit
of Quantitation (LOQ) standar Metamfetamin.
5.2.3.2 Limit of Detection (LoD) dan Limit of Quantitation (LOQ)

Hasil uji larutan standar Metamfetamin dapat ditentukan nilai limit of
detection (LOD) dan limit of quantitation (LOQ). Penentuan nilai LOD dan LOQ
dapat ditentukan dengan data hasil yang diperoleh dari kurva kalibrasi larutan
standar. LOD dan LOQ merupakan salah satu parameter terpenting dalam proses
validasi metode karena menentukan proses pembacaan konsentrasi terkecil dalam
sampel yang masih dapat diterima. Nilai LOD bertujuan untuk mengetahui batas
deteksi dengan konsentrasi terkecil dalam deret tersebut masih dapat dilakukan
pengukuran sampel yang memberikan hasil ketelitian suatu alat berdasarkan
tingkat akurasi individual analis. LOD merupakan batas uji yang secara spesifik
menyatakan apakah analit diatas atau dibawah nilai tertentu (Gandjar, 2007)
sedangkan LOQ merupakan konsentrasi analit terendah dalam sampel yang dapat
ditentukan dengan presisi dan akurasi yang dapat pada kondisi operasional metode
yang digunakan. (Kar, 2005). Nilai LOQ bertujuan untuk mengetahui batas
kuantitasi konsentrasi terkecil dari deret tersebut yang dapat diukur oleh

instrumentasi dengan konsentrasi tersebut apabila dilakukan pengukuran masih
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dapat memberikan kecermatan analisis. Penentuan LOD dan LOQ disajikan dalam

Tabel 5.

Berdasarkan data pada Tabel 5, didapatkan nilai LOD sebesar 0.1mg/L
hasil ini menunjukkan bahwa batas minimum Metamfetamin di dalam Kristal
Sabu dapat dideteksi adalah sebesar 0,1 mg/L. Apabila kurang dari 0,1 mg/L,
maka kadar Metamfetamin tidak dapat ditentukan dan dapat memberikan
kesalahan yang tinggi. Nilai LOQ yang didapatkan adalah sebesar 0,3 mg/L, ini
menunjukkan bahwa nilai dari Metamfetamin yang masih bisa dikuantifikasi
secara presisi adalah di atas 0,3 mg/L.

Tabel 5. Nilai LOD dan LOQ

Konsentrasi
Luas Area Yi Y - Yi (Y-Yi)
(ppm)
50 6172382 9276485 -3104103 3,36225E+12
80 7303037 11701980 -4398943 1,97924E+11
100 9132850 14127475 -4994625 3,73754E+12
200 11347771 16552970 -5205199 4,53939E+13
300 39514886 40807920 -1293034 1,71979E+12
400 44404229 50509900 -6105671 2,12323E+12
Jumlah 5,65347E+13
sy/x 3759476,647
LOD 0.1 mg/L
LOQ 0.3 mg/L
5.2.3.3 Presisi

Penentuan presisi dapat ditentukan dengan pengukuran sampel sebanyak 7
kali untuk masing-masing metode preparasi IK, Sentrifugasi, Sonikasi, dan SPE
untuk mewakili hasil analisis pada instrumen Kromatografi Gas-Spektrometri
Massa (GC-MS) Penentuan presisi bertujuan untuk mengetahui kedekatan atau
kesesuaian hasil uji satu dengan yang lainnya dalam suatu pengukuran melalui
penyebaran hasil rata-rata yang dilakukan secara berulang. Presisi diukur sebagai

simpangan baku atau simpangan baku relatif (koefisien variasi) berdasarkan
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penelitian yang dilakukan terhadap replikasi sampel yang diambil dari campuran
yang homogen (Harmita, 2004). Presisi merupakan ukuran keterulangan metode
analisis dimana kriteria keberterimaan RSD menurut fungsi Horwitz dan AOAC
peer revified methods (AOAC PVM)
(RSD) < 2% (Herrador dan Gonzalez, 2007). Hasil Pada Pengujian dapat dilihat
pada Tabel 6.

apabila nilai simpangan baku relative

Tabel 6. Hasil Pengujian Presisi Kristal Sabu dengan variasi metode preparasi

Sampel/Injeksi buas Area
IK Sentrifugasi Sonikasi SPE
Replikat 1 207964069 220176504 225771752 230427562
Replikat 2 229209799 230381096 228347992 231924799
Replikat 3 219970833 235324275 227684129 236293004
Replikat 4 225928271 233748362 227684129 232865122
Replikat 5 227414506 222152983 228498388 232951889
Replikat 6 228052600 222892012 225967798 228323013
Replikat 7 228870405 233581903 228147631 233866335
Rata-Rata 223915783 228322447 227443117 232378818

Hasil Kromatogram sampel sabu pada metode ektraksi IKA, Sentrifugasi,
Sonikasi dan SPE diperoleh waktu retensi Metamfetamin berkisar pada waktu
1,574 — 1,576menit. Berdasarkan hasil kromatogram tersebut dapat dihitung
presisi sampel yang telah disajikan dalam Tabel 7. Hasil uji presisi pada validasi
metode analisis sediaan narkotika jenis Metamfetamin pada metode IK,
Sentrifugasi, Sonikasi dan SPE berturut-turut sebesar 0,01% ; 0,01% ; 0,001%,
dan 0,004%.

Tabel 7. Data Hasil Pengujian Presisi

Metode Luas Area SD % RSD
IKA 223915783 2911386.186 0.013002148
Sentrifugasi 228322447 2411650.096 0.010562475
Sonikasi 227443117 422997.7009 0.001859796
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SPE 232378818 958192.1003 0.004123406

Berdasarkan hasil pengujian didapatkan nilai %RSD yang baik dari keempat
metode, Hal ini dapat dibuktikan menurut ICH (1996) Metode analisis dikatakan
presisi yang baik apabila nilai simpangan baku relative (%RSD) < 2%.
Terdapatnya perbedaan nilai %RSD dari setiap metode dipengaruhi oleh beberapa
factor salah satunya yaitu metode analisis yang digunakan saat preparasi belum
sesuai sehingga menyebabkan hasil pengujian berbeda setiap metodenya.

5.2.3.4 Akurasi

Parameter validasi yang lainnya adalah akurasi. Akurasi digunakan untuk
mengetahui keakuratan dari sebuah metode yang digunakan. Penentuan ini
dilakukan dengan cara mengevaluasi akurasi metode melalui uji perolehan
kembali (%Recovery). Metode yang memiliki ketepatan yang baik dapat
ditunjukkan dengan nilai %Recovery yang mendekati 100%. Hal tersebut
menunjukkan bahwa tingkat kesesuaian nilai rata-rata dari suatu pengukuran
sebanding dengan nilai sesungguhnya. Akurasi perolehan Kembali yang umum
untuk senyawa obat dalam suatu campuran adalah kurang lebih 98-102% jika nilai
akurasi perolehan Kembali (%0Recovery) diluar kisaran ini, maka prosedur analisis
harus diinvestigasi. (Gonzalez dkk., 2010)

Penentuan akurasi dari metode IK, Sentrifugasi, Sonikasi dan SPE
dilakukan dengan uji perolehan kembali atau % recovery. Analisis dilakukan
dengan teknik spike, dimana sampel Kristal Sabuditambahkan dengan standar
Metamfetamin, dimana diuji larutan sampel Kristal Sabuyang sudah positif
Metamfetamin dengan standar sebagai C1, lalu larutan sampel Kristal Sabuyang
sudah positif Metamfetamin dengan pelarut Metanol sebagai C2, dan larutan
standar Metamfetamin sebagai C3. Nilai akurasi dapat diterima dengan
membandingkan hasil dengan baku mutu menurut AOAC tahun 2002. Hasil
pengujian akurasi dapat diilihat pada Tabel 8.

Tabel 8. Hasil Pengujian Akurasi

Sampel Metode C1 C2 C3

Kristal Ika 132165700 101252226 31436245

50



Sabu Sentrifugasi 171440625 118704026
Sonikasi 153045099 122665021
SPE 138895563 113943340

Berdasarkan perolehan tabel di atas, dilakukan perhitungan %recovery

menggunakan rumus:

%Recovery = c1c—3c2 x 100 % (1)

Hasil perhitungan menggunakan rumus tersebut didapatkan %Recovery
pada metode IK sebesar 98,33%, metode Sentrifugasi sebesar 167,75%, metode
Sonikasi sebesar 96,64%, dan metode SPE sebesar 79,37% Berdasarkan syarat
menurut AOAC tahun 2002, rentang keberterimaan akurasi berada pada rentang
98-102%. Hal ini menunjukkan bahwa metode IK termasuk dalam rentang
keberterimaan dengan nilai 98,33%, Oleh sebab itu, dari ketiga metode tersebut
hanya akurasi metode IK yang masuk dalam rentang keberterimaan. Sedangkan
metode sentrifugasi, sonikasi, dan SPE tidak masuk dalam rentang keberterimaan
hal ini dikarenakan larutan yang diektraksi terlalu pekat sehingga konsentrasi
yang dihasilkan semakin besar hingga melewati konsentrasi dari standar

metamfetamin itu sendiri.
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BAB VI
KESIMPULAN DAN SARAN
6.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa:

1. Hasil uji pendahuluan pada analisis sampel Kristal sabu menggunakan
reagen simon dan reagen marquis dinyatakan positif mengandung metamfetamin
karena terjadinya perubahan warna pada sampel ketika ditetesi reagen simon
berubah dari tidak berwarna menjadi biru, sedangkan pada reagen marquis
berubah warna dari tidak berwarna menjadi orange.

2. Hasil pengujian pada analisis sampel Kristal Sabu yang diduga
mengandung Metamfetamin menggunakan metode preparasi IK, Sentrifugasi,
Sonikasi, dan SPE menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometri Massa (GC-
MS) didapatkan metode yang optimal berdasarkan hasil yang didapatkan adalah
metode IK dalam analisis Metamfetamin.

3. Hasil validasi metode analisis sampel Kristal Sabu yang diduga
mengandung Metamfetamin dengan menggunakan metode preparasi IK, Sonikasi,
dan SPE menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometri Massa (GC-MS)
menunjukkan hasil yang baik, yaitu nilai koefisien korelasi standar Metamfetamin
sebesar 0.9956, nilai LOD sebesar 0,1, dan LOQ sebesar 0,3. Nilai presisi analisis
Metamfetamin menunjukkan hasil yang baik untuk keempat metode preparasi,
sedangkan akurasi (%oRecovery) meetamfetamin hanya metode IK yang masuk ke
dalam rentang keberterimaan.

6.2 Saran

Berdasarkan hasil penelitian, perlu dilakukan pengujian untuk penentuan
parameter validasi lain seperti ketangguhan metode, presisi instrument, dan kadar
Metamfetamin yang terkandung didalam kristal sabu. Pada pengujian
Metamfetamin masih belum optimal maka perlu diubah Kembali saat optimasi

instrumen agar hasil yang didapatkan lebih optimal.
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LAMPIRAN

1. Perhitungan
a. Pembuatan Larutan Induk Metamfetamin

Mg
1000 ppm = 1000-17

b. Pembuatan Larutan Standar
Larutan menggunakan perhitungan yang sama. Larutan standar dibuat

menjadi 50,80,100,200,300 dan 400 ppm sebanyak 25 mL.

Keterangan :

M1 : Konsentrasi Larutan Induk

V1 : Volume Larutan Induk yang dibutuhkan
M2 : Konsentrasi Larutan Standar

V2 : Volume Larutan standar

50 ppm
M1 .V1=M2.V2
1000 ppm . V1 =50 ppm . 25 mL

_ 50 ppm .25 mL

V1
1000 ppm

=1,25mL

80 ppm
M1 .V1=M2.V2
1000 ppm . V1 =80 ppm . 25 mL

_ 80ppm.25mL
~ 1000 ppm

Vi 2mL

100 ppm
Ml .V1=M2.V2
1000 ppm . VI =100 ppm . 25 mL
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_ 100 ppm .25 mL

748
1000 ppm

=2,5mL

200 ppm
M1.VI=M2.V2
1000 ppm . V1 =200 ppm . 25 mL

_ 200 ppm.25mL

Vi = L
1000 ppm m

300 ppm
M1.V1=M2.V2
1000 ppm . V1 =300 ppm . 25 mL

_ 300 ppm .25 mL

V1
1000 ppm

=7,5mL

400 ppm

M1.VI=M2.V2
1000 ppm . V1 =400 ppm . 25 mL
_ 400 ppm .25 mL

V1 =10mlL
1000 ppm m
Perhitungan % Recovery
Cl-C2
%Recovery = x 100 %

C3

Keterangan :

C1 : Larutan standar + sampel
C2 : Sampel

C3 : Larutan Standar
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IK
132165700 — 101252226

%Recovery = 31436245 x 100 %
%Recovery = 98,33 %
Sentrifugasi
171440625 — 118704026
%Recovery = 31436245 x 100 %
%Recovery = 167,75 %
Sonikasi
153045099 — 122665021
%Recovery = 31436245 x 100 %
%Recovery = 96,64 %
SPE
138895563 — 113943340
%Recovery = x 100 %

31436245
%Recovery = 79,37 %

2. Hasil Karakterisasi

Search Libraries: D:\MassHunter\...allibrary New.L Minimum Quality: 2]

Unknown Spectrum: Apex
Integration Events: ChemStation Integrator - EVENT.E

Pk# RT Area¥% Library/I1D Ref# CAS#  Qual
1 1.487 ©.18 D:\MassHunter\Library\CaymanSpectrallibrary New.L
Docosahexaenoic Acid methyl ester 1980 ©02566-90-7 4
Eicosapentaenoic Acid methyl ester 1091 002734-47-6 4
Cathine 594 000492-39-7 2
2 1.576 99,82 D:\MassHunter\Library\CaymanSpectrallibrary New.L
(+)-Methamphetamine 736 0@0B51-57-0 78
(+)-Methamphetamine 898 ©09051-57-0@ 78
2-Methylmethcathinone 63 124680-95-8 72

68



TIAN TANT
File B MassHuNter\Data\2021107-JULTVI0 JULT 2021\PENELT
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Operator © TANIA
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