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Abstrak

Spektrofotometri UV-Vis merupakan metode analisis yang dapat digunakan untuk menetapkan kadar
domperidon maleat dalam patch transdermal dengan polimer berbeda. Metode analisis perlu divalidasi untuk
membuktikan bahwa metode memberikan hasil pengukuran yang sesuai dengan peruntukannya. Tujuan
penelitian ini untuk membuktikan metode spektrofotometri UV-Vis dalam analisa kadar yang digunakan
dapat memberikan selektifitas, linieritas, ketelitian, dan ketepatan yang memenuhi persyaratan. Linearitas
diketahui dengan menghitung nilai r pada kurva hubungan antara kadar dan absorbansi. Ketelitian diperoleh
berdasarkan nilai RSD. Ketepatan dihitung berdasarkan nilai recovery. Selektifitas dengan menghitung rasio
absorbansi pada panjang gelombang yang berbeda. Hasil penelitian menunjukkan bahwa metode memenuhi
persyaratan yaitu dengan nilai r=0,999; RSD hasil presisi pada kadar 10 ppm diperoleh RSD 0,236%. Nilai
akurasi 80%, 100%, dan 120% pada matriks patch transdermal domperidon maleat dengan polimer PVA dan
PVP berturut-turut memiliki nilai % recovery rata-rata sebesar 99,50%, 101,15%, dan 99,13%. Pada matriks
patch transdermal domperidon maleat dengan polimer HPMC dan Na-CMC berturut-turut memiliki nilai %
recovery rata-rata sebesar 100,91%, 100,31%, dan 100,67%. Pada matriks patch transdermal domperidon
dengan polimer HPMC dan EC berturut-turut memiliki nilai % recovery rata-rata sebesar 98,00%, 98,00%,
dan 99,00%. Hasil konfirmasi identitas pada matriks patch transdermal domperidon dengan polimer PVA dan
PVP, HPMC dan Na-CMC, serta HPMC dan EC berturut-turut memiliki nilai rasio mendekati larutan baku
dengan nilai rata-rata sebesar 0,800; 0,806; dan 0,808. Dapat disimpulkan bahwa metode analisis kadar
domperidone maleat dalam matriks patch transdermal telah memenuhi syarat validitas yang baik.

Kata Kunci: domperidon maleat, spektrofotometri UV-Vis, validasi

Abstract

UV-Vis spectrophotometry is an analytical method that can be used to determine the levels of domperidon
maleate contained in transdermal patches with different polymers. The analysis method needs to be validated
to prove that it can provide measurement results that match its designation. The purpose of this study is to
prove that uv-vis spectrophotometry methods can provide the specificity, linearity, thoroughness, and
precision that meet the requirements. In this study, linearity was known by calculating the r value on the curve
of the relationship between levels and absorbance. Precision is obtained based on rsd value. Accuracy is
calculated based on the return value. Selectivity is known by means of identity confirmation that calculates
the absorbance ratio at different wavelengths. The results showed that the method meets the requirements
with a value of r=0.999; RSD precision results at a level of 10 ppm obtained RSD 0.236%. The accuracy
values of 80%, 100%, and 120% in the matrix of transdermal domperidon maleate patches with PVA and
PVP polymers respectively recovery was 99.50%, 101.15%, and 99.13%.. In the matrix of transdermal
patches domperidon maleate with polymers HPMC and Na-CMC respectively recovery was 100.91%,
100.31%, and 100.67%. In the matrix of transdermal domperidon patches with HPMC and EC polymers
respectively recovery was 98.00%, 98.00%, and 99.00%. The identity confirmation results on the transdermal
domperidon patch matrix with PVA and PVP polymers, HPMC and Na-CMC, as well as HPMC and EC
respectively have ratio value close to the standard solution with an average value of 0.800; 0,806; and 0.808.
It can be concluded that the method of analyzing the levels of domperidone maleate in matrix of transdermal
patches has qualified for good validity.
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PENDAHULUAN

Domperidon maleat (Gambar 1)
merupakan antiemetik yang memfasilitasi
pengosongan lambung dan mengurangi waktu
transit di usus halus dengan meningkatkan
gerakan peristaltik lambung dan menurunkan
tekanan  sfingter  esofagus  sehingga
menghambat refluks makanan naik dan
mencegah terjadinya mual dan muntah (Javali

etal., 2017).
QN\A;C
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Gambar 1. Struktur domperidone maleat

Tujuan penelitian ini adalah untuk
melakukan  validasi  metode  analisis
domperidon maleat pada sediaan patch
transdermal menggunakan spektofotometer
UV. Validasi metode yang digunakan pada
penelitian ini dilakukan mengikuti pedoman
ICH dan USP (U.S. Pharmacopoeia National
Formulary, 2014; ICH Q2A, 2005; ICH Q2B,
2005; Tietje and Brouder, 2010). Validasi
metoda analisis domperidone maleat ini
merupakan tindakan penilaian terhadap
parameter tertentu, berdasarkan percobaan
laboratorium, untuk menetapkan bahwa
berdasarkan parameter tersebut metode yang
akan digunakan dalam kontrol kualitas
sediaan ini memenuhi persyaratan (Devi et al.,
2012; Harmita, 2004)

METODE PENELITIAN
Bahan dan Alat

Domperidon maleat merupakan
pemberian dari PT. Zenith Pharmaceutical.
Patch transdermal diformulasikan dengan
PVP : PVA , EC : HPMC, dan Na-CMC :
HPMC. Bahan lain yang diperlukan dalam
penelitian diperoleh dari Brataco. Alat yang

171

Pharmacon: Jurnal Farmasi Indonesia. Vol 18, No 2, (2021). e-ISSN 2685-5062
Available online at: http://journals.ums.ac.id/index.php/pharmacon

digunakan dalam penelitian ini adalah
spektrofotometer UV 2801  (Horiba),
ultrasonic, alat gelas (Pyrex), pH meter
(Horiba).

Skrining Panjang Gelombang

Domperidon maleat sebanyak 12,73 mg
dilarutkan dalam 100 ml buffer fosfat. Larutan
diambil 1 ml dilarutkan dalam 10 ml buffer
fosfat, dan dilakukan skrining A 200-400nm
(Swathi et al., 2019)

Pembuatan Kurva Baku

Larutan stok domperidon maleat dibuat kadar
127,3 ppm. Sebanyak 12,73 mg serbuk
domperidon maleat dilarutkan dengan 100 ml
buffer fosfat pH 6,8. Larutan stok diambil 0,8
ml; 1 ml; 1,2 ml; 1,4 ml; 1,6 ml; dan 1,8 ml
dan diencerkan sampai dengan 10 ml
menggunakan buffer fosfat pH 6,8, hingga
diperoleh seri kadar 10,18 ppm; 12,73 ppm;
15,27 ppm; 17,82 ppm; 20,36 ppm; dan 22,91
ppm. Larutan dibaca pada Amax 283,5 nm
(Karanam et al., 2016).

Linieritas

Linieritas diukur menggunakan data analisis
dari larutan baku pada spektrofotometer yang
kemudian diproses dengan metode kuadrat
kecil untuk menentukan slope, intersept, dan
koefisien korelasinya (Alarfaj et al., 2013;
Tietje and Brouder, 2010)

Presisi

Ditentukan dengan melakukan replikasi
sebanyak 6 kali pembacaan  pada
spektrofotometer terhadap larutan baku

domperidon maleat 12,73 ppm (Astuti et al.,
2017; Tietje and Brouder, 2010).

Akurasi

Dibuat matriks patch placebo yang dispike
dengan domperidon maleat dengan kadar 80,
100, dan 120% dari target konsentrasi obat
yang akan dianalisis kemudian ditambahkan
10 ml aquadest dan di oven selama 24 jam.
Matriks patch yang telah jadi dimasukkan ke
dalam labu ukur 50 ml, dilarutkan matriks
patch dengan 3 ml DMSO kemudian
ditambahkan buffer fosfat pH 6,8 hingga tanda
batas. Larutan diultrasonifikasi selama 30
menit, disaring menggunakan prefilter dan
diambil 05 ml kemudian dilakukan



penambahan kembali buffer fosfat hingga 10
ml dan dilakukan pembacaan pada
spektrofotometer sebanyak 3 kali replikasi dan
dihitung % recovery yang didapatkan (Astuti
et al., 2017; Tietje and Brouder, 2010).

Batas Deteksi (LOD) dan Batas Kuantitasi
(LOQ)

Batas deteksi dan kuantitasi dapat dihitung
secara statistik melalui garis regresi linier dari
kurva kalibrasi. Nilai pengukuran akan sama
dengan nilai b pada persamaan garis linier y =
a + bx, sedangkan simpangan baku blanko
sama dengan simpangan baku residual (Sy/x)

LoD = X2 (1)
LOQ - 10x Sy/x (2)
st
Keterangan:
Sy/x = simpangan baku respon analitik dari
blangko

S| = arah garis linear (kepekaan arah) dari
kurva antara respon terhadap konsentrasi =
slope (b pada persamaan garis y = a+bx)

Uji Konfirmasi Identitas

Uji konfirmasi identitas larutan aku dilakukan
dengan menimbang domperidon maleat 12,73
mg = domperidon 10 mg dilarutkan dengan
200 ml buffer fosfat pH 6,8. Larutan stok
diambil berturut-turut 0,4 ; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8;
dan 0,9 ml dan diencerkan dengan 10 ml
buffer fosfat pH 6,8 sehingga diperoleh
larutan baku seri kadar 8, 10, 12, 14, 16, 18
ppm. larutan baku dianalisis pada panjang
gelombang 280 nm dan 283,5 nm kemudian
dihitung rasio absorbansi yang diperoleh
(Tietje and Brouder, 2010).

Uji konfirmasi identitas sampel dilakukan
dengan mengambil 1 matriks patch secara
acak, dilarutkan sampai dengan 100 ml buffer
fosfat pH 6,8. Larutan diambil 0,8; 1; 1,2; 1,4;
1,6; dan 1,8 ml dan diencerkan dengan 10 ml
buffer fosfat pH 6,8 hingga diperoleh seri
kadar kadar 8, 10, 12, 14, 16, 18 ppm. Larutan
sampel dianalisis pada panjang gelombang
280 nm dan 283,5 nm kemudian dihitung rasio
absorbansi yang diperoleh (Tietje and
Brouder, 2010).
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Skrining Panjang Gelombang

Hasil  skrining panjang  gelombang
memperlihatkan bahwa domperidon maleat

wrEetire Taar

283,5nm

}

Gambar 2. Panjang gelombang
maksimal domperidon maleat

memiliki panjang gelombang maksimum yang
berada pada 283,5 nm (Gambar 2).
Linieritas

Hasil uji linieritas menunjukan bahwa nilai
koefisien kolerasi (r) yang diperoleh telah
sesuai dengan parameter nilai r yang baik.
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Gambar 3. Grafik linieritas kadar
versus absorbansi pembacaan
domperidone maleat

Nilai r yang diperoleh pada penelitian ini
adalah 0,999 (Wisudyaningsih, 2012). Nilai
koefisien korelasi menunjukkan tingkat
linearitas hubungan antara kadar analit dan
absorbansi. Persamaan yang menyatakan
hubungan antara kadar analit persamaan yang
menyatakan hubungan antara kadar analit



Tabel 1. Hasil Pengujian Presisi penetapan
kadar domperidone maleat

. Kadar
Replikasi (ppm)
Rata-rata

1 12,75
(ppm) £ SD

2 12,75
12,77 £ 0,03

3 12.80

(ppm) dengan absorbansi dapat dilihat pada
(Gambar 3). Nilai r = 0,999 menunjukkan
persamaan kurva baku linear (Dep Kes RI,
2020).
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al., 2017). Hasil presisi dapat dilihat pada
Tabel 1.

Akurasi

Akurasi dihitung sebagai nilai perolehan
kembali atau recovery. Nilai % recovery
berada pada rentang antara 98 — 102%. Hasil
akurasi yang telah dilakukan pada penelitian
memperlihatkan kesesuaian dengan rentang
recovery yang dipersyaratkan dan nilai RSD
yang diperoleh < 2%, sehingga pengukuran
dikatakan baik (Nunes et al., 2015). Hasil
pengujian akurasi dapat dilihat pada Tabel 2.
Batas Deteksi (LOD) dan Batas Kuantitasi
(LOQ)

Sensitivitas pengukuran dijelaskan oleh LOD

Tabel 2. Hasil Pengujian Akurasi penetapan domperidone maleat

Polimer Pada Matriks

Rata-Rata

Akurasi Patch Transdermal Recovery % Sb RSD (%)

80% PVP dan PVA 99,50 0,82 0,83
HPMC dan Na- CMC 98,00 0,48 0,48

HPMC dan EC 102,51 0,54 0,53

100% PVP dan PVA 101,15 0,50 0,49
HPMC dan Na- CMC 100,31 0,49 0,25

HPMC dan EC 98,00 0,43 0,44

120% PVP dan PVA 99,13 0,21 0,21
HPMC dan Na- CMC 99,00 0,61 0,61

HPMC dan EC 102,03 0,42 0,41

Presisi

Ukuran keterulangan atau presisi biasanya
dinyatakan dalam simpangan baku relatif
(RSD). Metode analisa yang diteliti akan
menghasilkan hasil pengukuran yang sama

dan LOQ. LOD dalam penelitian ini, yaitu
konsentrasi domperidon maleat terendah
dapat dideteksi dengan metode tetapi tidak
diperlukan untuk analisis adalah 0,651 ppm.
Sedangkan LOQ), yaitu konsentrasi minimum

Tabel 3. Perhitungan Simpangan Baku Respon Analitik dari Blanko

Konsentrasi (ppm) Absorbansi (y) i y-vi (y-yD”2  S(y/x) LOD (ppm) LOQ (ppm)
10,18 0,219 0,215 0,0037 1,386E-05
15,27 0,312 0,307 0,0040 1,669E-05
17,82 0,359 0,354 0,0046 2,186E-05
20,36 0,405 0,400 0,0044 1,978E-05
22,91 0,449 0,446 0,0020 4,153E-06
Jumlah 7,809E-05

pada kondisi percobaan yang sama. Hasil
presisi memiliki nilai RSD <2% yaitu 0,236%,
sehingga pengukuran dikatakan baik (Hong et
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domperidon maleat dalam matriks patch
transdermal yang dapat diukur secara akurat
adalah 2,171 ppm. Hasil ini menunjukkan



bahwa sensitivitas metode yang diusulkan
cukup untuk pengukuran kelarutan analit
dalam bahan patch transdermal (Astuti et al.,
2017). Hasil perhitungan LOD dan LOQ dapat
dlihat pada Tabel 3.

Konfirmasi ldentitas

Pengujian konfirmasi dilakukan pada semua
matrik patch yang diformulasikan dengan
polimer berbeda. Selektivitas atau spesifisitas
merupakan konfirmasi identitas dari suatu
metode yang digunakan untuk membedakan
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Singhvi, 2015). Hasil pengujian konfirmasi
identitas dapat dilihat pada Tabel 4, Tabel 5,
dan Tabel 6.

Konfirmasi identitas dilakukan dengan cara
menentukan rasio absorbansi sampel pada
panjang  gelombang  berbeda  namun
berdekatan yang nantinya dibandingkan
dengan rasio absorbansi larutan baku. Apabila
rasio absorbansi sampel dengan larutan baku
mendekati, maka dapat dinyatakan bahwa
metode yang dilakukan dapat dengan spesifik

Tabel 4. Konfirmasi identitas matriks patch transdermal menggunakan PVA dan PVP

Konsentrasi 280 nﬁbsorbggzlls am Rasio Rata-rata SD RSD (%)
10,18 ppm 0,174 0,221 0,79
12,73 ppm 0,212 0,262 0,81
15,27 ppm 0,251 0,318 0,79
17,82 ppm 0,289 0,370 0,79 0,800 0,011 1,37
20,36 ppm 0,326 0,405 0,81
22,91 ppm 0,360 0,455 0,79

Tabel 5. Konfirmasi identitas matriks patch transdermal menggunakan HPMC dan Na-CMC

. Absorbansi .
Konsentrasi 280 7 2835 nm Rasio Rata-rata SD RSD (%)
10,18 ppm 0,175 0,22 0,79
12,73 ppm 0,217 0,266 0,81
15,27 ppm 0,249 0,313 0,79
17,82 ppm 0,291 0,359 0,81 0806 0,0089 L1
20,36 ppm 0,328 0,406 0,81
22,91 ppm 0,367 0,451 0,81

Tabel 6. Konfirmasi identitas matriks patch transdermal menggunakan HPMC dan EC

. Absorbansi .
Konsentrasi 280 I 2835 nm Rasio Rata-rata SD RSD (%)
10,18 ppm 0,172 0,213 0,81
12,73 ppm 0,212 0,263 0,81
15,27 ppm 0,247 0,301 0,82
17,82 ppm 0,287 0,357 0,80 0,808 0,008 0,982
20,36 ppm 0,329 0,404 0,81
22,91 ppm 0,348 0,436 0,79
antara analit dan gangguan pengotor. terhadap domperidon.

Selektivitas dan spesifisitas sangat penting
dalam analis. Metode yang selektif dan
sensitif memberikan tanggapan pada sejumlah
komponen yang dapat atau tidak dapat
dibedakan satu sama lainnya (Garg and
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Kedekatan nilai rasio antara satu konsentrasi
dengan konsentrasi lain dapat dilihat dari nilai
RSD. Nilai RSD < 2 % menunjukan bahwa
rasio yang diperolen menunjukan kedekatan
dan pengujian dapat dikatakan baik. Hasil



konfirmasi identitas pada matriks patch
transdermal domperidon dengan polimer PVA
dan PVP memiliki nilai rasio rata-rata sebesar
0,800 Hasil konfirmasi identitas pada matriks
patch transdermal domperidon dengan
polimer HPMC dan Na-CMC memiliki nilai
rasio rata-rata sebesar 0,806. Hasil konfirmasi
identitas pada matriks patch transdermal
domperidon dengan polimer HPMC dan EC
memiliki nilai rasio rata-rata sebesar 0,808.
Sedangkan hasil konfirmasi identitas pada
larutan baku memiliki nilai rasio sebesar
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pengukuran absorbansi sampel dan larutan
baku.

KESIMPULAN

Metode yang digunakan sudah linier dengan
nilai r=0,999; memiliki presisi dengan nilai
RSD < 2%; memiliki akurasi dengan rentang
98-102% dan nilai RSD < 2%; hasil
konfirmasi identitas memiliki rasio rata-rata
pada polimer PVA dan PVP sebesar 0,800,
polimer HPMC dan Na-CMC sebesar 0,806,
HPMC dan EC sebesar 0,808, larutan baku
sebesar 0,804.

0,804. Hal ini menunjukkan kedekatan rasio
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