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RINGKASAN

VALIDASI METODE SPEKTROFOTOMETRI UV UNTUK PENETAPAN
KADAR BROMHEKSIN HCL DAN GUAIFENESIN DALAM CAMPURAN
PADA SEDIAAN TABLET OBAT BATUK

AFIF FAKHRI HASYA

Sediaan obat batuk mengandung berbagai macam efek farmakologi salah satu
contoh obat batuk yang banyak beredar di masyarakat yaitu yang mengandung kombinasi
antara penekan rangsangan batuk (mukolitik) dan ekspektoran, yaitu Bromheksin HCI
sebagai mukolitik dan Guaifenesin sebagai ekspektoran. Produk obat yang telah beredar
di pasaran dibutuhkan kontrol kualitas untuk menjamin mutu dan keamanan obat, dalam
hal ini penetapan kadar bromheksin HCI dan guaifenesin yang valid. Dalam British
Pharmacopoeia 2020, Penetapan kadar bromheksin HCl tunggal dalam tablet dan
guaifenesin dalam tablet menggunakan metode High Performance Liquid
Chromatography (HPLC). Sementara itu pada Farmakope Indonesia Edisi VI belum
tersedia metode analisis untuk penetapan kadar tablet yang mengandung campuran
bromheksin HCI dan guaifenesin. Penetapan kadar bromheksin HCI dalam bahan baku
dilakukan dengan metode titrasi, dan titik akhir titrasi ditentukan secara potensiometri;
sedangkan penetapan kadar guaifenesin tunggal menggunakan metode HPLC. Pada saat
ini belum tersedia metode baku untuk penetapan kadar campuran bromheksin HCl dan
guaifenesin dalam sediaan tablet, sehingga diperlukan pengembangan dan validasi
metode analisis. Dalam proses penjaminan mutu diperlukan metode yang cepat,
sederhana, valid dan murah. Oleh karena itu pada penelitian ini dipilih metode
spektrofotometri UV-Vis karena merupakan salah satu metode yang sederhana
pengerjaannya, cepat, sensitivitasnya yang relatif tinggi, biaya relatif murah, lazim
digunakan dalam laboratorium industri farmasi. Metode HPLC memiliki selektifitas dan
sensitifitas yang tinggi, namun dalam pelaksanaannya terbukti tidak sederhana dan
seringkali timbul berbagai permasalahan analisis. Pada penelitian Gangwal S. dan
Trivedi P., 1999, dilakukan penetapan kadar terbutalin sulfat, bromheksin HCI, dan
guaifenesin dalam campuran dengan metode spektrofotometri UV pada pelarut metanol.
Berdasarkan pengamatan spektra penelitian tersebut, pada panjang gelombang terpilih
bromheksin HCI, absorban guaifenesin bernilai nol (zero crossing), lalu pada panjang
gelombang guaifenesin ada gangguan dari spektra bromheksin HCI, oleh karena itu
penetapan kadar bromheksin HCl dan guaifenesin perlu dilakukan beberapa alternatif
teknik pengukuran absorban agar hasil penetapan kadar yang valid misalnya dengan
dengan teknik simultan, teknik tiga panjang gelombang, maupun teknik derivatif.

Tujuan penelitian ini adalah memperoleh metode spektrofotometri UV-Vis untuk
penetapan kadar bromheksin HCI dan guaifenesin dalam campuran pada sediaan tablet
obat batuk yang memenuhi persyaratan validasi. Validasi penetapan kadar ini termasuk
dalam kategori satu, parameter validasi meliputi selektivitas, linearitas, akurasi, dan
presisi.

Pada penentuan selektifitas metode, Panjang gelombang terpilih ditentukan
dengan membuat spektra baku kerja tunggal bromheksin HCI, larutan baku kerja tunggal
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guaifenesin, dan larutan baku kerja campuran bromheksin HCI dan guaifenesin dengan
perbandingan konsentrasi 1:10. Dari spektra yang diperoleh, bromheksin HCl dan
guaifenesin pada panjang gelombang terpilih bromheksin HCI 312 nm dan guaifenesin
pada 272 nm dan pada teknik derivatif pada 282 nm. Dalam hal ini menunjukkan
selektifitas yang baik.

Uji linieritas dilakukan dengan membuat larutan baku kerja bromheksin HCI dan
guaifenesin dengan lima konsentrasi berbeda dan diamati pada panjang gelombang
terpilih. Untuk bromheksin HCI diperoleh persamaan regresi yaitu y = 0,0107x - 0,0744
dengan nilai koefisien korelasi (r) = 0,9924 dan nilai variasi fungsi (Vxo) = 3,62%.
Sedangkan untuk guaifenesin diperoleh persamaan regresi yaitu y = 0,012x - 0,011
dengan nilai koefisien korelasi (r) = 0,9996 dan variasi fungsi (Vxo) = 0,64% dan pada
teknik derivatif diperoleh persamaan regresi yaitu y = -0,0014x - 0,000006 dengan nilai
koefisien korelasi (r) = 0,9994 > r tabel dan variasi fungsi (Vxo) = 2,00%.

Akurasi dilakukan dengan menggunakan metode adisi standar ke dalam sampel
yaitu penambahan standar baku kedalam sampel yang di uji kemudian dihitung %
perolehan kembali (recovery). Pada metode adisi standar ini, penambahan standar
bromheksin HCI1 dan guaifenesin dilakukan dengan tiga konsentrasi yang berbeda (50%,
100%, 150%) pada sampel dengan replikasi tiga kali tiap konsentrasi. Sedangkan presisi
ditentukan dengan nilai RSD dari rata — rata data yang diperoleh dari uji akurasi. Hasil
rata — rata % perolehan kembali pada bromheksin HCI adalah 92,20%, sedangkan pada
guaifenesin didapatkan rata — rata % perolehan kembali pada panjang gelombang
maksimum adalah 95,92% dan pada teknik derivatif didapatkan rata — rata % perolehan
kembali adalah 99,76%. Penentuan presisi untuk bromheksin HCI didapatkan nilai RSD
sebesar 4,46% dan untuk guaifenesin didapatkan nilai RSD pada panjang gelombang
maksimun sebesar 1,40% dan pada teknik derivatif sebesar 5,70%.

Penetapan kadar dilakukan pada sampel tablet campuran bromheksin HCI dan
guaifenesin yang beredar. Pada penetapan kadar bromheksin HCI1 didapatkan rata — rata
% b/b sebesar 92,99% dari jumlah yang tertera di etiket. Sedangkan guaifenesin
didapatkan rata — rata % b/b pada dua teknik pengukuran absorban yaitu berdasarkan
pada panjang gelombang maksimum didapatkan rata — rata % b/b sebesar 101,30% dari
yang tertera di etiket. Pada teknik derivatif rata — rata % b/b guaifenesin sebesar 95,21%
dari tertera di etiket.

Dapat disimpulkan metode spektrofotometri UV-Vis untuk penetapan kadar
bromheksin HCI dan guaifenesin dalam campuran pada sediaan tablet obat batuk
memenuhi persyaratan validasi meliputi selektivitas, linearitas, dan presisi. Namun
metode ini secara keseluruhan belum bisa dikatakan valid karena parameter akurasi
belum memenuhi persyaratan. Oleh karena itu metode ini perlu dikembangkan kembali
baik dari replikasi maupun pada tekniknya. Namun metode validasi ini bukan berarti
tidak bisa digunakan, tetapi masih bisa digunakan sebagai metode alternatif pada
pengembangan formulasi obat karena metode validasi ini masih relatif presisi dan metode
ini cepat dan murah.

Vi



ABSTRACT

VALIDATION OF UV SPECTROPHOTOMETRIC METHOD FOR
DETERMINATION OF BROMHEXINE HCL AND GUAIFENESIN IN COUGH
TABLET

Afif Fakhri Hasya

In order to obtain a simple, accurate, precise and reliable method for
determination of bromhexine HCI and guaifenesin in tablet, the UV spectrophotometric
method with selective technic was validated. The UV spectrophotometric is a simple
method, fast, high sensitivity, low cost, and commonly used in pharmaceutical
laboratory. There is no standard method for determining the concentration of a mixture
of bromhexine HCI and guaifenesin in tablet. The selective wavelength for determination
bromhexine HCI 312 nm and guiafeneisn were 272 nm, respectively. And the derivative
technique for determination guaifenesin was 282 nm. Linearity test for, bromhexine HCI
obtained the regression equation was y = 0.0107x - 0.0744, r = 0.9924 and Vxo = 3.62%.
As for guaifenesin, the regression equation was y = 0.012x - 0.011, r = 0.9996 and Vxo
= 0.64% and the derivative technique for guaifenesin obtained, the regression equation
was y = -0.0014x - 0.000006, r = 0.9994 and Vxo = 2.00%. The average % recovery of
bromhexine HCI was 92.20%, in guaifenesin by maximum wavelength technique and the
derivative technique were 95.92% and 99.76% respectively. Determination of precision
for bromhexine HCl obtained RSD value were 4.46%, respectively. Presicion of
guaifenesin using maximum wavelength technique and derivative technique were 1.40%
and 5.70%. As conclusion the UV spectrophotometric method for determining of
bromhexine HCI and guaifenesin in of cough tablets were fullfil the validation parameters
of selectivity, linearity, and precision.

Keywords: bromhexine HCI, guaifenesin, derivative, UV-Vis spectrophotometric
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