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RINGKASAN

Pengembangan Metode Rapid Test untuk Identifikasi dan Analisis Semi
Kuantitatif Tablet Ranitidin HC1

Grace Sela Amanda Kurniawan

Persoalan terkait obat palsu dan substandar di Indonesia menjadi perhatian yang
begitu serius. Dari 673 kasus obat palsu di Asia Tenggara, 93 kasus berasal dari
Indonesia (Integrity Asia, 2019). Pada tahun 2022, jumlah obat di pasaran yang telah
mendapatkan izin edar oleh BPOM diperkirakan sebanyak 21.238 produk (BPOM,
2022). Mengingat banyaknya jumlah produk obat yang beredar di pasaran, maka tidak
semua mutu serta keamanan produk dapat terawasi dengan baik. Dengan maraknya
kasus obat palsu dan substandar di Indonesia, maka terjadi peningkatan jumlah
sampel yang harus diuji untuk tetap menjaga jaminan kualitas obat. Analisis
farmakope menjadi semakin mahal dan tidak semua negara memiliki pusat unggulan
untuk melakukannya (GPHF, 2021). Metode analisis terhadap fungsi pengawasan
post-market produk obat yang dilakukan oleh BPOM tidak dapat menjangkau seluruh
produk yang beredar.

Metode analisis yang cepat, cukup spesifik, dan ekonomis sangat dibutuhkan
untuk melakukan skrining awal, pengawasan dan pemantauan produk obat di masing-
masing daerah di Indonesia. Perlu dikembangkannya metode rapid test dalam
membantu mengatasi permasalahan di atas. Sehingga dalam penelitian ini
dikembangkan metode rapid test untuk Ranitidin HCIl. Prevalensi gastritis di
Indonesia mencapai 274,396 kasus atau sebesar 40,8% dan Ranitidin HCl merupakan
obat antiulcer yang paling sering digunakan untuk terapi gastritis di Indonesia
(Mahdayana et al., 2020; Prof et al., 2014). Tahapan penelitian ini meliputi dua
rangkaian pengujian, yaitu reaksi warna (spot test) dan KL T sederhana. Dilakukan
optimasi kondisi, prevalidasi metode dan validasi metode analisis untuk
menghasilkan rapid test dengan hasil yang dapat dipercaya.

Pada tahapan reaksi warna, dilakukan pemilihan pereaksi analisis. Pemilihan
pereaksi didasarkan pada gugus fungsi yang terdapat pada Ranitidin HCI, yaitu gugus
amina sekunder, gugus nitro dan ion klorida. Pereaksi yang digunakan pada tahap
optimasi antara lain, pereaksi Ehrlich, pereaksi zink dan amonium klorida, dan
pereaksi perak nitrat. Hasil pengujian menunjukkan pereaksi yang memberikan hasil
paling optimal adalah pereaksi Ehrlich. Penambahan 4 tetes pereaksi Ehrlich ke dalam
standar Ranitidin HCI akan memunculkan warna merah muda yang distandarisasi
dengan standar warna yang baku, dalam hal ini digunakan Pantone Solid Color.
Pereaksi Ehrlich stabil dalam suhu ruang dan sensitif terhadap cahaya. Tahapan
selanjutnya adalah validasi metode analisis dengan parameter yang digunakan adalah
spesifisitas dan presisi. Pereaksi Ehrlich memunculkan warna pada standar Ranitidin
HCI, sampel, dan adisi standar ke dalam sampel, tetapi negatif untuk plasebo. Selain
itu, pereaksi Ehrlich memunculkan nilai warna yang sama secara berulang sebanyak
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enam kali. Sehingga dapat disimpulkan bahwa pereaksi ini selektif dan tepat (precise)
untuk identifikasi Ranitidin HCI dalam sampel.

Pada tahapan KLT sederhana, optimasi kondisi diujikan dengan melakukan
penentuan terhadap jenis dan ukuran pelat KLT, komposisi fase gerak, konsentrasi
analit, panjang gelombang maksimum analisis, dan pereaksi penampak noda.
Komposisi fase gerak yang dipilih untuk analisis selanjutnya adalah metanol : etil
asetat (24:6 v/v) karena menghasilkan profil kromatogram dengan puncak yang
simetris; nilai Rf yang memenuhi persyaratan yaitu 0,28; dan waktu pengembangan
yang paling cepat dibandingkan dua komposisi lainnya. Hasil daripada penentuan
konsentrasi analit digunakan larutan standar Ranitidin HC1 600 ppm dengan volume
penotolan yang dipilih adalah 6 pL karena bentuk noda yang bulat, tidak tailing, serta
memiliki intensitas warna yang baik. Pereaksi penampak noda yang digunakan adalah
Dragendorff yang memunculkan noda berwarna merah. Panjang gelombang untuk
analisis selanjutnya dipilih pada panjang 317 nm dikarenakan memiliki nilai
absorbansi yang lebih tinggi.

Pendekatan pengujian ketegaran sebagai bagian dari prevalidasi dilakukan
untuk menghindari hasil analisis yang tidak reprodusibel dikarenakan adanya
perubahan parameter yang menimbulkan efek signifikan pada hasil analisis. Uji
ketegaran yang dilakukan, yaitu dengan memvariasikan komposisi fase gerak, volume
fase gerak, dan penggunaan kembali fase gerak. Hasil pengujian uji ketegaran antara
lain: komposisi fase gerak yang terdiri dari campuran metanol : etil asetat (24:6 v/v)
merupakan fase gerak terbaik dalam penentuan analit dalam sampel, tidak ada
perbedaan bermakna antara posisi penotolan dengan jarak 4 mm dan 2 mm dari atas
permukaan fase gerak, dan penggunaan fase gerak yang lebih dari dua kali
mengakibatkan perubahan pada nilai Rf.

Selanjutnya pada tahapan validasi metode analisis untuk KLT sederhana,
parameter yang digunakan antara lain selektivitas, akurasi, dan presisi. Pengujian
selektivitas dilakukan dengan mencari nilai Match Factor (MF) sebagai bagian dari
peak identity. Nilai MF yang diperoleh untuk ke-enam sampel adalah > 0,9500 yang
menyatakan puncak sampel identik dengan puncak standar. Sehingga metode yang
digunakan selektif untuk mengidentifikasi senyawa Ranitidin HC1 pada sampel. Pada
pengujian akurasi dilakukan pembacaan area pada lima konsentrasi berbeda dengan
replikasi sebanyak dua kali. Diperoleh %recovery Ranitidin HCI sebesar (95,51 +
1,82) %. Pengujian presisi dilakukan dengan metode repeatability menggunakan
konsentrasi standar 100% dengan enam kali replikasi. Diperoleh %RSD sebesar
4,49%.

Setelah mendapatkan metode analisis yang valid, maka dilakukan
pengaplikasian metode kepada sampel untuk tahapan identifikasi dan analisis
semikuantitasi. Pada pengujian reaksi warna, diambil sampel yang setara dengan 3-5
mg Ranitidin HCI dan ditambahkan 4 tetes pereaksi Ehrlich. Keseluruhan sampel
memunculkan warna merah muda yang identik dengan standar dan warna stabil pada
menit ke-20 sampai 60. Pada pengujian menggunakan KLT sederhana, dilakukan
penotolan sebesar 6 uL larutan baku 80%, 100%, 120%, dan larutan sampel pada pelat
KLT yang berukuran (5x10) cm dengan waktu pengembangan selama 15 menit.
Penggunaan fase gerak diganti setelah dua kali pengembangan. Seluruh sampel
memunculkan noda bewarna merah yang identik dengan standar setelah
penyemprotan dengan pereaksi Dragendorff, sehingga dapat dipastikan ke-enam
sampel benar mengandung Ranitidin HCl. Semua sampel menunjukkan intensitas
warna noda yang berada dalam rentang 80%-120%. Intensitas warna noda yang
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dihasilkan mendekati warna dari larutan baku 100%. Sehingga secara KLT, semua
sampel mengandung Ranitidin HCI disekitar konsentrasi 100%.

Berdasarkan hasil penelitian, beberapa hal yang dapat disarankan adalah
metode rapid test yang telah dikembangkan dapat digunakan untuk mengidentifikasi
dan melakukan analisis semi kuantitatif sediaan tablet Ranitidin HCI yang beredar di
Indonesia sebagai langkah dalam skrining awal pemeriksaan kualitas dan kuantitas
kandungan yang terdapat dalam tablet Ranidin HCI, perlu dilakukan pengujian
stabilitas pereaksi Ehrlich dan Dragendorff dengan kurun waktu pengamatan satu
bulan. Selain itu, perlu dilakukan pengujian penggunaan pereaksi Ehrlich sebagai
penampak noda pada metode KLT.
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ABSTRACT

Rapid Test Method Development for Identification and Semi Quantitative Analysis
of Ranitidine Hydrochloride Tablets

Grace Sela Amanda Kurniawan

Indonesia is battling with counterfeit and substandard drugs that has led to an
increased number of drug samples that must be tested. A simple, specific, and economical
method has been proposed to conduct the initial screening of drug products. This study
aims to develop a rapid test method for identification and semi quantitative analysis of
Ranitidine HCI tablets. The rapid test method consists of spot test and Thin Layer of
Chromatography (TLC) using silica gel 60 F254 as a stationary phase, methanol : ethyl
acetate (24:6v/v) as a mobile phase, Ehrlich and Dragendorff reagent as visualization
spot. A homogenous sample powder that suspected equivalent to 3-5 mg of Ranitidine
HCI in the porcelain spot plate, was added Ehrlich reagent dropwise. A color changed
into a pastel red identically with standard color and stabled after 20 minutes, indicates the
likely presence of Ranitidine HCI. Spotting of 6 pL Ranitidine HCI standard solutions
with the concentrations of 80%, 100%, 120%, and sample solutions onto the (5x10) cm
TLC stationary phase and eluated for 15 minutes. An Rf value identical to the standard
of 0.29 was obtained. The color intensity produced by the six samples was in the range
of 80%-120%. The resulting color intensity of all samples were closed to 100% standard
solution. As a conclusion, this rapid test can be used to identify and perform semi-
quantitative analysis of Ranitidine HCI tablet that circulating in Indonesia as an initial
screening to check the quality and quantity of content contained in Ranitidine HCI tablets.

Keywords: Ranitidine Hydrochloride, Spot-test, TLC, Counterfeit and substandard
drugs, Rapid test
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