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RINGKASAN 
 

VALIDASI METODE KROMATOGRAFI GAS DENGAN 
DETEKTOR IONISASI NYALA UNTUK PENETAPAN KADAR 

KAMFER, MENTOL, DAN METIL SALISILAT SECARA 
SIMULTAN DALAM SEDIAAN BALSAM 

 
Cindy Wulan Sari 

 

 

Kamfer, mentol, dan metil salisilat merupakan bahan umum dalam sediaan topikal 

yang digunakan sebagai analgesik dan rubefacient atau counterirritant (Adib et al., 2017). 

Ketiganya, baik tunggal maupun ketika dikombinasikan, dapat diformulasikan dalam 

berbagai bentuk sediaan farmasi topikal, salah satunya balsam. Balsam dipilih dan banyak 

digunakan dalam penggunaan karena memberikan waktu kontak lebih lama antara bahan 

aktif dengan kulit. Untuk menjamin mutu produk, diperlukan suatu metode analisis 

penetapan kadar ketiga bahan aktif tersebut di dalam sediaan, sehingga dalam 

penggunaannya dapat diperoleh efek terapi yang diinginkan. 

Penelitian ini dilakukan untuk memperoleh metode analisis yang tervalidasi untuk 

penetapan kadar kamfer, mentol, dan metil salisilat dalam sediaan balsam menggunakan 

kromatografi gas � detektor ionisasi nyala. Parameter validasi yang diujikan meliputi 

spesifisitas, linieritas, akurasi, dan presisi. Metode analisis dilakukan menggunakan 

Kromatografi Gas (KG) Agilent 6890, dengan Detektor Ionisasi Nyala (DIN), dan kolom 

HP-5 (5% phenyl � 95% methylpolysiloxane). Kondisi optimum kromatografi gas yang 

diperoleh adalah sebagai berikut; gas pembawa helium dengan laju alir 4,0 mL/menit; suhu 

inlet 250ºC; volume injeksi ������; split ratio (50:1); suhu detektor 250ºC; suhu oven 

terprogram, 100ºC selama 2,5 menit, dinaikkan 25°C/menit hingga 150°C, didiamkan 

selama 2 menit. Dengan kondisi optimum tersebut, puncak area analit dalam sampel 

balsam dapat terpisah dengan baik (�� 1,78 � 4,17). Urutan elusi dari ketiga analit dari 

kolom, yang pertama adalah kamfer (sekitar 2,870 menit), diikuti oleh mentol (sekitar 

3,143 menit), dan metil salisilat (sekitar 3, 487 menit). 

Selektivitas metode analisis ditunjukkan dengan puncak masing-masing analit 

yang dapat terpisah dengan baik (�� �����). Pada pengujian linieritas, dapat dibuktikan 

adanya hubungan yang linier antara konsentrasi analit dengan respon detektor (rasio area 

analit dan standar internal) pada rentang kadar pengujian antara 80% hingga 150% klaim 

kadar tiap analit pada label. Ditunjukkan dengan perolehan harga r 0,9973 dan ��� 4,16% 

untuk kamfer (y = 0,0008x - 0,0133), mentol memiliki harga r 0,9989, ��� 2,87%, serta 

persamaan regresi y = 0,0008x - 0,0334. Sementara persamaan regresi dari metil salisilat 

adalah y = 0,0007x + 0,0162 dengan nilai r 0,9969 dan ��� 4,82%. Persen perolehan 

kembali masing-masing analit ditentukan pada 80%, 100%, dan 120% dari klaim kadar 

tiap analit pada label. Perolehan kembali kamfer adalah 99,88 ± 0,85 %; 100,39 ± 1,38 % 

untuk mentol; dan 97,52 ± 1,20 % untuk metil salisilat. Metode analisis ini menunjukkan 

presisi perolehan kembali yang dapat diterima dengan simpangan baku relatif yang rendah, 

yaitu  0,85% untuk kamfer; mentol 1,38%; serta 1,22% untuk metil salisilat.  

Dengan demikian metode analisis kromatografi gas � detektor ionisasi nyala telah 

memenuhi persyaratan validasi. Metode analisis dapat diaplikasikan untuk penetapan 

kadar kamfer, mentol, dan metil salisilat pada sediaan balsam hijau. Diperoleh kadar 

kamfer sebesar 7,41 ± 0,05 % b/b; mentol 4,95 ± 0,06 % b/b; dan metil salisilat 3,69 ± 
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0,04 % b/b. Metode ini dapat pula menjadi salah satu alternatif untuk penetapan kadar 

kamfer, mentol, dan metil salisilat dalam produk balsam yang lain.  
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ABSTRACT 
 

Validation of Gas Chromatography Method with Flame Ionization Detector for 
Simultaneous Determination of Camphor, Menthol, and Methyl Salicylate in 

Balsam Preparations 
 

 

Cindy Wulan Sari 

 

 

A gas chromatography method with flame ionization detector has been validated for 

simultaneous determination of camphor, menthol, and methyl salicylate in samples of 

balsam. Camphor, menthol, and methyl salicylate were separated on a capillary column 

with helium (4.0 mL/min) as carrier gas within 6.5 min run time. Each of analyte gives a 

retention time (��) about 2.870; 3.143; and 3.487 min for camphor, menthol, and methyl 

salicylate respectively. Selectivity of analysis method has been confirmed with analyte 

peaks that can separate well (�� ���.5). Analyte concentration vs detector response (ratio 

between analyte peak area and internal standard peak area) has shown a linear relationship 

(r > 0.9963; ��� 2.87 � 4.82%) within a range between 80% to 150% of label claim 

concentration for each analyte. Recovery of each analyte at 80, 100, and 120% of label 

claim concentration level was showed at 99.88 ± 0.85 % for camphor, 100.39 ± 1.38 % for 

menthol, and 97.52 ± 1,20 % for methyl salicylate. The analysis method was showed 

acceptable precision and percent recoveries with low relative standard deviation (�	
 0.85 

� 1.38%). The validated method was successfully applied for simultaneous determination 

of camphor, menthol, and methyl salicylate in samples. 

 

  

Keywords: validation method, gas chromatography, camphor, menthol, methyl salicylate 
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