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ABSTRAK

VALIDASI METODE ANALISIS PENETAPAN KADAR FLUORIDA (F)
DALAM PASTA GIGI ANAK MENGGUNAKAN
SPEKTROFOTOMETRI UV-VIS

Latar Belakang: Pasta gigi anak merupakan produk yang banyak diminati karena
diformulasikan khusus dengan rasa yang disukai anak-anak dan kandungan fluorida
untuk mencegah karies. Kadar fluorida yang berlebihan dapat menyebabkan
fluorosis. SNI menyebutkan kandungan fluorida maksimum yang diizinkan adalah
500-1000 ppm. Oleh karena itu, dibutuhkan metode analisis yang akurat untuk
mengukur kadar fluorida. Validasi metode diperlukan untuk memastikan metode
tersebut memenuhi standar yang ditetapkan.

Tujuan Penelitian: Penelitian ini bertujuan untuk memvalidasi metode
Spektrofotometri UV-Vis menggunakan pereaksi SPADNS-asam zirkonil untuk
penetapan kadar fluorida bebas dalam pasta gigi anak.

Metode Penelitian: Penelitian dilakukan secara eksperimental untuk menganalisis
kadar fluorida di dalam 5 sampel pasta gigi anak (PG) yang dpilih melalui situs my
best.Validasi yang dilakukan meliputi parameter sesuai pedoman validasi ICH 2022
seperti spesifisitas, linearitas, akurasi, presisi, LOD, dan LOQ.

Hasil Penelitian: Hasil validasi spesifisitas menunjukkan metode yang digunakan
memiliki spesifisitas yang baik terhadap ion fluorida tanpa adanya gangguan
signifikan dari komponen lain dalam sampel, linearitas nilai r 0,9988, akurasi nilai
%orecovery 120,20%, presisi nilai %RSD 1,0332%, nilai LOD LOQ masing-masing
diperoleh 5,43 ppm dan 16,44 ppm. Hasil kadar fluorida sampel PG1 sebesar 1260
ppm, PG2 sebesar 505,49 ppm, PG3 sebesar 705,07 ppm, PG4 sebesar 819,88 ppm,
dan PG5 sebesar 585,96 ppm.

Kesimpulan: Metode Spektrofotometri UV-Vis berhasil divalidasi dan memenuhi
syarat untuk analisis fluorida bebas dalam pasta gigi anak. Sampel PG1 tidak
memenuhi standar kadar fluorida yang direkomendasikan SNI.

Rekomendasi: Disarankan penelitian selanjutnya untuk mengembangkan metode
analisis fluorida, serta mengevaluasi kestabilan warna kompleks guna menentukan
operating time untuk meningkatkan akurasi pengukuran.

Kata Kunci: Fluorida, Pasta Gigi Anak, Spektrofotometri UV-Vis, Validasi Metode
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ABSTRACT

VALIDATION OF ANALYSIS METHOD FOR DETERMINING
FLUORIDE LEVELS (F-) IN CHILDREN'S TOOTHPASTE USING
UV-VIS SPECTROPHOTOMETRY

Background: Children's toothpaste is a popular product because it is specially
formulated with flavors that children like and fluoride content to prevent caries.
Excessive fluoride levels can cause fluorosis. SNI states that the maximum
permissible fluoride content is 500-1000 ppm. Therefore, an accurate analytical
method is needed to measure fluoride levels. Method validation is needed to ensure
the method meets the set standards.

Objective: This study aims to validate the UV-Vis Spectrophotometric method
using SPADNS-zirconyl acid reagent for the determination of free fluoride levels
in children's toothpaste.

Method: The study was conducted experimentally to analyze fluoride levels in 5
children's toothpaste (PG) samples selected through my best website. The validation
carried out includes parameters according to ICH 2022 validation guidelines such
as specificity, linearity, accuracy, precision, LOD, and LOQ.

Results: The validation results of specificity show that the method used has good
specificity to fluoride ions without significant interference from other components
in the sample, linearity r value 0.9988, accuracy %recovery value 120.20%,
precision %RSD value 1.0332%, LOD LOQ values obtained 5.43 ppm and 16.44
ppm, respectively. The result of the fluoride content of sample PG1 was 1260 ppm,
PG2 was 505.49 ppm, PG3 was 705.07 ppm, PG4 was 819.88 ppm, and PGS was
585.96 ppm.

Conclusion: The UV-Vis spectrophotometric method was successfully validated
and qualified for the analysis of free fluoride in children's toothpaste. Sample PG1
did not meet the standard fluoride content recommended by SNI.
Recommendation: Further research is recommended to develop fluoride analysis
methods, as well as evaluate the stability of complex colors to determine the
operating time to improve measurement accuracy.

Keywords: Children's Toothpaste, Fluoride, Method Validation, UV-Vis
Spectrophotometry
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2 Lecturer of Universitas Muhammadiyah Gombong
3 Lecturer of Universitas Muhammadiyah Gombong

xii Universitas Muhammadiyah Gombong



DAFTAR ISI

HALAMAN PERSETUJUAN ....coottiitititeeee ettt il
HALAMAN PENGESAHAN ..ottt il
HALAMAN PERNYATAAN KEASLIAN PENELITIAN.......ccccoviiiniiiinieene v
PERNYATAAN BEBAS PLAGIARISME ......cccoooiiiiiieeeeeee e v
HALAMAN PERNYATAAN PERSETUJUAN PUBLIKASI TUGAS AKHIR
UNTUK KEPENTINGAN AKADEMIS .....oooiiiiieeee e vi
KATA PENGANTAR ..ottt vii
HALAMAN PERSEMBAHAN ..ottt viii
ABSTRAK ...... 7/ . ..o S EEBEE B M. . oo oo Xi
ABSTRACT £, e B o eeeierreor I o5 R e ceoeeveeneceneraennns xii
DAFTAR JBL..... qu @l oo daliwstiveencrane e O oty oo B eos SR veeveeenenneensen Xiii
DAFTARTABREIe. ... AL e etdheceon oo i e e XVi
DAFTAR/GAMBEER .. >Fx. .. 0T 2ttt . 5L . 9 . R, Xvii
DAFTAR LAMBIRANEC) . e e, e - Lonare ) oo« B oo B oo Xviii
BAB I PENDASIWL UAN ...z e mumleo XNy, 0. My (¥ ... 1
1.1 Lawgt Belakang . b\78 A...... 0 Y NN X eeerrrerrosdaleeneecnernnersnones 1
1.2 Rumusan Masalah............ccooiiiiiiiiiiii e 4
1.3 Tujuan Penelitian..........cceeeiiiieiiieeiiie et e 4
1.3.1 Tthgan Umugidr 9. oo cn B 08 ... . 4

1.3.2 Tujuan KRUSUS .....ooooiiiiiiieeiie ettt e 4

1.4 Manfaat Penelitian .........cocccooiiiiiiiiiiniiiiiiieeecce e 5
1.4.1 Manfaat Bagi Pengembang IImu...........ccccecovviviiiiniiiinieeiieeee e, 5

1.4.2 Manfaat Bagi Praktisi.......cccoceeviriiniiiiniiniiicecccccccee 5

1.4.3 Manfaat Bagi Masyarakat ..........ccccceevieriienieniienieeeeee e 5

1.5 Keaslian Penelitian ..........ccccovieriiiiniiniiiienieneeieceeeee e 5
BAB II TINJAUAN PUSTAKA ..ottt 8
B B B 02 4 I o) o R 8
2 B B B ) 33 5 USRS 8

2.1.2 Pasta Gigl ANAK .....ccccvvieiiiieiieeieeeeeeee et 9

2.1.3 FIUOTIAa (F7) ceeeeeiieeeee ettt et s 10

xiii Universitas Muhammadiyah Gombong



2.1.4 KArIES GGl veeuvieeiiieiieiiieiieeieeite ettt te et e aeeteesaaeeseeseaeenseeneeeenne 12

2.1.5 Spektrofotometri UV-ViS.......cccceriiieiieriieiienieeiieee e 13
2.1.6 Validasi Metode ANaliSis .........cceeeevierienerienienieeiesieeeeee e 19

2.2 Kerangka TEOTT .....ecccueieeiiieeiieeeiee ettt e e e s tee e eesabeeeeaneessaeeens 27
2.3 Kerangka KONSEP.....cueeeiuiiiiiieeriieeciee ettt vee e e e sbe e e eaveeseaeeens 28
2.4 HIPOLESIS ..veeeuerieeiiieeiiieciieeeieeesteeesteeesteeestaeessaeessseessseeessseeessseeensseesnsseenns 28
BAB III METODOLOGI PENELITIAN ....ccciiiiiieiieieeee e 29
3.1 Desain atau Rancangan Penelitian............cccoeeveviiiciiiniieniienieeieeeie e, 29
3.2 Tempat dan Waktu Penelitian.......cccoecueecveerieeiiienieiiienieeieeieeeeeeee e 29
3.2.1 Tempat penelitian..........ccceevrieeiiieiieiiieriieie e eie e eee 29
3.2.2 Walstl-penelitiinem.. BUR SN W M. ..M, 29

3.3 Variabel Penelitian...........ccoocieiiiiiiiiniiiiieciee et 29
3.3. 1 Varighel dtbas (.l .......... LB g N oo eeveerenaenennns 29
3.32 Variabel Terikat”... Na.. ...of...... 0o ... o W eeerereeerenens 29
3.3.3 Varwel [l erkendatit it is 2e... . 0ot . g A 29

3.4 Dgfinisi"@f@rasiohdl = A v ... . R 30
3.5 InstrumeERenelitian .. 2zt t ciisr S O iy N 30
3.5.1 Alat-alat penelitian..........ccccceviviiieiiiiieriieieiereee e 30
3.5.2 Bahan-bahan penelitian..........cccccoeeviieeiiieniieenieeeie e 30

3.6 Prosedur Penelitian ............coceevuiiiiiiiiiiiiieeie et 31
3.6.1 Persiapan Larutan SPADNS-Asam Zirkonil...........cccooeviiniincnnene. 31
3.6.2 Persiapan Larutan Blangko ..........ccocoviiiiniiiiiiniiiiiiccce 31
3.6.3 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum ...........c..ccceevenvenicnnnene 31
3.6.4 Persiapan Larutan Standar..........c.ccoceeverviiniineeninieneeeeeeneeeeeene 31
3.6.5 Validasi Metode ........cccooieiiiiiiiiiiinieiieeeee e 32
3.6.6 Persiapan Larutan Sampel...........ccocoveeiiiiniiiiniieeee e 34

3.7 Teknik Analisis Data .........ccccooiiiiiiiiiiiiiiee e 35
BAB IV HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN ......ccceoviiieeeeeeeeeee 36
4.1 Hasil Penelitian.........cooeriiiiiiiiniiiieieceseeeseeee e 36
4.1.1 Panjang Gelombang Maksimum.............ccceeceieiiienieniiienireiienie e 36
4.1.2 Pengukuran Larutan Standar............ccceevieniiiiiiniiiiiienieeceee e 36
4.1.3 Pengukuran SPeSifiSItas ........ccceeveeeiuierieriiienieeiieriie e esee e siee e 37

xiv Universitas Muhammadiyah Gombong



4.1.4 Pengukuran PreSiSi.......cccociecieriieiiienieeiienieertesiieeieesee e sve e 37

4.1.5 Pengukuran AKUTLAST ........cccueeeiierieeiiieiieeiieeie et see e sne e 38
4.1.6 Pengukuran LOD dan LOQ .......cccoveviieiiienieeiiecie e 38
4.1.7 Data Hasil Penentuan Kadar Air..........ccoceeviiiiiiniiiiiiniceceieee 38
4.1.8 Pengukuran Kadar Fluorida pada Sampel Pasta Gigi Anak.............. 39
4.2 Pembahasan Penelitian ...........ccoceeiiiiiiiiiiiiiiiecee e 39
4.3 Keterbatasan Penelitian ..........coccoooieiiiiiiiiiiiiiiiie e 52
BAB V KESIMPULAN DAN SARAN ..ottt 53
5.1 KeSIMPUIAN ....eviiiiiiiiciececitee ettt e be et eesbe e 53
5.2 Saran ..c...oeeveereeestlieiiii et ne s et e 53
DAFTAR PUSTAKA
LAMPIRAN

xv Universitas Muhammadiyah Gombong



DAFTAR TABEL

Tabel 1.1 Keaslian Penelitian............ccoooeoiiiiiiiiiiiiie e 5
Tabel 2.1 GoloNgan UsSia........cc.eeriieriieiiieiieeieeite ettt eene 9
Tabel 2.2 Konsentrasi ANalit..........cocceeieriiniriienienieeieeeeieee e 23
Tabel 2.3 Kisaran Perolehan Kembali...........ccccoviiniiiiniininiiiiieccccee 24
Tabel 3.1 Definisi Operasional...........cccceecieriieiiieniieeiiienie et sne e 30
Tabel 4. 1 Hasil Pengukuran Kurva Baku Larutan Standar Natrium Fluorida ..... 36
Tabel 4.2 Hasil Pengukuran Presisi dari Larutan Standar Natrium Fluorida........ 37
Tabel 4.3 Hasil Pengukuran Akurasi dari Larutan Standar Natrium Fluorida....... 38
Tabel 4.4 Hasil Pengukuran LOD dan LOQ Larutan Standar Natrium Fluorida.. 38
Tabel 4.5 Hasil Penentuan Kadar Air.........cccoooeiiiiiiiiiieiieecececceeee e 38
Tabel 4.6 Hasil Pengukuran Kadar Fluorida pada Pasta Gigi Anak ..................... 39

xvi Universitas Muhammadiyah Gombong



DAFTAR GAMBAR

Gambar 2.1 SIUKEUT GIZI.ueeecuvieeiieeeiiieeiiee ettt e eee s e e e sve e e sareeeaaeeeeaeas 8
Gambar 2.2 Ton fIUOTIAa......cocuiiiiiiiiiiecee s 11
Gambar 2.3 Jenis Karies Il ......cccueevuierieiiiierieeiierieeieesiieeieesereeaeesieeeseeseneeseens 13
Gambar 2.4 Diagram Alat Spektrofotometer UV-Vis (Single Beam) ................... 15
Gambar 2.5 Kerangka TeOTT.......ccueecuieriiiiiieieeieesie ettt 27
Gambar 2.6 Kerangka KONSeP .......ccceeriiiiiiiiiieiieiieciieie et 28
Gambar 4.1 Spektrum Serapan Larutan Standar Nartium Fluorida 10 ppm......... 36
Gambar 4. 2 Kurva Baku Larutan Standar...........cccceevevieniiiiniencinieenceene 37
Gambar 4.3 Spektrum Serapan Pengukuran Spesifisitas..........cceevverciievrienieennens 37

xvii Universitas Muhammadiyah Gombong



DAFTAR LAMPIRAN

Lampiran 1 Surat [jin Penelitian ..........ccccceeviiiiiiiiniiiecieeeee e 60
Lampiran 2 Surat Pernyataan Tidak Melakukan Etik .........cccccoooviiiiiiniinennene. 61
Lampiran 3 Surat Bebas PlagiariSm..........ccccccueeviiiiiiiiiieniieiieniecieesee e 62
Lampiran 4 Certificate of Analysis SPADNS.........cccoooviiiiieiiinieieereeeeeie e 63
Lampiran 5 Certificate of Analysis Zirkonil Klorida Oktahidrat.............c..c....... 64
Lampiran 6 Perhitungan Larutan Standar Natrium Fluorida .........c.cccccooeeenene. 65
Lampiran 7 Perhitungan Kadar Sampel Pasta Gigi Anak ...........ccccooevienienennnene. 66
Lampiran 8 Dokumentasi Penelitian: Pengeringan Sampel Pasta Gigi Anak....... 69
Lampiran 9 Dokumentasi Penelitian: Destruksi Sampel Pasta Gigi Anak ........... 70
Lampiran 10 Dokumentasi Penelitian: Pembuatan Larutan Standar .................... 71
Lampiran 11 Dokumentasi Penelitian: Penetapan Kadar Sampel......................... 71
Lampiran 12 Logbook Kegiatan Bimbingan Pembimbing 1..............cccccoceeenene. 72
Lampiran 13 Logbook Kegiatan Bimbingan Pembimbing 2...............cc.cccooceniee. 74

xviil Universitas Muhammadiyah Gombong



BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pasta gigi anak sesuai dengan standar yang ditetapkan dalam Standar
Nasional Indonesia (SNI) nomor 16-4767-1998, merupakan produk khusus
yang dirancang untuk membersihkan gigi anak tanpa merusak email gigi
atau jaringan lunak di dalam mulut. Produk ini diformulasikan dengan
campuran bahan abrasif, detergen, dan bahan tambahan lainnya yang telah
melalui uji coba yang ketat untuk memastikan keamanan dan keandalannya.
Menurut Direktorat Kesehatan Gigi, definisi ini berfokus pada fungsi
kosmetik seperti membersihkan gigi dari sisa makanan dan noda,
menciptakan tampilan gigi yang bersih dan memberikan sensasi kesegaran
pada napas memerlukan pemilihan produk perawatan gigi yang tepat serta
kebiasaan menyikat gigi secara rutin. Produk pasta gigi saat ini mengandung
beberapa bahan pasta gigi yang tidak boleh dikonsumsi melebihi batas
toleransi tubuh, seperti fluorida dan sodium lauryl sulfate yang dapat
menimbulkan efek samping negatif (Rasyid et al., 2018). Efek samping dari
penggunaan fluorida yang berlebihan adalah fluorosis enamel, yaitu kondisi
di mana enamel gigi tampak berbintik-bintik. Hal ini membuat enamel gigi
menjadi rapuh dan berwarna cokelat kehitaman karena telah memengaruhi
jaringan gigi yang terkait dengan karies (Bahar, 2022). Tidak hanya merusak
email gigi, tetapi juga organ lain seperti tulang, ginjal, hati, dan otak. Sebuah
studi Profesor D. Vanden Berghe Swedia pada saat di Indonesia menemukan
bahwa anak-anak menelan 30-40% pasta gigi saat menyikat gigi (Wahluyo
etal.,2017).

Bidang kedokteran gigi menggunakan beberapa jenis fluorida, di
antaranya sodium fluorida (NaF), timah fluorida (SnF), dan asam
fluorofosfat (APF). NaF dan SnF adalah dua bahan yang saat ini paling

banyak digunakan. Kandungan natrium fluorida pada pasta gigi memiliki
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peran penting dalam mencegah terjadinya kerusakan gigi atau gigi
berlubang (Alkahfi et al., 2022). Karies gigi adalah penyakit yang
disebabkan proses fermentasi karbohidrat oleh bakteri menghasilkan asam,
sehingga merusak lapisan keras gigi. Kerusakan gigi menyerang anak-anak
di bawah 14 tahun dan di atas 6 tahun. Survei Kesehatan Indonesia (SKI)
menyatakan bahwa kelompok umur 5-9 tahun mengalami karies gigi
sebesar 84,8% (Kemenkes, 2023). Pada saat gigi susu berganti menjadi gigi
permanen, perlindungan ekstra sangat dibutuhkan. Fluorida berperan
dengan cara meningkatkan kepadatan mineral pada email gigi, sehingga gigi
menjadi lebih kuat dan tahan terhadap serangan asam yang dapat
menyebabkan gigi berlubang (Nurin & Tri, 2020).

Surat Keputusan Direktur Jenderal BPOM RI Peraturan Nomor
07517 ketentuan teknis untuk bahan kosmetika Tahun 2011 (BPOM RI,
2021) mensyaratkan jumlah senyawa fluor dalam pasta gigi dewasa
dinyatakan dalam persentase 0,15% atau 1500 ppm kandungan total
fluorida. Pasta gigi dengan kandungan fluorida sebesar 0,1%-0,15% harus
mencantumkan penandaan, kecuali jika telah diberi keterangan tidak
dianjurkan untuk anak-anak, seperti "Hanya untuk penggunaan dewasa"
Oleh karena itu, harus dicantumkan: "Anak-anak usia 6 tahun dan di
bawahnya gunakan seukuran biji jagung, perawatan gigi diawasi untuk
memperkecil kemungkinan tertelan" (BPOM, 2019).

Standar Nasional Indonesia 16-4767-1998 menyebutkan adanya
sukrosa atau karbohidrat yang dapat difermentasi dalam pasta gigi anak
adalah hal yang tidak diperbolehkan, kandungan fluorida maksimum yang
diizinkan adalah 500-1000 ppm. Peraturan Menteri Kesehatan Nomor 445
Tahun 1998 persentase maksimal garam fluorida dan turunannya yang
diperbolehkan dalam produk kebersihan mulut untuk dewasa yaitu 0,15%,
setara dengan 1500 ppm. Jumlah ini sesuai dengan ASEAN Cosmetics
Directive 76/768/EEC Annex III Part I, peraturan Food and Drug
Administration AS, dan aturan [International Organization for

Standardization (Maelaningsih, 2023).
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Penetapan kadar fluorida dapat dianalisis kadarnya menggunakan
alat spektrofotometri uv-vis dengan memantfaatkan reaksi antara (Sodium 2-
(Para-sulfophenylazo) 1,8-dihydroxy-3,6-naphthalene  disulfonate) atau
SPADNS yang diperkuat oleh asam zirkonil untuk membentuk kompleks
berwarna. Metode analisis fluorida menggunakan pereaksi SPADNS
melalui Spektrofotometri UV-Vis didasarkan pada reaksi antara fluorida dan
zat pewarna berbasis zirkonium. SPADNS tidak bereaksi langsung dengan
fluorida, melainkan terlebih dahulu membentuk kompleks berwarna dengan
zirkonil klorida (ZrOCl.). Fluorida kemudian bereaksi dengan kompleks ini,
menghasilkan kompleks anion tidak berwarna, yaitu ZrFes*". Semakin tinggi
konsentrasi fluorida, warna larutan akan semakin memudar, yang pada
gilirannya menyebabkan penurunan absorbansi pada spektrofotometer
(Andriansyah & Permana, 2018). Validasi metode perlu dilakukan untuk
menjamin keakuratan dalam melakukan pengukuran kadar fluorida dalam
beberapa produk pasta gigi. Validasi metode yang sesuai dengan Farmakope
Amerika Serikat (USP) dalam Martono tujuannya adalah untuk
memvalidasi akurasi, spesifisitas, dapat direproduksi, dan kuat terhadap
spektrum analit metode analisis (Ramadhan & Musfiroh, 2021). Hasil kadar
fluorida pada penelitian Putri et al (2015) berkisar antara 2617,3-30505,7
ppm dan persamaan regresi linier yang diperoleh dari kurva kalibrasi yaitu
y =-0,554x + 0,0915, dengan koefisien korelasi r = 0,9997. Pada penelitian
Andriansyah & Permana (2018) kadar fluorida yang dihasilkan berkisar
527,326-729,306 ppm dan persamaan regresi linier dari kurva kalibrasi yang
diperoleh yaituy =-0,1012x + 0,9559, dengan koefisien korelasi r = 0,9985.
Berdasarkan temuan penelitian, dapat disimpulkan bahwa penelitian-
penelitian terdahulu yang berkaitan dengan kandungan fluorida belum
memenuhi hukum Lambert-Beer tentang hubungan linier antara absorbansi
dan konsentrasi. Peningkatan konsentrasi suatu zat akan berakibat pada
peningkatan nilai absorbansi (Rohman, 2021).

Penelitian terkait kadar fluorida dalam pasta gigi anak di Indonesia

telah dilakukan sebelumnya, namun hasilnya belum sepenuhnya sesuai
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dengan kaidah Lambert-Beer. Dengan demikian, penelitian ini bertujuan

untuk memvalidasi metode analisis kadar fluorida dalam pasta gigi anak

menggunakan Spektrofotometri UV-Vis dengan pereaksi SPADNS dan

asam zirkonil oktahidrat.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan analisis terhadap permasalahan yang telah diuraikan

sebelumnya, maka rumusan masalah penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.2.1

1.2.2

Bagaimanakah hasil validasi penentuan fluorida dengan reagen
SPANDS dan Zirkonil Klorida jika ditinjau dari spesifisitas,
linearitas, presisi, akurasi, LOD, dan LOQ menggunakan
Spektrofotometri UV-Vis?

Apakah kadar fluorida (F°) dalam pasta gigi anak sudah sesuai
Standar Nasional Indonesia dengan reagen SPANDS dan
Zirkonil Klorida menggunakan Spektrofotometri UV-Vis?

1.3 Tujuan Penelitian

1.3.1 Tujuan Umum

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui bagaimana cara

menganalisis kadar fluorida dengan reagen SPADNS dan Zirkonil

Klorida dalam pasta gigi anak menggunakan Spektrofotometri UV-

Vis.

1.3.2 Tujuan Khusus

1.3.2.1 Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui hasil validasi

penetapan kadar fluorida dengan reagen SPANDS dan Zirkonil
Klorida jika ditinjau dari spesifisitas, linearitas, presisi,
akurasi, batas deteksi, dan batas kuantifikasi menggunakan

Spektrofotometri UV-Vis.

1.3.2.2 Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui kadar fluorida

dalam sediaan pasta gigi anak yang beredar di masyarakat
memenuhi persyaratan Standar Nasional Indonesia dengan
reagen SPANDS dan Zirkonil Klorida menggunakan
Spektrofotometri UV-Vis.
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1.4 Manfaat Penelitian
1.4.1 Manfaat Bagi Pengembang Ilmu
Manfaat bagi pengembang ilmu diharapkan hasil penelitian
ini dapat digunakan untuk menambah wawasan dan pengetahuan
bagi penelitian selanjutnya yang akan mengkaji tentang validasi
metode analisis khususnya terkait validasi kadar fluorida dalam
pasta gigi anak.
1.4.2 Manfaat Bagi Praktisi
Manfaat bagi praktisi diharapkan hasil penelitian ini dapat
memberikan salah satu masukan bagaimana cara menentukan kadar
fluorida menggunakan Spektrofotometri UV-Vis.
1.4.3 Manfaat Bagi Masyarakat
Manfaat bagi masyarakat ini diharapkan dapat memberikan
informasi kepada masyarakat dalam memilih pasta gigi anak

sehingga tidak menimbulkan efek yang merugikan dalam

penggunaannya.

1.5 Keaslian Penelitian

Penelitian yang akan dilakukan memiliki perbedaan dengan
penelitian sebelumnya yaitu terdapat pada jenis pasta gigi yang digunakan.
Perbedaan tersebut dapat dilihat pada tabel 1.1 sebagai berikut:

Tabel 1.1 Keaslian Penelitian

Nama Judul Metode Penelitian Hasil Penelitian Perbedaan Dan
Peneliti, Penelitian Persamaan
Tahun Dengan
Peneliti Penelitian Ini
Putri et Analisis Penelitian ini Kadar fluorida dalam pasta Perbedaan
al., 2015  Kandungan menganalisis  ion gigi hotel yang diteliti sangat - Metode
Fluorida Pada fluorida secara Dbervariasi, berkisar antara penggunaan
Sampel Pasta kuantitatif 2617,3 hingga 30505,7 ppm., alat
Gigi Yang menggunakan jauh di atas batas yang - Waktu dan
Diperoleh Dari  pereaksi SPADNS- ditetapkan oleh BPOM, yaitu tempat
Beberapa zirkonil dengan maksimal 1500 ppm atau penelitian
Hotel Di Kota spektrofotometri 0,15% total fluorida. Hasil - jumlah sampel
Bandung pada panjang persamaan regresi linier dari dan jenis
Menggunakan  gelombang 587 nm  kurva kalibrasi yaitu y = - sampel
Metode 0,554x + 0,0915, dan
Spektrofotome koefisien korelasi r = 0,9997  Persamaan
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Nama Judul Metode Penelitian Hasil Penelitian Perbedaan Dan
Peneliti, Penelitian Persamaan
Tahun Dengan
Peneliti Penelitian Ini
tri Sinar - Sediaan pasta
Tampak gigi
- Validasi
metode
- Kandungan
fluorida
- Pereaksi
SPADNS-
Asam zirkonil
Andrians  Penetapan Sampel didestruksi Kadar fluorida pada sampel Perbedaan
yah & Kadar dengan HNO; dan yang dianalisis berkisar - Metode
Permana, Fluorida Pada H,0» hingga antara 527,326  hingga Spektrofotomet
2018 Sampel Pasta bening, lalu 729,306 mikrogram  per ri UV-Vis
Gigi ditambahkan mililiter masih di bawah - Waktu dan
Menggunakan pereaksi SPADNS batas yang ditetapkan oleh tempat
Metode dan asam zirkonil. BPOM, yaitu maksimal penelitian
Spektrofotome Pengukuran 0,15% atau 1500 pg/ml - Jenis pasta gigi
tri Sinar dilakukan dengan berdasarkan total fluorida dan jumlah
Tampak spektrofotometri sampel.
pada panjang
gelombang 585 nm Persamaan
- Sediaan pasta
gigi
- Kadar flouride
- Pereaksi
SPADNS-
Asam zirkonil
Rasyid et Analisis Kadar Menggunakan Kadar fluorida pada sampel Perbedaan
al.,2018  Senyawa metode A hingga E masing-masing - Konsentrasi
Fluorida pada Spektrofotometri adalah  387,63; 1788,20; larutan
Pasta Gigi UV Vis 2080,80;  2120,25; dan - Waktu dan
Anak 2129,85 ppm. Empat sampel tempat
melebihi  batas  standar penelitian
BPOM. Hasil Persamaan
regresi linier dari kurva Persamaan
kalibrasi yaituy =-0,1012x + - Sediaan pasta
0,9559 dengan koefisien gigi anak
korelasi r = 0,9985 - Kadar flouride
- Metode
Spektrofotomet
ri UV-Vis
- Pereaksi
SPADNS-
Asam zirkonil
Durgalak  Analisis Fluorida diekstraksi ~ Jumlah kadar fluorida sampel Perbedaan
shmi et Kandungan dari pasta gigi F1-F5 adalah 0,793 gr; 0,581 - Waktu dan
al.,2024  Fluorida menggunakan gr; 0,803 gr; 0,631 gr; dan tempat
dalam Pasta metode sentrifugasi 0,636 gr. Hasil tersebut sudah penelitian
Gigi Ayurveda  dan absorbansi
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Nama Judul Metode Penelitian Hasil Penelitian Perbedaan Dan
Peneliti, Penelitian Persamaan
Tahun Dengan
Peneliti Penelitian Ini
Menggunakan  diukur sesuai dengan batas aman Persamaan
Metode menggunakan fluorida dalam pasta gigi - Kadar fluorida
Reagen spektroskopi UV. - Jumlah sediaan
Spadns Jumlah fluorida - Metode
dalam pasta gigi - Pereaksi
dihitung dengan SPADNS-
metode Asam zirkonil
Spektroskopi UV
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Lampiran 4 Certificate of Analysis SPADNS

@D

e Rghe

An SO 9001 Certified Company

Certificate of Analysis

PRODUCT: SPADNS Reagent for Fluoride

PRODUCT NUMBER: 44449-1D

MANUFACTURE DATE: 07/11/2024

LOT NUMBER: A4178

63

Loveland, CO 80539
(970) 669-3050

DATE OF ANALYSIS: 07/11/2024

TEST SPECIFICATIONS ~  RESULTS
Function Test: Concentration of a 1 0 ppm Fluoride standard 0910 1.1 ppm 0.93 ppm
The expiration date is Jun 2029
Product Number LOT Number Reiated Product Related LOT Description
Entered Entarad Number Number
422£49.0 4178 NA NA SPADNS Reagent for

Total COA’s on the following pages: |

Fluoride
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Lampiran 5 Certificate of Analysis Zirkonil Klorida Oktahidrat

: : LABORATONY PEAGENTS
4 FINE CHEMIGALS
CERTIFICATE OF ANALYSIS IS0 9001-2015 CERTIFIED
Product Name  : ZIRCONIUM OXYCHLORIDE OCTAHYDRATE AR
Lot No. 1 A3630822106 Analyzed On ¢ 18Jun-2021
Mol. Formula + ZrOCI2.8H20 Mol. Weight 1 32225
Code No. : 06569 CAS No. 1 13520-02-8
Mfg. Date : Jun-2021 Exp. Date 1 May-2026
HAZ. | P.G. : 8/ UN No. 1 3260
Sr.|Tests Specifications Results
1 | Appearance White to light yellow crystalfine Light yellow crystaliine powder
2 | Assay (argentometric) Min 9% 99.08%
3 |Heavy metal (as Pb) Max 0.001% 0.00098%
4 (lIron (Fe) Max 0.001% 0.00098%
5 | Titanium (Ti) Max 0.01% <0.01%
€ |Sulphate (SO4) Max 0.005% 0.005%
7 |Suitability (as micro reagent) Passas test Passes test

CONCLUSION -This above product complies as per the specifications of LOBA CHEMIE PVT, LTD.

Shashikant Gaikwad
QC Manager

LOBA CHEMIE PVT. LTD.

Works - Plot No. D-22, MIDC, Tarapur Industrial Area, Tarapur, Bosar, Taluka- Palghar, Dist. Palghar, Pin-401506
Tel: 91.02525-663630/29/34
Regd Office : 107 Wode House Road, Jehanghir Villa, Colaba, Mumbai-400005
Tel: 01.22.6663 6563, Fax: 91.22.22151009
infod@lohachamincom | www lobachemio com

LOBA/QCIFM/01 04/10.03.2021
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Lampiran 6 Perhitungan Larutan Standar Natrium Fluorida

loppl’n =Vix M, =V2x M,
=V x 100 ppm =10 ml x 10 ppm
100

100
V1 =1ml
20pprn =VixM; =Vyx M

1

=V x 100 ppm =10 ml x 20 ppm
200
V] =
100
Vi =2 ml
30ppm =VixM,; =Vox M,
=V x 100 ppm =10 ml x 30 ppm

300
100

V1 =3 ml
40 ppm =V1 XM1 =V2XM2
=V x 100 ppm =10 ml x 40 ppm

400
V1 — =
100

V1 =4ml
50 ppm =VixM, =V x M,
=V x 100 ppm =10 ml x 50 ppm

500
Vi =—
100

V] =5ml
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Lampiran 7 Perhitungan Kadar Sampel Pasta Gigi Anak

Sampel PG1
y=bx+a

y =0,00035x + 0,0433
dimana: y = absorbansi

x = konsentrasi (kadar terukur)

y-a
Kadar terukur = T
0,0583 —0,0433

0,00035
= 42,86 ppm

kadar terukur

Kadar Fluorida = ———=—< 300
filtrat sampel
42,86
= x 100
3,4
=1260,50 ppm (0,13%)
Sampel PG2
y=bx+a

y =0,00035x + 0,0433
dimana: y = absorbansi

x = konsentrasi (kadar terukur)

y-a
Kadar terukur = T

~0,0548-0,0433
~0,00035
= 32,86 ppm

kadar terukur

Kadar Fluorida 100

" filtrat sampel X

32,86
= x 100
6,5

= 505,49 ppm (0,05%)
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3. Sampel PG3

y=bx+a
y =0,00035x + 0,0433
dimana: y = absorbansi

x = konsentrasi (kadar terukur)
Kadar terukur = %

0,0586 — 0,0433
~0,00035

=43,71 ppm

kadar terukur

Kadar Fluorida 100

~ filtrat sampel X

43,71
— x 100
6,2

= 705,07 ppm (0,07%)

4. Sampel PG4
y=bx+ta

y =0,00035x + 0,0433
dimana: y = absorbansi
x = konsentrasi (kadar terukur)
Kadar terukur = yT—a
0,0565 — 0,0433
T 0,00035

=37,71 ppm

kadar terukur

Kadar Fluorida =—X
filtrat sampel

3771
4,6

— 819,88 ppm (0,08%)

x 100

Universitas Muhammadiyah Gombong



68

5. Sampel PG5

y=bx+a
y =0,00035x + 0,0433
dimana: y = absorbansi

x = konsentrasi (kadar terukur)
Kadar terukur = %

0,0554 — 0,0433
~0,00035

= 34,57 ppm

kadar terukur

Kadar Fluorida 100

~ filtrat sampel X

34,57
= x 100
5,9

= 585,96 ppm (0,06%)
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Lampiran 8 Dokumentasi Penelitian: Pengeringan Sampel Pasta Gigi Anak

-

Penimbangan sampel
basah PG1

Penimbangan sampel
basah PG4

Penimbangan sampel
kering PG1

Penimbangan sampel
kering PG4

Penimbangan sampel
basah PG2

Penimbangan sampel
basah PG3

Proses pengeringan

Penimbangan sampel sampel basah

basah PG5

Penimbangan sampel
kering PG2

Penimbangan sampel
kering PG3

Penimbangan sampel
kering PG5
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Lampiran 9 Dokumentasi Penelitian: Destruksi Sampel Pasta Gigi Anak

Proses perendaman sampel Proses perendaman Proses pemanasan
menggunakan 5 ml HNO; sampel menggunakan 5 sampel
pekat sebelum 24 jam ml HNOj pekat setelah
24 jam

Hasil setelah pemanasan Proses penyaringan Proses pengukuran hasil
sampel penyaringan

Filtrat sampel PG1

Filtrat sampel PG3

Filtrat sampel PG4 Filtrat sampel PG5 lah penambahan air
demineral
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Lampiran 10 Dokumentasi Penelitian: Pembuatan Larutan Standar

Penimbangan bahan zirkonil =~ Penimbangan bahan natrium Reagen SPADNS
klorida oktahidrat fluorida

Konsentrasi larutan standar

Larutan standar inkubasi 15
sebelum penambahan reagen

menit

- ek ]
=N N
Larutan standar inkubasi Larutan blangko
1 hari

Lampiran 11 Dokumentasi Penelitian: Penetapan Kadar Sampel

S A
Pengenceran larutan sampel Larutan sampel inkubasi Pembacaan kadar fluorida
1 hari
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Lampiran 13 Logbook Kegiatan Bimbingan Pembimbing 2
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