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ABSTRAK

Indonesia memiliki paparan sinar matahari (Ultraviolet) yang berintensitas tinggi. Untuk melindungi kulit
dari sinar UV ini, dianjurkan menggunakan kosmetik yang mengandung senyawa khusus sebagai tabir
surya, yaitu octyl methoxycinnamate (OMC). BPOM menganjurkan konsentrasi maksimum OMC dalam
kosmetik tabir surya adalah 10%. Penelitian ini bertujuan untuk melakukan validasi metode analisis kadar
OMC menggunakan spektrofotometer UV-Vis dalam sediaan loose powder tabir surya yang sudah beredar.
Metode validasi meliputi spesifisitas, linearitas, akurasi, presisi, BD dan BK. Pelarut yang optimal adalah
isopropanol, menunjukkan persamaan regresi linier y = 0,1003x + 0,0111; R? = 0,9998. Validasi metode
analisis: Amaks spesifisitas standar OMC 308,5 nm; linearitas y = 0,1006x + 0,0102; R? = 0,9999. Nilai %
recovery dengan konsentrasi 80%, 100% dan 120%, yaitu 122,18%; 113,88%; 106,66%. Nilai % RSD,
yaitu 0,68%; 0,15%; 0,18%. Nilai BD = 0,68 png/mL; dan BK = 2,06 pg/mL. Sampel loose powder tabir
surya A sebesar 1,42% (b/v). Sampel B sebesar 0,22% (b/v) dan sampel C sebesar 1,69% (b/v). OMC dalam
kosmetik tabir surya memenuhi syarat yang dianjurkan oleh BPOM.

Kata kunci: Filter sinar UVB, Konsentrasi OMC, Kosmetik, Senyawa tabir surya, Validasi metode analisis.

ABSTRACT

Indonesia has a high intensity of sun exposure (Ultraviolet). To protect the skin from these UV rays, it is
recommended to use cosmetics that contain special compounds as sunscreens, namely octyl
methoxycinnamate (OMC). BPOM recommends the maximum concentration of OMC in sunscreen
cosmetics is 10%. This study aims to validate the method of analysing OMC levels using UV-Vis
spectrophotometer in loose powder sunscreen preparations that have been circulating. The validation
method includes specificity, linearity, accuracy, precision, BD and BK. The optimal solvent was
isopropanol, showing a linear regression equation y = 0.1003x + 0.0111; R? = 0.9998. Validation of the
analytical method: Jmax specificity of OMC standard 308.5 nm; linearity y = 0.1006x + 0.0102; R* =
0.9999. The % recovery values with concentrations of 80%, 100% and 120%, namely 122.18%, 113.88%;
106.66%. The % RSD values were 0.68%, 0.15%; 0.18%. BD value = 0.68 ug/mL; and BK = 2.06 ug/mlL.
The loose powder sunscreen sample A was 1.42% (b/v). Sample B was 0.22% (b/v) and sample C was
1.69% (b/v). OMC in sunscreen cosmetics fulfils the requirements recommended by BPOM.

Keywords: Cosmetics, OMC concentration, Sunscreen compounds, UVB filters, Validation of analytical

methods.
PENDAHULUAN
Iklim  tropis di  Indonesia tinggi. Paparan sinar matahari tersebut
menjadikan negara ini mendapatkan sinar dapat menimbulkan efek berbahaya, yaitu
matahari dengan intensitas yang cukup kerusakan kulit akibat radiasi ultraviolet
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(UVR) [1]. Radiasi UV, yaitu UVA
dengan rentang A 320-400 nm sebagian
diserap oleh epidermis, UVB dengan
rentang A 290-320 nm diserap oleh
lapisan epidermis di bawah stratum
korneum [2]. UVC dengan A kurang dari
290 nm, tidak dipancarkan ke bumi
karena A UV yang pendek diserap oleh
lapisan ozon [3]. Sinar UV yang cukup
tinggi dapat menyebabkan kerusakan
jaringan ringan, contohnya seperti
eritema, sunburn, tanning. Kerusakan
yang lebih parah adalah photoaging dan
kanker kulit [4]. Untuk mencegah efek
berbahaya tersebut, salah satu upaya yang

dilakukan adalah penggunaan tabir surya

untuk melindungi kulit.

Tabir surya merupakan sediaan
kosmetik skincare topical yang sudah
dibuat dalam berbagai sediaan dan
mengandung sejumlah filter ultraviolet
organik (kimiawi) dan anorganik (fisika)
[5]. Adapun perkembangan tabir surya ini
dibuat dalam bentuk serbuk tabur atau
loose powder. Filter UV kimiawi bekerja
dengan cara menyerap radiasi UV dan
mengubahnya menjadi panas. Contohnya
avobenzone dan octyl methoxycinnamate.
Sedangkan filter UV fisika bekerja
memantulkan  dan

dengan  cara

menyebarkan sinar UV, contohnya zinc

oxide dan titanium dioxide [2].
Pemakaian tabir surya tidak hanya di
wajah, tetapi pada bagian tubuh lainnya
seperti tangan, lengan, kaki, betis, dan
leher [6]. Efektivitas kosmetik tabir surya
dilihat dari cara pemakaiannya yang
rutin, melakukan pengolesan kembali,
dan waktu pemakaian yang efisien antara
15-30 menit sebelum keluar ruangan,
serta nilai SPF-nya [7]. Nilai Sun
Protection Factor (SPF) minimal 15 dan
maksimal adalah 50. Semakin tinggi nilai
SPF, semakin baik pula tingkat
perlindungannya. [6].

Senyawa Octyl Methoxycinnamate
(OMC) atau dikenal juga dengan sebutan
octinoxate, ethylhexyl merupakan tabir
surya anti-UVB  mempunyai efek
negative yang menyebabkan fotoalergi
dan fotodermatitis, sehingga ditetapkan
konsentrasi OMC maksimum dalam
sediaan tabir surya oleh Food and Drug
Administration (FDA) adalah 7,5% [5].
Sedangkan Badan Pengawasan Obat dan
Makanan (BPOM) adalah 10% [8]. OMC
adalah senyawa asam lemak tak jenuh,
dan termasuk golongan sinamat yang
menyerap sinar UVB pada panjang
gelombang 290-320 nm, dan merupakan
liquid oil-soluble yang sangat mudah

terdispersi pada fase minyak dalam
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sediaan kosmetik. Kelemahan OMC
adalah ketika terkena cahaya, OMC akan
mengalami perubahan isomer cis-Oktil
metoksisinamat  menjadi  trans-Oktil
metoksisinamat, perubahan ini dapat
mengurangi efektivitas OMC tersebut
sebagai tabir surya [9]. OMC melindungi
kulit tehadap sinar UV  melalui
mekanisme mengabsorbsi dan
penyebaran sinar UV, untuk mencegah
sinar UVB masuk ke dalam lapisan
epidermis kulit, sehingga menghambat

penetrasi sinar UV ke dalam kulit [4].

Analisis penentuan kadar OMC
dalam sediaan tabir surya sudah banyak
dikembangkan dengan kromatografi cair
kinerja tinggi (KCKT) yang seringkali
memerlukan keahlian teknis tingkat
tinggi, waktu analisis yang cukup lama,
dan investasi peralatan canggih, sehingga
menghasilkan biaya tinggi per sampel
yang dianalisis [10]. Salah satu alasan
perlunya dilakukan validasi metode
penentuan kadar OMC pada sediaan
loose powder menggunakan
spektrofotometer UV-Vis, karena analisis
OMC dalam sediaan /oose powder tabir
surya masih belum banyak
dikembangkan. Sediaan /oose powder

merupakan bentuk keterbaruan tabir

surya dan sudah banyak digunakan

karena pengaplikasiannya yang cepat dan
praktis, khususnya dalam melakukan
reapply diatas lapisan make up ataupun
dalam melakukan kegiatan sehari-hari.
Pemilihan metode spektrofotometri UV-
Vis dilakukan karena metode analisis
dengan pengembangan teknik yang
sederhana, cepat, tepat, akurat, praktis
dan lebih murah [11], keuntungan lainnya
dari metode spektrofotometri adalah hasil
nilai yang diperoleh berupa angka yang
langsung terbaca—tercatat oleh detektor
dan tercetak dalam bentuk angka digital
ataupun grafik yang sudah diregresikan,
serta mempunyai ketelitian yang tinggi
dengan kesalahan relatif sebesar 1-3%
[12]. Jenis spektrofotometer UV-Vis
yang digunakan adalah Double-beam
dengan rentang A 190-750 nm [13].
Dengan demikian peneliti tertarik
menggunakan metode spektrofotometri

UV-Vis untuk menganalisis kadar OMC

dalam sediaan kosmetik loose powder

tabir surya.
METODE PENELITIAN
Alat dan Bahan
Alat  yang  digunakan ialah

seperangkat instrumen spektrofotometer
UV-Vis merek Dinamica, kuvet, vortex
merek Velp, alat sentrifugasi merek

Hetic, tabung sentrifugasi 10 mL,
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timbangan analitik, cawan penguap,
beaker glass, labu ukur, gelas ukur, pipet

tetes, pipet ukur, mikropipet, dan spatel.

Bahan yang digunakan meliputi
standar OMC, aquades, pelarut pro
analisis metanol, etanol, dan isopropanol,
basis loose powder tanpa mengandung
OMC, sampel loose powder tabir surya
yang beredar di pasar swalayan wilayah

Depok.

CARA KERJA
Pemilihan Sampel

Sampel yang digunakan adalah
sediaan /oose powder yang sudah BPOM,
memiliki fungsi khusus sebagai tabir
surya dan memiliki SPF > 30 serta
mengandung zat aktif OMC sebagai
pelindung kulit dari sinar UVB.
Pemilihan sampel loose powder dengan
berbagai merek diambil secara acak
(random sampling) yang beredar di

beberapa pasar swalayan wilayah Depok.

Pembuatan Larutan Baku OMC

Pembuatan larutan baku OMC
bertujuan untuk menentukan hasil kurva
kalibrasi dari konsentrasi OMC tertinggi
yang dapat ditarik oleh pelarut. Masing-
masing larutan induk 1000 pg/mL OMC
yang sudah di larutkan dengan pelarut

etanol, metanol, dan isopropanol, dibuat

pengenceran dengan konsentrasi 2, 3, 4,
5, dan 6 pg/mL. Dilarutkan dalam labu
ukur ad 10 mL.

Optimasi Pelarut

Optimasi pelarut dilakukan untuk
menentukan pelarut yang optimal dalam
menarik OMC. Timbang 50 mg basis
loose powder tanpa mengandung OMC
sebanyak tiga kali, dilarutkan dengan
pelarut etanol, metanol, dan isopropanol.
Setelah
ditambahkan OMC 10% dari

masing-masing larut,
penimbangan basis loose powder.
Masing-masing percampuran tersebut
dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL.
Diukur menggunakan spektrofotometer
UV-Vis pada panjang gelombang OMC,
yaitu 310 nm [10][14][15].

Validasi Metode Analisis

Spesifisitas

Metode ini mengukur zat tertentu
secara cermat dan seksama dengan
adanya komponen lain yang mungkin ada
dalam matriks sampel [16]. Spesifisitas
dilakukan  dengan = membandingkan
spektra UV dari analit, plasebo, dan analit
dalam plasebo. Dalam penelitian ini
plasebo yang dimaksud adalah basis
sediaan loose powder yang diperoleh dari

lapangan dan dipastikan  tidak
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mengandung senyawa OMC sebagai tabir
surya. Timbang basis loose powder 50
mg dan bagian lainnya basis loose
powder 50 mg ditambahkan OMC 50%
dari basis yang digunakan, lalu masing-
masing  dilarutkan  dengan pelarut
isopropanol dalam labu ukur 10 mL.
Hasil masing-masing sampel dilihat pada

rentang A serapan 200-400 nm.
Linearitas

Pengujian linearitas dari larutan
induk 1000 pg/mL, dilakukan seri
pengenceran konsentrasi analit 2, 3, 4, 5,
6, dan 7 pg/mL dalam labu ukur 10 mL
dilarutkan dengan pelarut isopropanol.
Masing-masing dilakukan dengan triplo.
Data diproses menggunakan Software
Microsoft Excel, untuk mendapat respons
linier terhadap konsentrasi larutan baku
dengan nilai koefisien korelasi yang
diharapkan mendekati 1 atau > 0,999
untuk suatu metode analisis yang baik
[17]. Hasil persamaan garis linier dari

data serapan, yaitu y = bx + a.
Akurasi Dan Presisi

Metode akurasi mengukur tingkat
kedekatan hasil uji terhadap nilai yang
sebenarnya [16]. Akurasi dilakukan
menggunakan konsentrasi analit 80%,
100%, dan 120%. Masing-masing

dilakukan 6x pengulangan menggunakan

pelarut isopropanol. Kriteria ideal %

recovery 80-110% [18]. Analit yang

ditambahkan dihitung menggunakan
rumus [14]:

Kadar diperoleh
% Recovery= x100%

Kadar sebenarnya

Metode presisi mengukur tingkat
kedekatan hasil analisis yang diperoleh
dari sampel ganda maupun homogen
[16]. Uji presisi dilakukan sama dengan
pengujian akurasi. Nilai ideal % RSD
koefisien variasi dari fungsi (Vxo0) adalah
< 2%. Uji ini ditentukan dengan rumus
mencari simpangan baku relative (RSD)
pada standar deviasi (SD) dibagi dengan
rata-rata kadar OMC dalam sampel [19]:

SD
%RSD= X x100%

Uji akurasi dan presisi dilakukan
menggunakan basis loose powder,
ditimbang sebanyak 50 mg ditambahkan
analit OMC, analit diambil dari batas
maksimum nya, yaitu 10%. Analit OMC
diambil dari larutan baku 1000 pg/mL.
Untuk konsentrasi 80% diambil 4 mL
setara dengan 4 mg OMC, untuk
konsentrasi 100% diambil sebanyak 5 mL
setara dengan 5 mg OMC, dan
konsentrasi 120% diambil 6 mL yang
setara dengan 6 mg OMC, dilarutkan
dengan pelarut isopropanol dalam labu

ukur 10 mL. Selanjutnya larutan uji
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tersebut divortex selama 1 menit dan
sentrifugasi selama 10 menit dengan
kecepatan 4500 rpm, kemudian diukur

absorbansinya pada A 310 nm.

Batas Deteksi dan Batas Kuantitasi

Batas  deteksi (BD)  untuk
mengetahui jumlah terkecil analit dalam
sampel yang dapat dideteksi, namun tidak
dibaca

selalu  dapat dengan nilai

sebenarnya  [20], sedangkan batas
kuantitas (BK) adalah jumlah terkecil
analit dalam sampel yang dapat dihitung
atau dapat dihitung nilai sebenarnya [21].
BD dan BK ditentukan menggunakan SD
dari respon dan slope dari regersi kurva
kalibrasi [22].

Menggunakan hasil dari
konsentrasi linier 2, 3, 4, 5, 6, dan 7
ug/mL data absorbansi standar yang telah
diukur absorbansinya dengan
spektrofotometer UV-Vis pada A 310 nm.
BD ditentukan dengan rumus 3.3(SD/b)

dan BK dengan rumus 10(SD/b) [23].

Preparasi Sampel Loose Powder Tabir

Surya

Setiap sampel loose powder tabir
surya yang didapat dari pasar swalayan di
wilayah Depok dilarutkan dengan
isopropanol. Dilakukan penimbangan

100 mg menggunakan cawan penguap,

dilarutkan 10 mL menggunakan pelarut
isopropanol dalam cawan penguap, lalu
di tuangkan ke dalam tabung reaksi dan
dilakukan pencampuran selama 1 menit
dengan alat vortex. Larutan ini di
tuangkan ke dalam tabung centrifuge 10
mL selama 10 menit dan kecepatan 4500
rpm, ini bertujuan untuk mengendapkan
atau memisahkan OMC dengan matriks

Larutan

diambil,

dengan alat disentrifugasi.

bening hasil sentrifugasi
dilakukan pengenceran dan dilarutkan ke
dalam labu ukur 5 mL, ditambahkan
pelarut isopropanol sampai tanda batas.
Selanjutnya  pengukuran  absorbansi
dilakukan triplo, diukur pada A 310 nm

[10][14][15].

Analisis Kadar OMC Dalam Sampel
Loose Powder Tabir Surya
Masing-masing  sampel  loose
powder tabir surya yang diperoleh dari
pasar swalayan daerah Kota Depok dan
diukur sebanyak triplo, pada A serapan
senyawa OMC, yaitu 310 nm. Presentase

kadar OMC dalam sampel dapat dihitung

dengan rumus parameter konsentrasi (C),

volume larutan (V), dan faktor
pengenceran (Fp) [24].
CxVxFp
% Kadar= x100%

Berat Sampel
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HASIL DAN PEMBAHASAN
Optimasi Pelarut

Hasil optimasi pelarut dapat dilihat
dari pelarut terbaik yang memberikan
penyerapan secara maksimal [10]. Dilihat
dari persamaan regresi linier, apabila nilai
R? semakin mendekati 1 artinya kedua
variabel tersebut sangat linier [25].
Gambar 1.

menunjukkan  pelarut

isopropanol adalah pelarut yang optimal,

karena memiliki nilai R?> yang sangat
kuat, yaitu R? = 0,9998. Nilai R? sudah
memenuhi nilai yang diharapkan, yaitu
mendekati 1 atau > 0,999. Hubungan
linier ideal, jika nilai koefisien regresi (b)
=0danr=+1 ataur = -1 tergantung pada
arah garis. Sedangkan untuk nilai a

menunjukkan kepekaan analisis pada

instrumen yang digunakan [17].

Absorbansi

Kurva Kalibrasi Standar OMC

2 4. 6
Konsentrasi (ug/mL )

—@— metanol

y =0,0983x + 0,0569
R2=10,9817
—8— ctanol

y=10,0976x + 0,0501
R2=0,9885
isopropanol

y=0,1003x +0,0111
R*=0,9998
8

Gambar 1. Hasil Optimasi Pelarut

Pemilihan pelarut dilihat juga pada
hasil pengukuran kadar yang dapat
menarik senyawa OMC secara maksimal
dalam basis loose powder. Tabel 1.
menunjukkan hasil presentase kadar
mempunyai

pelarut isopropanol

kemampuan dalam menarik seluruh analit

secara optimal dibandingkan pelarut

lainnya.

Tabel 1. Hasil Kadar Optimasi Pelarut

Pelarut % Kadar
Etanol 7,75
Metanol 8,85
Isopropanol 10,53
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Spesifisitas

Amax 308,5 nm
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Standar OMC
Basis+Standar OMC

Basis Powder

-
-

300 320 340 360 380 400

Panjang Gelombang (nm)

Gambar 2. Hasil Spektra UV Spesifisitas

Validasi Metode Analisis
Spesifisitas

Spesifisitas dapat ditunjukkan
dengan tidak terpengaruhnya analit oleh

keberadaan zat lain atau matriks [26].

Gambar 2. menunjukkan adanya

perbedaan  antara  hasil  panjang
gelombang maksimum yang didapat
dengan literatur yang digunakan.
Menurut litertur [10][14][15] serapan
maksimum OMC adalah 310 nm, dalam
uji serapan maksimum yang mendekati
literatur adalah 309 nm, yaitu serapan
basis loose powder + OMC 50%,
sedangkan standar OMC dalam uji berada
di Amaks 308,5 nm. Pergeseran A yang
masih dapat ditoleransi adalah hingga 2,5
nm, jika melebihi batas ini, pengukuran
harus diulang [27]. Pergeseran dalam uji
ini disebut hipsokromik, yaitu adanya

pergeseran absorban maksimum yang

mengarah ke panjang gelombang yang
lebih pendek [13]. Hal ini
disebabkan oleh faktor

dapat
lingkungan
ataupun efek pelarut yang digunakan
[28].

Lineritas

Linearitas mengacu pada hubungan

linier antara konsentrasi dan hasil

pengukuran pengujian [16].

Kurva Kalibrasi
0,8

0,7
0,6
0,5
0,4
0,3
02
0,1

y=0,1006x + 0,0102
R?=0,9999

Absorbansi

0 2 4 6 8
Konsentrasi (pg/mL )

Gambar 3. Hasil Uji Linearitas OMC
Gambar 3. menunjukkan semakin
besar konsentrasi larutan, maka semakin
tinggi juga nilai absorbansinya [29]. Nilai

absorbansi yang baik berada pada rentang
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0,2-0,8 [13]. Hasil pengukuran yang
diperoleh persamaan regresi linier adalah
y = 0,1006x + 0,0102 dan R? = 0,9999.
Nilai R? atau koefisien determinasi
memberikan hasil linier dan memenuhi
kriteria yang dapat diterima, yaitu
mendekati 1 atau > 0,999 untuk suatu

metode analisis yang baik [17].
Akurasi Dan Presisi

Akurasi, metode penambahan

standar atau spike dan hasilnya

dinyatakan  dalam  bentuk  persen
perolehan kembali (% recovery) [30].
Kriteria ideal akurasi % recovery antara
80-110% [18]. Presisi yang dilakukan
adalah jenis repitibilitas, mengacu pada
penggunaan prosedur analisis dalam
laboratorium yang sama dalam periode
waktu yang singkat oleh analis yang sama
dengan peralatan yang sama [16]. Nilai
presisi atau % RSD yang dihitung harus

kurang dari 2% [19].

Tabel 2. Hasil Uji Akurasi Dan Presisi

Konsentrasi % Rata-rata % recovery % RSD
OMC (pg/mL) Kadar
400 97,91 122,39 0,57
500 113,88 113,88 0,15
600 127,99 106,66 0,18

Tabel 2. menunjukkan nilai akurasi
masing-masing
analit, 122,39%:;
113,88%; dan 106,66%. Hasil pada
120% masuk ke dalam

yang didapat dari
konsentrasi yaitu
konsentrasi
rentang kriteria % recovery antara 80-
110% [18]. Pada konsentrasi 100%
memenuhi kriteria % recovery 80-120%
[14]. Dan konsentrasi 80% tidak
memenuhi kriteria nilai % recovery yang
baik, terlihat dari spektra UV basis loose
powder terdapat serapan pada panjang
gelombang di area serapan OMC. Hasil
nilai % RSD pada masing-masing

konsentrasi analit yang didapat adalah

0,57%; 0,15%; dan 0,18% masuk ke
dalam kriteria yang baik, yaitu <2% [19].
Batas Deteksi Dan Batas Kuantitas

Nilai BD yang diperoleh adalah
0,68 ng/mL, dan BK adalah 2,06 ng/mL.

Analisis Kadar Sampel Loose Powder

Tabir Surya
Tabel 3. Hasil % Kadar Sampel Loose Powder
Tabir Surya
Sampel % % Kadar Setelah
Kadar Dikoresi (% recovery
=113,88%)
A 1,62 1,42
B 0,26 0,22
C 1,93 1,69
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Tabel 3. menunjukkan hasil
masing-masing sampel, yaitu 1,42%;
0,22%; dan 1,69%. Sampel loose powder
tabir surya yang mengandung senyawa
OMC sudah sesuai dengan persyaratan
BPOM, yaitu kandungan OMC dalam
kosmetik tabir surya tidak lebih dari 10%.
Jika melebihi kadar tersebut pada
sebagian orang dapat menimbulkan efek

alergi serta iritasi [9].

KESIMPULAN

Konsentrasi OMC pada masing-
masing sampel tidak melebihi batas 10%,
yang berarti risiko reaksi negatif seperti
kemerahan atau fotosensitivitas dapat
dihindari. Oleh karena itu, sampel uji ini
dinyatakan memenuhi kriteria keamanan

produk tabir surya yang dipersyaratkan.
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  % Recovery=   Kadar diperoleh  Kadar sebenarnya ×100%


  %RSD=   SD   X - ×100%


  % Kadar=   C×V×Fp  Berat Sampel ×100%

