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MDMA (3,4-metilenedioksimet amfetamin) merupakan senyawa
semisintetik turunan dari amfetamin tipe stimulan (ATS) yang bekerja
dengan cara memicu  pelepasan  serotonin.  Parasetamol
(acetaminophen) adalah salah satu jenis obat yang memiliki efek
analgesikantipiretik. Analisis MDMA memerlukan suatu metode yang
relatif cepat sehingga dipilih metode TLC. Uji identifikasi dilakukan
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dengan 3 sistem kromatografi yaitu metanol: amonia TA (100:1,5 v/v),
metanol: butanol TAF (60:40 v/v), dan Toluena; aseton: etanol: amonia
TAEA (45: 45: 7: 3 viviviv). Uji determinasi dilakukan dengan system
TAEA dan digunakan MDMA sebagai standar. Hasil uji identifikasi
menunjukkan benar dalam sampel terkandung MDMA melalui
pendekatan Hrfc dan spektrum. Analisis Kualitatif Senyawa
Parawsetamol  (Acetaminophen) Pada Urin bertujuan untuk
menganalisis senyawa parasetamol (acetaminophen) pada urin secara
kualitatif dengan menggunakan kromatografi gas — spektrometri massa
(GC-MS). Ekstraksi parasetamol pada sampel urin dilakukan dengan
menggunakan etil asetat, yang selanjutnya hasil ekstraksi diderivatisasi
menggunakan BSTFA yang mengandung TMCS 1 % dan dianalisis
menggunakan kromatografi gas — spektrometri massa (GC-MS). Hasil
penelitian menunjukkan bahwa sampel urine pada 1, 2, dan 3 jam
setelah  mengkonsumsi  parasetamol memberikan hasil positif
acetaminophen-TMS sedangkan pada 24, 168, dan 720 jam setelah
konsumsi mengahasilkgn negatif.

ABSTRACT

MDMA (3,4-methylenedioximet amphetamine) is a semisynthetic
compound derived from stimulant type amphetamine (ATS) which
works by triggering the release of serotonin. Paracetamol
(acetaminophen) is one type of drug that has an analgesic-antipyretic
effect. MDMA analysis requires a relatively fast method, so the TLC
method was chosen. The identification test was carried out using 3
chromatographic systems, namely methanol: ammonia TA (100:1.5
viv), methanol: butanol TAF (60:40 v/v), and Toluene: acetone:
ethanol: ammonia TAEA (45: 45: 7: 3v/viviv). The determination test
was carried out using the TAEA system and MDMA was used as a
standard. The results of the identification test showed that the sample
contained MDMA through the Hrfc and spectrum approaches.
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Identifikasi Senyawa Mdma dan Paracetamol dalam Sampel Urine

Qualitative Analysis of Paracetamol Compounds (Acetaminophen) in
Urine aims to analyze paracetamol compounds (acetaminophen) in
urine qualitatively by using gas chromatography - mass spectrometry
(GC-MS). Extraction of paracetamol in urine samples was carried out
using ethyl acetate, which was then derivatized using BSTFA
containing 1% TMCS and analyzed using gas chromatography — mass
spectrometry (GC-MS). The results showed that urine samples at 1, 2,
and 3 hours after consuming paracetamol gave positive results for
acetaminophen-TMS while at 24, 168, and 720 hours after
consumption they were negative.

Pendahuluan

Urine atau air seni maupun air kencing
adalah cairan sisa yang diekskresikan oleh
ginjal yang kemudian akan dikeluarkan dari
dalam tubuh melalui proses urinasi. Eksreksi
urin diperlukan untuk membuang molekul-
molekul sisa dalam darah yang disaring oleh
ginjal dan untuk menjaga homeostasis cairan
tubuh (Mariati, 2015).

Urine atau air seni maupun air kencing
adalah cairan sisa yang diekskresikan oleh
ginjal yang kemudian akan dikeluarkan dari
dalam  tubuh  melalui proses urinasi.
Eksreksiurin diperlukan untuk membuang
molekul-molekul sisa dalam darah yang
disaring oleh ginjal dan untuk menjaga
homeostasis cairan tubuh (Patriyah, 2018).

Dalam jurnal Komang Ari, dkk
“Analisis Kualitatif Senyawa Parasetamol
(Acetaminophen) Pada Urin Dan Rambut
Menggunakan Kromatografi Gas.

Spektrometri Massa (GC-MS).”
Disebutkan (Harsanto & Hidayat, 2017) yang
menganalisis parasetamol dalam sampel urin
dengan metode TLCSpektrofotodensitometer
diketahui bahwa urin yang dianalisis
kandungan parasetamolnya adalah urin dari
individu yang  tidak  mengkonsumsi
parasetamol (urin blanko) yang ditambahkan
larutan standar parasetamol (adisi standar).
Penelitian ini belum dapat menggambarkan
keberadaan parasetamol dalam urin pada
kondisi yang sesungguhnya sehingga perlu
dilakukan kembali analisis kualitatif pada
urine seseorang Yyang mendapat terapi
parasetamol. Berdasarkan uraian diatas maka
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penulis kembali melakukan observasi secara
kimiawi pada urin pasien yang mendapatkan
terapi  parasetamol dalam dosis terapi
(berdasarkan resep dokter) tanpa mengubah
pola konsumsi obat yang diberikan oleh
dokter sesuai dengan kode etik yang berlaku
serta tanpa adanya intervensi dari peneliti.
Dalam jurnal penelitian satunya oleh
(Dewi & Duana, 2013) “ldentifikasi Dan
Determinasi Mdma Dalam Sampel Urine
Dengan Metode Kromatografi Lapis Tipis”
digunakan MDMA (3,4metilenedioksimet
amfetamin) atau yang secara umum dikenal
sebagai  ekstasi  merupakan  senyawa
semisintetik turunan dari amfetamin tipe
stimulan (ATS). Tahapan yang diperlukan
dalam analisis MDMA adalah metode
skrining, identifikasi, dan determinasi. Hasil
analisis sangat dipengaruhi oleh jenis sampel
yang digunakan, metode preparasi sampel,
dan metode pengujian (ayu Suariyani, 2020).
Sampel yang digunakan pada penelitian ini
adalah sampel urin. Urin merupakan bahan
biologis penting untuk analisis Ekstasi,
karena sekitar 50% senyawa tidak berubah
(MDMA) dan proporsi produk
biotransformasi mereka yang relatif tinggi
dapat ditemui pada sampel dalam bentuk
bebas atau terkonjugasi (Manela, 2015).
Beberapa metode seperti kromatografi gas
(GC), spektrometri massa GC (GCMS),
kromatografi cair kinerja tinggi (HPLC),
elektroforesis kapiler (CE) dan Spektroskopi
IR telah digunakan. Metode-metode ini
memakan  waktu, terutama  mengenai
diagnosis, karena sering memerlukan lebih
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banyak metode analitik untuk menemukan
obat amfetamin. Thin Layer Chromatography
(TLC) adalah metode sederhana, cepat,
murah, dan relatif selektif serta sensitif untuk
analisis obat dan racun. Penentuan kuantitatif
obat dan racun secara simultan telah
membuatnya menjadi metode yang cepat.
Oleh karena itu penelitian ini bertujuan untuk
melakukan identifikasi dan determinasi
MDMA dalam sampel urin menggunakan
metode kromatografi lapis tipis

Metode Penelitian

Metode yang digunakan pada jurnal
pertama yaitu Uji Skrining menggunakan
Metode Strip, Esktraksi Sampel Urin, Uji
Konfirmasi dengan TLC, Uji Determinasi
dengna  TLC. Pada  Uji  Skrining
menggunankan Metode Strip Test, Strip test
dicelupkan ke dalam Sampel urin, kemudian
proses deteksi ditunggu selama £ 4- 6 menit.

Pada Ekstraksi Sampel Urin, yang
pertama yaitu LLE (Liquid-liquid extraction)
: 1 ml sampel urine dipipet ke dalam tabung
sentrifugasi lalu ditambahkan 1 ml NaOH 1
M, 2,5 ml akuades, dan 10 ml kloroform: etil
asetat: etanol (3:1:1 v/v/v). Divortex selama
10 menit, disentrifugasi selama 5 menit. Fase
organik disaring dengan natrium sulfat dan
filter di cuci dengan 2 ml kloroform: etil
asetat: etanol (3:1:1 v/v/v). Fase organik
dipindahkan ke beaker yang telah berisi 25 pl
10% HCI dalam methanol, kemudian
diuapkan hingga kering. Kemudian SPE
(solid phase extraction) : Catridge SPE di
prekondisikan dengan 2 ml methanol dan 2
ml akuades. 1 ml urin dilarutkan dengan 2 ml
buffer fosfat pH 6. Dicuci dengan 2 ml HCI
0,1 M dan 2 ml methanol, dikeringkan
menggunakan vakum selama 2 menit. Dielusi
dengan 2 ml 5% NH4O0H dalam MeOH, eluat
diuapkan. Pada Uji Konfirmasi dengan TLC :
Fraksi fase organik dilarutkan dengan 50 pL
pelarut metanol. Disiapkan 3 Plat KLT silica
gel GF254 larutan sampel, larutan blanko
(metanol) ditotolkan 20 pL, standar ditotolkan

692

sebanyak 1 pL. Ketiga plat dielusi dengan
fase gerak berbeda. Plat yang sudah kering
disemprotkan dengan pereaksi ninhidrin.

Kemudian dimasukkan ke oven.
Diamati perubahan warna yang terjadi.
Kemudian dilakukan perbandingan spektrum.
Pada Uji Determinasi dengan TLC
Densitometri Fraksi fase organik dilarutkan
dengan 100 pL pelarut methanol. Disiapkan
Plat KLT silica gel GF254. Ditotolkan larutan
standar MDMA konsentrasi 500 ng/pl
sebanyak 2,3,4,8,10 pL, fase organik hasil
LLE (liquid-liquid extraction) sebanyak 10
uL. Dielusi dengan sistem fase gerak TAEA
toluena:aseton:etanol:amonia  (45:45 :7:3
v/Iviviv). Plat discan pada panjang gelombang
210 nm.

Sedangkan metode yang digunakan
pada jurnal kedua yaitu Pengambilan Sampel
Urin, Preparasi Larutan Standar Paracetamol,
Preparasi Kolom, Ekstraksi Sampel Urin,
Derivatisasi,  Kondisi GC-MS.  Pada
Pengambilan Sampel Urin sampel dilakukan
pada 1, 2, 3, 24, 168, dan 720 jam setelah
konsumsi tablet parasetamol dengan dosis
terapi tanpa mengubah pola konsumsi obat
yang telah diberikan. Pada Preparasi Larutan
Standar Parasetamol : Tablet obat campuran
dengan keterangan obat yakni mengandung
500 mg parasetamol dan 250 mg senyawa

obat lainnya (pseudoephedrine, malaet,
klorfeniramine) digerus hingga halus.
Sebanyak 0,15 mg serbuk obat

ditimbang dan dilarutkan dalam labu ukur
100 mL dengan aquades hingga tanda batas,
sehingga  diperoleh larutan standar
parasetamol 1 ppm. Pada Preparasi Kolom :
Cartridge yang telah disiapkan ditutup dengan
kertas saring. Exterlute dimasukkan kedalam
cartridge sebanyak % bagian cartridge untuk 8
mL sampel. Pada Ekstraksi Sampel Urin : pH
sampel urin diukur menggunakan pH
indicator- strips. Kemudian sebanyak 8 mL
urin dimasukkan ke dalam kolom SPE.
Kemudian dielusi dengan eluen etil asetat,
eluat hasil elusi diuapkan dibawah blower
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lemari asam. 1 mL eluat disentrifugasi selama
5 menit dengan kecepatan 5000 rpm.
Supernatan yang diperoleh ditampung dalam
tabung reaksi lalu dialiri nitrogen pada suhu
ruang hingga seluruh pelarutnya menguap
kemudian residu yang diperoleh
diderivatisasi. Pada Derivatisasi : sebanyak

50 pL BSTFA dengan TMCS 1 %
ditambahkan ke residu (sampel urin dan

Hasil dan Pembahasan

Berdasarkan hasil dari jurnal pertama
dilakukan penelitian menggunakan tiga
metode yaitu uji skrining, uji konfirmasi, dan
uji determinasi. Uji skrining dilakukan
dengan pemeriksaan awal terhadap obat pada
golongan yang besar atau metabolitnya
dengan hasil presumptif positif atau negative.
Apabila terlihat pada strip test yang
digunakan terdapat garis berwarna merah
maka sampel wurin dinyatakan  positif
mengandung psikotropika golongan
amfetamin (Wa Ode Sumarsih & Rosanty,
2018). Sebelum dilakukan uji skrining perlu
dilakukan pengecekan organoleptis urin.
Hasil organoleptis pada urin menunjukkan
warna urin kuning, bau khas urine dengan pH
urin yaitu 5. Pada sampel urin ini positif
mengandung psikotropika golongan
amfetamin. Pada tahap kedua vyaitu uji
konfirmasi menggunakan metode

. ‘3"-6-"-‘!\;.» 3

rambut). Tabung disegel dan dipanaskan pada
60 oC selama 30 menit. Setelah derivatisasi,
sampel didinginkan sampai suhu kamar dan
siap diinjeksikan pada sistem GCMS. Pada
Kondisi GC-MS : analisis GC dilakukan
dengan Agilent 6890N kromatografi gas
dilengkapi dengan Agilent 5973 detektor
massa selektif.

Kromatografi Lapis Tipis yang mengacu pada
TIAFT (The International Asosiation of
Forensic Toxicologists).

Pendekatan yang digunakan yaitu
pendekatan hRfc dan overlay spektrum untuk
menentukan senyawa yang terkandung dalam
sampel. Sebagai pembanding ditotolkan baku
pembanding seperti MDMA, morfin, dan
kodein untuk menjadi acuan hrfc. Diperoleh
overlay spektrum jika spektrum hasil LLE
menunjukkan  korelasi  tertinggi  untuk
golongan amfetamin adalah etii MDMA
dengan nilai korelasi 0,82434 (b) dan untuk

sampel hasil SPE adalah TMA dengan
korelasi 0,77341. (c). Hasil hRfc yang
diperoleh  pada sistem  TAF  tidak

menunjukkan golongan amfetamin.

{ . 1+ = =
Clambiar 2 let.’.n dans sistemn TA borups \‘n.u o), hovebanl spehtrom l“l.l dengnn
GO MEMA (1) dan Kobermsl spsebrmum SPT demgan TMA
.'.‘- ]
L\ i —
by A e ' =
Gambar 3 ”.I‘- | dary sistem TAF berupa spot (a), korelas «[-‘-L!ruu*‘l LE dengnn
etil MMDA (b) dan Rolemuss spektrum SPE demgan MMDA
Hasil  overlay  spektrum  yang dari senyawa yang diduga berada dalam

diperoleh pada sampel LLE menunjukkan
korelasi tertinggi untuk golongan amfetamin
yaitu etil MDA dan MDMA. Sampel hasil
LLE memiliki nilai hRfc yang sangat jauh
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sampel. Hal ini disebabkan karena tidak ada
standar pembanding yang memiliki Rf lebih
besar dari spot yang diduga senyawa
golongan amfetamin. Maka dari itu apabila
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dilihat pada SOC (scene of crime), nilai
hrfc, dan overlay spektrum dapat dinyatakan
jika golongan amfetamin yang terkandung
dalam sampel urin tersebut adalah MDMA.
Pada uji konfirmasi diperoleh hasil berbeda
antara sampel LLE dan SPE dapat terjadi
karena beberapa pengaruh seperti pH urin,

suhu, dan waktu penyimpanan. Selain itu
mekanisme kerja untuk ekstraksi dengan
LLE dan SPE juga berbeda. Sehingga analit
yang dihasilkan memiliki perbedaan yang
signifikan.

e &
{5 .\
e o
1a) 1<)
Gambar 4. Hasil dan sistem TAEA berupa spot (a), korelass spektrum LLE
demgan MDA (b) dun kolerasi spektrum SPE dengan MDMA

Tahapan ketiga yaitu uji determinasi
dengan menggunakan 5 larutan seri dengan
konsentrasi yang berbeda. Nilai r2 yang
diperoleh adalah 1 (kurva Kkalibrasi).
Kemudian dapat dihitung LOD dan LOQ
(batas deteksi dan batas kuantifikasi) dari
hasil yang masing-masing sebesar 18,63 ng
dan 62,12 ng (Beredar & Pasaran, 2016).
Berdasarkan hasil yang diperoleh tersebut,
apabila seseorang mengkonsumsi MDMA

Sl LLE O
Lo

LE o

Sarmpel
Sanepuil
Sarspel LLE O
Sarepet 1
Ranngel LLE O
Sarmpcl

LE O

Pada jurnal kedua dilakukan dua
pengujian yaitu pengukuran pH urine dan
uji analisis senyawa parasetamol

setara dengan 0,40,8 mg/L maka seseorang
tersebut telah mengkonsumsi MDMA dalam
jumlah yang sangat banyak dan dapat
menyebabkan toksisitas akut. Hal ini
diperkuat kembali melalui penelitian yang
menyebutkan bahwa konsentrasi MDMA
yang tinggi dapat menyebabkan kematian.
Hasil yang diperoleh menunjukkan bahwa
sampel urine yang diteliti mengandung
MDMA dengan dosis letal.

.....

(acetaminophen)  pada  urine.  Hasil
pengukuran pH urine menggunakan pH
indicator-strips disajikan pada Tabel 1
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terlihat bahwa semua sampel urin yang akan
dianalisis telah berada pada pH 4-6
sehingga tidak dilakukan perlakuan lainnya
untuk mengatur pH urin. Berdasarkan hasil
analisis yang didapatkan, Acetaminophen -
TMS diperoleh  akibat dilakukannya

derivatisasi menggunakan BSTFA yang
mengandung TMCS 1% sehingga terjadi
pergantian gugus hidrogen aktif dengan
trimetilsilil (Si(CH3)3).

Tabel 1. Hasil pengukuran p/f urine menggunakan

pH indicator-strip

Pengambilan

pH Urin

B C
5 6
5 6
4 5
5 5
Rl 6

-~
-
-~
=

sampel A
| 5

| 5

1 4

v 5

Y 4

\4 6

Tahap terakhir pada uji analisis

senyawa  parasetamol  (acetaminophen)
diperoleh senyawa acetaminophen-TMS
pada larutan standar yang terbaca dengan
metode Full Scan dan SIM (Selected lon
Monitoring) dengan waktu retensi 18.31
menit  setelah  mengkonsumsi  tablet
parasetamol menunjukkan hasil positif (+)
acetaminophen - TMS. Berdasarkan hasil
yang diperoleh dari tabel 2, Hasil positif
menunjukkan bahwa parasetamol telah

Tabel 2. Hasil

analisis

terdistribusikan keseluruh tubuh dengan
waktu paruh 1-3 jam.

Hasil  negatif  diperoleh  pada
pengamatan 24, 168, dan 720 jam setelah
mengkonsumsi obat, hal tersebut terjadi
karena seluruh metabolit acetaminophen
seluruhnya telah terekskresi melalui urin
maupun cairan tubuh yang lainnya seperti
keringat dan saliva.

fcetaminophen  pada

semua sampel unn sukarelawan

Keterangan

Pengam-  Hasil Analisis
bilan lcetaminophen
sampel (+)i-)
A B
I () () (
| () (+) ¢
I (+) (+) |
v (-) ()
\Y () ()
Vi -} ()
Kesimpulan
Hasil dari kedua jurnal pada sampel
urine yang telah diuji menggunakan

kromatografi lapis tipis menunjukan bahwa
sampel urine yang diteliti positif mengandung
MDMA dengan dosis letal dan dengan
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dcetaminophen-TMS
lcetaminophen-TMS
leetaminophen-TMS

(=) Negatif Acetaminophen
() Negatuf Acetaminophen
(<) Negatif dAcetaminophen

metode kromatografi  gas -spektrometri
massa diperoleh hasil positif acetaminophen-
TMS pada sampel urine setelah 1,2 dan 3 jam
setelah mengkonsumsi
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