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OPTIMASI KOMPOSISI ASAM GLIKOLAT DAN ASAM MALAT
TERHADAP NILAI SPF KRIM TABIR SURYA KOMBINASI
BENZOPHENONE-3 DAN OCTYL METHOXYCINNAMATE

Eka Deddy Irawan, Amaratus Sholikah Aramdani, Lusia Oktora Ruma Kumala Sari
Fakultas Farmasi, Universitas Jember

ABSTRACT

The aim of this study was to develop sunscreen cream formulations that effective and
safe as a skin protector from the negative effects of sun radiation. The study was done
by optimizing the composition of glycolic acid and malic acid to a SPF and pH value of
sunscreen combination of benzophenone-3 and octyl methoxycinnamate. The amount of
glycolic acid and malic acid in cream formulation was optimized by factorial design.
The amount of glycolic acid (Xy) and malic acid (Xp) were selected as independent
variables or factors. The SPF and pH were selected as dependent variables or
responds. The responds were evaluated using factorial design to get final optimized
formulation. The amount of glycolic acid and malic acid to get final optimized

formulation (SPF 6-30 and pH3,5-5,5) were 1,06-2% for glycolic acid and 0,1-0,5%

for malic acid.

Key words: Sunscreen, Glycolic Acid, Malic Acid, Factorial Design

PENDAHULUAN

Tabir surya adalah senyawa
yang digunakan untuk mencegah
terjadinya  gangguan kulit  akibat
pajanan sinar UV. Efektivitas sediaan
tabir surya dapat dilihat dari nilai Sun
Protection Factor (SPF). SPF yang
tinggi akan memberikan perlindungan
yang lebih baik dan tahan lama.
Peningkatan  nilai  SPF  dapat
dipengaruhi oleh penambahan bahan-
bahan yang bersifat asam. Kombinasi
asam glikolat dan asam malat dipilih

karena esterifikasi asam glikolat dan

alkohol dari asam malat membentuk

ester glikomalat yang sifatnya lebih

lembut dengan efek samping minimal.

Penambahan asam glikolat dan
asam malat akan menyebabkan pH
sediaan semakin asam sehingga
berpotensi menyebabkan iritasi pada
kulit. Hal tersebut juga mendasari perlu

"dilakukannya optimasi komposisi asam

glikolat dan asam malat yang tepat serta
uji iritasi untuk menjamin keamanan
produk akhir tabir surya yang
dihasilkan.

METODOLOGI

Bahan

Octyl methoxycinnamate (BASF Global
Jerman, Co.),
(Thornhill Canada, Inc.), asam malat
(PT. Bratachem), asam glikolat (PT.

benzophenone-3
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Bratachem), asam stearat, setil alkohol,
metil paraben, propil paraben, tween 80,
sorbitol 70%, trietanolamin, Na EDTA,
dan aquadest. Hewan uji kelinci albino
jantan galur New Zealand dengan bobot
1,2-2,5 kg.

Alat

Pembuatan krim tabir surya
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Spektrofotometer UV-  Vis
(Genesys 10S), Viscotester VI 04,
timbangan (Adventure Ohaus), hot
plate, pH meter digital, ekstensometer,
alat-alat gelas, dan program perangkat
lunak (software) design expert 8.0.2.

Tabel 1. Rancangan formula

. Jumiah Berat
No. Bahan Fungsi F(1) Fa Fb Fab
1.  Benzophenone-3 Anti UVA 6g 6g 6g 6g
2.  Octyl methoxycinnamate Anti UVB 15g 15g 15g i15g
3.  Asam glikolat Acidifying agent lg 4¢g 1g 4g
4.  Asam malat Acidifying agent 02g 02¢g 1g lg
5. Emulsifying
Asam stearat agent 34g 34g 34¢g 34¢g
6.  Setil alkohol Stiffening agent 6g 6g 6g 6g
7.  Nipagin Preservatif 02¢g 02g 02g 02g
8.  Nipasol Preservatif 0,1g 0,1g 01g 0,1g
10. Tween 80 Emulsifying 16g l6 g 16 g 16 g
agent
11.  Sorbitol 70% Humektan 4¢ 4¢ 4¢g 4¢
12. Trietanolamin Emulsifying 4g 4¢g 4¢g 4¢g
agent
13- §odium EDTA ‘;;’Zthel"””g 01g 0lg 0lg Olg
14.  Aquadest Pelarut 113,8g 1104g 112,6g 109,6g
Total 200 ¢
Octyl methoxycinnamate, magnetic stirrer (200 rpm, 10 menit)

benzophenone-3, asam stearat, setil
alkohol, dan nipasol dilebur di atas Aot
plate pada suhu 70°C selama 10 menit
sampai diperoleh leburan fase minyak.
Nipagin, tween 80, sorbitol,
trietanolamin, sodium EDTA, asam
glikolat, asam malat, dan air dipanaskan
pada suhu 70°C sampai menjadi larutan
fase air. Larutan kedua fase dicampur

pada suhu 70°C sambil diaduk dengan
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sampai terbentuk cairan emulsi. Cairan
emulsi didinginkan sambil terus diaduk
selama 15 menit sampai diperoleh

massa krim berwarna putih susu.

Evaluasi krim sediaan tabir surya
Pengujian sifat fisika kimia

Pengujian sifat fisika kimia
meliputi pengujian organoleptis, pH,

viskositas, daya sebar dan tipe krim.
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Penentuan efektivitas sediaan tabir

surya 290-400 nm

Sejumlah  krim  dilarutkan spektrofotometer ~ UV-Vis. Hasil
dengan isopropanol hingga diperoleh serapan  yang diperoleh digunakan
larutan dengan konsentrasi 10 ppm. untuk menghitung AUC dan SPF.
Larutan  wji  diamati  spektrum

lAUCIE_ = i‘f%ﬁ [ B S )
AUC = luas daerah di bawah kurva serapan
Ap = serapan pada panjang gelombang p
Ap-a = serapan pada panjang gelombang p-a
Nilai SPF dapat dihitung dengan rumus sebagai berikut :
Log SPF=ALC 0@l o @)
2l

An = panjang gelombang di atas 290 nm dengan nilai serapan 0,05
Al = panjang gelombang terkecil (290 nm)

Penentuan keamanan krim tabir surya
pada kulit kelinci (Kamkaen et
al.,2007;Mishra et al.,2011)

Uji iritasi dilakukan dengan
metode Draize test, yaitu bagian
punggung
dicukur rambutnya 24 jam sebelum
diberikan perlakuan. Bagian tersebut

dibagi menjadi 5 area dengan luas yang

masing-masing  kelinci

sama, yaitu 25x25 mm. Area ini
digunakan untuk mengoleskan 0,5 g
sediaan krim kontrol (tanpa bahan aktif
dan AHA) dan krim yang mengandung
komposisi asam glikolat dan asam
malat pada berbagai konsentrasi. Badan
kelinci ditutup dengan kassa selama 24
jam, kemudian kassa dibuka dan krim

serapannya pada panjang gelombang

menggunakan o

yang masith menempel dibersihkan.
Reaksi eritema dan edema dari kulit
diperiksa pada 24 dan 72 jam setelah
aplikasi krim.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Hasil pengujian sifat fisika kimia
Keempat formula menunjukkan
karakteristik fisik berbentuk massa
knim, berwarna putih, berbau khas
bahan aktif, krim bertipe o/w, memiliki
viskositas 50-66,67 dPas, daya sebar
antara 6,1-6,9 cm, pH antara 3,77-7,18.
Hasil pengujian efektivitas sediaan
krim tabir surya
Nilai1 SPF ditentukan secara in

Vvitro menggunakan metode
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spektrofotometri karena kedua bahan
aktif yaitu octyl methoxycinnamate dan
benzophenone-3 merupakan tabir surya
dengan mekanisme chemical absorber
yang dapat memberikan serapan pada
rentang panjang gelombang yang telah
ditentukan.

Secara teoritis, penambahan
asam mengakibatkan
perubahan pH sistem yang dapat

terjadinya

mempengaruhi efektivitas sediaan tabir
surya. Hal ini disebabkan karena pada
suasana asam terjadi protonasi pasangan
elektron bebas dari molekul bahan aktif
tabir surya yang akan menurunkan
proses delokalisasi elektron sehingga
diperlukan penyerapan energi yang
lebih besar untuk terjadinya transisi
elektron. Peningkatan energi yang
diserap untuk transisi elektron ini
ditandai dengan adanya peningkatan
intensitas serapan (Shaat, 1990).
Berdasarkan hasil penelitian,
penambahan asam glikolat dan asam
menyebabkan terjadinya peningkatan

Irawan, Suncreen

intensitas serapan dari molekul tabir
surya. Hal ini disebabkan oleh adanya
interaksi antara asam glikolat, asam
malat dan molekul bahan aktif tabir
surya. Asam glikolat dan asam malat
memiliki gugus hidroksil yang dapat
berfungsi sebagai gugus auksokrom.
Interaksi antara gugus hidroksil dengan
molekul bahan aktif memberikan efek
menyerupai gugus auksokrom yang
dapat meningkatkan intensitas serapan
sehingga akan meningkatkan efektivitas
tabir surya (Fessenden, 1999).
Berdasarkan  data
sediaan pada panjang gelombang 290-
400 nm, dapat dihitung nilai Area

serapan

Under  Curve  (AUC)  panjang
gelombang terhadap absorbansi.
Peningkatan intensitas serapan

menyebabkan AUC semakin luas.
Petro, A.J, (1981) menyebutkan bahwa
semakin luas AUC suatu formula maka
semakin tinggi nilai SPF yang dimiliki
formula itu. Hubungan antara pH, AUC
dan SPF ditunjukkan pada Tabel II.

Tabel 2. Hubungan antara nilai pH, AUC, dan SPF

Formula pH AUC SPF
F(1) 7,18 33,47 11,12
Fa 4,02 42,75 18,01
Fb 6,16 40,69 15,56
Fab 3,77 48,98 257
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Berdasarkan hasil perhitungan nilai
SPF, maka kategori perlindungan tabir
surya

untuk F(I), Fa, Fb, dan Fab dapat dilihat
pada Tabel IIL.

Tabel 3. Hubungan antara nilai SPF dan kategori perlindungan sediaan tabir

Formula SPF Kategori Perlindungan
F(D 11,12 Maksimal
Fa 18,09 Ultra
Fb 15,73 Ultra
Fab 27,57 Ultra

Perlindungan kulit yang baik
didapatkan dengan menggunakan tabir
surya yang memiliki nilai SPF yang
lebih tinggi. Menurut Indarti (2005)
semakin tinggi nilai SPF maka sinar
matahari yang diteruskan ke kulit
semakin rendah. Nilai SPF juga
menunjukkan kelipatan peningkatan
toleransi kulit terhadap timbulnya
eritema saat kontak dengan sinar
matahari atau dengan kata lain semakin
tinggi nilai SPF sediaan maka semakin
lama pula sediaan mampu memberikan
perlindungan pada kulit dari bahaya
sinar matahari (Landow, 1984).
Berdasarkan hasil penelitian Fab
memberikan proteksi ultra dan paling
efektif karena mempunyai nilai SPF
yang tertinggi dibandingkan dengan

formula yang lainnya.

~

Hasil pengujian keamanan sediaan
krim tabir surya

Pengujian dilakukan dengan
menentukan indeks iritasi primer pada
kelinci jantan. Penggunaan kelinci
jantan sebagai hewan coba dikarenakan
kelinci memiliki permukaan tubuh yang
lebih luas sehingga memenuhi area
yang dibutuhkan untuk
mengaplikasikan lima formula krim
pada punggung kelinci sesuai dengan
persyaratan ~ metode  Draize  tes
(Kamkaen et al., 2007, Misra et al.,
2011). Hormon-hormon pada hewan
jantan relatif lebih stabil dikarenakan
tidak terdapatnya fase menstruasi pada
kelinci jantan sehingga dapat mencegah
variasi biologis antar kelinci yang
terlalu besar (Johnson, ef al., 2000).
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Berdasarkan hasil uji iritasi,
kelima formula krim memiliki nilai
indeks iritasi primer antara 0,071-0,214.
Skor indeks iritasi primer tersebut

masuk ke dalam rentang kategori tidak

Irawan, Suncreen

mengiritasi sehingga sediaan dapat
dikatakan aman saat diaplikasikan ke
kulit. Hasil uji iritasi dapat dilihat pada
tabel IV.

Tabel 4. Hasil uji iritasi
Krim Indeks iritasi primer Kategori respon
Kontrol 0,107 Tidak mengiritasi
F(1) 0,071 Tidak mengiritasi
Fa 0,214 Tidak mengiritasi
Fb 0,071 Tidak mengiritasi
Fab 0,071 Tidak mengiritasi

Hasil analisis desain faktorial dan
penentuan daerah optimum

Analisis desain faktorial
terhadap respon pH dan SPF dapat
dilihat pada tabel V. Tabel V
menunjukkan bahwa semakin banyak
asam glikolat yang ditambahkan maka
pH akan menurun sedangkan SPF akan
meningkat. Semakin banyak asam malat
yang ditambahkan maka pH akan
menurun  sedangkan SPF  akan
meningkat. Interaksi antara asam

glikolat dan asam malat dapat
meningkatkan SPF dan pH namun efek
peningkatan pHnya lebih  kecil
dibandingkan efek penurunan pH jika
asam glikolat atau asam malat diberikan
secara tunggal. Efek peningkatan pH ini
discbabkan oleh adanya reaksi
kondensasi antara gugus hidroksil pada
asam glikolat dan gugus karboksilat
pada asam malat yang menyebabkan
terbentuknya senyawa ester karboksilat
yang bersifat basa (Barel et al., 2006).

Tabel 5. Nilai efek faktor asam glikolat, asam malat dan interaksi keduanya

Respon Efek faktor Efek faktor Efek
asam glikolat asam malat interaksi

pH — -2,775 -0,635 0,385

SPF 9,405 7,045 2,435

107



Media Farmasi Indonesia Vol 6 No 2

Persamaan desain faktorial yang
terkait dengan respon pH adalah Y=
528 — 1,39 Xa — 0,32 Xp + 0,20 XaXs
Persamaan desain faktorial yang terkait
dengan respon SPF Y,= 18,13 + 4,70
Xa + 3,52Xg + 1,22 XaXp Y, adalah
respon pH dan Y, adalah respon SPF,
Xa adalah tingkat faktor konsentrasi
asam glikolat dan Xb adalah tingkat
faktor konsentrasi asam malat.

Gambar grafik confour plot dan

233 3¢

[ T2

B: Asam malat
i
|

=

i P i
s 1] 18 = i
A; Asam aikdlat

(@)

Gambar 1 (a) menunjukkan

bahwa semakin banyak asam glikolat

yang ditambahkan maka kurva garis
akan bergeser ke kanan mendekati
dacrah yang berwamna biru (pH
menurun) sedangkan semakin banyak
asam malat yang ditambahkan maka
kurva garis akan bergeser ke atas
menjauhi daerah yang berwarna merah

(pH menurun). Gambar 1 (b)

overlay plotr dihasilkan menggunakan
software Design Expert 8.0.2. Hasil
contour plot respon pH dan SPF dapat
dilihat pada gambar 1. Contour plot
tersebut menggambarkan efek asam
glikolat dan asam malat terhadap respon
pH dan SPF. Daerah yang berwarna
biru menunjukkan nilai respon pH dan
SPF terendah sedangkan daerah yang
berwarna merah mémmjukkan daerah
dengan nilai pH dan SPF tertinggi.

B: Asam malat

(b)
Gambar 1. (a) contour plot dari respon pH (b) contour plot dari respon SPF

menunjukkan bahwa semakin banyak
asam ghkolat yang ditambahkan maka
kurva garis akan bergeser ke kanan
mendekati daerah yang berwarna merah
(SPF meningkat) sedangkan semakin
banyak asam malat yang ditambahkan
maka kurva garis akan bergeser ke atas
menjauhi daerah yang berwarna biru
(SPF meningkat).
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Overlay Plot

840 —
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osp 110 140 170 200

A: Asam gikolat

Gambar 2 Overlay plot dari respon pH dan SPF

Formula optimum ditentukan
dengan menggabungkan contour plot
dari kedua respon menjadi overlay plot.
Overlay plot pada gambar 2
menggambarkan perpotongan dari dua
daerah yang memenuhi kriteria respon
yang diinginkan. Daerah berwarna
kuning merupakan daerah optimum
yang dapat menunjukkan komposisi
asam glikolat dan asam malat yang
tepat untuk menghasilkan pH 3,5-5,5
dan SPF 6-30. Formula krim tabir surya
optimum dapat diperoleh dengan
menambahkan asam glikolat pada
konsentrasi 0,95 % sampai 2 % dan
asam malat pada konsentrasi 0,1%

sampai 0,5%.

SIMPULAN

Semakin banyak asam glikolat
yang ditambahkan maka pH akan
menurun  sedangkan SPF  akan
meningkat. Semakin banyak asam malat
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yang ditambahkan maka pH akan
menurun  sedangkan SPF  akan
meningkat. Interaksi antara asam
glikolat dan asam malat dapat
meningkatkan SPF dan pH sediaan krim
tabir surya namun efek peningkatan
pHnya lebih kecil dibandingkan efek
penurunan pH jika asam glikolat atau
asam malat diberikan secara tunggal.
Formula krim tabir surya optimum,
yaitu krim yang memiliki pH 3,5 - 5,5
dan SPF 6 — 30, dapat diperoleh dengan
menambahkan asam glikolat pada
konsentrasi 0,95 % sampai 2 % dan
asam malat pada konsentrasi 0,1%

sampai 0,5%.
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