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Zat besi adalah makromineral esensial yang berguna bagi tubuh. Apabila
kandungan zat besi dalam tubuh menurun dapat menyebabkan anemia. Besi yang
diperlukan oleh tubuh berupa besi (fero/ Fe?*). Senyawa fero banyak ditemukan
pada Fero sulfat heptahidrat (FeSO4.7H.0). Bahan FeSO4.7H.0 apabila dibiarkan
di udara terbuka dapat membentuk Fe>Os dan Fex(SO4)s. Berdasarkan sifat-sifat
besi yang telah diketahui, maka dalam penelitian ini akan dilakukan
mikroenkapsulasi. Metode mikroenkapsulasi yang digunakan adalah penguapan
pelarut, dimana penyelaputan bahan inti oleh penyalut dilakukan dengan
melarutkan polimer ke dalam pelarut yang mudah menguap. Bahan penyalut yang
digunakan adalah etil selulosa. Tujuan penelitian ini digunakan untuk mengetahui
massa, persen perolehan kembali, bobot total, persen efisiensi penjerapan Fe?* dan
Fe3* yang tersalut dalam mikroenkapsul, serta bentuk dan ukuran mikroenkapsul
yang dihasilkan dari pengadukan.

Etil selulosa (F1, F2, F3) dengan 3 variasi konsentrasi yang berbeda dilarutkan
dengan aseton, kedalamnya didispersikan FeSO..7H20 diaduk sampai homogen.
Pada tempat yang terpisah parafin cair dicampur dengan tween 80. Campuran
aseton dimasukkan kedalam larutan campuran parafin tetes demi tetes sambil
diaduk dengan homogenizer menggunakan variasi kecepatan 500 (R1), 700 (R2),
dan 900 (R3) rpm selama 3 jam. Mikroenkapsul dikumpulkan dengan dekantasi,
pencucian dengan n-heksan, kemudian dikeringkan dalam oven pada suhu 40°C
selama 2 jam.

Mikroenkapsul yang dihasilkan berupa butiran kecil berwarna putih sedikit
kekuningan. Perolehan kembali mikroenkapsul yang terbesar terdapat pada
formula F3R3 (2,2792 gram) pada kecepatan 900 rpm. Semakin cepat pengadukan

maka persen perolehan kembali mikroenkapsul semakin tinggi.
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Mikroenkapsul diukur absorbansinya secara simultan dengan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis. Pengukuran Fe?* dalam mikroenkapsul menggunakan
pengompleks o-phenantrolin pada panjang gelombang 510 nm dan 358 nm. Bobot
total Fe?* tertinggi berada pada formula F1R3 yaitu 142,12 mg. Sedangkan
formula yang memiliki bobot total Fe?*terendah berada pada formula F3R1 yaitu
123,5 mg. Efisiensi penjerapan Fe?*tertinggi terdapat pada formula F1R3 yaitu
70,66%. Bobot total Fe®*" tertinggi berada pada formula FIR1 rpm yaitu 43,714
mg. Sedangkan formula yang memiliki bobot total Fe®*‘terendah berada pada
formula F3R3 sebesar 37,317 mg. Efisiensi penjerapan Fe3*, terbesar pada
formula F1R1 yaitu bernilai 21,705 %. Formula F3R3 memiliki efisiensi
penjerapan terkecilFe** yaitu 18,439%.

Pengukuran mikroenkapsul menggunakan mikroskop optik Nikon diperoleh
diameter terbesar berada pada formula F3R1 2535,7 um. Ukuran mikroenkapsul
akan menurun disaat kecepatan pengadukan bertambah. Bentuk mikroenkapsul
terbaik terdapat pada F1R3 sebesar 1233,2um.. Bentuk mikroenkapsul terbaik
pada F1R3 memiliki bentuk bulat, rata dan tidak bergelombang pada

pemukaannya.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Zat besi adalah makromineral esensial yang berguna bagi tubuh untuk
sintesis eritrosit. Asupan zat besi dapat diperoleh dengan mengkonsumsi makanan
yang banyak mengandung zat besi seperti bayam, daging dan ikan. Zat besi dalam
makanan akan diserap oleh tubuh sekitar 10-15%. Menurunnya kadar zat besi pada
tubuh disebut dengan anemia (Henny, 2015). Besi dalam makanan banyak
ditemukan dalam bentuk senyawa besi non heme berupa kompleks senyawa besi
(Feri/ Fe*"). Senyawa besi (Feri/ Fe*") dengan adanya pengaruh asam lambung,
vitamin C, dan asam amino akan mengalami reduksi menjadi bentuk fero (Fe?")
yang bisa dicerna tubuh (Respati, 2010).

Besi yang diperlukan oleh tubuh berupa besi (fero/ Fe?*). Senyawa fero
dapat ditemukan dari beberapa macam molekul besi (Il) sulfat antara lain
monohidrat (FeSO4.H20), tetrahidrat (FeSO4.4H20), pentahidrat (FeSO4.5H20)
dan heptahidrat (FeSO4.7H20). Fero sulfat heptahidrat (FeSO4.7H.O) mempunyai
sifat larut dalam air, berupa serbuk atau granul berwarna hijau kebiruan, tidak
berbau, berasa seperti garam dan cepat teroksidasi dalam udara terbuka (Wikipedia,
2017). Bahan FeSO4.7H20 apabila dibiarkan di udara terbuka dapat membentuk
Fe2O3 dan Fex(SOs4)s. Senyawa fero sulfat dapat mengalami perubahan warna
setelah bereaksi dengan senyawa-senyawa yang terkandung dalam bahan
pembawanya. Pemberian oral FeSO4.7H20 pada tubuh dalam bentuk garam fero
akan memiliki daya serap yang lebih baik daripada garam feri. Hal ini disebabkan
karena kelarutan garam fero lebih tinggi dibandingkan garam feri serta daya serap
pada tubuh 3 kali lebih tinggi (Mc Diarmid dan Johnson, 2002).

Berdasarkan sifat-sifat besi yang telah diketahui, maka dalam penelitian ini
akan dilakukan mikroenkapsulasi. Mikroenkapsulasi adalah penyelaputan partikel
kecil bahan inti yang telah dikelilingi oleh penyalut (Benita, 1996).

Mikroenkapsulasi merupakan proses untuk melindungi suatu senyawa (khususnya
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senyawa bioaktif) dengan memakai senyawa lainnya sebagai pelindung (Nedovic
et al., 2011; Poshadri dan Aparna, 2010; Gharsallaoui et al., 2007).
Mikroenkapsulasi terdiri dari dua bahan utama yaitu adanya bahan inti dan bahan
penyalut (Thies, 1996). Mikroenkapsulasi memiliki keuntungan dapat mengubah
bentuk, melindungi dan menutupi rasa (Chaerunisa, 2004).

Salah satu metode untuk mikroenkapsulasi yaitu menggunakan metode
penguapan pelarut, dimana memiliki prinsip dapat melarutkan polimer ke dalam
pelarut yang mudah menguap. Bahan inti akan didispersikan kedalam larutan
polimer, dimana larutan polimer yang mengandung bahan inti diemulsikan pada
fase pendispersi dan dibiarkan pelarutnya menguap. Hasil mikroenkapsulasi
kemudian dikumpulkan dan dilakukan proses dekantasi, pencucian dan
pengeringan (Benita, 1996).

Menurut Lachman et al., (1994), keuntungan menggunakan metode
mikroenkapsulasi karena lapisan dinding polimer akan melindungi bahan inti dari
pengaruh lingkungan luar, dapat mencegah adanya perubahan warna dan bau, serta
dapat menjaga stabilitas bahan inti yang dipertahankan dalam jangka waktu yang
lama. Menurut penelitian Noviza et al., (2013), penyalutan bahan inti non-Fe
dengan penyalut etil selulosa dengan perbandingan 1:1,25 belum tersalut secara
sempurna dan belum ada variasi kecepatan pengadukan. Menurut Dashora & Jain
(2009), variabel kecepatan pengadukan dan lama pengadukan berpengaruh pada
bentuk dan ukuran mikroenkapsul.

Berdasarkan uraian diatas, dalam penelitian ini akan dibuat mikroenkapsul
FeS04.7H20 dengan penyalut etil selulosa sebagai pembentuk dinding dengan
menggunakan metode penguapan pelarut. Bahan penyalut yang digunakan adalah
etil selulosa, karena etil selulosa sudah dikembangkan menjadi bahan tambahan
dalam sediaan oral dan topikal. Etil selulosa salah satunya berfungsi sebagai
coating agent (bahan penyalut), berwujud serbuk putih, tidak berasa dan berbau
manis. Etil selulosa tidak larut dalam air dan gliserin. Etil selulosa larut dalam

etanol, kloroform dan aseton (Dahl et al., 2005).
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1.2 Rumusan Masalah
Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini adalah :

1. Berapakah massa dan persen perolehan kembali mikroenkapsul yang dihasilkan
dari proses pengadukan?

2. Berapakah bobot total dan persen efisiensi penjerapan Fe** dan Fe®*" yang
tersalut dalam mikroenkapsul dan pengaruhnya terhadap kecepatan
pengadukan?

3. Bagaimana pengaruh variasi kecepatan pengadukan dan konsentrasi penyalut

terhadap bentuk dan ukuran mikroenkapsul yang dihasilkan?

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian yang dilakukan dalam penelitian ini adalah :

1. Mengetahui massa dan persen perolehan kembali mikroenkapsul yang
dihasilkan dari proses pengadukan.

2. Mengetahui pengaruh kecepatan pengadukan terhadap bobot total dan persen
efisiensi penjerapan Fe?* dan Fe** yang tersalut dalam mikroenkapsul.

3. Mengetahui pengaruh variasi kecepatan pengadukan dan konsentrasi penyalut

terhadap bentuk dan ukuran mikroenkapsul yang dihasilkan.

1.4 Batasan Masalah

1. Sumber besi yang digunakan FeSO4.7H20

2. Bahan penyalut adalah etil selulosa Sanghai Honest Chemco., Ltd dengan
viskositas 20 mPas.

3. Menggunakan mikroskop optik Nikon yang dihubungkan dengan Opti Lab
perbesaran 4x10 untuk mengetahui bentuk dan ukuran mikroenkapsul.

4. Pengamatan ukuran mikroenkapsul diambil dari ukuran yang terbesar dan
terkecil secara random.

5. Karakteristik yang dilakukan meliputi bobot total Fe?* dan Fe3*, serta efisiensi
penjerapan Fe?* dan Fe3* dalam mikroenkapsul.

6. Menggunakan Homogenizer IKA RW 20 Digital
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1.5 Manfaat Penelitian
Adapun manfaat dalam penelitian ini adalah:

1. Mikroenkapsulasi FeSO4.7H>0 dapat dijadikan solusi bagi masyarakat untuk
mengatasi anemia.

2. Diharapkan mahasiswa dapat mengembangkan metode mikroenkapsulasi
FeSO4.7H20 dengan penyalut etil selulosa yang lebih efektif.
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Mikroenkapsulasi

Mikroenkapsulasi adalah penyalutan bahan inti yang dikelilingi pelapis
bahan polimer. Mikroenkapsul yang dihasilkan akan berukuran mikrometer sampai
milimeter (Murtaza et al., 2010; S. Jaya et al., 2009). Mikroenkapsulasi juga
merupakan penyalutan tipis suatu bahan inti baik berupa padatan, cairan atau gas
dengan suatu polimer sebagai dinding pembentuk mikroenkapsul. Mikroenkapsul
yang terbentuk berupa partikel, biasanya memiliki rentang ukuran partikel antara
1-5000 um (Lachman et al., 1994). Keberhasilan mikroenkapsulasi dipengaruhi
oleh metode mikroenkapsulasi, sifat dari bahan inti, bahan penyalut yang dipakai,
medium yang digunakan, struktur dinding dan kondisi pembuatan mikrokapsul
(Benita, 1996).

Ukuran mikroenkapsul dibagi menjadi ukuran makro (>5.000 pum), ukuran
mikro (0.2 sampai 5.000 pm) dan ukuran nano (<0.2 pm) (Silva et al., 2012).
Metode emulsifikasi penguapan pelarut digunakan untuk membentuk
mikroenkapsul, dimana mikroenkapsul yang dihasilkan akan memiliki ukuran dan
bentuk partikel yang berbeda. Hasil mikroenkapsul yang terbentuk dipengaruhi
karena adanya perbedaan kecepatan pengadukan, kekentalan penyalut dan adanya
tegangan permukaan (Dubey et al., 2009). Proses mikroenkapsulasi memiliki
beberapa tujuan diantaranya mengubah cairan menjadi padatan, melindungi bahan
inti, memperbaiki aliran serbuk, menutupi rasa dan bau, menyatukan zat-zat yang
tidak tersatukan secara fisika-kimia, mengatur pelepasan bahan inti dan

memperbaiki stabilitas inti (Lachman etal., 1994).

EZ@Q@

V/ﬂ] Bahan inti [: ] Penyalut
Gambar 2.1.Bentuk-bentuk mlkroenkapsul (Deasy, 1984).
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Berdasarkan gambar 2.1 terdapat beberapa bentuk mikroenkapsul
diantaranya mononuclear spherical (A), multinuclear spherical (B), multinuclear
irregular (C), multinuclear irregular cluster (D), encapsulated microcapsules (E)
dan dual-walled microcapsules (F) (Deasy, 1984; Yoana, 2008).

Komponen yang berperan penting dalam mikroenkapsulasi menurut
Lachman et al., (1994) adalah:

a. Bahan inti
Berbentuk padatan atau cairan. Bahan inti cairan berupa bahan terdispersi atau
terlarut, sedangkan untuk inti padatan hanya berupa zat aktif saja atau campuran
zat aktif.

b. Bahan penyalut
Bahan penyalut yang digunakan harus bisa membentuk lapisan yang
mengelilingi inti dan memiliki sifat penyalutan yang kuat, stabil dan fleksibel.

Keuntungan dan kerugian menggunakan metode mikroenkapsulasi menurut
Istiyani (2008) adalah :

a. Keuntungan:
- Dengan adanya lapisan pada dinding penyalut (polimer), maka zat inti akan
terlindungi dari pengaruh lingkungan luar.
- Dapat mencegah terjadinya perubahan warna dan bau.
- Menjaga stabilitas bahan inti dalam waktu yang lama.
- Dapat dicampur dengan komponen lain yang bisa berinteraksi.
b. Kerugian :
- Penyalutan bahan inti kurang merata.
- Pemilihan polimer sebagai penyalut dan pelarut yang digunakan harus sesuai
dengan bahan inti agar diperoleh hasil mikrokenkapsul yang baik.

Beberapa metode mikroenkapsulasi berdasarkan proses kimia dan mekanik :

a. Berdasarkan proses kimia, mikroenkapsulasi dilakukan dengan beberapa metode
diantaranya :
- Penguapan Pelarut
Metode penguapan pelarut ini digunakan dengan menguapkan fase pelarut dari

suatu emulsi melalui pengadukan. Metode ini menggunakan bahan penyalut
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(polimer) yang diemulsikan ke dalam fase pendispersi (Lachman et al., 1994;
Benita, 1996).

- Polimerisasi
Metode polimerisasi menyebabkan terjadinya reaksi dari unit monomer yang
ada pada antar muka. Reaksi yang terjadi yaitu antara bahan inti dan fase
kontinyu (fase penyangga bahan inti) tempat bahan terdispersi. Reaksi
polimerisasi antar muka biasa terjadi pada cairan-cairan, padat-gas, cairan-gas,
atau padat-cairan dimana fase kontinyu biasanya berbentuk cairan-gas
(Lachman et al., 1994).

- Koaservasi
Metode koaservasi ini merupakan pemisahan fase dalam sistem koloid, dimana
terdapat lapisan miskin koloid dan kaya koloid (Ansel, 2005; Deasy, 1984;
Lachman et al., 1994).

b. Berdasarkan proses mekanik, mikroenkapsulasi dilakukan dengan beberapa

metode diantaranya :

- Suspensi udara
Suspensi udara merupakan pendispersian bahan padat dengan bahan inti,
berbentuk partikel dalam aliran udara dengan adanya penyemprotan penyalut
dari partikel yang tersuspensi oleh udara (Lachman et al., 1994).

- Pengeringan semprot
Proses pengeringan semprot bahan inti dan penyalut yang didispersikan
terlebih dahulu, kemudian diatomisasi campuran inti-penyalut ke dalam aliran
udara (Lachman et al., 1994; Istiyani, 2008; Benita, 1996).

- Pembekuan semprot
Pembekuan semprot hampir sama dengan pengeringan semprot, tetapi bahan
inti didispersikan ke dalam bahan penyalut yang melebur (Lachman et al.,
1994).

- Lubang ganda sentrifugal
Metode ini menggunakan gaya sentrifugal untuk melingkari bahan inti dengan
membran mikroenkapsulas (Lachman et al., 1994).
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2.2 Metode Penguapan Pelarut

Metode mikroenkapsulasi penguapan pelarut memiliki prinsip melarutkan
polimer ke dalam pelarut yang mudah menguap, bahan inti kemudian akan
didispersikan kedalam larutan polimer. Larutan polimer yang mengandung bahan
inti akan diemulsikan pada fase pendispersi sampai pelarutnya menguap. Hasil
mikroenkapsul kemudian dikumpulkan dan dilakukan proses pencucian, filtrasi/
dekantasi kemudian pengeringan mikroenkapsul (Benita, 1996).

Metode penguapan pelarut merupakan salah satu metode yang digunakan
secara luas dalam pembuatan mikrokapsul. Dengan metode penguapan pelarut ini,
proses terbentuknya mikrokapsul dimulai dengan memisahnya emulsi tetesan fase
terdispersi dalam fase pembawa membentuk partikel kecil. Apabila pengadukan
dihentikan maka akan terlihat mikrokapsul yang terbentuk turun ke dasar wadah
(Sutriyo et al., 2004). Metode ini dapat digunakan untuk memproduksi mikrokapsul
dalam variasi yang luas dari berbagai bahan inti cairan maupun padatan. Bahan inti
dapat berupa bahan yang larut dalam air maupun yang tidak larut dalam air
(Lachman et al., 1994).
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Gambar 2.2. Tahapan emulsifikasi penguapan pelarut (Yadav et al., 2012).
Gambar 2.2 merupakan tahapan emulsifikasi penguapan pelarut yang

banyak digunakan untuk bahan obat yang larut air (Herrmann & Bodmeier, 1998).

2.3 Pengaruh Kecepatan Pengadukan
Kecepatan pengadukan saat emulsi dan dispersi mempengaruhi bentuk dan
ukuran mikroenkapsul yang terbentuk. Kecepatan pengadukan yang rendah akan

didapatkan mikroenkapsul yang berukuran besar, karena saat penetesan yang
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terbentuk berukuran besar. Sebaliknya pada kecepatan yang tinggi maka
mikroenkapsul yang terbentuk akan semakin kecil (Sutriyo et al., 2004). Menurut
Aliyah et al., (2014), pengadukan optimum mikrokenkapsul non-Fe terjadi pada
saat kecepatan 700 rpm. Kecepatan pengadukan pada 700 rpm akan menghasilkan
ukuran mikroenkapsul yang kecil dan bentuk mikroenkapsul yang mendekati
hampir spheris.

Proses pengecilan ukuran partikel terjadi karena adanya gaya yang timbul
akibat perlakuan mekanik yang diberikan, sehingga menyebabkan pemecahan pada
partikel terdispersi. Homogenisasi merupakan proses penyeragaman ukuran
partikel dalam upaya mempertahankan kestabilan dari sebuah campuran yang
terbentuk dari 2 fase yang tidak dapat menyatu atau biasa disebut emulsi. Proses
homogenisasi biasanya dilakukan dengan bantuan alat yang disebut homogenizer.
Menurut Bylund (1995), homogenisasi menggunakan kecepatan pengadukan yang
tinggi menyebabkan terjadinya pemecahan partikel. Kecepatan putaran tinggi
menghasilkan banyak aliran turbulen kecil yang memecahkan partikel yang

bersentuhan dengan aliran tersebut sehingga menjadi lebih kecil.

2.4 Pola Aliran Pengadukan
Fluida merupakan kumpulan zat yang mampu mengalir dan menyesuaikan diri
dengan bentuk wadah tempatnya, dipengaruhi oleh suatu tegangan (Yudi, 2008).
Pengadukan merupakan aktivitas operasi pencampuran dua zat atau lebih agar
diperoleh hasil campuran yang homogen dengan zat-zat yang bergerak yang
menyebar (terdispersi). Bentuk pengaduk berpengaruh terhadap pola aliran yang
dihasilkannya. Berdasarkan pola aliran yang dihasilkan, pengaduk dapat dibagi
menjadi empat jenis yaitu menghasilkan pola aliran radial, axial, laminar dan
turbulen (Earle, 1969).
1. Aliran radial yaitu aliran mendatar dari blade pengaduk ke dinding vessel
(tangki) dan membentuk dua daerah, yaitu daerah atas dan daerah bawah.
2. Aliran axial adalah aliran vertikal ke atas dan bawah pengaduk. Pola aliran yang
dihasilkan juga dipengaruhi oleh sifat reologi dari bahan yang diaduk (Sailah,
1993).
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3. Polaaliran laminar adalah pola aliran yang mengalir dalam lapisan dan alirannya
tenang (Hughes dan Brighton, 1967).

U y

Gambar 2.3 Aliran Laminar (Yudi, 2008).
4. Aliran turbulen adalah aliran yang bersifat bergejolak (Earle, 1969). Aliran

fluida turbulen menjaga partikel tetap tersuspensi (Gustiayu et al, 2012).

|
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Gambar 2.4 Aliran Turbulen (Yudi, 2008).

2.5 Bentuk Pengaduk

Salah satu variasi dasar dalam proses pengadukan dan pencampuran adalah
kecepatan putaran pengaduk yang digunakan. Variasi kecepatan putaran pengaduk
bisa memberikan gambaran mengenai pola aliran yang dihasilkan.Pemilihan
pengaduk yang tepat menjadi salah satu faktor penting dalam menghasilkan proses
pengadukan dan pencampuran yang efektif. Menurut Mc Cabe (1993), berdasarkan
bentuk pengaduk dapat dibagi menjadi 3 golongan:
1. Propeller

Propeler ini biasa digunakan untuk kecepatan pengadukan tinggi dengan
arah aliran aksial. Pengaduk ini dapat digunakan untuk cairan yang memiliki
viskositas rendah dan tidak bergantung pada ukuran serta bentuk tangki, dengan
menimbulkan arah aksial, arus aliran meninggalkan pengaduk
secara kontinu melewati fluida ke satu arah tertentu sampai dibelokkan oleh dinding
atau dasar tangki
2. Turbine

Turbine  merupakan pengaduk dengan sudut tegak datar dan bersudut
konstan. Pengaduk jenis ini digunakan pada viskositas fluida rendah. Pengaduk

turbin ini mengalami aliran turbulensi, arus dan geseran yang kuat antar fluida.
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3. Paddles

Pengaduk jenis ini sering memegang peranan penting pada proses
pencampuran dalam industri. Bentuk pengaduk ini memiliki minimum 2 sudut yaitu
horizontal atau vertical. Pengaduk paddle menimbulkan aliran arah radial dan
tangensial dan hampir tanpa gerak vertikal sama sekali. Arus yang bergerak menuju
arah horisontal setelah mencapai dinding dibelokkan ke atas atau ke bawah.

(a) (b) (c)
Gambar 2.5 Jenis-jenis Pengaduk (a) pengaduk paddle, (b) pengaduk
propeller, (c) pengaduk turbine (Mc Cabe, 1993).
2.6 Fero Sulfat Hepta Hidrat ( FeSO4.7H20 )
Gambar 2.6 menunjukkan wujud dari padatan FeSQO4.7H.0 yang berwarna

hijau dan kasar.

Gambar 2.6. Padatan FeSO4.7H,O (Wikipedia, 2017).

Menurut McDiarmid dan Johnson (2002) pemberian oral FeSO4.7H20 pada
tubuh dalam bentuk garam fero akan memiliki bioavilabilitas yang lebih baik
daripada garam feri. Hal ini disebabkan karena kelarutan garam fero lebih tinggi
dibandingkan garam feri serta daya serap dalam tubuh 3 kali lebih tinggi. Gambar

2.7 menunjukkan struktur molekul dari FeSO4.7H,0 vyaitu :
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Gambar 2.7 Struktur FeSO4.7H,0 (Ruggieo et al., 2016)

Padatan FeSO4.7H20 apabila dibiarkan di udara terbuka dapat membentuk
Fe O3 dan Fex(SOs4)s. Fe:Os memiliki dampak negatif pada tubuh apabila
dikonsumsi menyebabkan mual, pusing dan gangguan kesehatan lainnya. Sifat dari
FeS04.7H20 kurang stabil dan mudah teroksidasi sehingga dapat diminimalisir
penggunannya dengan menggunakan teknologi mikroenkapsulasi. Berikut
merupakan reaksi antara FeSO4.7H.0O dan udara adalah sebagai berikut:

12FeS04.7H20 (s) + 302 (g)——= 4Fe2(S04)3 (s) + 2Fe203(s) + 42H20 (1)

2.7 Etil Selulosa sebagai Bahan Penyalut

Bahan penyalut (pelapis) yang biasa digunakan pada proses mikroenkapsulasi
merupakan suatu senyawa aktif bersifat biokompatibel dan biodegradabel. Bahan
penyalut yang digunakan biasanya berupa polimer alam. Hal ini dikarenakan kapsul
yang dihasilkan akan dimasukkan ke dalam tubuh secara oral (Yoana, 2008). Etil
selulosa digunakan secara luas sebagai bahan tambahan dalam sediaan oral pada
produk farmasi. Rumus molekul Ci2H2306(C12H220s)n. Etil selulosa berfungsi
sebagai coating agent (Dahl et al., 2005). Struktur etil selulosa dapat dilihat pada
gambar 2.8.

CH,

[

o

eu
H3CA|EO CHs
n

o

[

CHg
Gambar 2.8 Struktur Molekul Etil Selulosa (Rowe et al., 2009).
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2.8 Spektrofotometri UV-Vis
Metode spektrofotometri UV-Vis adalah pengukuran energi cahaya oleh

suatu sistem kimia pada panjang gelombang tertentu (Day, 2002). Spektrofotometri
UV-Vis merupakan teknik analisis yang memakai sumber REM (radiasi
elektromagnetik) ultraviolet dekat (190-380 nm) dan sinar tampak (380-780 nm)
dengan memakai instrumen spektrofotometer. Spektrofotometri UV-Vis
melibatkan energi elektronik yang cukup besar pada molekul yang dianalisis
(Kusnanto, 2012).

Spektrofotometri merupakan salah satu metode dalam kimia analisis yang
digunakan untuk menentukan komposisi suatu sampel baik secara kuantitatif dan
kualitatif yang didasarkan pada interaksi antara materi dengan cahaya. Peralatan
yang digunakan dalam spektrofotometri disebut spektrofotometer. Cahaya yang
dimaksud dapat berupa cahaya visibel, UV dan inframerah, sedangkan materi dapat
berupa atom dan molekul namun yang lebih berperan adalah elektron valensi
(Kusnanto, 2012).

Penyerapan suatu berkas radiasi elektromagnetik (absorbsi), apabila
dilewatkan melalui sampel kimia akan terabsorpsi energi elektromagnetiknya.
Kemudian ditransfer ke atom atau molekul dalam sampel, dimana partikel akan
dipromosikan dari tingkat energi yang lebih rendah menuju ke tingkat energi yang
lebih tinggi. Energi tersebut kemudian akan tereksitasi (Khopkar, 1990).

Mekanisme spektrofotometri UV-Vis adalah pada saat sejumlah sinar
monokromatis dilewatkan pada sebuah larutan, ada sebagian sinar yang diserap,
dihamburkan, dipantulkan dan sebagian lagi diteruskan. Namun karena jumlah
sinar yang dihamburkan dan dipantulkan sangat kecil, maka dianggap tidak ada.
Apabila radiasi atau cahaya putih dilewatkan melalui larutan berwarna, maka
radiasi dengan panjang gelombang tertentu akan diserap (absorpsi) secara selektif
dan radiasi lainnya akan diteruskan. Absorpsi maksimum dari larutan berwarna
terjadi pada daerah warna yang berlawanan (warna yang diserap adalah warna
komplementer dari warna yang diamati). Jika ditinjau secara mikro, maka ketika
cahaya monokromatis melewati larutan sampel, elektron-elektron yang terdapat di

dalam sampel akan mendapatkan energi dari cahaya yang dilewatkan dan kemudian
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akan tereksitasi ke orbital yang lebih tinggi (Harvey, 2000). Proses penyerapan
cahaya oleh suatu zat terdapat pada gambar 2.9 sebagai berikut:

Gambar 2.9 Proses penyerapan cahaya oleh zat dalam sel sampel (Kusnanto, 2012).

Cahaya yang diserap diukur sebagai absorbansi (A), sedangkan cahaya yang
dihamburkan diukur sebagai transmittan (T). Penjelasan tersebut mengacu pada
hukum Lambert-Berr, rumus yang digunakan untuk menghitung banyaknya cahaya

yang hamburkan yaitu sebagai berikut:
T :II—; atau %T = 11_; X 100%............... persamaan 2.1
dan pegukuran absorbansi dinyatakan dengan rumus:
A=—log T =—log II—; .......................... persamaan 2.2

dimana lo merupakan intensitas cahaya datang dan I; atau I; adalah intensitas
cahaya setelah melewati suatu sampel. Rumus yang diturunkan dari Hukum Beer
dapat ditulis sebagai berikut:

A=ab.catauA=g.b.Ccerrrvrcrennnn, persamaan 2.3
Keterangan :
I = intensitas cahaya yang datang
lo = intensitas cahaya setelah melewati sampel
A = absorbansi
b = diameter (diameter atau tebal kuvet)
¢ = konsentrasi larutan yang diukur
€ = tetapan absorptivitas molar (jika konsentrasi larutan yang diukur dalam molar)
a = tetapan absorptivitas (jika konsentrasi larutan yang diukur dalam ppm). (Skoog,
1998).
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Tabel 2.1 Spektrum Cahaya Tampak dan Warna Komplementer

15

Panjang Gelombang Warna Warna Komplementer
(nm)

400-435 Violet Kuning-Hijau
435-480 Biru Kuning
480-490 Hijau-Biru Orange
490-500 Biru-Hijau Merah
500-560 Hijau Ungu
560-580 Kuning-Hijau Violet
580-595 Kuning Biru
595-610 Orange Hijau-Biru
610-750 Merah Biru-Hijau

(Day dan Underwood, 1986).
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BAB 3. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimia Analitik dan Kimia
Organik Jurusan Kimia, Laboratorium Zoologi Jurusan Biologi Fakultas
Matematika dan IlImu Pengetahuan Alam Universitas Jember mulai bulan Mei

sampai Juli.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat Penelitian
Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah timbangan analitik

(Ohaus Analytical Plus), spektrofotometer UV-Vis (Spectrofotometer UV-Vis
722), homogenizer RW IKA 20, mikroskop optik Nikon C-PS 1070225, pH-meter
(Jenway 3505), pengaduk kaca, kertas saring, oven (Oven Venticell), peralatan
gelas, pipet tetes, pipet volume, pipet mohr, labu ukur, spatula, corong gelas, ball
pipet dan gelas arloji.
3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah etil selulosa Shanghai
Honest Chem CO., LTD dengan viskositas 20mPas, parafin cair (Teknis),
akuades, n-heksana (Teknis), tween 80 (Teknis), FeClz.6H,O (Merck); Mr=270
gram/mol, FeS04.7H,O (Merck); 278 gram/mol, aseton (Merck), NazS;03
(Merck); 160 gram/mol, CH3COOH (Merck); p=1,05 gram/ml; Mr=60 gram/mol),
O-fenantrolin (Merck), CH3COONa (Merck); Mr=82 gram/mol.
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3.3 Diagram alir

Lar. (Parafin cair +

Lar (Etil selulosa +
Tween 80)

Aseton + FeS04.7H20)

- Dicampurkan tetes demi tetes
- Variasi kecepatan pengadukan 500, 700,

dan 900 rpm dengan homogenizer

Emulsi

Dilakukan proses dekantasi
A

Padatan

Pencucian dengan n-heksana 2 kali

Padatan

Pengeringan 40°C 2 jam

Mikroenkapsul

1. Berat dan perolehan kembali mikroenkapsul.
2. Penentuan bobot total dan efisiensi penjerapan Fe?* dan Fe3*

dalam mikroenkapsul.
3. Bentuk dan ukuran diameter mikroenkapsul.

Gambar 3.1 Diagram alir penelitian
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3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Pembuatan Mikroenkapsul dengan Variasi Komposisi

Etil selulosa dilarutkan dengan aseton dalam beaker gelas, kedalamnya
didispersikan FeSO4.7H.O sambil diaduk sampai homogen (M1). Pada tempat
yang terpisah parafin cair dicampur dengan tween 80 (M2). Campuran M1
dimasukkan kedalam larutan M2 tetes demi tetes sambil diaduk dengan kecepatan
yang telah ditentukan pada temperatur ruang selama 3 jam. Mikroenkapsul
dikumpulkan dengan cara dekantasi dan pencucian dengan n-heksan. Setelah itu
padatan mikroenkapsul dikeringkan dalam oven pada suhu 40°C selama 2 jam.
Perlakuan yang sama digunakan juga pada formulasi tabel 3.1 sesuai hasil
mikroenkapsul dengan variasi kecepatan pengadukan (Noviza et al., 2013).

Tabel 3.1 Formulasi Mikroenkapsulasi FeSO4.7H,0
Etil selulosa Kecepatan Pengadukan

Formula (gram) (rpm)
F1IR1 1 500
F1R2 1 700
F1R3 1 900
F2R1 1,25 500
F2R2 1,25 700
F2R3 1,25 900
F3R1 1,5 500
F3R2 15 700
F3R3 1,5 900

Adapun FeSO4.7H.O sebagai bahan inti tetap yakni sebanyak 1 gram.
Demikian juga aseton, paraffin cair, tween 80 dan n-heksana digunakan volume
yang sama pada setiap perlakuan yakni 20 ml, 40 ml, 0,8 ml dan 12 ml (Noviza
et al., 2013). Berikut gambar 3.1 proses pembuatan mikroenkapsul :



http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

19

Gambar 3.1 sebelumnya merupakan proses pembuatan mikroenkapsul
dimana, (a) Etil Selulosa, (b) FeSO4.7H20, (c) Penimbangan massa etil selulosa
dan FeSO4.7H0, (d) Pengadukan dengan variasi kecepatan, (e) Emulsi yang
terbentuk saat pengadukan

Homogenizer yang digunakan saat pengadukan yaitu homogenizer IKA
RW 20 dengan diameter 5 cm dan panjang batang pengaduknya 30 cm. Wadah
pengadukan menggunakan gelas beaker 250 ml, diameter 7 cm dan tinggi gelas
9,5 cm. Gambar 3.2 berikut merupakan homogenizer IKA RW 20 yang digunakan

saat proses pengadukan.

(c) (d)
Gambar 3.2 (a) bentuk baling-baling, (b) diameter baling-baling,
(c) panjang batang pengaduk, (d) wadah untuk pengadukan.
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3.4.2 Penentuan Berat Mikroenkapsul yang Diperoleh
Penentuan berat mikroenkapsul diperoleh dengan cara menimbang hasil
serbuk mikroenkapsul yang sudah dioven. Rumus yang digunakan untuk

menghitung massa mikroenkapsul yang diperoleh yaitu dengan persamaan 3.1

% Perolehan mikroenkapsul = % X 100%......ccoveverrrnne. persamaan 3.1
Keterangan:
M = Berat mikroenkapsul
Mo = Berat awal dari FeSO4.7H>0O ditambah dengan berat awal etil selulosa

(Febriyenti et al., 2013)

3.4.3 Pengukuran kadar, bobot total dan efisiensi penjerapan Fe?*dan Fe®*
dengan menggunakan Spektrofotometri
a. Pembuatan Larutan
1. Pembuatan Larutan Induk Besi (111) 100 ppm
FeCls.6H.O ditimbang sebanyak 0,0480 gram (lampiran 4.1.1). Hasil
penimbangan dimasukkan dalam gelas beaker. Kemudian akuades dimasukkan
sebanyak 5 mL dalam gelas beaker dan diaduk sampai homogen. Larutan lalu
dipindahkan secara kuantitatif ke dalam labu ukur 100 ml, kemudian ditambahkan
akuades sampai tanda batas (Sari & Sugiarto, 2015).
2. Pembuatan Larutan o-fenantrolin 2000 ppm
Serbuk o-fenantrolin ditimbang sebanyak 0,1 gram (lampiran 4.1.2). Hasil
penimbangan dimasukkan dalam gelas beaker. Kemudian akuades ditambahkan
sebanyak 5 mL dalam gelas beaker dan diaduk hingga homogen. Larutan
dipindahkan ke dalam labu ukur 100 mL secara kuantitatif, kemudian
ditambahkan akuades sampai tanda batas (Sari & Sugiarto, 2015).
3. Pembuatan Larutan Na2S>O3 100 ppm
Serbuk Na»S.03 ditimbang sebanyak 0,0143 gram (lampiran 4.1.3). Hasil
penimbangan masukkan dalam gelas beaker. Akuades di tambahkan sebanyak 5

ml dalam gelas beaker dan diaduk hingga homogen. Larutan dipindahkan ke labu
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ukur 100 mL kemudian ditambahkan akuades sampai tanda batas (Sari &
Sugiarto, 2015).
4.Pembuatan Larutan Buffer Asetat pH 4,5

Pembuatan larutan 0,1 M natrium asetat yaitu menimbang sebanyak 8,2
gram. Larutan dipindahkan ke labu ukur 100 mL kemudian ditambahkan akuades
sampai tanda batas. Cara pembuatan asam asetat 0,1 M yaitu dengan mengambil
asam asetat sebanyak 0,29 mL dan dimasukkan dalam labu ukur 50 mL.
Pembuatan buffer pH 4,5 diambil 0,1 M NaCH3OO sebanyak 17,8 mL dan
pembuatan larutan 0,2M CH3COOH diambil 32,2 mL (Mohan, 2006).
1. Pembuatan Larutan Buffer Asetat pH 3,5

Larutan bufer asetat pH 3,5 dibuat dengan cara melarutkan CH3COONa
sebanyak 0,3962 gram dengan akuades menggunakan gelas beaker 50 mL.
Larutan diencerkan dalam labu ukur 100 mL ditambahkan 5 mL CH3COOH
(Ka=1,75.10-5) (lampiran 4.1.6). Larutan yang telah dibuat kemudian ditambah
akuades hingga batas dan diukur menggunakan pH meter (Azizah, 2017).

b. Penentuan Konsentrasi Fe?*
1. Penentuan Panjang Gelombang Maksium Kompleks [Fe(fenantrolin)s]?*
Larutan induk Fe (I111) 100 ppm diambil 0,8 mL kemudian dimasukkan
dalam labu ukur 10 mL. Larutan NaS20s 100 ppm sebanyak 1,1 mL
ditambahkan, larutan ini berfungsi sebagai larutan pereduksi. Sebanyak 1,5 mL
larutan O-fenantrolin 1000 ppm ditambahkan dan 1,5 mL larutan buffer asetat pH
4,5. Aseton sebanyak 5,0 ml ditambahkan akuades sampai tanda batas. Larutan
tersebut selanjutnya dikocok sampai homogen. Larutan tersebut didiamkan selama
30 menit untuk diukur absorbansinya menggunakan spektrofometer UV-Vis pada
panjang gelombang 450-560 nm (Sari & Sugiarto, 2015).

2.Pembuatan Kurva Kalibrasi

Larutan induk Fe (11) 100 ppm diambil 0,2-0,8 mL kemudian dimasukkan
dalam labu ukur 10 mL yang berbeda. Larutan Na>S»0s 100 ppm ditambahkan
sebanyak 1,1 mL pada setiap labu ukur. Larutan O-fenantrolin 1000 ppm
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sebanyak 1,5 mL dan larutan buffer asetat pH 4,5 sebanyak 1,5 mL juga
ditambakan pada masing-masing labu ukur. Aseton sebanyak 5,0 mL
ditambahkan akuades hingga tanda batas, dilakukan pada masing-masing labu
ukur. Larutan tersebut selanjutnya di kocok hingga homogen. Larutan tersebut
didiamkan selama 30 menit untuk kemudian diukur absorbansinya menggunakan
spektrofometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum yang sudah
diperoleh. Pengulangan perlakuan dilakukan sebanyak 3 kali. Absorbansi yang
didapat dibuat kurva kalibrasi antara absorbansi dengan konsentrasi larutan Fe (I1)
(Sari & Sugiarto, 2015).
3. Penentuan Sampel

Serbuk mikroenkapsul ditimbang sebanyak 0,1 gram. Dimasukkan ke labu
ukur 25 ml, kemudian ditambahkan akuades sampai tanda batas. Larutan sampel
yang telah dibuat tersebut diambil 0,1 mL kemudian masukkan dalam labu ukur
10 mL. Larutan Na2S203 100 ppm sebanyak 1,1 mL ditambahkan pada labu ukur.
Larutan o-fenantrolin 1000 ppm sebanyak 1,5 mL dan larutan buffer asetat pH 4,5
sebanyak 1,5 mL juga ditambakan pada labu ukur. Aseton sebanyak 5 mL dan
ditambahkan akuades hingga tanda batas labu ukur. Larutan tersebut selanjutnya
di kocok hingga homogen. Larutan tersebut didiamkan selama 30 menit untuk
kemudian diukur absorbansinya menggunakan spektrofometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum yang sudah diperoleh. Pengulangan perlakuan
dilakukan sebanyak 3 kali (Sari & Sugiarto, 2015).

c. Penentuan Konsentrasi Fe3*
1. Penentuan panjang gelombang maksimum Fe(l11)-fenantrolin

Larutan standar Fe(lll) 100 ppm dimasukkan sebanyak 0,8 mL kedalam
labu ukur 10 mL, ditambahkan 1,5 mL larutan 1,10 fenantrolin 1000 ppm,
ditambahkan 1,5 mL buffer asetat pH 3,5, ditambahkan 5,0 mL aseton,
ditambahkan akuades hingga batas. Larutan campuran dikocok dan didiamkan
selama 30 menit dan diukur absorbansi pada panjang gelombang 300 nm-450 nm.
Pengukuran dilakukan pengulangan sebanyak tiga kali. Hasil pengukuran dibuat
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kurva antara absorbansi dan panjang gelombang, diperoleh panjang gelombang
maksimum kompleks Fe(l11) fenantrolin (Azizah, 2017).
2. Pembuatan kurva kalibrasi Fe(ll1)-fenantrolin

Larutan standar Fe(lll) dengan konsentrasi 100 ppm diambil 0,2 mL - 0,8
mL lalu dimasukkan kedalam labu ukur 10 mL, ditambahkan 1,5 mL larutan
fenantrolin 1000 ppm, 1,5 mL buffer asetat pH 3.5, aseton 5 ml dan akuades
hingga tanda batas labu ukur. Campuran dikocok dan didiamkan selama 30 menit.
Kemudian larutan diukur absorbansinya pada panjang gelombang maksimum
yang telah diperoleh (Azizah, 2017).
3. Penentuan Sampel

Serbuk mikroenkapsul ditimbang sebanyak 0,1 gram. Dimasukkan ke labu
ukur 25 ml, kemudian ditambahkan akuades sampai tanda batas. Larutan sampel
yang telah dibuat tersebut diambil 0,1 mL kemudian masukkan dalam labu ukur
10 mL. Larutan o-fenantrolin 1000 ppm sebanyak 1,5 mL dan larutan buffer asetat
pH 3,5 sebanyak 1,5 mL ditambakan pada labu ukur. Aseton sebanyak 5 mL dan
ditambahkan akuades hingga tanda batas labu ukur. Larutan tersebut selanjutnya
di kocok hingga homogen. Larutan tersebut didiamkan selama 30 menit untuk
kemudian diukur absorbansinya menggunakan spektrofometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum yang sudah diperoleh. Pengulangan perlakuan
dilakukan sebanyak 3 kali (Azizah, 2017).

d. Analisis kadar, bobot total dan efisiensi penjerapan Fe?*dan Fe®*

Analisis dilakukan dengan cara memecah mikroenkapsul yang terbentuk
dengan cara pengadukan atau penggerusan. Mikroenkapsul kemudian dilarutkan
dalam akuades dan ditetapkan absorbansinya dengan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis, sehingga akan diperoleh konsentrasi mikroenkapsul
(Srifiana, 2014). Konsentrasi mikroenkapsul sebelumnya telah diketahui dari
pengukuran absorbansi, sehingga perhitungan jumlah kadar yang ada didalam
mikroenkapsul dapat ditentukan secara langsung dengan menghitung konsentrasi
Fe?* yang dikalikan dengan volume pelarut yang ditambahkan.

Kadar Fe?* = konsentrasi Fe?* x volume pelarut............... persamaan 3.2
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Bobot total ditentukan dengan membandingkan massa mikroenkapsul
yang diperoleh kemudian dikalikan dengan kadar Fe* lalu dibagi dengan massa

mikroenkapsul yang diambil.

massa mikroenkapsul total

Bobot total = — x kadar Fe?*.......... persamaan 3.3

assa mikroenkapsul yang diambil
Efisiensi mikroenkapsulasi dihitung dengan membandingkan bobot total
Fe2* dalam mikroenkapsul dengan bobot total Fe?* teoritis.

bobot total Fe2+ dalam mikroenkapsul

0 L . —
% Efisiensi Penjerapan bobot total Fe2+ teoritis

x100%....persamaan 3.4

Analisis kadar, bobot total dan efisiensi penjerapan Fe3* juga menggunakan rumus
perhitungan yang sama dengan Fe?* seperti persamaan 3.2; 3,3; dan 3.4
(Deli, 2016).

3.4.4 Penentuan Bentuk dan Ukuran Mikroenkapsul

(@) (b)
Gambar 3.3 (a) Mikroskop Optik dan (b) Mikroskop Optik yang dihubungkan
dengan laptop berisi aplikasi Optilab.

Bentuk dan ukuran mikroenkapsul dapat diketahui menggunakan mikroskop
optik yang dihubungkan dengan aplikasi Opti-Lab. Mikroenkapsul yang akan
diukur yakni, dipilih mikroenkapsul dengan ukuran yang terbesar dari masing-
masing formula untuk diukur diameternya dibawah mikroskop optik. Menurut
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Aliyah et al., (2014), ukuran mikroenkapsul dapat diukur dengan mikroskop
perbesaran 4x10. Mikroenkapsul diamati di bawah mikroskop dan diukur
diameternya dengan menggunakan skala okuler dan skala objektif sehingga
diperoleh nilai satuan mikroenkapsul untuk skala mikrometer. Gambar 3.3

merupakan mikroskop Optik Nikon.


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan

1.

Massa dan perolehan kembali mikroenkapsul tertinggi berada pada kecepatan
900 rpm yaitu F3R3 diperoleh massa mikroenkapsul 2,2792 gram dan nilai
perolehan kembali 91,15%.

Bobot total Fe?" tertinggi berada pada formula F1R3 yaitu 142,12 mg.
Sedangkan formula yang memiliki bobot total Fe?* terendah berada pada
formula F3R1 yaitu 123,5 mg. Efisiensi penjerapan Fe?* tertinggi terdapat
pada formula F1R3 yaitu 70,66%. Bobot total Fe** tertinggi berada pada
formula F1R1 rpm yaitu 43,714 mg. Sedangkan formula yang memiliki bobot
total Fe** terendah berada pada formula F3R3 sebesar 37,317 mg. Efisiensi
penjerapan Fe®*, terbesar pada formula F1R1 yaitu bernilai 21,705 %. Formula
F3R3 memiliki efisiensi penjerapan terkecil Fe3* yaitu 18,439%.

Kecepatan pengadukan yang meningkat akan menyebabkan bentuk
mikroenkapsul semakin bulat, permukaan yang halus dan tidak bergelombang.
Bentuk mikroenkapsul terbaik terdapat pada F1R3. Ukuran mikroenkapsul
didapatkan diameter terkecil berada pada formula F1R3 (1233,2 um) dan
terbesar pada formula F3R1 (2535,7 pum). Mikroenkapsul yang dihasilkan
telah memenuhi persyaratan ukuran mikroenkapsul yaitu 1-5000 mikrometer.

5.2 Saran

1.

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan menggunakan variasi bahan
inti FeSO4.7H20 dengan variasi waktu atau hari, serta variasi kecepatan
pengadukan.

Perlu dilakukan uji morfologi dengan SEM (Scanning Electron Microscopy)

apabila ingin mengetahui morfologi mikroenkapsul lebih lanjut.
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Lampiran

Lampiran 4.1 Pembuatan Larutan untuk analisa Fe?* dan Fe®*
4.1.1 Pembuatan larutan induk FeClz.6H20O 100 ppm
Mr FeCl3.6H20 = 269 g/mol

m =mg,Ar
pp L = Mr

_mg  56g/mol
100 ppm = 0,1L X 269 g/mol
100 24 = 9y 0,2082

L  01L
0

02082 9
mg = 48,0 mg

gram  =0,0480 gram

4.1.2 Pembuatan larutan 1,1- Fenantrolin 1000 ppm
Mr C12HsN2 = 180,21 g/mol

1000 ppm = =2

L
mg

1000 2 = 22
L

01L
mg =100 mg

gram  =0,1gram

4.1.3 Pembuatan larutan Na,S>03 100 ppm
Mencari massa Na»S203
Mr Na2S,03 = 160 g/mol

Ar S;03% = 112 g/mol

mg Ar
100 ppm = — x —
pp L Mr
m m 112-L
100 24 = 2y —mol
L 01L” 160-L
mol
m 112 m
10029 = =29
L 16 L

10072 x 16 L = 112 mg
L
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1600 mg =112 mg

1600 mg
112

0,0143 gram =gram

:mg

4.1.4 Pembuatan Buffer 4,5

- Pembuatan larutan 0,1 M CH3COONa

_ gram _ 1000
M= Mr ml
_gram 1000
01M= 82 g/mol ~ 100 ml
gr =8,2 gram

- Pembuatan Asam Asetat 0,1 M didalam labu ukur 50 ml
Konsentrasi Asam asetat 99,5% (w/w)
Mr Asam asetat adalah 60 gram/mol

p adalah 1,05 gram/mL
_n
M=3

ram
M=E=x—£
Mr massagotal

99,5 gram 1,05 gram/mL

" 60 gram/mol 100 gram

M = 1,658 mol x 0,0105 mL*

mol_ 1000 mL

M =0,0174 2%
mL 1L
M=17,42%
L

Perhitungan Asam asetat 0,1 M
M1.V1 =M2.V2

17,4 M. V1 =0,1M .50 mL
17,4 M.V1 =5M

V1=0,29 mi

Selanjutnya pembuatan buffer pH 4,5.

MaxVa
MgxVg

[1045] = 1,75.105 x

[H] =Kax

01M.Va
0,1 M. (50-Va)
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[10%5] = 1,75.10% x ==

5-0,1Va
_ 01Va
1,75 5-0,1Va

1,81 =

0,1Va
5-0,1Va

9,05-0,181Va=0,1Va
Va=32,2ml
-Volume CH3COONa yang dibutuhkan sebanyak:
Vg =50 ml-Va
Vg =50 ml —32,2 mi
Vg =17,8ml

4.1.5 Pembuatan Buffer 3,5
Pembuatan Asam Asetat 0,1 M didalam labu ukur 50 ml
Konsentrasi Asam asetat 99,5% (w/w)
Mr Asam asetat adalah 60 gram/mol
p adalah 1,05 gram/mL
M =

n
\%
gram p

M =

Mr massQeotql

_ 99,5 gram 1,05 gram/mL
60 gram/mol 100 gram

M = 1,658 mol x 0,0105 mL™*

M = 0,0174 12y 2000 mE
mL 1L

mol

M=174—
L

Dari CH3COOH diambil sebanyak 5 mL dan diencerkan dalam 100 mL
larutan sehingga dapat diketahui mol CH3COOH, dengan perhitungan
sebagai berikut.

M1.V1 =M1.V2
M1.50 mL =17,4mol/L.5mL
M1 =174M
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56

mol CH3COOH =M CH3COOH . V CH3COCOH

mol CH3COOH = 1,74 mol/L.0,05 L

mol CH3sCOOH = 0,087 mol

Selanjutnya dapat dihitung mol CH3sCOONa dan massanya yang dibutuhkan

untuk membuat buffer pH 4,5.

mol CH3COOH

+ —_
[H'] =Kax mol CH3CONa

0,087 mol

[1035] = 1,75.10° x
mol

_ 1,75.10-5 x 0,087
10-3,5

X =0,00483 mol CH3:COONa
-Massa CH3COONa anhidrat yang dibutuhkan sebanyak:
Massa = mol x Mr

= 0,00483 mol x 82,03 gram/mol

= 0,396 gram

Jadi, CH3COONa anhidrat yang dibutuhka adalah sebanyak 0,396 gram
untuk membuat larutan buffer asetat pH 3,5 yang nantinya akan ditambahkan
5 mL CH3COOH dalam labu ukur 50 mL.
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Lampiran 4.2 Penetapan Kadar Fe?* secara Simultan

57

Lampiran 4.2.1 Scanning Panjang Gelombang Maksimum Fe?* dari 450-560 nm
menggunakan larutan Fe?* 8 ppm

Panjang Gelombang (nm) I I i Rata-rata
450 0,088 0,088 0,088 0,088
460 0,090 0,089 0,090 0,090
470 0,091 0,091 0,091 0,091
480 0,094 0,095 0,094 0,094
490 0,098 0,098 0,098 0,098
500 0,102 0,102 0,100 0,101
502 0,101 0,102 0,102 0,102
504 0,102 0,102 0,102 0,102
506 0,103 0,102 0,103 0,103
508 0,103 0,103 0,104 0,103
510 0,104 0,104 0,105 0,104
512 0,103 0,104 0,103 0,103
514 0,102 0,103 0,103 0,103
516 0,103 0,102 0,102 0,102
518 0,102 0,102 0,102 0,102
520 0,102 0,101 0,101 0,101
530 0,093 0,092 0,093 0,093
540 0,080 0,080 0,081 0,080
550 0,069 0,069 0,068 0,069
560 0,061 0,061 0,062 0,061

Absorbansi

Kurva Scanning Panjang Gelombang Fe?*

0,110
0,100
0,090
0,080
0,070
0,060

0,050
440

460 480

500

540

Panjang Gelombang (nm)

560
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Lampiran 4.2.2 Kurva Kalibrasi Simultan Fe?* dan Fe** 510 nm

Konsentrasi Fe2* (ppm) | I 11| Rata-rata
0 0,003 0,004 0,003 0,003
2 0,032 0,032 0,032 0,032
4 0,053 0,053 0,052 0,053
6 0,084 0,085 0,085 0,085
8 0,107 0,108 0,108 0,108

y =0,013x + 0,003

0,120 - 2= 0,996
2
8
5]
a8
<

0,000 T T T T )

0 2 4 6 8 10
Konsentrasi (ppm)

Konsentrasi Fe3* (ppm) I 1 i Rata-rata
0 0,003 0,002 0,003 0,003
2 0,012 0,013 0,012 0,012
4 0,023 0,022 0,022 0,022
6 0,031 0,031 0,032 0,031
8 0,038 0,039 0,039 0,039

. y =0,004x + 0,003
0.050 R?=0,996
0,040
g 0,030
g 0,020
0,010
0,000 )
10
Konsentrasi (ppm)
0,120 - y =0,013x + 0,003
Rz =0,996
0,100 -
% 0,080 -
[+
S 0,060 - y = 0,004x + 0,003
38 Rz =0,996
< 0,040
0,020
0,000 )
0 2 4 6 8 10
Koonsentrasi (ppm)
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Lampiran 4.3 Penetapan Kadar Fe** secara Simultan

59

Lampiran 4.3.1 Scanning Panjang Gelombang Maksimum Fe®" dari 300-450 nm

menggunakan larutan Fe** 8 ppm

Panjang Gelombang

| 1 1 Rata-rata
(nm)
300 0,110 0,111 0,110 0,110
310 0,112 0,111 0,112 0,112
320 0,119 0,108 0,119 0,119
330 0,132 0,132 0,133 0,132
340 0,145 0,146 0,146 0,146
350 0,157 0,158 0,157 0,157
352 0,163 0,162 0,163 0,163
354 0,165 0,164 0,165 0,165
356 0,170 0,169 0,169 0,169
358 0,172 0,172 0,172 0,172
360 0,170 0,170 0,169 0,170
362 0,167 0,167 0,166 0,167
364 0,165 0,165 0,164 0,165
366 0,162 0,162 0,162 0,162
368 0,160 0,161 0,161 0,161
370 0,158 0,159 0,159 0,159
380 0,144 0,143 0,143 0,143
390 0,131 0,130 0,130 0,130
400 0,120 0,119 0,120 0,120
410 0,109 0,108 0,108 0,108
420 0,100 0,100 0,100 0,100
430 0,091 0,091 0,091 0,091
440 0,086 0,086 0,086 0,086
450 0,084 0,084 0,084 0,084
Kurva Scanning Panjang Gelombang Fe3*
0,180
0,160
£ 0,140
=
(@}
20,120
<
0,100
0,080
200 310 330 350 370 390 410 430 450
Panjang Gelombang (nm)
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Lampiran 4.3.2 Kurva Kalibrasi Simultan Fe?* dan Fe®* 358 nm

Konsentrasi Fe?* (ppm) | I 1l Rata-rata
0 0,002 0,002 0,003 0,002
2 0,016 0,016 0,015 0,016
4 0,024 0,025 0,025 0,025
6 0,037 0,038 0,038 0,038
8 0,049 0,049 0,050 0,049
y = 0,005x + 0,002
0,060 R2=0,997
=
£
3
o)
<
0,000 T T T )
0 4 6 8 10
Konsentrasi (ppm)
Konsentrasi Fe3* (ppm) I 1 i Rata-rata
0 0,004 0,003 0,003 0,003
2 0,042 0,042 0,042 0,042
4 0,092 0,093 0,093 0,093
6 0,134 0,134 0,134 0,134
8 0,171 0,170 0,170 0,170
y =0,0213x + 0,0033
0,200 R2=0,9971
‘% 0,150
=
£ 0,100
38
< 0,050
0,000 )
10
Konsentrasi (ppm)
=0,021x + 0,003
0,200 1 7T R 0907
0,160 -
20,120 -
£
(@]
§ 0,080 - y = 0,0058x + 0,0027
R?=0,9973
0,040
0,000 . . . .
0 4 6 8 10
Konsentrasi (ppm)
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Lampiran 4.4 Karakteristik Mikroenkapsul

Lampiran 4.4.1 Perolehan Kembali Mikroenkapsul (Recovery)

61

Mf

Mec

Mm

R

Rata-rata

M U gram)  @ram)  @ram) %) R(®) 3d
F1R1 1 1,0001 1,0008 1,7681 88,37
21,0001 1,0008 1,7684 88,38 88,38 0,015
3 11,0003 1,0002 1,7685 88,40
F1R2 11,0000 1,0003 1,7720 88,59
21,0002 1,0002 1,7721 88,59 88,58 0,017
31,0002 1,0004 1,7718 88,56
F1R3 1 1,0001 1,0002 1,7787 88,92
21,0002 1,0009 1,7792 88,91 88,91 0,010
31,0000 1,0009 1,7789 88,90
F2R1 1 1,0001 1,2508 2,0004 88,87
21,0001 1,2500 2,0007 88,92 88,88 0,036
3 1,0004 1,2509 2,0003 88,85
F2R2 1 1,0001 1,2508 2,0045 89,05
21,0002 1,2500 2,0049 89,10 89,08 0,029
3 1,0001 1,2500 2,0048 89,10
F2R3 11,0002 1,2500 2,0116 89,40
21,0004 1,2500 2,0117 89,39 89,39 0,010
31,0006 1,2504 2,0120 89,38
F3R1 11,0002 1,5002 2,2671 90,67
21,0003 1,5002 2,2679 90,70 90,68 0,017
3 1,0004 1,5003 2,2675 90,67
F3R2 11,0003 1,5001 2,2721 90,87
21,0000 1,5002 2,2725 90,89 90,87 0,015
31,0002 1,5003 2,2719 90,86
F3R3 11,0000 1,5002 2,2791 91,16
21,0001 1,5002 2,2788 91,14 91,15 0,010
31,0000 1,5005 2,2793 91,15
Keterangan
M : Mikroenkapsul
U : Ulangan
Mf : Massa FeS0,.7H,0 (gram)
Mec : Massa Etil Selulosa (gram)
Mm  : Massa Mikroenkapsul (gram)
R : Recovery (%)

Sd

: Standar Deviasi
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Contoh Perhitungan :
Mencari nilai % perolehan kembali dari F1R1 ulangan |

Massa Mikroenkapsul yang diperoleh
= e Xapa yane Tp x 100%
Massa Etil Selulosa+Massa FeS04

1,7683 gram
= g x 100%
(1,0008+1,0002) gram

1,7681
R = x 100%
2,0010

=0,8837 x 100%
=88,37%

R
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Lampiran 4.5 Bobot Total dan Efisiensi Penjerapan Simultan Fe?* dan Fe®*

MK U Abs X Kons (X. Fp) Mm K (mg) Ratz:;rata Bt (mg) Rata-rata Bt PE;;Sgigg?n Rata-rata EP SD
A=510 2=358 =510 A=358 A=510 A=358 (mg) =510 2=358 A=510 A=358 A=510 A=358 A=510 2A=358 A=510 A=358 A=510 A=358 A=510 2=358
FIRI 1 0,044 0011 2,857 0,857 285714 85,714 1768,1 7,143 2,143 126,49 42,085 62,803 21,687
2 0,043 0010 2802 0819 280,195 81916 17684 7,005 2,048 7,04 2,1 130,57 42,097 128,06 43,714 64,829 21,404 63585 21,705 11 0,3
3 0043 0011 2,789 0,844 278,896 84,383 17685 6,972 2,110 127,13 40,993 63,123 22,023
FIR2 1 0,046 0,012 2,981 0,908 298,052 90,844 1772,0 7,451 2,271 132,04 41,364 65,560 20,334
2 0,046 0011 2,994 0,884 299,351 88377 1772,1 7,484 2209 7,405 2,239 132,62 43523 131,22 41,725 65849 20,006 65,154 19911 1,0 0,5
3 0045 0,012 2912 0,89 291,234 89513 17718 7,281 2,238 129,00 43,532 64,053 19,392
FIR3 1 0,047 0,013 3,036 0,946 303,571 94,643 1778,7 7,589 2,366 132,45 40,952 69,317 18,612
2 0047 0,013 3,036 0946 303,571 94,643 1779,2 7,589 2,366 7,6 2,346 13558 40,293 142,12 40,100 71,347 18,993 70,566 18,865 11 0,2
3 0,047 0012 3,049 0,922 304,870 92,175 17789 7,622 2,304 135,61 39,055 71,033 18,990
F2R1 1 0,039 0,010 2529 0,766 252,922 76,591 20004 6,323 1,915 126,29 43,677 62,708 20,538
2 0,040 0,009 2610 0,755 261,039 75455 2000,7 6,526 1,886 6,402 1,885 123,87 43,108 124,49 42,806 61,506 21,610 61,813 21,254 0,8 0,6
3 0,039 0,009 2542 0,741 254,221 74,123 2000,3 6,356 1,853 123,31 44,355 61,225 21,615
F2R2 1 0,041 0,011 2,653 0,817 265260 81,721 20045 6,631 2,043 132,93 40,244 66,002 19,982
2 0,040 0,011 2584 0,804 258442 80,390 20049 6,461 2,010 6,529 2 129,54 39,153 130,88 39,682 64,318 19,440 64,986 19,703 0,9 0,3
3 0,040 0,010 2597 0,779 259,740 77,922 2004,8 6,494 1,948 130,18 39,650 64,639 19,687
F2R3 1 0,043 0,012 2,776 0,869 277,597 86,851 20116 6,940 2,171 139,60 39,079 67,026 19,018
2 0044 0,011 2,87 0,857 285714 85714 2011,7 7,143 2,143 7,064 2,173 143,69 37,684 1352 38,146 67,045 18,739 67,131 18,721 0,2 0,3
3 0044 0,012 2844 0,882 284,416 88,182 20120 7,110 2,205 143,06 37,674 67,320 18,405
F3R1 1 0,033 0,009 2133 0,661 213,312 66,136 2267,1 5,333 1,653 120,90 37,484 60,030 20,896
2 0034 0009 2201 0,675 220,130 67,468 22679 5503 1,687 5446 1,676 12481 38,252 1235 37,994 61,970 20,902 61,320 20,717 11 0,3
3 0,034 0009 2201 0,675 220,130 67,468 22675 5,503 1,687 124,79 38,246 61,959 20,354
F3R2 1 0,035 0,009 2269 0,688 226,948 68,799 2272,1 5674 1,720 128,91 38,303 64,008 19,404
2 003 0,008 2282 0,663 228247 66,331 22725 5706 1,658 5695 1,679 129,67 37,74 12941 37,704 64,386 18,711 64,254 18,940 0,2 0,4
3 0,03 0,008 2282 0,663 228247 66,331 22719 5,706 1,658 129,64 37,067 64,368 18,706
F3R3 1 0,036 0,010 2,325 0,726 232,468 72597 2279,1 5812 1,815 134,99 37,888 65,767 18,812
2 0,037 0011 2380 0,764 237,987 76,396 22788 5950 1,910 5904 1,878 13503 36,215 134,55 37,137 67,319 17,982 66,807 18,439 0,9 0,4
3 0037 0011 2380 0,764 237,987 76,396 2279,3 5950 1910 135,58 37,308 67,334 18,524
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Keterangan :

Abs 510 = Absorbansi saaat panjang gelombang Fe?* 510 nm

ADbS 3355 = Absorbansi saaat panjang gelombang Fe3* 358 nm

X510 = (Abs3ss - ( Abs»s10 *5,25)) / ((0,005+0,002) - ((0,013+0,003)*5,25))
X3ss = (Abs;s10- ((0,013+0,003)* X 1510)) / (0,004+0,003)

Kons = X. Faktor pengenceran

K 2510 = kadar Fe?* (mg)

K ass = kadar Fe** (mg)

Bt = bobot total Fe?* / Fe** dalam mikroenkapsul (mg)

Contoh Perhitungan F1IR1 Ulangan 1 :
Diketahui :

- Pada Fe?* saat A510nm dan Fe®* saat A 358nm

a. Mencari nilai X jsi0
Xasio = (Absisss- ( Absysio *5,25)) / ((0,005 + 0,002) - ((0,013 + 0,003)*5,25))
= (0,011- (0,044*5,25)) / ((0,005+0,002) - ((0,013 + 0,003)*5,25))
= 2,857
b. Mencari Kons jsio
Konsentrasi = X . Faktor Pengenceran
= 2,857 ppm x 100
= 285,714 ppm
c. Kadar Fe?* dalam 0,1 gram mikroenkapsul (labu ukur 25 ml)
Kadar atau Jumlah Fe?* = Konsentrasi x Volume akuades pada labu ukur
= 285,714 ppm x 0,025 L

64


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

=7,147 mg
. Bobot total Fe?*

massa total mikroenkapsul

Bobot total Fe?* = x Jumlah Fe?*

massa mikroenkapsul yang diambil

1768,3
= —€ x 7,147 mg
100 mg

= 126,40 mg

. Mencari nilai X ;355 Fe**
Xasio = (Absysio- ((0,013+0,0003)* X 1s10)) / (0,004+0,003)
= (0,044 - ((0,013+0,0003)* 2,857)) / (0,004+0,003)
= 0,857
. Mencari Kons ;3ss Fe3*
Konsentrasi = X . Faktor Pengenceran
=0,857 ppm x 100
= 85,714 ppm
. Kadar Fe®* dalam 0,1 gram mikroenkapsul (labu ukur 25 ml)
Kadar atau Jumlah Fe** = Konsentrasi x Volume akuades pada labu ukur
= 85,714 ppm x 0,025 L
=2,143 mg
. Bobot total Fe**

massa total mikroenkapsul

Bobot total Fe®* = x Jumlah Fe®*

massa mikroenkapsul yang diambil

= 2222y 2,143 mg

100 mg
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= 42,085 mg

Efisiensi Penjerapan Fe?*

.. . . bobot total Fe2+
Efisiensi Penjerapan = ——————_< x 100%
massa Fe2+mula—mula

126,40 m
= 2> T8 ¥ 100%
201,4 mg

62,803%

j. Efisiensi Penjerapan Fe?*

bobot total Fe3+
massa Fe2+mula—mula

43,714 m,
= 22228 ¥ 100%
201,4 mg

21,687%

Efisiensi Penjerapan

X 100%
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