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RINGKASAN

Optimasi Tween dan PEG dalam Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar
(Coriandrum sativum L.) sebagai Antioksidan; Qurnia Wahyu Fatmasari,
132210101004; 2018; 115 halaman; Fakultas Farmasi Universitas Jember.

Radikal bebas merupakan atom atau molekul yang relatif tidak stabil, memiliki
elektron yang tidak berpasangan sehingga bersifat reaktif (Erawati, 2012). Radikal
bebas yang berlebih dinetralisir oleh antioksidan. Salah satu antioksidan eksogen
alami adalah biji ketumbar (Coriandrum sativum L.) yang diolah menjadi minyak biji
ketumbar (Coriander oil). Biji ketumbar kering mengandung 0,03-2,6% minyak atsiri
dengan linalool sebagai komponen utama (Mahendra dan Bisht, 2011). Menurut
Samojlik dkk. (2010), minyak biji ketumbar berpotensi sebagai antioksidan dengan
nilai 1Csq sebesar 53,5 uL/mL. Menurut Ramadan dan Moersel (2006), minyak biji
ketumbar lebih efektivif dalam menghambat radikal bebas dibandingkan minyak
jintan hitam, biji kapas, kacang tanah, bunga matahari, kenari, biji lin, zaitun, dan biji
niger. Minyak biji ketumbar tersebut berpotensi untuk dikembangkan menjadi suatu
bentuk sediaan topikal untuk mendapat efikasi maksimal dari zat aktif dan pilihan
bentuk sediaan yang baik.

Penggunaan minyak atsiri memiliki beberapa kekurangan, yaitu sulit menembus
kulit sehingga menimbulkan ketidaknyamanan saat digunakan, mudah menguap dan
terdekomposisi oleh panas, kelembaban udara, cahaya, maupun oksigen sehingga
menyebabkan bioavailabilitas minyak atsiri akan menurun. Bahan aktif berupa
minyak atsiri perlu diformulasikan dalam bentuk sediaan yang mudah diaplikasikan
dan lebih stabil, seperti nanoemulsi.

Nanoemulsi akan mengenkapulasi bahan aktif minyak atsiri sehingga tidak

mudah menguap dan lebih stabil. Selain itu, ukuran partikel nanoemulsi yang kecil
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menjadikan sediaan memiliki luas permukan yang besar sehingga dapat
meningkatkan penetrasi dan availabilitas dari bahan aktif (Bilia dkk, 2014).

Surfaktan merupakan salah satu komponen penting dalam formulasi nanoemulsi
yang berfungsi untuk menurunkan tegangan permukaan antara dua cairan yang tidak
bercampur. Surfaktan yang digunakan adalah Tween 80, surfaktan non ionik yang
bersifat non toksik dan non iritatif. Penggunaan surfaktan dikombinasikan dengan
kosurfaktan untuk menghasilkan ukuran partikel lebih kecil dan lebih stabil.
Kosurfaktan yang digunakan adalah PEG 400, surfaktan non inonik dan bersifat non
iritatif yang berpotensi meningkatkan penetrasi sehingga dapat meningkatkan difusi
obat melalui kulit.

Berdasarkan hasil penelitian, Tween 80 dan PEG 400 memberikan pengaruh
terhadap transmitan, viskositas, dan aktivitas antioksidan. Tween 80 dan interaksi
antara Tween 80 dan PEG 400 memiliki pengaruh menurunkan nilai transmitan
sedangkan PEG 400 memiliki pengaruh meningkatkan nilai transmitan nanoemulsi
minyak biji ketumbar. Tween 80 memiliki pengaruh meningkatkan nilai viskositas
sedangkan PEG 400 dan interaksi antara Tween 80 dan PEG 400 memiliki pengaruh
menurunkan nilai viskositas nanoemulsi minyak biji ketumbar. Tween 80 memiliki
pengaruh meningkatkan nilai persen inhibisi sedangkan PEG 400 dan interaksi antara
Tween 80 dan PEG 400 memiliki pengaruh menurunkan nilai persen inhibisi
nanoemulsi minyak biji ketumbar.

Hasil analisis menggunakan Design Expert 11.0.0.5 trial menghasilkan formula
optimum nanoemulsi minyak biji ketumbar dengan komposisi Tween 80 sebesar 30%
dan PEG 400 sebesar 10%. Karakteristik fisik formula optimum nanoemulsi minyak
biji ketumbar, yaitu tipe nanoemulsi minyak dalam air dengan nilai transmitan
99,037%; bobot jenis 1,036 g/mL; viskositas 101,710 mPa.s; pH 6,28; ukuran partikel
rata-rata 17,7 nm; dan bersifat monodispersi dengan indeks polidispersi sebesar

0,367, stabil, dan memiliki aktivitas antioksidan dengan nilai 1Cs, sebesar 199,176

ppm.
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BAB1l. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Radikal bebas merupakan atom atau molekul yang relatif tidak stabil, memiliki
elektron yang tidak berpasangan sehingga bersifat reaktif (Erawati, 2012). Salah satu
organ tubuh yang rentan terhadap paparan radikal bebas adalah kulit. Paparan radikal
bebas yang berlebih seperti polutan, asap rokok, maupun sinar matahari dapat
mempercepat proses penuaan dan memicu beberapa penyakit. Radikal bebas yang
berlebih ini dapat dinetralisir oleh antioksidan. Antioksidan akan menghentikan atau
memutuskan reaksi berantai radikal bebas dengan memberikan elektron sehingga
membuat radikal bebas stabil. Jika jumlah radikal bebas terus bertambah sedangkan
jumlah antioksidan endogen tetap, akibatnya radikal bebas akan bereaksi dengan
komponen-komponen sel dan menimbulkan kerusakan sel (Rohmatussolihat, 2009).
Akan tetapi tubuh manusia tidak mempunyai cadangan antioksidan dalam jumlah
banyak, sehingga jika terjadi paparan radikal bebas berlebih maka tubuh
membutuhkan antioksidan eksogen (Asmarani dan Wahyuningsih, 2015).

Salah satu antioksidan eksogen alami adalah biji ketumbar (Coriandrum
sativum L.) yang diolah menjadi minyak biji ketumbar (Coriander oil). Biji ketumbar
selain sebagai bumbu rumah tangga juga dimanfaatkan sebagai pemberi aroma
makanan dan minuman, parfum, bahan baku farmasi, serta sebagai bahan obat. Biji
ketumbar kering mengandung 0,03-2,6% minyak atsiri dengan linalool sebagai
komponen utama (Mahendra dan Bisht, 2011). Aktivitas antioksidan minyak biji
ketumbar disebabkan oleh adanya linalool dalam konsentrasi yang lebih tinggi pada
minyak biji ketumbar dibandingkan pada minyak daun ketumbar (Wangensteen, dkk.,
2004). Menurut Samojlik dkk. (2010), minyak biji ketumbar berpotensi sebagai
antioksidan dengan nilai 1Cs sebesar 53,5 pL/mL. Menurut Ramadan dan Moersel
(2006), minyak biji ketumbar lebih efektif dalam menghambat radikal bebas
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dibandingkan minyak jintan hitam, biji kapas, kacang tanah, bunga matahari, kenari,
biji lin, zaitun, dan biji niger. Minyak biji ketumbar tersebut berpotensi untuk
dikembangkan menjadi suatu sediaan farmasi, salah satunya bentuk sediaan topikal.
Bentuk sediaan tersebut ditujukan untuk mendapat efikasi maksimal dari zat aktif dan
sebagai alternatif pilihan bentuk sediaan yang baik (Yanhendri, 2012).

Penggunaan minyak atsiri secara langsung di kulit memiliki beberapa
kekurangan. Minyak sulit menembus kulit sehingga menimbulkan ketidaknyamanan
saat digunakan di kulit seperti rasa lengket. Selain itu, minyak atsiri memiliki sifat
mudah menguap dan terdekomposisi oleh panas, kelembaban udara, cahaya, maupun
oksigen sehingga menyebabkan bioavailabilitas minyak atsiri akan menurun (Bilia
dkk, 2014 dan Zhang dkk., 2015). Bahan aktif berupa minyak atsiri perlu
diformulasikan dalam bentuk sediaan yang mudah diaplikasikan dan lebih stabil,
seperti nanoemulsi.

Nanoemulsi memiliki bentuk sediaan yang stabil, jernih, tidak merusak sel
normal manusia dan hewan, memiliki ukuran partikel yang sangat kecil, dapat
meningkatkan absorpsi, bioavailabilitas obat dan kelarutan zat aktif yang bersifat
hidrofob, serta memiliki efisiensi dan penetrasi yang cepat pada sebagian obat
(Devarajan dan Ravichandran, 2011; Asmarani dan Wahyuningsih, 2015).
Nanoemulsi dapat diformulasikan dengan konsentrasi surfaktan dan minyak yang
rendah sehingga memberikan rasa nyaman pada kulit tanpa meninggalkan rasa
lengket dibandingkan mikroemulsi yang membutuhkan surfaktan dengan konsentrasi
lebih besar yang dapat menyebabkan toksisitas (Kale dan Deore, 2017; Yuliani dkk.,
2016). Nanoemulsi akan mengenkapulasi bahan aktif minyak atsiri sehingga tidak
mudah menguap dan lebih stabil. Selain itu, ukuran partikel nanoemulsi yang kecil
menjadikan sediaan memiliki luas permukan yang besar sehingga dapat
meningkatkan penetrasi dan availabilitas dari bahan aktif (Bilia dkk, 2014).

Surfaktan merupakan salah satu komponen penting dalam formulasi nanoemulsi

yang berfungsi untuk menurunkan tegangan permukaan antara dua cairan yang tidak


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

bercampur. Pada penelitian ini, surfaktan yang digunakan adalah Tween 80. Tween
80 merupakan surfaktan non ionik yang bersifat non toksik dan non iritatif yang
banyak digunakan dalam kosmetik dan sediaan farmasi (Rowe dkk., 2009). Tween 80
dapat melarutkan sejumlah besar minyak dan memiliki ekor non polar yang tidak
jenuh sehingga membentuk droplet yang kecil (Saberi dkk., 2013 dan Salim dkk.
2011). Penggunaan Tween 80 secara tunggal belum dapat menurunkan tegangan
permukaan dalam nanoemulsi sehingga sering di kombinasikan dengan kosurfaktan
(Asmarani dan Wahyuningsih, 2015). Selain itu, kombinasi surfaktan menghasilkan
ukuran partikel lebih kecil dan lebih stabil dibandingkan dengan surfaktan tunggal
(Cho dkk., 2008). PEG 400 merupakan kosurfaktan yang sering digunakan dalam
sediaan farmasi karena bersifat non iritatif (Rowe dkk., 2009). PEG 400 dapat
berfungsi sebagai emulsifier bila ditambahkan pada surfaktan lain. PEG 400 dapat
membantu Tween 80 menurunkan tegangan permukaan hingga terbentuk sistem
nanoemulsi yang stabil. Selain itu, PEG 400 merupakan surfaktan non inonik yang
berpotensi meningkatkan penetrasi sehingga dapat meningkatkan difusi obat melalui
kulit (Ayuningtias dkk., 2017).

Pada penelitian ini akan dikembangkan sediaan nanoemulsi dari minyak biji
ketumbar yang memiliki aktivitas antioksidan. Formula optimum dalam penelitian ini
akan didapatkan melalui optimasi Tween 80 dan PEG 400 dengan menggunakan
metode desain faktorial menggunakan aplikasi Design Expert 11.0.0.5 trial. Respon
yang akan diamati adalah nilai transmitan, viskositas, dan aktivitas peredaman radikal
bebas yang dinyatakan dengan persen inhibisi. Formula optimum sediaan nanoemulsi
minyak biji ketumbar selanjutnya diuji karakteristik dan stabilitas fisiknya serta

aktivitas antioksidan yang dinyatakan dengan nilai 1Cs.
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1.2

Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian dalam latar belakang, maka permasalahan yang akan

diungkap dalam penelitian adalah:

a.

1.3

Bagaimanakah pengaruh Tween 80, PEG 400, dan interaksinya terhadap
transmitan dalam nanoemulsi minyak biji ketumbar?

Bagaimanakah pengaruh Tween 80, PEG 400, dan interaksinya terhadap
viskositas dalam nanoemulsi minyak biji ketumbar?

Bagaimanakah pengaruh Tween 80, PEG 400, dan interaksinya terhadap persen
inhibisi dalam nanoemulsi minyak biji ketumbar?

Bagaimanakah komposisi formula optimum nanoemulsi minyak biji ketumbar
menurut Design Expert?

Bagaimanakah karakteristik fisik, stabilitas fisik, dan aktivitas antioksidan (1Cs)

formula optimum nanoemulsi minyak biji ketumbar?

Tujuan Penelitian

Tujuan yang ingin dicapai dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:
Mengetahui pengaruh Tween 80, PEG 400, dan interaksinya terhadap transmitan
dalam nanoemulsi minyak biji ketumbar
Mengetahui pengaruh Tween 80, PEG 400, dan interaksinya terhadap viskositas
dalam nanoemulsi minyak biji ketumbar
Mengetahui pengaruh Tween 80, PEG 400, dan interaksinya terhadap persen
inhibisi dalam nanoemulsi minyak biji ketumbar
Mengetahui komposisi formula optimum nanoemulsi minyak biji ketumbar
menurut Design Expert
Mengetahui karakteristik fisik, stabilitas fisik, dan aktivitas antioksidan (1Csp)

formula optimum nanoemulsi minyak biji ketumbar
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1.4 Manfaat Penelitian

Berdasarkan tujuan yang ingin dicapai, maka diharapkan manfaat yang dapat

diperoleh dari penelitian ini adalah:

a.

d.

Memberikan informasi kepada masyarakat tentang pengembangan ilmu
pengetahuan di bidang kesehatan dengan memanfaatkan minyak biji ketumbar
sebagai antioksidan dalam sediaan nanoemulsi.

Memberikan informasi tentang pengaruh kombinasi Tween 80 dan PEG 400
dalam nanoemulsi minyak biji ketumbar terhadap transmitan, viskositas, dan
persen inhibisi peredaman radikal bebas.

Memberikan informasi tentang komposisi formula optimum yang memiliki
stabilitas fisik dan karakteristik nanoemulsi, meliputi organoleptis, transmitan,
pH, bobot jenis, viskositas, ukuran partikel dan aktivitas antioksidan (ICsp).

Sebagai sumber informasi terhadap penelitian selanjutnya.


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

BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Minyak Biji Ketumbar
2.2.1 Deskripsi

Ketumbar adalah tanaman biji yang dapat menghasilkan minyak atsiri.
Tanaman ketumbar berupa semak semusim dengan akar berbentuk spindel dan tipis.
Daun ketumbar berwarna hijau muda, majemuk, menyirip dengan tepi hijau
keputihan. Bentuk batang ketumbar tegak, berkayu lunak, berwarna hijau, berongga,
simpodial, percabangan monoaksial, terkadang dengan beberapa cabang di simpul
basal. Bunga ketumbar kecil dan berwarna putih kemerahan. Bentuk buah ketumbar
bulat, ketika muda berwarna hijau dan setelah tua berwarna kuning kecokelatan. Buah
mentah memiliki bau seperti hama sedang buah matang memiliki bau dan rasa yang
tajam (Gruenwald dkk., 1999; Preedy, 2015). Tanaman dan biji ketumbar dapat
dilihat pada Gambar 2.1.

Gambar 2.1 (a) Tanaman ketumbar (Rajeshwari dan Andallu, 2011); (b) Biji ketumbar
kering (Mandal dan Mandal, 2015)

Minyak biji ketumbar diperoleh melalui proses penyulingan uap dari buah-
buahan (biji-bijian) ketumbar kering yang sudah matang. Minyak biji ketumbar

berwarna kuning jernih atau pucat dengan bau khas ketumbar, memiliki rasa ringan,
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manis, hangat, dan aromatik. Satu mililiter minyak biji ketumbar larut dalam tiga
mililiter alkohol 70%. Minyak biji ketumbar memiliki bobot jenis antara 0,863-0,875.
Penyimpanan minyak biji ketumbar selama satu tahun dalam kegelapan, tidak
mempengaruhi organoleptis minyak (Burdock dan Carabin, 2009). Buah ketumbar
yang berukuran kecil dan bulat mengandung minyak atsiri yang lebih tinggi
dibanding dengan buah ketumbar yang berukuran besar (Hadipoentyanti dan
Wahyuni, 2017).

2.2.2 Klasifkasi tumbuhan
Menurut Burdock dan Carabin (2009), morfologi dan taksonomi tanaman
ketumbar diklasifikasikan sebagai berikut :
Kingdom : Plantae
Sub kingdom : Tracheobionta

Super divisi  : Spermatophyta

Divisi : Magnoliophyta

Kelas : Magnoliopsida

Sub Kelas : Rosidae

Ordo . Apiales

Famili : Apiaceae

Genus : Coriandrum L.
Spesies : Coriandum sativum L.

2.2.3 Kandungan kimia minyak biji ketumbar

Penggunaan biji ketumbar berkaitan dengan komposisi kimianya. Komposisi
umum dalam buah ketumbar adalah minyak atsiri, lemak, protein, air, serat, pati,
pentosan, gula, dan mineral. Selain itu, biji dan tanaman ketumbar mengandung
tokoferol, karotenoid, asam askorbat, fenolik, flavonol, dan antosianin. Biji ketumbar

juga mengandung asam petroselinik, asam linoleat, asam oleat, dan asam palmitat
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(Rajeshwari dan Andallu, 2011). Buah ketumbar yang masak dan kering memiliki
kandungan minyak atsiri bervariasi antara 0,03-2,6% dan minyak lemak antara 9,9-
27,7% (Diederichsen, 1996). Minyak ketumbar dilaporkan mengandung senyawa
terpen hidrokarbon 30% dan oksigen 70%. Analisis kandungan minyak biji ketumbar
ditunjukkan pada Tabel 2.1. Selain itu minyak biji ketumbar mengandung
kumarin/furanokumarin: umbelliferon, bergapten (Mandal dan Mandal, 2015).

Minyak biji ketumbar mengandung komponen linalool dalam jumlah yang
besar yaitu 60-80% (Mandal dan Mandal, 2015). Menurut Samojlik dkk. (2010),
minyak biji ketumbar mengandung linalool yang dapat menstabilisasi radikal DPPH.
Linalool merupakan senyawa alkohol monoterpen dari golongan terpenoid. Linalool
memiliki ikatan rangkap terkonjugasi yang dapat menyebabkan bereaksi dengan
radikal bebas. Linalool bereaksi dengan radikal bebas pada ikatan C-H posisi alilik.
Atom hidrogen posisi alilik dari linalool tersebut akan hilang dan membentuk radikal
alilik yang kemudian terstabilkan oleh resonansi. Radikal tersebut dapat bereaksi
secara reversibel dengan oksigen membentuk radikal peroksil. Selanjutnya radikal
peroksil akan membentuk hidroperoksida dan epoksida yang akhirnya terurai dan
membentuk produk oksidasi sekunder yang sesuai (Baschieri dkk., 2017 dan Skéld
dkk., 2004).
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Tabel 2.1 Komponen minyak biji ketumbar

Kelompok Komposisi % Total
Kimia

Alkohol Linalool 60-80
Geraniol 1,2-4,6
Terpinen-4-ol 3
a-terpineol 0,5

Hidrokarbon y-terpinen 1-8
p-cymen 3,5
Limonen 0,5-4,0
a-pinen 0,2-8,5
Camphen 1,4
Myrcen 0,2-2,0

Keton Kamper 0,949

Ester Geranil asetat 0,1-4,7
Linalyl asetat 0-2,7

(Mandal dan Mandal, 2015)

2.2.4 Khasiat minyak biji ketumbar

Biji ketumbar selain sebagai bumbu rumah tangga juga dimanfaatkan sebagai
bahan obat. Biji ketumbar dapat membantu mengobati gangguan pencernaan, bersifat
karminatif, sebagai diuretik, tonik, antibakteri, zat pendingin dan perangsang, serta
dapat menyembunyikan rasa atau bau dari bahan lain dalam sediaan farmasi. Biji
ketumbar jika dikunyah dapat digunakan sebagai obat halitosis (Diederichsen, 1996).
Biji ketumbar juga dapat digunakan untuk mengobati campak, sakit gigi, sebagai
penurun kolesterol.

Minyak atsiri dari biji ketumbar lebih banyak tersedia dan umum digunakan
dibanding dari daun ketumbar. Minyak biji ketumbar dimanfaatkan sebagai aroma
makanan dan minuman, parfum, bahan baku farmasi, dan digunakan dalam
pengobatan. Minyak biji ketumbar bekhasiat sebagai stimulan, penguat organ dan
merangsang enzim pencernaan, dan peningkatan fungsi hati, sehingga dapat

meningkatkan nafsu makan. Minyak biji ketumbar juga digunakan sebagai
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antibakteri, antioksidan, anti hipertensi, anti jamur, serta memiliki sifat
hipokolesterolemik (Preedy, 2015).

2.2 Radikal Bebas dan Antioksidan

Radikal bebas (free radical) adalah suatu senyawa atau molekul yang memiliki
elektron tidak berpasangan pada orbital terluarnya. Elektron yang tidak berpasangan
tersebut akan menyerang dan mengikat elektron molekul yang berada di sekitarnya.
Radikal bebas tersebut dapat mengoksidasi asam nukleat, protein, lemak, bahkan
DNA sel sehingga dapat menimbulkan penyakit degeneratif. Radikal bebas yang
berperan dalam penuaan dapat berasal dari luar sistem tubuh (eksogen), misalnya
paparan sinar ultraviolet (UV) dari matahari. Di samping itu, radikal bebas eksogen
dapat berasal dari aktifitas lingkungan sehingga diperlukan antioksidan dari luar
tubuh (antioksidan endogen) (Rohmatussolihat, 2009).

Antioksidan merupakan senyawa yang dapat melindungi sel dari kerusakan
oksidatif akibat molekul tidak stabil (radikal bebas). Antioksidan akan menghentikan
atau memutuskan kecepatan reaksi berantai dari radikal bebas dalam tubuh, sehingga
mencegah kerusakan sel-sel tubuh (Rohmatussolihat, 2009). Mulanya terjadi
pembentukan awal radikal bebas (inisiasi), lalu perambatan atau terbentuknya radikal
baru (propagasi), kemudian terjadi pemusnahan atau perubahan senyawa radikal
menjadi non radikal (terminasi). Antioksidan juga dapat mendorong persediaan
antioksidan alami tubuh untuk memadamkan radikal bebas dari radiasi UV yang
berhasil melewati penyaring UV.

Salah satu reaksi penetralan radikal bebas dengan antioksidan yaitu senyawa
diphenylpicryl-hydrazyl (bersifat radikal bebas) bereaksi dengan antioksidan yang
menyumbangkan satu elektronnya sehingga membentuk senyawa diphenylpicryl-
hydrazine (non radikal) yang lebih stabil (Rohmatussolihat, 2009). Reaksi penetralan
juga dapat berupa reaksi transfer hidrogen. Reaksi dapat dilihat pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Mekanisme peredaman DPPH

Antioksidan dapat digolongkan menjadi antioksidan enzim dan vitamin.
Antioksidan enzim meliputi superoksida dismutase (SOD), katalase dan glutation
peroksidase (GSH.Prx). Antioksidan vitamin meliputi alfa tokoferol (vitamin E), beta
karoten (pro vitamin A) dan asam askorbat (vitamin C). Antioksidan vitamin lebih
populer sebagai antioksidan dibandingkan enzim (Rohmatussolihat, 2009).

Sebagai antioksidan, Vitamin C memiliki peranan dalam menghambat reaksi
oksidasi yang berlebihan dalam tubuh. Vitamin C dapat diproleh dari sayuran
berwarna hijau dan buah-buahan. Selain vitamin C, Vitamin E juga dipercaya sebagai
sumber antioksidan yang berperan mencegah lipid peroksidasi dari asam lemak tak
jenuh dalam membran sel dan membantu oksidasi vitamin A serta mempertahankan
kesuburan. Vitamin E disimpan dalam jaringan adiposa dan dapat diperoleh dari
minyak nabati terutama minyak kecambah, gandum, kacang-kacangan, biji-bijian,
dan sayuran hijau. Hampir semua sumber antioksidan alami didapat dari sayur-

sayuran, buah-buahan, dan rempah-rempah (Rohmatussolihat, 2009).
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2.3 Nanoemulsi
2.3.1 Deskripsi nanoemulsi

Nanoemulsi adalah dispersi minyak dan air yang distabilakan oleh surfaktan
dan kosurfaktan yang memiliki ukuran droplet berkisar antara 10-1000 nm (Jaiswal
dkk., 2014). Ukuran droplet nanoemulsi yang kecil membuat sediaan stabil secara

Kinetik sehingga mencegah terjadinya sedimentasi dan creaming selama penyimpanan

(Solans dkk., 2005). Nanoemulsi memiliki sistem emulsi yang transparan dan tembus

cahaya. Nanoemulsi dapat diaplikasikan melalui kulit dan membran mukosa karena

tidak toksik dan tidak mengiritasi (Shah dkk., 2010).

Nanoemulsi memiliki keuntungan antara lain (Bhatt dan Madhav, 2011;

Savardekar dan Bajaj, 2016):

a. Tidak terjadi creaming atau sedimentasi selama penyimpanan karena ukuran
partikel yang sangat kecil menyebabkan penurunan gaya gravitasi yang besar dan
gerak brown sehingga dapat meningkatkan stabilitas fisik;

b. Flokulasi dapat dicegah karena ukuran tetesan yang kecil dan memungkinkan
sistem untuk tersebar tanpa pemisahan;

c. Pemberian obat dapat bervariasi rute seperti oral, topikal, atau intravena;

d. Sangat cocok untuk penghantaran obat atau bahan aktif secara topikal. Luas
permukaan yang lebih besar dari sistem mampu meningkatkan penetrasi;

e. Sistem transport yang efektif karena memiliki tegangan permukaan dan tegangan
antarmuka yang rendah;

f.  Meningkatkan absorbsi, bioavailabilitas obat, membantu mensolubilisasikan zat
aktif yang bersifat lipofilik;

g. Tidak bersifat toksik dan tidak menyebabkan iritasi sehingga dapat digunakan
pada kulit dan selaput lendir.

Nanoemulsi terbagi menjadi 3 tipe, yaitu nanoemulsi minyak dalam air (O/W),
air dalam minyak (W/O), dan bikontinu. Perubahan antara ketiga tipe tersebut dapat

diperolen dengan memvariasikan komponen dari nanoemulsi (Bhatt dan Madhav,
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2011). Pembentukan nanoemulsi memerlukan energi berupa energi mekanik yang
berasal dari peralatan mekanik (emulsifikasi high energy) maupun potensi kimiawi
dalam komponen nanoemulsi (emulsifikasi low energy).

Emulsifikasi high energy menggunakan energi mekanik yang sangat tinggi
dalam proses pembuatan nanoemulsi. Contoh penggunaan emulsifikasi high energy
yaitu dengan high pressure homogenization, microfluidizer, ultrasonication (Kale dan
Deore, 2017; Singh dkk., 2017). Energi mekanik bertekanan tinggi dapat memecah
droplet menjadi ukuran yang lebih kecil tetapi selama proses produksi beberapa
bahan kimia dapat mudah terdegradasi (Solan dkk., 2005). Emulsifikasi low energy
menggunakan energi yang rendah untuk membuat nanoemulsi, tergantung pada sifat
fisikokimia intrinsik surfaktan, kosurfaktan, fase minyak, komponen cair, HLB
(Hydrophilic Lipophilic Balance), dan suhu. Contoh penggunaan emulsifikasi low
energy yaitu spontaneous emulsification, phase inversion dan solvent displacement
ultrasonication (Kale dan Deore, 2017; Singh dkk., 2017). Sistem emulsi akan
terbentuk secara spontan dengan menambahkan minyak dan surfaktan kedalam air
karena tegangan antar muka yang rendah akibat jumlah surfaktan yang besar (Gupta
dkk., 2010). Kombinasi emulsifikasi high energy dan low energy memungkinkan
terbentuknya reverse nanoemulsion pada sistem viskositas yang tinggi (Jaiswal dkk.,
2014).

2.3.2 Komponen nanoemusi

Sediaan nanoemulsi pada umumnya memiliki komponen eksipien yaitu minyak,
surfaktan, dan kosurfaktan yang tidak boleh mengiritasi dan sensitif terhadap kulit.
a.  Fase Minyak

Fase minyak berperan sebagai pembawa obat atau bahan aktif yang bersifat
hidrofobik. Pada umumnya, agar membentuk sistem emulsi minyak dalam air,
nanoemulsi mengandung droplet minyak antara 5-20% meskipun secara signifikan

bisa lebih besar (mencapai 70%) (Singh dkk., 2017). Fase minyak yang digunakan
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dalam formulasi dapat mempengaruhi ukuran droplet dan stabilitas sediaan
nanoemulsi yang terbentuk. Fase minyak dengan bantuan surfaktan dan kosurfaktan
akan membentuk droplet dalam medium dispers.

b.  Fase Air

Fase air terdiri dari bahan-bahan yang bersifat hidrofilik. Karakteristik fase air
menentukan stabilitas nanoemulsi, berpengaruh pada pH dan kadar ion saat
perancangan nanoemulsi dan karakteristik nanoemulsi. Selain itu, konsentrasi fase air
yang digunakan harus diperhatikan karena akan menentukan tipe nanoemulsi yang
akan dibuat. Fase air yang paling sering digunakan adalah air.

c.  Surfaktan

Surfaktan merupakan senyawa ampifilik yang memiliki sifat non polar yang
suka minyak/lemak (gugus lipofil) pada bagian ekor dan sifat polar yang suka air
(gugus hidrofil) pada bagian kepala (Schramm, 2000). Bagian polar molekul
surfaktan dapat bermuatan positif, negatif, atau netral (Relinasari, 2015). Surfaktan
dalam formulasi nanoemulsi berguna untuk menurunkan tegangan permukaan antara
fase minyak dan air, menurunkan jumlah energi yang dibutuhkan untuk merusak
droplet, dan menghasilkan ukuran droplet yang lebih kecil (Silva dkk., 2011).

Pada nanoemulsi minyak dalam air, konsentrasi surfaktan disebut Critical
Micellar Concentration (CMC) yang berguna untuk menggabungkan daerah
hidrofobik dan air dengan sendirinya, sehingga dapat melarutkan komponen
hidrofobik. Surfaktan dengan CMC rendah mampu meningkatkan kelarutan obat
karena terjadi interaksi obat yang hidrofobik dalam larutan. Surfaktan dengan CMC
tinggi akan membentuk agregat dalam misel dengan inti hidrofobik dan permukaan
hidrofilik yang akan meningkatkan kelarutan obat (Relinasari, 2015).

Jenis dan konsentrasi surfaktan dalam fase air dipilih untuk memberikan
stabilitas yang baik untuk mencegah koalesen (Rosada, 2016). Berdasarkan muatan
surfaktan dibedakan menjadi 4 jenis yaitu surfaktan non ionik, kationik, anionik, dan

amfoterik. Surfaktan non ionik umumnya digunakan karena tidak menyebabkan
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kerusakan kulit dibandingkan dengan surfaktan ionik yang dapat mengakibatkan
kerusakan dan meningkatkan kehilangan air pada kulit. Surfaktan non ionik adalah
surfaktan yang tidak bermuatan pada bagian hidofiliknya atau tidak terjadi ionisasi
pada molekulnya. Surfaktan non ionik mempunyai kemampuan melarutkan senyawa
yang kurang larut dan memiliki toksisitas rendah. Contoh surfaktan non ionik, yaitu
sorbitol dan sorbitan ester, polisorbat 80, gliserol monostearat, propilen glikol
monostearat, PEG, dietanolamida.

d.  Kosurfaktan

Penggunaan surfaktan secara tunggal, tidak cukup menurunkan tegangan
antarmuka minyak dan air sehingga dibutuhkan kosurfaktan agar terbentuk
nanoemulsi. Kosurfaktan membantu kelarutan zat terlarut dalam medium dispers
dengan meningkatkan fleksibilitas di area drolpet dan menurunkan energi bebas
permukaan sehingga stabilitas dapat dipertahankan (Azeem dkk., 2009). Kosurfaktan
meningkatkan mobilitas ekor hidrokarbon sehingga penetrasi minyak pada bagian
ekor menjadi lebih besar (Gupta dkk., 2010). Selain itu, adanya kosurfaktan dapat
mengurangi penggunaan konsentrasi surfaktan sehingga mengurangi resiko timbulnya
iritasi. Kosurfaktan dapat berupa molekul ampifilik rantai pendek yang dapat
menurunkan tegangan antarmuka minyak dan air (Azeem dkk., 2009).

Kosurfaktan akan membawa tegangan permukaan mendekati nol jika HLB
kosurfaktan sangat rendah sedangkan HLB surfaktan sangat tinggi (Relinasari, 2015).
Pencampuran yang tepat antara surfaktan dengan HLB rendah dan tinggi
menyebabkan pembentukan nanoemulsi yang stabil. Menurut Eid dkk. (2014),
surfaktan HLB tinggi menghasilkan nanoemulsi dengan luas permukaan besar,
ukuran partikel kecil, distribusi ukuran seragam, dan stabilitas baik.

e.  Kosolven
Kosolven merupakan pelarut yang ditambahkan dalam suatu sistem untuk

membantu kelarutan atau meningkatkan stabilitas suatu zat. Beberapa jenis kosolven
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yang sering digunakan seperti etanol, propilen glikol, polietilen glikol, gliserin, dan
glikofural.

2.3.3 Karakteristik nanoemulsi
Karakteristik fisik nanoemulsi dapat diketahui dengan beberapa pengujian

diantaranya :
a. Uji organoleptis

Uji organoleptis bertujuan untuk mengetahui karakteristik sediaan menggunakan
panca indera. Uji ini dilakukan dengan mengamati warna, bau, kejernihan,
homogenitas, dan pemisahan fase. Nanoemulsi yang stabil ditandai dengan tidak
terjadinya pemisahan fase, jernih, homogen dan tidak berbau tengik.
b.  Uji transmitan

Uji transmitan dilakukan untuk mengukur kejernihan nanoemulsi yang terbentuk.
Jika hasil persen transmitan mendekati 100% maka menunjukkan bahwa sediaan
jernih dan transparan (Gupta dkk., 2010).
c. UjipH

Sediaan nanoemulsi untuk pemakaian topikal didesain untuk tidak boleh
menimbulkan iritasi pada kulit. pH sediaan yang diharapkan sesuai dengan pH kulit
yakni berkisar antara 4,5-6,5 (Departemen Kesehatan RI, 1995). Jika pH sediaan
terlalu asam dapat mengakibatkan iritasi kulit sedangkan jika terlalu basa dapat
mengakibatkan kulit bersisik.
d. Uji viskositas

Uji viskositas untuk menunjukkan sifat dari cairan untuk mengalir. Semakin
kental sutau cairan maka semakin besar kekuatan yang diperlukan agar cairan dapat
mengalir. Uji ini dapat dilakukan menggunakan alat viskometer (Bhatt dan Madhav,
2011). Viskositas dalam sediaan nanoemulsi umumnya rendah, yaitu berkisar antara
1-200 mPas (Gupta dkk., 2010).
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e. Uji ukuran partikel

Uji ukuran partikel berguna untuk mengetahui ukuran partikel yang terbentuk
dalam nanoemulsi. Pengujian ini menggunakan PSA (Particle Size Analyzer).
Pengukuran dilakukan dengan korelasi spektroskopi yang menganalisa fluktuasi
hamburan cahaya karena gerakan Brown (Jaiswal dkk., 2014). Pada uji ini, sampel
akan ditembak dengan sinar laser dan terjadi penghamburan cahaya. Penghamburan
cahaya tersebut akan dideteksi pada sudut tertentu secara cepat.
f.  Indeks polidispersitas

Indeks polidispersitas merupakan perbandingan antara standar deviasi dan rata-
rata ukuran droplet. Indeks polidispersitas dapat diukur ~menggunakan
spektrofotometer (Jaiswal dkk., 2014). Uji ini berguna untuk menunjukkan
keseragaman ukuran droplet dalam sediaan nanoemulsi. Semakin tinggi nilai indeks
polidispersitas maka semakin rendah keseragaman ukuran droplet nanoemulsi (Gupta
dkk., 2010).
g. Dye test

Dye test dilakukan dengan menambahkan zat pewarna ke dalam sediaan

nanoemusi. Jika zat pewarna larut air ditambahkan ke dalam sediaan nanoemulsi
minyak dalam air maka sediaan akan memberikan warna yang seragam. Sebaliknya,
jika zat pewarna larut air ditambahkan pada sediaan nanoemulsi air dalam minyak,
maka warna hanya pada fase air dan warna sediaan nanoemulsi tidak berwarna

seragam. Uji ini dapat dilihat menggunakan mikroskop (Jaiswal dkk., 2014).

2.4 Uji Peredaman dengan DPPH (1,1-difenil-2-pikrilhidrazil)

Aktivitas antioksidan yang dimiliki nanoemulsi minyak biji ketumbar di uji
menggunakan metode DPPH (1,1-difenil-2-pikrilhidrazil). Uji ini dilakukan untuk
menentukan seberapa besar aktivitas suatu sampel untuk menghambat radikal bebas.
Metode DPPH dipilih karena mudah, cepat, murah, baik digunakan dalam pelarut
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organik, hanya memerlukan sedikit sampel serta memberikan informasi reaktivitas
senyawa yang diuji dengan suatu radikal stabil. DPPH memberikan absorbansi kuat
pada panjang gelombang 517 nm dan berwarna violet gelap (Blois, 1958).

DPPH dicampur dengan sampel yang memiliki aktivitas antioksidan. Sampel
yang memiliki aktivitas antioksidan tersebut akan mereduksi DPPH menjadi DPPH-H
sehingga menyebabkan DPPH berubah warna dari ungu menjadi kuning (Relinasari,
2015). Perubahan tersebut diukur dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang maksimalnya dan diplotkan terhadap konsentrasi. Uji dengan metode
peredaman DPPH akan menunjukkan kekuatan aktivitas antioksidan yang dinyatakan
dalam nilai ICsg. Nilai ICso (Inhibitory Concentration 50%) merupakan konsentrasi
yang mampu menginhibisi radikal DPPH sebesar 50%. Semakin kecil nilai 1Cs
sampel, maka semakin besar aktivitas antioksidan sampel tersebut (Asmarani dan
Wahyuningsih, 2015). Menurut Sulastri dkk. (2017), tingkat kekuatan antioksidan
dengan metode DPPH dapat dilihat pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Kekuatan antioksidan

Aktvitas Antioksidan Nilai IC50 (ppm)
Sangat Kuat <50

Kuat 50-100
Sedang 101-150
Lemah 151-200

(Sulastri dkk., 2017)

Besarnya hambatan absorbansi radikal bebas DPPH dari larutan sampel
dihitung melalui persen inhibisi absorbansi DPPH dengan persamaan 2.1 (Asmarani
dan Wahyuningsih, 2015). Semakin tinggi konsentrasi, maka absorbansi akan

menurun dan nilai % inhibisi akan naik (Pramesti, 2013).

Absorban kontrol—Absorban sampel

% Inhibisi =

x100% ........ (2.1)

Absorban kontrol
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Setelah persen inhibisi didapat, dilanjutkan menghitung menggunakan
persamaan regresi linear 2.2 (Asmarani dan Wahyuningsih, 2015). Persamaan

tersebut untuk memperoleh nilai 1Cs dari nilai x setelah mengganti nilai y dengan 50.

Keterangan:
X = konsentrasi (ppm)

y = % inhibisi

2.5 Desain Faktorial

Desain faktorial merupakan metode untuk menguji faktor dengan jumlah level
yang berbeda. Jumlah percobaan menunjukkan jumlah kombinasi yang diperoleh dari
pemangkatan jumlah level dengan jumlah faktor yang dimiliki. Setiap faktor memiliki
dua level atau lebih. Jika setiap faktor memiliki dua level, maka disebut faktorial 2
sedangkan jika setiap faktor memiliki tiga level maka disebut faktorial 3. Desain
faktorial dapat mengetahui efek utama dari masing-masing faktor dan efek
interaksinya (Ayuningtias, 2017).

Formula 1 merupakan formula dengan konsentrasi faktor A dan faktor B
rendah. Formula A merupakan formula dengan konsentrasi faktor A tinggi sedangkan
faktor B rendah. Formula B merupakan formula dengan konsentrasi faktor B tinggi
dan faktor A rendah. Sedangkan formula AB merupakan formula dengan faktor A

dan B tinggi. Rancangan formula desain faktorial dapat dilihat pada Tabel 2.3.
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Tabel 2.3 Rancangan formula desain faktorial

Formula Faktor A Faktor B Interaksi

1 - - +
A + - -
B - + -
AB + + +

2.6 Monografi Bahan
2.6.1 Tween 80

Tween 80 biasa digunakan dalam kosmetik, produk makanan, formulasi oral,
parenteral, dan topikal, dan umumnya dianggap sebagai bahan yang tidak toksik dan
tidak mengiritasi. Tween 80 atau polysorbate 80 memiliki nama kimia
polyoxyethylene 20 sorbitan monooleate, rumus molekul Cg4H12402, dan berat
molekul 1310. Tween 80 merupakan surfaktan non ionik yang bersifat hidrofilik.
Sifat fisik tween 80 berupa cairan kuning yang berminyak, berasa pahit, bau khas,
memberikan rasa hangat pada kulit, dan higroskopis. Tween 80 larut dalam air,
etanol, etil asetat, namun tidak larut dalam minyak mineral. Tween 80 stabil terhadap
elektrolit, asam lemah, dan basa. Perubahan warna dan presipitasi pada tween 80
terjadi ketika bereaksi dengan fenol, tanin dan tar. Tween 80 memiliki pH antara 6-8
(Rowe dkk., 2009). Tween 80 memiliki nilai HLB 15 (Griffin, 1954).

Tween 80 digunakan sebagai agen pengemulsi dalam formulasi emulsi minyak
dalam air (Rowe dkk., 2009). Tween 80 juga dapat digunakan sebagai peningkat
penetrasi. Menurut Salim dkk. (2011), penggunaan tween 80 dengan konsentrasi 20-
40% dapat membentuk sediaan nanoemulsi minyak dalam air dengan ukuran droplet
<100 nm. Struktur kimia Tween 80 dapat dilihat pada Gambar 2.3.
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Gambar 2.3 Struktur kimia Tween 80

2.6.2 PEG 400

Polyethylene Glycol (PEG) dalam kosmetik digunakan sebagai surfaktan, agen
penjernih, pengemulsi, pelembut dan pelembab kulit. PEG merupakan polimer etilen
oksida yang memiliki rumus molekul H(OCH,CH;)nOH, dimana n menunjukkan
rata-rata jumlah grup oksietilena. Penambahan polimer etilen oksida dan air
memungkinkan mengandung antioksidan yang sesuai (Sweetman, 2009).

PEG 400 digunakan pada kosmetik sebagai surfaktan, agen pengemulsi, dan
pemberi kelembapan (Ayuningtias dkk., 2017). PEG 400 memiliki karakteristik
berupa cairan yang jernih, tidak berwarna, berbau khas, sedikit higroskopis, pahit,
sedikit rasa terbakar, bersifat stabil dan hidrofilik, tidak toksik dan tidak mengiritasi
kulit. PEG 400 memiliki berat molekul berkisar antara 380-420, pH antara 4-7, dan
berat molekul antara 1,11-1,14 g/cm®. PEG 400 dapat larut dalam air, aseton, alkohol,
benzen, gliserin, dan glikol (Rowe dkk., 2009). PEG 400 memiliki nilai HLB sebesar
11,4 (Griffin, 1954).

PEG 400 merupakan surfaktan non ionik yang berpotensi sebagai peningkat
penetrasi melalui penurunan tegangan muka dan pembasahan stratum corneum
sehingga dapat meningkatkan difusi obat melalui kulit (Ayuningtias dkk., 2017). PEG
400 mampu membantu kelarutan zat terlarut dalam medium dispers dengan
meningkatkan fleksibilitas lapisan disekitar droplet. Menurut Talegaonkar dkk.

(2011), penggunaan PEG 400 sebagai kosurfaktan dengan konsentrasi 10-20% dapat
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menghasilkan sediaan nanoemulsi yang jernih dan stabil dengan ukuran droplet <100
nm.Struktur kimia PEG 400 dapat dilihat pada Gambar 2.4.

—OH

m

I—O—T

|
HO—C (cH,——0——CH,)
|

m=28.,7
Gambar 2.4 Struktur kimia PEG 400

2.6.3 Etanol

Banyak penggunaan etanol dalam formulasi sediaan farmasi sebagai kosolven
(Anggraeni, 2012). Karakteristik etanol berupa cairan tidak berwarna, jernih, mudah
menguap, sedikit berbau dan menimbulkan rasa panas, serta dapat bercampur dengan
air dan hampir pelarut organik lainnya. Etanol memiliki rumus molekul C;HgO dan
berat molekul 46,07 (Rowe dkk., 2009). Etanol merupakan pelarut yang bersifat polar
dan inert. Penggunaan etanol dalam konsentrasi tinggi dan jangka waktu yang
panjang dapat mengubah struktur lipid bilayer stratum corneum dan memperbaiki
partisi obat ke dalam membran. Etanol dapat meningkatkan penetrasi obat dalam
menembus stratum corneum sehingga aktivitas termodinamik obat meningkat. Sifat
etanol yang mudah menguap dapat membuat bahan obat dalam sediaan mencapai
kondisi jenuh dan memberikan daya dorong permeasi yang kuat (Anggraeni, 2012).

Struktur kimia etanol dapat dilihat pada Gambar 2.5.

e —

HsC OH

Gambar 2.5 Struktur kimia etanol
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2.6.4 Akuades

Akuades adalah air murni yang bebas dari kotoran maupun mikroba yang
diperoleh dengan cara penyulingan. Akuades memiliki berat molekul 18,02 dan pH
berkisar antar 5,0 dan 7,0 (Departemen Kesehatan RI, 1995). Pemerian akuades
berupa cairan jernih, tidak berwarna, tidak berbau, tidak berasa (Departemen
Kesehatan RI, 1979). Akuades dalam farmasi digunakan sebagai pelarut dalam

formulasi, bahan aktif, dan reagen analitikal (Rowe dkk., 2009).
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BAB3. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Jenis Penelitian

Jenis penelitian ini merupakan penelitian eksperimental laboratorik. Penelitian
ini dilakukan menggunakan metode desain faktorial untuk mengoptimasi konsentrasi
surfaktan Tween 80 dan kosurfaktan PEG 400 beserta interaksinya sehingga
diperolen formula optimum nanoemulsi minyak biji ketumbar yang memiliki

karakteristik fisik, stabilitas fisik, serta aktivitas antioksidan yang paling baik.

3.2 Lokasi dan Waktu Penelitian
3.2.1 Lokasi penelitian
Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Teknologi Sediaan Likuida dan

Semisolida Bagian Farmasetika Fakultas Farmasi Universitas Jember.

3.2.2 Waktu penelitian
Waktu pelaksanaan penelitian ini dilakukan pada bulan November 2017 sampai
Juli 2018.

3.3 Rancangan Penelitian

Nanoemulsi minyak biji ketumbar sebagai antioksidan terdiri dari minyak biji
ketumbar sebagai fase minyak, akuades sebagai fase air, Tween 80 dan PEG 400
sebagai surfaktan dan kosurfaktan, serta etanol 70% sebagai kosolven. Tahapan yang
dilakukan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut: 1) penentuan formula
nanoemulsi minyak biji ketumbar; 2) pembuatan nanoemulsi minyak biji ketumbar;
3) evaluasi sediaan nanoemulsi minyak biji ketumbar; 4) penentuan formula optimum

nanoemulsi minyak biji ketumbar dengan metode desain faktorial menggunakan
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aplikasi Design Expert 11.0.0.5 trial; 5) pembuatan formula optimum nanoemulsi
minyak biji ketumbar; 6) pengujian karakteristik fisik, stabilitas fisik, dan aktivitas
antioksidan formula optimum nanoemulsi minyak biji ketumbar; 7) analisis data.

Skema alur penelitian ditunjukkan pada Gambar 3.1.

[ Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar ]

\4

1. Evaluasi sediaan: Organoleptis
2. Optimasi dengan desain faktorial respon:
a). transmitan, b). viskositas, c). persen inhibisi

\4

Analisis menggunakan Formula Optimum Nanoemulsi
Design Expert 11.0.0.5 trial Minyak Biji Ketumbar

!

Uji karakterisasi formula optimum nanoemulsi
minyak biji ketumbar:

a) Uji fisik (Organoleptis, pH, viskositas, bobot
jenis, transmitan, tipe nanoemulsi, dan ukuran
partikel); b) Stabilitas fisik (freeze-thaw); c) ICxsp

\ 4

Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar
sebagai Antioksidan

Gambar 3.1 Skema alur penelitian

3.4 Variabel Penelitian

3.4.1 Variabel bebas
Variabel bebas pada penelitian ini adalah konsentrasi Tween 80 dan PEG 400.
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3.4.2 Variabel terikat
Variabel terikat pada penelitian ini adalah respon dari nanoemulsi minyak biji

ketumbar yaitu transmitan, viskositas, dan persen inhibisi.

3.4.3 Variabel terkendali
Variabel terkendali dalam penelitian ini adalah konsentrasi minyak biji

ketumbar, etanol 70%, lama waktu pengadukan, dan kecepatan pengadukan.

3.5 Alat dan Bahan Penelitian
3.5.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah Spektrofotometer UV-Vis
(Genesys 10S), viskometer ostwald, pH meter (Elemetron CP-502), hotplate,
magnetic stirer, piknometer, PSA (Particle Size Analyzer) SZ 100 (HORIBA), neraca
analitik (Adventure Ohaus), dan alat-alat gelas.

3.5.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah minyak biji ketumbar (PT.
Eteris Nusantara), Tween 80 (PT. Brataco Chemica), PEG 400 (PT. Brataco
Chemica), Akuades (UD. Aneka Kimia), Etanol 70% (UD. Makmur Sejati), Etanol
p.a. (UD. Makmur Sejati), DPPH (Sigma-Aldrich), dan Vitamin E (CV. Cipta
Anugerah Bakti Mandiri).

3.6  Prosedur Penelitian
3.6.1 Rancangan formula nanoemulsi minyak biji ketumbar
Penelitian ini menggunakan rancangan formula metode desain faktorial yang

memiliki dua faktor dengan dua level. Level rendah dan tinggi dari faktor konsentrasi
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surfaktan dan kosurfaktan diperoleh dari percobaan pendahuluan sehingga didapat
konsentrasi terendah dan tertinggi yang dapat membentuk sediaan nanoemulsi.

Rancangan desain faktorial dalam penelitian ini dapat dilihat pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1 Rancangan formula menggunakan metode desain faktorial
Formula Faktor A ( Tween 80) Faktor B (PEG 400) Interaksi A dan B

(1) -1 -1 +1
A +1 -1 -1
B -1 +1 -1
AB +1 +1 +1

Rancangan formula dilakukan untuk mendapatkan formulasi sediaan
nanoemulsi terbaik yang stabil. Rancangan formula nanoemulsi minyak biji ketumbar
dapat dilihat pada Tabel 3.2. Terdapat empat rancangan formula nanoemulsi minyak
biji ketumbar yang akan diformulasikan pada penelitian ini. Empat rancangan
formula dibuat menggunakan variabel bebas konsentrasi surfaktan dan kosurfaktan.
Surfaktan dan kosurfaktan yang digunakan pada penelitian ini adalah Tween 80 dan
PEG 400.

Tabel 3.2 Formula nanoemulsi minyak biji ketumbar

Formula % v/v

Komposisi Fungsi 1 A B B
Minyak Biji Ketumbar ~ Fase Minyak 5 5 5 5
Tween 80 Surfaktan 30 30 40 40
PEG 400 Kosurfaktan 5 10 5 10
Etanol 70% Kosolven 10 10 10 10
Akuades Fase Air 50 45 40 35

Percobaan pendahuluan telah dilakukan untuk mendapatkan formula yang dapat
membentuk sediaan nanoemulsi minyak biji ketumbar. Menurut Salim dkk. (2011),
penggunaan Tween 80 dengan konsentrasi 20-40% dapat membentuk sediaan

nanoemulsi minyak dalam air dengan ukuran droplet <100 nm. Menurut Talegaonkar
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dkk. (2011), penggunaan PEG 400 sebagai kosurfaktan dengan konsentrasi 10-20%
dapat menghasilkan sediaan nanoemulsi yang jernih dan stabil dengan ukuran droplet
<100 nm.

Sediaan nanoemulsi dapat mengandung minyak antara 5-20% meskipun secara
signifikan bisa lebih besar (mencapai 70%) agar terbentuk sistem emulsi minyak
dalam air (Singh dkk., 2017). Menurut Kaur, dkk. (2017), penambahan etanol sebagai
kosolven dengan konsentrasi hingga 5% dapat membantu pembentukan nanoemulsi

yang stabil.

3.6.2 Pembuatan nanoemulsi minyak biji ketumbar

Pembuatan nanoemulsi dimulai dengan mencampurkan surfaktan dan
kosurfaktan (Tween 80 dan PEG 400) sesuai formula masing-masing dengan
menggunakan magnetic stirrer selama 5 menit dengan kecepatan 250 rpm untuk
membentuk nanoemulsi yang homogen (Fitria, 2018). Minyak biji ketumbar
ditambahkan kedalam campuran surfaktan dan diaduk diatas magnetic stirrer selama
5 menit dengan kecepatan 250 rpm. Selanjutnya, sebagian volume akuades dalam
formula ditambahkan, selanjutnya ditambahkan etanol 70% dan diaduk diatas
magnetic stirrer selama 5 menit dengan kecepatan 250 rpm. Sisa dari akuades
sebelumnya selanjutnya ditambahkan dan tetap diaduk diatas magnetic stirrer selama
5 menit dengan kecepatan 250 rpm. Kemudian nanoemulsi minyak biji ketumbar
yang telah jadi, diuji sifat fisiknya. Tahapan pembuatan nanoemulsi minyak biji

ketumbar ditunjukkan dalam Gambar 3.2.
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Dicampur dan diaduk dengan magnetic
v stirer selama 5 menit, kecepatan 250 rpm

[ Campuran ] [ Minyak Biji ]
|

Dicampur dan diaduk dengan magnetic
y stirer selama 5 menit, kecepatan 250 rpm

Campuran Fase Minyak,
[ Surfaktan, dan kosurfaktan ] [ Akuades ]{ Etanol 70% ]

Ditambahkan sedikit demi sedikit dan
diaduk dengan magnetic stirer selama 5
menit, kecepatan 250 rpm

\ 4

[ Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar ]

Gambar 3.2 Skema pembuatan nanoemulsi minyak biji ketumbar

3.7 Evaluasi Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar

Evaluasi nanoemulsi minyak biji ketumbar antara lain:
3.7.1 Pengamatan organoleptis

Pengamatan organoleptis nanoemulsi minyak biji ketumbar dilakukan secara
langsung pada sediaan dalam wadah yang meliputi warna, bau, kejernihan/kekeruhan,

dan kekentalan.

3.7.2 Pengujian transmitan

Pengujian  transmitan  sediaan nanoemulsi  dilakukan = menggunakan
spektrofotometri UV-Vis. Pada pengujian menggunakan panjang gelombang sebesar
653 nm. Jika nilai persen transmitannya mendekati 100% maka dapat dikatakan

bahwa nanoemulsi memiliki kejernihan yang baik.
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3.7.3 Pengujian viskositas

Pengukuran viskositas nanoemulsi minyak biji ketumbar dilakukan dengan alat
viskometer kapiler/Oswald pada suhu ruang (25°C). Pengujian dilakukan pada
masing-masing formula sediaan nanoemulsi sebanyak 3 kali replikasi. Selanjutnya

viskositas nanoemulsi dihitung menggunakan persamaan 3.1 (Apriani dkk., 2013).

ni _ tipl
n2 t2.p2

Keterangan :

nl : viskositas sediaan

n_2 : viskositas akuades (pembanding)

t1 : waktu alir sediaan

t2 : waktu alir akuades

pl : massa jenis sediaan

p2 : massa jenis akuades

3.7.4 Pengujian pH

Pengujian pH nanoemulsi minyak biji ketumbar dilakukan menggunakan pH
meter pada suhu ruang (25°C). pH meter dikaliberasi dengan dapar standar pH 4 dan
pH 7. Elektroda pH meter dibilas dengan akuades ketika sebelum dan sesudah
penggunaan alat dan dikeringkan menggunakan tisu. Kemudian elektroda dicelupkan
ke dalam wadah yang berisi sediaan nanoemulsi minyak biji ketumbar hingga nilai

pH muncul. Pengujian dilakukan sebanyak 3 kali replikasi.
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3.7.5 Pengujian bobot jenis

Bobot jenis sediaan nanoemulsi diukur dengan menggunakan piknometer pada
suhu ruang (25°C). Piknometer kosong yang bersih dan kering ditimbang (A g).
Piknometer kemudian diisi dengan air sampai penuh dan ditimbang (Al g). Air dalam
piknometer dikeluarkan dan piknometer dibersihkan. Piknometer yang besih
kemudian diisi dengan sediaan nanoemulsi sampai penuh dan ditimbang (A2 g).
Bobot jenis sediaan diukur dengan persamaan sebagai berikut (Departemen
Kesehatan R1, 1995):

2-A

. A
Bobot Jenis = A (3.2)

3.7.6 Analisis tipe nanoemulsi

Pemeriksaan tipe nanoemulsi dilakukan dengan menambahkan zat warna larut
air pada permukaan sediaan diatas kaca objek, yaitu metilen blue. Jika sediaan
nanoemulsi termasuk tipe minyak dalam air maka metilen blue akan melarut dan
berdifusi merata keseluruh bagian air. Sedangkan jika sediaan nanoemulsi termasuk
tipe air dalam minyak maka partikel-partikel metilen blue akan bergerombol di
permukaan. Kemudian dilakukan pengamatan menggunakan mikroskop untuk

mengetahui kelarutan metilen blue pada sediaan nanoemulsi.

3.7.7 Penentuan ukuran partikel

Ukuran partikel sediaan nanoemulsi diukur dengan menggunakan Particle Size
Analyzer (PSA) dengan tipe dynamic light scattering. Sediaan nanoemulsi sebanyak
10 ml diambil dan dimasukkan ke dalam kuvet yang bersih. Kemudian kuvet
dimasukkan kedalam sampel holder dan dilakukan analisis oleh instrumen. Sampel
nanoemulsi dalam kuvet diterangi menggunakan laser dan hamburan cahaya

dinamisnya diukur pada 25°C dan sudut 90°. Pengukuran berlangsung hingga pada
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layar monitor memperlihatkan adanya grafik hubungan antara diameter globul (um)
dengan frekuansi (%) (Yuliani dkk., 2016).

3.7.8 Pengujian stabilitas fisik nanoemulsi minyak biji ketumbar

Stabilitas fisik sediaan nanoemulsi minyak biji ketumbar di uji menggunakan
metode Freeze-thaw dengan melihat parameter kejernihan dan keterpisahan fase.
Sediaan nanoemulsi disimpan pada ruangan yang memiliki perbedaan suhu yang
signifikan yakni ruangan dengan suhu dingin -5°C selama 24 jam dan suhu ruang
25°C selama 24 jam (1 siklus). Pengujian diulang sebanyak 3 siklus selama 6 hari
(Muzaffar dkk., 2013). Selanjutnya dilakukan pengamatan secara organoleptis dan
pengukuran persen transmitan, viskositas, dan pH. Nilai pergesaran persen
transmitan, viskositas, dan pH didapat dari mengurangi nilai persen transmitan,

viskositas, dan pH setelah uji stabilitas dengan nilai sebelum uji stabilitas.

3.8 Uji Aktivitas Antioksidan dengan Metode DPPH
3.8.1 Pembuatan larutan pereaksi

Larutan pereaksi merupakan larutan DPPH 40 ppm (0,1 mM) dalam pelarut
etanol p.a. yang dibuat dengan menimbang 1 mg serbuk DPPH. Kemudian
dimasukkan kedalam labu ukur 25 mL, ditambahkan etanol p.a. sampai tanda batas
sehingga didapat konsentrasi 40 ppm yang dihitung terhadap berat molekul DPPH
sebesar 394,32 g/mol.

3.8.2 Penentuan panjang gelombang maksimal
Sebanyak 1 mL DPPH 40 ppm ditambah etanol p.a. hingga mencapai volume 4
mL dan di vorteks hingga homogen. Selanjutnya absorbansinya dibaca pada panjang

gelombang 400-600 nm.
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3.8.3 Pembuatan larutan uji
a.  Larutan uji untuk optimasi

Larutan uji yang digunakan untuk optimasi yakni sediaan nanoemulsi minyak
biji ketumbar. Sediaan nanoemulsi dipipet sebanyak 1 mL dan ditambah 1 mL larutan
DPPH 40 ppm.
b.  Larutan uji untuk formula optimum

Nanoemulsi minyak biji ketumbar dengan konsentrasi 50000 pg/mL dibuat
larutan induk sebesar 2000 pg/mL dengan cara dipipet 1 mL dari larutan nanoemulsi
minyak biji ketumbar 50000 pg/mL, dimasukkan kedalam labu ukur 25 mL dan
ditambahkan etanol p.a. sampai batas volume, selanjutnya dilakukan pengenceran

larutan induk sebanyak 6 konsentrasi yang berbeda.

3.8.4 Pembuatan larutan minyak biji ketumbar
Larutan minyak biji ketumbar dibuat dengan konsentrasi induk sebesar 2000
Hg/mL menggunakan etanol p.a., selanjutnya larutan induk dilakukan pengenceran

sebanyak 6 konsentrasi yang berbeda.

3.8.5 Pembuatan larutan vitamin E
a.  Vitamin E untuk optimasi

Vitamin E ditimbang sebanyak 500 mg dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL
dan dilarutkan dengan etanol p.a. sampai batas volume sehingga konsentrasi vitamin
E sebesar 50000 pg/mL. Larutan vitamin E dipipet 1 mL, kemudian ditambahkan
dengan 1 mL larutan DPPH 40 ppm.
b.  Vitamin E untuk formula optimum

Vitamin E ditimbang sebanyak 50 mg dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL
dan dilarutkan dengan etanol p.a. sampai batas volume sehingga konsentrasi vitamin
E sebesar 2000 pg/mL. Kemudian larutan induk diencerkan sebanyak 6 konsentrasi

yang berbeda.
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3.8.6 Penentuan waktu inkubasi

Larutan uji nanoemulsi minyak biji ketumbar untuk optimasi direaksikan
dengan larutan DPPH dan diamati absorbansinya pada panjang gelombang
maksimumnya mulai jam ke-0 sampai jam ke-3 dengan selang waktu 1 jam,

dilanjutkan jam ke-3 sampai jam ke-5 dengan selang waktu 10 menit.

3.8.7 Uji aktivitas antioksidan larutan uji, minyak biji ketumbar, dan vitamin E
Pengukuran aktivitas antioksidan dilakukan dengan cara mereaksikan masing-
masing larutan uji, larutan minyak biji ketumbar, dan larutan vitamin E (seri
konsentrasi) dengan larutan DPPH 40 ppm. Campuran dikocok sampai homogen
kemudian larutan uji, larutan minyak biji ketumbar, dan larutan vitamin E diinkubasi
pada suhu ruangan sesuai dengan waktu inkubasinya. Diukur serapannya pada
panjang gelombang maksimumnya. Hasil dari serapan masing-masing larutan uji,
minyak biji ketumbar, dan vitamin E digunakan untuk menghitung persen inhibisi.
Persen inhibisi larutan uji optimasi digunakan sebagai respon untuk optimasi sediaan
nanoemulsi minyak biji ketumbar, sedangkan persen inhibisi larutan uji formula
optimum digunakan untuk menghitung aktivitas antioksidan yang dinyatakan dalam

nilai 1Csxp.

3.9 Analisis Data

Analisis data menggunakan metode desain faktorial untuk memperoleh formula
optimum sediaan nanoemulsi minyak biji ketumbar. Nilai respon dari pengujian
transmitan, viskositas, dan persen inhibisi sediaan nanoemulsi minyak biji ketumbar
dianalisis menggunakan aplikasi Design Expert 11.0.0.5 trial. Analisis dengan

aplikasi tersebut akan menghasilkan persamaan desain faktorial 3.3 seperti berikut:
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Y = b0 + b1XA + b2XB + b12XAXB ......(3.3)

Berdasarkan persamaan umum tersebut maka dapat dihitung B1, B2, dan B12
sehingga dapat diketahui efek faktor terhadap respon serta efek kombinasi faktor
terhadap respon. Hasil perhitungan digunakan untuk memperoleh contour plot untuk

keempat respon dengan menggunakan software Design Expert 11.0.0.5 trial.
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5.2

BABS5. PENUTUP

Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:

Tween 80 dan interaksi antara Tween 80 dan PEG 400 memiliki pengaruh
menurunkan nilai transmitan sedangkan PEG 400 memiliki pengaruh
meningkatkan nilai transmitan nanoemulsi minyak biji ketumbar.

Tween 80 memiliki pengaruh meningkatkan nilai viskositas sedangkan PEG
400 dan interaksi antara Tween 80 dan PEG 400 memiliki pengaruh
menurunkan nilai viskositas nanoemulsi minyak biji ketumbar.

Tween 80 memiliki pengaruh meningkatkan nilai persen inhibisi sedangkan
PEG 400 dan interaksi antara Tween 80 dan PEG 400 memiliki pengaruh
menurunkan nilai persen inhibisi nanoemulsi minyak biji ketumbar.

Komposisi formula optimum nanoemulsi minyak biji ketumbar menurut Design
Expert yaitu konsentrasi Tween 80 sebesar 30% dan PEG 400 sebesar 10%.
Formula optimum nanoemulsi minyak biji ketumbar memiliki karakteristik
fisik, yaitu tipe nanoemulsi minyak dalam air dengan nilai transmitan 99,037%;
bobot jenis 1,036 g/mL; viskositas 101,710 mPa.s; pH 6,28; ukuran partikel
rata-rata 17,7 nm; dan bersifat monodispersi dengan indeks polidispersi sebesar
0,367, stabil, dan memiliki aktivitas antioksidan dengan nilai ICsy sebesar
199,176 ppm.

Saran

Berdasarkan hasil penelitian, saran yang dapat diberikan untuk penelitian

selanjutnya adalah:

1.

Perlu dilakukan pengujian aktivitas antioksidan secara in vivo.
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Perlu dilakukan pengujian terhadap lama pengadukan pada berbagai variasi
kecepatan, waktu, dan suhu untuk mendapatkan nanoemulsi yang optimum.

Perlu dilakukan formulasi lebih lanjut dan perbaikan uji antioksidan untuk
memperoleh aktivitas antioksidan naoemulsi yang lebih baik atau lebih tinggi
dibandingkan aktivitas antioksidan minyak biji ketumbar. Hal ini dapat
dilakukan dengan meningkatkan jumlah kosentrasi minyak, menambahkan
bahan yang dapat meningkatkan aktivitas antioksidan seperti Vitamin E, atau
mengganti surfaktan dan kosurfaktan yang dapat meningkatkan aktivitas

antioksidan seperti sorbitol, lesitin.
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LAMPIRAN

Lampiran A. Hasil Transmitan Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar

Replikasi Pengukuran

Formula %i%lii:;r?i Rata-rata
R1 R2 R3

R1 96,175 95,712 95,629 95,839

1 R2 95,997 96,001 95,975 95,991
R3 96,374 95,806 95,987 96,056

R1 99,080 99,213 99,152 99,148

A R2 98,870 98,638 99,217 98,908
R3 98,849 99,001 98,976 98,942

R1 96,806 96,520 96,577 96,634

B R2 96,961 96,873 96,902 96,912
R3 96,813 96,933 96,558 96,768

R1 97,234 96,597 97,636 97,156

AB R2 96,508 96,670 96,841 96,673
R3 97,293 97,029 97,327 97,216
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Lampiran B. Hasil Pengukuran dan Perhitungan Bobot Jenis dan Viskositas

Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar

B1. Pengukuran Bobot Jenis

Replikasi Pengukuran (gram)

Formula ZZ%':;;? Rata-rata
R1 R2 R3
R1 38,453 38,440 38,426 38,440
1 R2 38,451 38,436 38,428 38,438
R3 38,430 38,418 38,402 38,417
R1 38,478 38,476 38,474 38,476
A R2 38,558 38,548 38,534 38,547
R3 38,570 38,559 38,547 38,559
R1 38,546 38,536 38,534 38,539
B R2 38,863 38,846 38,724 38,811
R3 38,774 38,685 38,673 38,711
R1 38,777 38,675 38,664 38,705
AB R2 38,814 38,795 38,774 38,794
R3 38,635 38,630 38,625 38,630
Akuades 38,149 38,149
B2. Pengukuran Waktu Alir Sediaan
. Repl_ikasi Replikasi Pengukuran (Detik) Ratarata
Sediaan R1 R2 R3
R1 126,30 120,80 105,70 117,600
1 R2 134,10 125,79 118,92 126,270
R3 118,6 114,47 105,80 112,957
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R1 100,20 97,50 95,90 97,867
A R2 102,04 98,40 98,07 99,503
R3 100,80 92,60 88,38 93,927
R1 202,70 201,79 199,27 201,253
B R2 200,01 197,27 194,74 197,340
R3 205,22 200,04 199,47 201,577
R1 157,24 157,09 146,07 153,467
AB R2 153,21 152,96 152,41 152,860
R3 157,47 155,73 153,34 155,513
Akuades 1,23 1,08 1,08 1,130
B3. Perhitungan Bobot Jenis
Bobot Jenis = ﬁ—:;‘ ......... g/mL (Departemen Kesehatan R1, 1995)
Keterangan : Diketahui :
A : Bobot Piknometer Kosong A 27,8174
Al : Bobot Piknometer + Akuades Al 38,149 ¢

A2 : Bobot Piknometer + Sediaan

A2 : Bobot Piknometer + Sediaan

Formula Repl_lka5| Perhitungan Bobot Jenis  Bobot Jenis (g/mL)
Sediaan

38,440 — 27,817

R1 ' ' 1,028
38,149 — 27,817
438 — 27,817

1 R2 38,438 8 1,028
38,149 — 27,817
38,417 — 27,817

R3 1,026
38,149 — 27,817
38,476 — 27,817

A R1 1,033

38,149 — 27,817
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38,547 — 27,817

R2 1,039
38,149 — 27,817
38,559 — 27,817
R3 1,041
38,149 — 27,817
38,539 — 27,817
R1 1,059
38,149 — 27,817
38,811 — 27,817
B R2 1,065
38,149 — 27,817
38,711 — 27,817
R3 1,055
38,149 — 27,817
38,705 — 27,817
R1 1,055
38,149 — 27,817
38,794 — 27,817
AB R2 1,064
38,149 — 27,817
38,630 — 27,817
R3 1,047
38,149 — 27,817
38,149 — 27,817
Akuades 1

38,149 — 27,817

B4. Perhitungan Viskositas

Keterangan :

nl : viskositas sediaan

n1

n2

tl.p1l

= —— (Apriani dkk., 2013)

t2.p2

Diketahui :

Viskositas Air = 0,89 mPa.s

n_2 : viskositas akuades (pembanding)

t1 : waktu alir sediaan
t2 : waktu alir akuades
pl : massa jenis sediaan

p2 : massa jenis akuades

(Rowe dkk., 2009)
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Replikasi Viskositas

Formula Sediaan Perhitungan Viskositas (MPa.s)
nl 1,130x1
Akuades = 0,89
u 089 1130x1
1 117,600 x 1,028
R1 - _ X 95216
0,89 1130x1
1 126,270x 1,028
1 R2 . X 102,236
0,89 1130x 1
1 112,957 x 1,026
R3 n- _ 3 91,279
0,89 1130x 1
ot nl _ 97,867 x 1,032 70 508
0,89 1130x1
1 99503 x1,038
A R2 e - X 81348
0,89 1130x1
1 93,927 x 1,040
R3 ot & - 76,937
0,89 1130x 1
1  201,253x 1,038
R1 )Y X 164,532
0,89 1130x1
1 197,340 x 1,064
B R2 oy 4 - 165,374
0,89 1130x1
1 201,577 x 1,054
R3 MES Nkl 167,337
0,89 1130x 1
1 153,467 x 1,054
R1 il e, "0/ X 127,399
0,89 1130x 1
1 152,860 x 1,062
AB R2 - _ X 127,859
0,89 1130x1
1 155513 x 1,047
R3 1113515440 128,240

089  1,130x1
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Lampiran C. Hasil Perhitungan Persen Inhibisi Nanoemulsi Minyak Biji

Ketumbar

C1. Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

A A A A A

(nm) Abs (nm) Abs (m) Abs o Abs (m) Abs

400 | 0,150 | 438 | 0,191 | 476 | 0,355 | 514 | 0,586 | 564 | 0,359
401 | 0,151 | 439 | 0,191 | 477 | 0,361 | 515 | 0,587 | 565 | 0,353
402 | 0,150 | 440 | 0,195 | 478 | 0,369 | 516 | 0,587 | 566 | 0,351
403 | 0,150 | 441 | 0,297 | 479 | 0,376 | 517 | 0,587 | 567 | 0,348
404 | 0,149 | 442 | 0,198 | 480 | 0,382 | 518 | 0,587 | 568 | 0,343
405 | 0,150 | 443 | 0,201 | 481 | 0,387 | 519 | 0,585 | 569 | 0,340
406 | 0,151 | 444 | 0,203 | 482 | 0,397 | 520 | 0,583 | 570 | 0,337
407 | 0,151 | 445 | 0,208 | 483 | 0,401 | 521 | 0,581 | 571 | 0,333
408 | 0,152 | 446 | 0,210 | 484 | 0,411 | 534 | 0,523 | 572 | 0,330
409 | 0,152 | 447 | 0,213 | 485 | 0,417 | 535 | 0,517 | 573 | 0,328
410 | 0,153 | 448 | 0,216 | 486 | 0,426 | 536 | 0,509 | 574 | 0,325
411 | 0,153 | 449 | 0,219 | 487 | 0,433 | 537 | 0,504 | 575 | 0,322
412 | 0,155 | 450 | 0,221 | 488 | 0,440 | 538 | 0,498 | 576 | 0,318
413 | 0,154 | 451 | 0,225 | 489 | 0,448 | 539 | 0,492 | 577 | 0,317
414 | 0,156 | 452 | 0,229 | 490 | 0,455 | 540 | 0,484 | 578 | 0,313
415 | 0,156 | 453 | 0,232 | 491 | 0,464 | 541 | 0,478 | 579 | 0,311
416 | 0,158 | 454 | 0,236 | 492 | 0,470 | 542 | 0,473 | 580 | 0,308
417 | 0,159 | 455 | 0,240 | 493 | 0,477 | 543 | 0,467 | 581 | 0,307
418 | 0,158 | 456 | 0,245 | 494 | 0,484 | 544 | 0,462 | 582 | 0,304
419 | 0,162 | 457 | 0,249 | 495 | 0,492 | 545 | 0,454 | 583 | 0,303
420 | 0,163 | 458 | 0,253 | 496 | 0,500 | 546 | 0,448 | 584 | 0,300
421 | 0,164 | 459 | 0,257 | 497 | 0,506 | 547 | 0,442 | 585 | 0,299
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422 | 0,165 | 460 | 0,262 | 498 | 0,514 | 548 | 0,436 | 586 | 0,295
423 | 0,167 | 461 | 0,266 | 499 | 0,520 | 549 | 0,431 | 587 | 0,293
424 | 0,168 | 462 | 0,272 | 500 | 0,527 | 550 | 0,424 | 588 | 0,290
425 | 0,170 | 463 | 0,276 | 501 | 0,533 | 551 | 0,418 | 589 | 0,289
426 | 0,171 | 464 | 0,282 | 502 | 0,541 | 552 | 0,413 | 590 | 0,287
427 | 0,173 | 465 | 0,288 | 503 | 0,546 | 553 | 0,408 | 591 | 0,284
428 | 0,175 | 466 | 0,294 | 504 | 0,551 | 554 | 0,403 | 592 | 0,283
429 | 0,176 | 467 | 0,299 | 505 | 0,557 | 555 | 0,397 | 593 | 0,282
430 | 0,177 | 468 | 0,305 | 506 | 0,562 | 556 | 0,394 | 594 | 0,279
431 | 0,479 | 469 | 0,311 | 507 | 0,566 | 557 | 0,387 | 595 | 0,277
432 | 0,181 | 470 | 0,316 | 508 | 0,570 | 558 | 0,384 | 596 | 0,275
433 | 0,182 | 471 | 0,322 | 509 | 0,575 | 559 | 0,379 | 597 | 0,273
434 | 0,184 | 472 | 0,329 | 510 | 0,577 | 560 | 0,375 | 598 | 0,272
435 | 0,186 | 473 | 0,334 | 511 | 0,580 | 561 | 0,370 | 599 | 0,270
436 | 0,187 | 474 | 0,343 | 512 | 0,583 | 562 | 0,366 | 600 | 0,269
437 | 0,190 | 475 | 0,348 | 513 | 0,585 | 563 | 0,361
C2.Penentuan Waktu Inkubasi
Panjang Gelombang Maksimum 517 nm
Absorbansi |  Menit Absorbansi
Blanko Ke- F(1) F(A) F(B) F(AB)
0,587 0 0,488 0,468 0,449 0,502
60 0,417 0,396 0,389 0,429
120 0,326 0,313 0,312 0,344
180 0,117 0,103 0,102 0,134
185 0,113 0,099 0,096 0,128
190 0,110 0,097 0,094 0,125
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Absorbansi

0.5
0.4
0.3
0.2
0.1

q)'\
\2) Q ) < Q
N N Vv
@@ &L &S
NI PR G N P

195 0,108 0,094 0,091 0,123
200 0,105 0,092 0,089 0,120
205 0,103 0,089 0,086 0,118
210 0,100 0,087 0,084 0,115
Formula 1l
0.6
0.5
3 04 \
5 03 I
2 N\
2 0.2
0.1 \—'* + < &
0
& & & & SIS
RO IO
Q&
S 0,'\’0(0 ,,,\’0@ A ,,,'@@
Formula A
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Formula B

S+ N
o O O o
Isueqiosqy

Formula AB

o

\\

© 10
o O

S MmN o
o O O o
Isueqiosqy

o
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C3. Perhitungan Persen Inhibisi Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar

Absorban blanko — Absorban sampel

% Inhibisi = 1009
0 Inhibisi Absorban blanko X %
(Asmarani dan Wahyuningsih, 2015)
Konsentrasi yang digunakan 50000 pg/mL
Formula Repl_lka3| Absorbansi  Perhitungan %lnhibisi % Inhibisi
Sediaan
Blanko 1,048
R1 0,197 1048 — 0,197 . oow 81,202
! 1,048 07 !
1,048 — 0,195
1 R2 0,195 0 81,393
1048 x 100%
R3 0,197 1048 — 0197 oou 81,202
\ 1,045 2k’ !
1,048 — 0,170
R1 0,170 0 83,779
1048 x 100%
A R2 0,171 1,048 — 0,171 100% 83,683
! 1048 07 !
1,048 — 0,168
R3 0,168 0 83,969
1048 x100%
R1 0,160 1045 90,160 100% 84,733
’ 1048 07 !
B R2 0,160 1048 0,160 hou 84,733
! 1048 !
1,048 — 0,157
R3 0,157 ! . 0 85,019
1048 x 100%
1,048 — 0,198
AB R1 0,198 x 100% 81,107

1,048
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1,048 — 0,197

R2 0,197 0 81,202
1048 x 100%
1,048 — 0,196
R3 0,196 0 81,298
1048 x 100%
Blanko 0,976
. ) 0,976 — 0,117
Vitamin E 0,117 x 100% 88,012

0,976
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Lampiran D. Analisis Data Menggunakan Design Expert Trial 11.0.0.5

D1. Hasil Analisis Respon Transmitan

ANOVA for selected factorial model

Analysis of variance table [Partial sum of squares - Type I11]

Sum of Mean F
Source Squares  df Square Value
Model 14.97 3 499 14542
A-Tween 80 1.04 1 104 30.18
B-PEG 400 8.08 1 808 23539
AB 5.86 1 586 170.69
Pure Error 0.27 8 0.034
Cor Total 15.24 11

p-value

Prob > F

< 0.0001
0.0006

< 0.0001
< 0.0001

significant

79

The Model F-value of 145.42 implies the model is significant. There is only a 0.01%

chance that an F-value this large could occur due to noise.

Values of "Prob > F" less than 0.0500 indicate model terms are significant. In this

case A, B, AB are significant model terms. Values greater than 0.1000 indicate the

model terms are not significant. If there are many insignificant model terms (not

counting those required to support hierarchy), model reduction may improve your

model.

Std. Dev. 0.19 R-Squared 0.9820
Mean 97.19 Adj R-Squared 0.9752
CV.% 0.19 Pred R-Squared 0.9595
PRESS 0.62  Adeq Precision 28.407
-2 Log Likelihood -11.28 BIC -1.34

AlCc 2.43
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The "Pred R-Squared” of 0.9595 is in reasonable agreement with the "Adj R-
Squared" of 0.9752; i.e. the difference is less than 0.2.

"Adeq Precision" measures the signal to noise ratio. A ratio greater than 4 is
desirable. Your ratio of 28.407 indicates an adequate signal. This model can be used

to navigate the design space.

Coefficient Standard  95% CI  95% ClI
Factor Estimate df Error Low High VIF
Intercept 97.19 1 0.053 97.06 97.31
A-Tween 80 -0.29 1 0.053 -0.42 -0.17 1.00
B-PEG 400 0.82 1 0.053 0.70 0.94 1.00
AB -0.70 1 0.053 -0.82 -0.58 1.00

Final Equation in Terms of Coded Factors:

Transmitan =
+97.19

-0.29* A

+0.82*B

-0.70 * AB
The equation in terms of coded factors can be used to make predictions about the
response for given levels of each factor. By default, the high levels of the factors are
coded as +1 and the low levels of the factors are coded as -1. The coded equation is

useful for identifying the relative impact of the factors by comparing the factor

coefficients.
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Final Equation in Terms of Actual Factors:

Transmitan =
+82.11233
+0.36039 * Tween 80
+2.28409 * PEG 400
-0.055884 * Tween 80 * PEG 400

The equation in terms of actual factors can be used to make predictions about the
response for given levels of each factor. Here, the levels should be specified in the
original units for each factor. This equation should not be used to determine the
relative impact of each factor because the coefficients are scaled to accommodate the

units of each factor and the intercept is not at the center of the design space.

D2. Hasil Analisis Respon Viskositas
ANOVA for selected factorial model

Analysis of variance table [Partial sum of squares - Type I11]

Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Prob>F
Model 1304153 3  4347.18 457.91 <0.0001  significant
A-Tween 80 10453.45 1 1045345 1101.11 <0.0001
B-PEG 400 2258.94 1 225894 237.95 <0.0001
AB 329.15 1 329.15 34.67 0.0004
Pure Error 7595 8 9.49
Cor Total 13117.48 11

The Model F-value of 457.91 implies the model is significant. There is only a 0.01%

chance that an F-value this large could occur due to noise.
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Values of "Prob > F" less than 0.0500 indicate model terms are significant. In this
case A, B, AB are significant model terms. Values greater than 0.1000 indicate the
model terms are not significant. If there are many insignificant model terms (not

counting those required to support hierarchy), model reduction may improve your

model.

Std. Dev. 3.08 R-Squared 0.9942
Mean 117.28 Adj R-Squared 0.9920
CV.% 2.63 Pred R-Squared 0.9870
PRESS 170.88 Adeq Precision 48.608
-2 Log Likelihood 56.20 BIC 66.14

AlCc 69.91

The "Pred R-Squared” of 0.9870 is in reasonable agreement with the "Adj R-
Squared" of 0.9920; i.e. the difference is less than 0.2.

"Adeq Precision" measures the signal to noise ratio. A ratio greater than 4 is
desirable. Your ratio of 48.608 indicates an adequate signal. This model can be used

to navigate the design space.

Coefficient Standard 95% ClI  95% CI
Factor Estimate df Error Low High VIF
Intercept 117.28 1 0.89 115.22 119.33
A-Tween 80 2951 1 0.89 27.46 31.57 1.00
B-PEG 400 -13.72 1 0.89 -15.77 -11.67 1.00
AB 524 1 0.89 -7.29 -3.19 1.00
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Final Equation in Terms of Coded Factors:
Viskositas =
+117.28
+2951* A
-13.72*B
-5.24 * AB

The equation in terms of coded factors can be used to make predictions about the
response for given levels of each factor. By default, the high levels of the factors are
coded as +1 and the low levels of the factors are coded as -1. The coded equation is
useful for identifying the relative impact of the factors by comparing the factor
coefficients.
Final Equation in Terms of Actual Factors:
Viskositas =
-158.14933

+9.04530* Tween 80

+9.17620* PEG 400

-0.41898* Tween 80 * PEG 400
The equation in terms of actual factors can be used to make predictions about the
response for given levels of each factor. Here, the levels should be specified in the
original units for each factor. This equation should not be used to determine the

relative impact of each factor because the coefficients are scaled to accommodate the

units of each factor and the intercept is not at the center of the design space.
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D3. Hasil Analisis Respon Inhibisi
ANOVA for selected factorial model

Analysis of variance table [Partial sum of squares - Type I11]

Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square  Value Prob>F
Model 30.12 3 10.04 575.25 <0.0001 significant
A-Tween 80 068 1 0.68 39.13 0.0002
B-PEG 400 088 1 0.88 50.26 0.0001
AB 2856 1 2856 1636.35 <0.0001
Pure Error 014 8 0.017
Cor Total 30.26 11

The Model F-value of 575.25 implies the model is significant. There is only a 0.01%
chance that an F-value this large could occur due to noise.

Values of "Prob > F" less than 0.0500 indicate model terms are significant. In this
case A, B, AB are significant model terms. Values greater than 0.1000 indicate the
model terms are not significant. If there are many insignificant model terms (not

counting those required to support hierarchy), model reduction may improve your

model.

Std. Dev. 0.13 R-Squared 0.9954
Mean 82.78 Adj R-Squared 0.9937
CV.% 0.16 Pred R-Squared 0.9896
PRESS 0.31 Adeq Precision 47.541
-2 Log Likelihood -19.39 BIC -9.45

AlCc -5.68
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The "Pred R-Squared” of 0.9896 is in reasonable agreement with the "Adj R-
Squared" of 0.9937; i.e. the difference is less than 0.2.

"Adeq Precision" measures the signal to noise ratio. A ratio greater than 4 is
desirable. Your ratio of 47.541 indicates an adequate signal. This model can be used

to navigate the design space.

Coefficient Standard 95% CI  95% ClI
Factor Estimate df Error Low High VIF
Intercept 82.78 1 0.038 82.69 82.86
A-Tween 80 024 1 0.038 0.15 0.33 1.00
B-PEG 400 -0.27 1 0.038 -0.36 -0.18 1.00
AB -154 1 0.038 -1.63 -1.45 1.00

Final Equation in Terms of Coded Factors:
Inhibisi =
+82.78
+0.24 * A
-0.27*B
-1.54 * AB

The equation in terms of coded factors can be used to make predictions about the
response for given levels of each factor. By default, the high levels of the factors are
coded as +1 and the low levels of the factors are coded as -1. The coded equation is
useful for identifying the relative impact of the factors by comparing the factor
coefficients.
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Final Equation in Terms of Actual Factors:
Inhibisi =
+49.52290

+0.97328 * Tween 80

+4.21120 * PEG 400

-0.12341 * Tween 80 * PEG 400

The equation in terms of actual factors can be used to make predictions about the
response for given levels of each factor. Here, the levels should be specified in the
original units for each factor. This equation should not be used to determine the
relative impact of each factor because the coefficients are scaled to accommodate the

units of each factor and the intercept is not at the center of the design space.
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Lampiran E. Hasil Design Expert 11.0.0.5 Trial

Constraints

Lower Upper Lower Upper
Name Goal Limit  Limit Weight Weight Importance
A:Tween 80 IS in range 30 40 1 1 3
B:PEG 400 is in range 5 10 1 1 3
Transmitan maximize 95.8387 99.1483 1 1 5
Viskositas minimize  76.937 200 1 1 3
Inhibisi maximize 81.1069 90 A 1 4
Solutions
Number Twegg PAI,EO((B) Transmitan Viskositas Inhibisi Desirability
1 30.000 10.000 99.000 79.278 83.810 0.656 Selected
2 30.000 9.893 98.935 79.640 83.756 0.646
3 30.000 9.518 98.706 80.914 83.565 0.609
4 40.000 5.463 96.794 162.239 84.493 0.321
5 40.000 5.459 96.794 162.269 84.496 0.321
6 40.000 5.500 96.796 161.955 84.466 0.321
B S m Desirability
3‘3%%%'%0“5
IO‘OOO 9
X2- B: PEG 400
S
a
m

32

34 36

A: Tween 80 (%)

38

40
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Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual
Transmitan (%)

® Design Points

I 99.1483

95.8387

A: Tween 80
B:

X1
X2 PEG 400

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual
Viskositas (mPas)

® Design Points

I 167.337
76.937
X1 = A: Tween 80
X2 = B: PEG 400

B: PEG 400 (%)

B: PEG 400 (%)

Transmitan (%)

103
9
8
7
6
53
30 32 34 36 38 40
A: Tween 80 (%)
y Viskositas (mPas)
9
8
7
6
53

30 32 34 36 38 40

A: Tween 80 (%)
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Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual
Inhibisi (%)

e Design Points

I85.0191
81.1069
X1 = A: Tween 80
X2 = B: PEG 400

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual
Ovwerlay Plot

Transmitan
Viskositas
Inhibisi

e Design Points

X1 = A: Tween 80
X2 = B: PEG 400

20N

4

B: PEG 400 (%)

B: PEG 400 (%)

liversitas Jemb

. s s 1 =

ository

Inhibisi (%)

103
9 83|
8
7
6
53
30 32 34 36 38 40
A: Tween 80 (%)
Overlay Plot
100
80 —

Viskositas: 167.337|

40
Transmitan: 98.9996
[Ti Viskositas: 79.2777
Inhig Inhibisi: 83.8104
20 —| XL 30
X2 10 : 167.337,

A: Tween 80 (%)
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Lampiran F. Hasil Uji Formula Optimum Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar

F1. Hasil Uji Organoleptis

Profil Organoleptis Formula A
Warna Light Yellow
Aroma Khas Ketumbar

Kejernihan Jernih
Kekentalan Kental

F2. Hasil Uji Transmitan

Replikasi Replikasi Pengukuran
Formula ) Rata-rata
Sediaan R1 R2 R3
R1 99,006 98,763 98,781 98,850
A R2 99,121 99,275 99,177 99,191
R3 99,147 99,101 98,958 99,069

F3. Hasil Uji Bobot Jenis

Bobot Jenis = E ......... g/mL (Departemen Kesehatan RI, 1995)

Keterangan : Diketahui :

A : Bobot Piknometer Kosong A 27,817 ¢

Al : Bobot Piknometer + Akuades Al 38,149 ¢

A2  :Bobot Piknometer + Sediaan A2  :Bobot Piknometer + Sediaan
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Replikasi Pengukuran (gram)

Formula F;e%I_lkam Rata-rata
ediaan R1 R2 R3
R1 38,476 38,474 38,472 38,474
A R2 38,548 38,535 38,534 38,539
R3 38,547 38,478 38,472 38,499
Akuades 38,137 38,137
Formula Repl_lka3| Perhitungan Bobot Jenis  Bobot Jenis (g/mL)
Sediaan
474 — 27,81
R1 38,47 7,817 1033
38,137 — 27,817
38,539 — 27,817
A R2 1,039
38,137 — 27,817
499 — 27,817
R3 55 8 1,035

38,137 — 27,817

F4. Hasil Uji Viskositas

Keterangan :

nl : viskositas sediaan

n1 tl.

Ty —z; (Apriani dkk., 2013)

n2 t2.

Diketahui :

Viskositas Air = 0,89 mPa.s

N2 : viskositas akuades (pembanding)

t1 : waktu alir sediaan
t2 : waktu alir akuades
pl : massa jenis sediaan

p2 : massa jenis akuades

(Rowe dkk., 2009)
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Formula Repl_lka3| Perhitungan Viskositas Viskositas
Sediaan (mPa.s)
1 1,130x 1
Akuades 0o _ z 0,89
089 1,130x1
R1 nl _ 129,52 x 1,033 105,378
0,89 1,130x 1
1 121 1
A R2 fi 152,57 x 1,959 99,484
0,89 i, 180 55,1
R3 nl =123)(1,035 100,267
0,89 1,130x1
F5. Hasil Uji pH
e Replikasi Pengukuran
Formula ZE%I.' g Rata-rata
seled R1 R2 R3
R1 6,23 6,27 6,28 6,26
A R2 6,29 6,30 6,27 6,29
R3 6,26 6,29 6,30 6,28

F6. Hasil Analisis Tipe Nanoemulsi Mi

nyak Biji Ketumbar

" R AR )

ol

- Replikasi 1 »

92
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Replikasi 2

* Replikasi 3
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F7. Hasil Pengukuran Stabilitas Fisik

a. Perhitungan Viskositas Sebelum Freeze-thaw

94

Waktu Bobot

Formula Replikasi Alir Jenis Perhitungan Viskositas
Sediaan (Detik) (g/mL) Viskositas (mPa.s)
1 129,52x 1,033
R1 123 1,033 A __ZPeXT 105,378
0,89 1,130x 1
1 121,57 x 1,039
A R2 129,52 1,039 e _ X 99,484
0,89 1,130x 1
1 123 x 1,035
R3 12157 1035 O _=2%> 100,267
0,89 1,130x 1
b. Perhitungan Viskositas Setelah Freeze-thaw
Replikasi Wal_<tu Bobpt Perhitungan Viskositas
FeulL Sediaan - Lo Viskositas (mPa.s)
(Detik) (g/mL) '
R1 136,467 1,039 1 A AIAl.058 111,675
0,89 1,130x 1
A R2 131,430 1,048 N1 Gl IGY 040 108,484
0,89 1,130x 1
R3 132753 1044 L _132753x104 49,50
0,89 1,130x 1
c. Hasil Pengukuran Stabilitas Fisik
Formula A
R1 R2 R3
Uji sifat fisis sebelum freeze-thaw
Kejernihan Jernih Jernih Jernih
pH 6,26 6,29 6,28
Transmitan (%) 98,850 99,191 99,069
Viskositas (mPa.s) 105,378 99,484 100,267
Uji sifat fisis sesudah freeze-thaw
Kejernihan Jernih Jernih Jernih
pH 6,27 6,29 6,28
Transmitan (%) 99,055 99,391 99,330

Viskositas (mPa.s) 111,675 108,484 109,158
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d. Hasil Pengamatan Organoleptis Sebelum dan Sesudah Freeze-thaw

Sebelum Freeze-thaw

Siklus 1

Keterangan : (a) Setelah dimasukkan Freezer selama 24 jam

(b) Setelah disimpan dalam suhu ruang selama 24 jam
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Siklus 2

Keterangan : (a) Setelah dimasukkan Freezer selama 24 jam
(b) Setelah disimpan dalam suhu ruang selama 24 jam
Siklus 3

Keterangan : (a) Setelah dimasukkan Freezer selama 24 jam

(b) Setelah disimpan dalam suhu ruang selama 24 jam
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e. Hasil Uji T-test menggunakan SPSS

97

Transmitan
Case Processing Summary
Cases
Valid Missing Total
Kelompok N Percent N Percent N Percent
Transmitan Sebelum 3 100.0% 0 .0% 3] 100.0%
Sesudah 3 100.0% 0 .0% 3| 100.0%
Descriptives
Std.
Kelompok Statistic Error
Transmitan Sebelum Mean 9.90367E1| .099757
95% Confidence Interval for Lower Bound 9.86074E1
MEgn Upper Bound 9.94659E1
5% Trimmed Mean
Median 9.90690E1
Variance .030
Std. Deviation 172784
Minimum 98.850
Maximum 99.191
Range 341
Interquartile Range
Skewness -.813 1.225
Kurtosis
Sesudah Mean 9.92583E1| .083587
95% Confidence Interval for Lower Bound 9.88987E1
Mean Upper Bound | 9.96180E1
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5% Trimmed Mean
Median 9.92060E1
Variance .021
Std. Deviation 144777
Minimum 99.147
Maximum 99.422
Range 275
Interquartile Range
Skewness 1.414 1.225
Kurtosis
Tests of Normality
Kolmogorov-Smirnov? Shapiro-Wilk
Kelompok Statistic Df Sig. Statistic Df Sig.
Transmitan Sebelum 241 3 .974 3] .689
Sesudah .308 3 .902 3] .392
a. Lilliefors Significance Correction
T-Test
Paired Samples Statistics
Mean N Std. Deviation | Std. Error Mean
Pair1  Transmitan.sebelum 9.90367E1 3 172784 .099757
Transmitan.sesudah 9.92583E1 3 144777 .083587
Paired Samples Correlations
N Correlation Sig.
Pair1  Transmitan.sebelum &
Transmitan.sesudah 886 306
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Paired Samples Test

Paired Differences
95% Confidence
Std. Interval of the
Std. Error Drfielige Sig. (2-
Mean | Deviation| Mean Lower Upper t df | tailed)
Pair Transmitan.
1 sebelum -
fansmite -.221667| .080407| .046423| -.421409| -.021924| -4.775 2 .041
sesudah
Viskositas
Case Processing Summary
Cases
Valid Missing Total
Kelompok N Percent N Percent N Percent
Viskositas ~ Sebelum 3 100.0% 0 .0% 3] 100.0%
Sesudah 3 100.0% 0 .0% 3| 100.0%
Descriptives
Kelompok Statistic Std. Error
Viskositas Sebelum Mean 1.01710E2| 1.848042
95% Confidence Interval for Lower Bound 9.37582E1
e Upper Bound | 1.09661E2
5% Trimmed Mean
Median 1.00267E2
Variance 10.246
Std. Deviation 3.200902E0
Minimum 99.484

99
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Maximum 105.378

Range 5.894

Interquartile Range

Skewness 1.616 1.225

Kurtosis
Sesudah Mean 1.09772E2 .971026

95% Confidence Interval for Lower Bound 1.05594E2

e Upper Bound | 1.13950E2

5% Trimmed Mean

Median 1.09158E2

Variance 2.829

Std. Deviation 1.681866E0

Minimum 108.484

Maximum 111.675

Range 3.191

Interquartile Range

Skewness 1.424 1.225

Kurtosis

Tests of Normality
Kolmogorov-Smirnov® Shapiro-Wilk
Kelompok Statistic Df Sig. Statistic Df Sig.
Viskositas Sebelum 341 .848 3 234

Sesudah .309 .900 3 .385

a. Lilliefors Significance Correction
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T-Test
Paired Samples Statistics
Mean N Std. Deviation | Std. Error Mean
Pair1  Viskositas.sebelum 1.01710E2 3 3.200902 1.848042
Viskositas.sesudah 1.09772E2 3 1.681866 .971026

Paired Samples Correlations

N Correlation Sig.

Pair1  Viskositas.sebelum &
3 .997 .050

Viskositas.sesudah

Paired Samples Test

Paired Differences

95% Confidence

Std. Interval of the Sig.
Std. Error I G (2-
Mean Deviation | Mean Lower Upper t df | tailed)

Pair Viskositas.

1 sebelum -
-8.062667E0| 1.530083| .883394|-11.863604-4.261730( -9.127| 2| .012

Viskositas.
sesudah
pH
Case Processing Summary
Cases
Valid Missing Total
Kelompok N Percent N Percent N Percent
pH Sebelum 3 100.0% 0 .0% 3 100.0%
Sesudah 3 100.0% 0 .0% 3 100.0%
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102

Kelompok Statistic | Std. Error
pH Sebelum Mean 6.2767 .00882
95% Confidence Interval for Lower Bound 6.2387
= Upper Bound 6.3146
5% Trimmed Mean
Median 6.2800
Variance .000
Std. Deviation .01528
Minimum 6.26
Maximum 6.29
Range .03
Interquartile Range
Skewness -.935 1.225
Kurtosis
Sesudah Mean 6.2800 .00577

95% Confidence Interval for Lower Bound
VLI Upper Bound
5% Trimmed Mean

Median

Variance

Std. Deviation

Minimum

Maximum

Range

Interquartile Range

Skewness

6.2552

6.3048

6.2800

.000

.01000

6.27

6.29

.02

.000 1.225
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Kelompok Statistic | Std. Error
pH Sebelum Mean 6.2767 .00882
95% Confidence Interval for Lower Bound 6.2387
= Upper Bound 6.3146
5% Trimmed Mean
Median 6.2800
Variance .000
Std. Deviation .01528
Minimum 6.26
Maximum 6.29
Range .03
Interquartile Range
Skewness -.935 1.225
Kurtosis
Sesudah Mean 6.2800 .00577

95% Confidence Interval for Lower Bound
VLI Upper Bound
5% Trimmed Mean

Median

Variance

Std. Deviation

Minimum

Maximum

Range

Interquartile Range

Skewness

Kurtosis

6.2552

6.3048

6.2800

.000

.01000

6.27

6.29

.02

.000 1.225
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Tests of Normality
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Kolmogorov-Smirnov® Shapiro-Wilk
Kelompok Statistic df Sig. Statistic df Sig.
pH Sebelum .253 3 .964 3 .637
Sesudah 175 3 1.000 3 1.000}
a. Lilliefors Significance Correction
T-Test
Paired Samples Statistics
Mean N Std. Deviation | Std. Error Mean
Pairl  pH.sebelum 6.2767 3 .01528 .00882
pH.sesudah 6.2800 3 .01000 .00577
Paired Samples Correlations
N Correlation Sig.
Pair1  pH.sebelum & pH.sesudah 3 .982 121
Paired Samples Test
Paired Differences
95% Confidence
Std. Interval of the Sig. (2-
Std. Error Difference t Df | tailed)
Mean | Deviation| Mean Lower Upper
Pair pH.sebelum
1 - -.00333 .00577] .00333| -.01768 .01101] -1.000 2 423
pH.sesudah
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F8. Hasil Penentuan Ukuran Partikel

Mwmwv.wwum

UNIVERSITAS ISLAM
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SERTIFIKAT PENGUJIAN
TEST CERTIFIED
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Page
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Alamat Jember

Address

Jonis/Nama Samesl.. Nanoemuisi Minysk Bij Ketumbar
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Ovigin of sampie
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Amount of sample
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Sample cooe
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LABORATORIUM PENGUJIAN OBAT, MAKANAN DAN KOSMETIK

UNIVERSITAS ISLAM
L Kaliumanng Km. 14,5 Sheman Yogyakarts - Telp. (0274} RI8444 Far

INDONESIA
4035 & 4022 Ficx. |0274) 98439

SERTIFIKAT PENGUJIAN
TEST CERTIFIED
MOTM.POWVRD\B
Number
Halaman: 2 darl 2
Page
TEST RESULT
o | Nama Sampel Kode Label Parameter Satuan | Hasil Uji* Metode Uji |
1 | Nanoemulsi DBOICIPSANI2018 L1 Nano partikel nm 174 Dynamic light
Minyak Biji scattenng
L1 R1 179 menggunakan
alat PSA
L1R2 178 |
Keterangan * - |

= Yogyakarta, 23 Mei 2018
{or . o W
e

4
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HORIBA

Sciantific

SZ-100

HORIBA SZ-100 for Windows [Z Typel Ver2.00

080.C.PSA.V.2018.nsz
Measurement Results
Date . Tuesday, May 22, 2018 4:58:40 PM
Measurement Type . Particle Size
Sample Name . Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar
Scattering Angle : 90
Temperature of the Holder : 248 deg.C
Dispersion Medium Viscosity : 0.898 mPas
Transmission Intensity before Meas. : 29665
Distribution Form : |Standard|
Distribution Form(Dispersity) : Monodisperse
Representation of Result . Scattering Light Intensity
Count Rate : 2352 kCPS
Calculation Results \ B
“Peak No, | S.PArea Ratio | Mean | S.D._ } _Mode |
Fo4 T 00 | 247om | 182om | i680m |
TR ecame | Ry L T - nm
=8 1, = _—om_ | —nm | —0Dm ‘
Yol | 100 | 247om | 182nm | 1590m |
Cumulant Operations
Z-Average : 17.4 nm
Pl : 0.369
P - - - ~100
8.0- ~90
z 10 -80
~ 60 =70
P e %
et 40
g 307 =%
w 207 ~20
1.04 ~10
o.o’i L T Q'llll L] L l!" ) L l'll" ‘. " Illlll ' \ o2 'llb'r
0.1 10 100 1000 10000
D v Lol
0 2 5 & . ria :
)38 000 ! [- [ 1387 | | 000
3T« 0, L M 0821 1y 1
8 9.1 :%“ 10, Eo) S L AT] :
o F i) ‘g: 5t 9 1 .mo__“Jf‘ 3 3
¢ 1320 | 600 | 28 » :% : u|
’P[‘_ [ 1] DT (] i
3 VB4 T 7178 | i !
121 130 _FE’_‘ 000_| 78 |
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Py ¢ o * | [} ! 3
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&:‘ 1080 & | 1066 ) 100
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HORIBA
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HOR.BA HORIBA SZ-100 for Windows [Z Typel Ver2.00
080.C.PSA.V.2018 R1.nsz
Measurement Results
Date . Tuesday, May 22, 2018 4:58:01 PM
Measurement Type : Particle Size
Sample Name . Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar
Scattering Angle : 90
Temperature of the Holder : 249 deg.C
Dispersion Medium Viscosity : 0.897 mPas
Transmission Intensity before Meas. : 29665
Distribution Form : |Standard|
Distribution Form(Dispersity) : Monodisperse
Representation of Resuit : Scattering Light Intensity
Count Rate : 2022 kCPS
Calculation Results
“Peak No. | S.PAreaRatio | Mean | S5.D. | Mode
1 | 100 | 27.7nm | 19.8nm . 178 nm
= - —nm_| -—nm_ | —nzn:I
I3 t = —am__|_—om | —nm_
—otal | 100 | 27.7nm | 198nm | 178nm |
Cumulant Operations
Z-Average : 17.9 nm
Pl : 0.371
v - s rr—— —100
80} 50
5 e 5
=~ 80 -0 =
o 5.0- -60 @
O cah | - o
§ 407 50 3
5 200 o
o < -30 k)
& 207 20 5
10- 10
o.o'] ' 1 'Illll' ) LI ' I|IIII' ' 1 llllllr
0.1 1000 10000
Diameter (nm)
- T e T -
5 Py - : ?‘ ﬁ
(31 38 2 4 1 =N
‘gﬁ“”" 5 £}

EEEE

1
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HORIBA

Scliantilic

SZ-100
080.C.PSA.V.2018 R2.nsz

- - 4 1
| \ ArQITAQ N 1N - .
Jriversitas Jelrpel

HORIBA $Z-100 for Windows (Z Type] Ver2.00

Measurement Results
Date - Tuesday, May 22, 2018 4:57:00 PM
Measurement Type : Particle Size
Sample Name . Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar
Scattering Angle : 90
Temperature of the Holder : 24.8 deg.C
Dispersion Medium Viscosity : 0.900 mPa.s
Transmission Intensity before Meas. : 29665
Distribution Form . |Standard|
Distribution Form(Dispersity) : Monodisperse
Representation of Result : Scattering Light Intensity
Count Rate : 2524 kCPS
Calculation Results
[ Peak No. [ S.PArea Ratio Mean | S.D. | Mode |
4 | 100 | 24inm | 18.3am | 158nm |
‘_,z = TR BT —nm__| —nm
s | = | —em | —hm | —pmm
~Total | 100 [ 241nm | 183nm | 168nm |
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F9. Hasil Penentuan Aktivitas Antioksidan (1Csp)

a.

Perhitungan Konsentrasi Larutan Vitamin E

Larutan induk konsentrasi 2000 pg/mL

50 mg

25 L x 1000 = 2000 ppm
Pengenceran

5 mL

S0 L x 2000 ppm = 200 ppm
0,5 mL

10 mL x 200 ppm = 10 ppm
1 mL

T0mL x 200 ppm = 20 ppm
2 mL

10l x 200 ppm = 40 ppm

3 mL
10 mL x 200 ppm = 60 ppm
4 mL
10 mL x 200 ppm = 80 ppm

- 200 =100
10mL ~ ppm = ppm

Perhitungan Konsentrasi Larutan Minyak Biji Ketumbar

Larutan induk konsentrasi 2000 pg/mL

50 mg
25 mL

x 1000 = 2000 ppm

Pengenceran

5 mL
50 mL
0,5 mL
10 mL

1 mL
10 mL

2 mL
10 mL

x 200 ppm = 10 ppm

x 200 ppm = 20 ppm

x 200 ppm = 40 ppm

x 2000 ppm = 200 ppm

3 mL
T0mL x 200 ppm = 60 ppm
4 mL
10 mL x 200 ppm = 80 ppm

L 200 ppm = 100
tomp - PP T SRR PP
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c. Perhitungan Konsentrasi Larutan Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar
Larutan induk konsentrasi 2000 pg/mL

L
x 50000 = 2000 ppm

25 mL
Pengenceran
0.5 mi 2000 =100 Sl 2000 = 600
1omL <70 ppm = 20U ppm tomp © <700 ppm = OURppm
1 mL 2000 = 200 4 ml 2000 = 800
tomL ~ <° " ppm = 0L ppm 1omL ©<° - PP = SRR ppm
2l 2000 = 400 aif 2000 = 1000
10 mL X ppm = ppm 10 mL x ppm = ppm
d. Hasil Aktivitas Antioksidan
. Nengtnasi Absorbansi % Persamaan 1Cs
Sediaan Sampel Sampel Inhibisi Regresi (ug/mL)
(ppm)
Blanko 0,971
10 0,511 47,374
20 0,462 52,420
40 0428 55922 Y =0.3084x+
Vitamin E 44,947 16,385
60 0,351 63,852 R2 = 0.9902
80 0,285 70,649
100 0,242 75,077
10 0,694 28,527
20 0,663 31,720 y = 0.4291x +
Minyak Biji 40 0,571 41,195 24.124 60,303
Ketumbar 60 0,479 50,669 R2=0.9913
80 0,383 60,556

100 0,339 65,088
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% Inhibisi vs Konsentrasi Vitamin E

100 0,520 46,447

Nanoemulsi 20 0,461 50,463 y = 0.0255x +

i 400 0422 56540 44.921 199,176
Minyak Biji e 08905
Ketumbar 600 0,391 59,732 =0.

800 0,342 64,779
1000 0,286 70,546

e. Kurva % Inhibisi vs Konsentrasi Sampel

- M'——‘-.
— 60
(7]
£ 40
R 5 y = 0.3084x + 44.947
R?=0.9902
0
0 20 40 60 80 100 120
Konsentrasi Vitamin E (ppm)
% Inhibisi vs Konsentrasi Minyak Biji Ketumbar
80
. 60
v
2
= ¢0 y = 0.4291x + 24.124
o 2 _
X 59 R?=0.9913
0
0 20 40 60 80 100 120

Konsentrasi Minyak Biji Ketumbar (ppm)
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o

% Inhibisi vs Konsentrasi Nanoemulsi
Minyak Biji Ketumbar

P_,__...--—o—“""

M

y =0.0255x + 44.921
R? = 0.9905

200 400 600 800 1000 1200

Konsentrasi Nanoemulsi Minyak Biji Ketumbar (ppm)
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Lampiran G. Sertifikat Bahan
G1. Sertifikat Minyak Biji Ketumbar
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G2. Sertifikat Vitamin E



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

