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ABSTRAK

Rahmadani, Arni Amillenia. 2022. Uji Aktivitas Antioksidan Vitamin C yang
Diembankan pada Zeolit Alam Sebagai Sistem Penghantar Obat (Drug
Delivery System) dengan Metode DPPH. Skripsi. Jurusan Kimia, Fakultas Sains
dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Pembimbing I: Elok Kamilah Hayati, M.Si; Pemimbing Il: Nur Aini, M.Si;
Konsultan: Susi Nurul Khalifah, M.Sc.

Kata Kunci: vitamin C, zeolit alam, impregnasi kering, metode_DPPH, uji pelgpasan obat

Asam Askorbat atau yang disebut vitamin C adalah salah satu senyawa yang
berpotensi sebagai antioksidan. Sumber vitamin C berasal dari pangan yaitu sayur dan buah
terutama yang rasanya asam. Vitamin C sangat mudah mengalami oksidasi akibat pengaruh
cahaya, suhu maupun logam berat. Oleh karena itu, vitamin C perlu dilindungi dari oksidasi
selama penyimpanan dengan diembankan pada suatu zeolit. Zeolit merupakan material
berpori yang dieksplorasi secara biomedis dalam mengembankan molekul obat.
Pengembanan vitamin C pada zeolit mampu meningkatkan efisiensi obat dengan jalur
pelepasan terkontrol. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui karakteristik gugus fungsi,
aktivitas antioksidan dan nilai pelepasan vitamin C yang diembankan pada zeolit alam.

Pengembanan vitamin C pada zeolit alam menggunakan metode impregnasi
kering dengan perbandingan 5:5, 5:10, dan 5:15. Analisis FTIR diperlukan untuk
mengetahui perbedaan gugus fungsi dari zeolit sebelum dan sesudah dilakukan
pengembanan. Metode uji aktivitas antioksidan menggunakan metode DPPH dengan
parameter 1Cso. Selanjutnya, analisis uji pelepasan obat dilakukan dengan menggunakan
instrumen spektrofotometer UV-Vis. Hasil karakterisasi vitamin C diembankan pada zeolit
alam muncul pada serapan khas vitamin C pada 1762 cm™, 1688 cm?, 1147 cm™ dan
serapan khas zeolit pada 1045 cm™. Hasil penelitian menunjukkan aktivitas antioksidan
pada hasil pengembanan 5:5, 5:10 dan 5:15 menghasilkan nilai ICso berturut-turut yaitu
7,789 ppm, 6,744 ppm dan 6,006 ppm. Ketiga sampel pengembanan memiliki aktivitas
antioksidan dengan kategori sangat kuat. Analisis uji pelepasan vitamin C dilakukan pada
sampel yang memiliki aktivitas antioksidan terbesar yaitu 5:15 menghasilkan persentase
pelepasan vitamin C pada pH 1,2 sebesar 7,2808% dan 73,7188% pada pH 7,4.
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ABSTRACT

Rahmadani, Arni Amillenia. 2022. Antioxidant Activity Test of Vitamin C Loading In
Natural Zeolite as DDS (Drug Delivery System) Using DPPH Method. Thesis.
Department of Chemistry, Faculty of Science and Technology, Maulana Malik
Ibrahim State Islamic University of Malang. Supervisor I: Elok Kamilah Hayati,

M.Si; Supervisor I1: Nur Aini, M.Si; Consultant: Susi Nurul Khalifah, M.Sc.
e

Keywo_rds: vitamin E, natural zeolﬁe, dry impreg_nation, DPPH method, drug release test

Ascorbic acid or vitamin C has potential as an antioxidant. Sources of vitamin C
are food, especially vegetables and fruits that have a sour taste. Vitamin C is easily oxidized
by the influence of light, temperature and heavy metals. Therefore, vitamin C needs to be
protected from oxidation during storage by loading in a zeolite. Zeolite is a porous material
that has been explored biomedically in developing drug molecules. The loading of vitamin
C into zeolite can increase the efficiency of the drug with a controlled release. Aims of this
research are to determine characteristics of the vitamin C functional group, antioxidant
activity, and release value of the vitamin C loading in natural zeolite.

Vitamin C loading in natural zeolite using the dry impregnation method with ratio
of 5:5, 5:10, and 5:15. FTIR analysis is needed to determine differences in functional
groups of zeolite structure before and after impregnation. Then, the antioxidant activity test
method uses the DPPH method with ICso parameters. Furthermore, analysis of the drug
release test was carried out using an UV-Vis instrument. The results of the characterization
of vitamin C in natural zeolite showed a typical absorption of vitamin C at 1762 cm™, 1688
cm?, 1147 cm* and also showed the typical absorption of zeolite at 1045 cm™™. The results
showed that the antioxidant activity at 5:5, 5:10 and 5:15 yielded 1Cso values of 7,789 ppm,
6,744 ppm and 6,006 ppm. The three carrier samples had very strong antioxidant activity.
Analysis of the release test of vitamin C was carried out on the samples that had the largest
antioxidant activity at 5:15 and resulted in the percentage of vitamin C release at pH 1.2 of
7,2808% and 73,7188% at pH 7.4.

XV
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Virus corona atau Covid-19 semakin merebak di berbagai belahan dunia,
tidak terkecuali di Indonesia. Penyebaran virus corona sangat cepat, sehingga
dibutuhkan pencegahan salah satunya dengan menjaga kesehatan dan daya tahan
tubuh. Menurut Amalia dkk. (2020), tubuh dengan daya tahan tubuh yang kuat
memiliki harapan untuk sembuh dari virus corona. Salah satu penyebab turunnya
daya tahan tubuh adalah radikal bebas yang menyerang sel tubuh manusia. Radikal
bebas (free radical) adalah suatu senyawa atau molekul yang mengandung satu atau
lebih elektron tidak berpasangan pada orbital luarnya. Oleh sebab itu, tubuh kita
memerlukan suatu substansi penting yakni antioksidan yang dapat
menyumbangkan satu atau lebih elektron pada radikal bebas, sehingga radikal
bebas tersebut dapat diredam (Winarsi, 2007).

Salah satu antioksidan yang umum dikonsumsi untuk membantu menjaga
daya tahan tubuh adalah vitamin C atau dikenal dengan asam askorbat. Vitamin C
adalah antioksidan alami yang berasal dari pangan terutama pada sayur dan buah
yang rasanya asam seperti jeruk, nanas atau tomat. Selain itu, kandungan vitamin
C juga banyak terkandung pada sayuran, daun-daunan dan jenis kol (Pakaya, 2014).
Vitamin C memiliki sifat mudah teroksidasi oleh pengaruh cahaya, suhu, logam
berat, bersifat reaktif, dan mampu berinteraksi dengan bahan makanan lain
sehingga menurunkan efektivitas dari vitamin C (Yang, dkk., 2012). Oksidasi

vitamin C (asam askorbat) akan mengubah asam askorbat menjadi asam L-
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dehidroaskorbat yang secara kimia sangat labil dan dapat mengalami perubahan
lebih lanjut menjadi asam L-diketogulonat yang tidak memiliki keaktifan vitamin
C lagi (Octaviani, 2014). Oleh karena itu, vitamin C perlu diembankan untuk
melindunginya dari oksidasi selama penyimpanan dan interaksi dengan senyawa
lain, salah satunya menggunakan zeolit.

Desai dan Park (2005) telah melakukan enkapsulasi vitamin C dalam
tripolifosfat mikrosfer kitosan menggunakan metode spray drying. Berdasarkan
hasil FTIR, terbukti bahwa vitamin C dapat diembankan dalam material pelindung
seperti kKitosan. Sedangkan Hudiyanti (2017) melakukan pengembanan vitamin C
pada material liposom kelapa (Cocos nucifera L.) dengan diperoleh efisiensi
enkapsulasi sebesar 80,76%. Material pelindung lain yang seringkali digunakan
untuk pelepasan obat adalah zeolit. Zeolit keberadaanya sangat melimpah, namun

pemanfaatannya masih belum optimal. Allah berfirman dalam surat Shaad ayat 27:

Gl (33571 558 Gl G 3™ St Lagi a5 a5 VT 5 oLl IR a5

£Yvy )GST ERRETS

Artinya: “Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada antara

keduanya tanpa hikmah. Yang demikian itu adalah anggapan orang-orang

kafir, maka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka akan masuk
neraka” (QS. Shaad: 38/27).

Menurut tafsir Al-Mishbah, ayat ini merupakan petunjuk Allah kepada
manusia bahwa langit dan bumi dan apa yang ada diantara keduanya seperti udara,
mineral alam dan lain-lain yaitu segala ciptaan Allah tidak ada yang sia-sia tanpa
hikmah. Keyakinan bahwa makhluk-makhluk ini diciptakan tanpa mengandung
hikmah merupakan keyakinan orang-orang kafir (Shihab, 2002). Berdasarkan ayat

tersebut dapat dijelaskan bahwa Allah menciptakan sesuatu di bumi, di langit dan
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apa yang ada diantara keduanya sesungguhnya tidak ada yang sia-sia dan memiliki
tujuan yang benar, seperti pada zeolit alam akan memberikan pemanfaatan yang
optimal jika dilakukan pengolahan secara tepat.

Zeolit merupakan mineral alumina silikat hidrat yang tersusun atas
tetahedral alumina (AlO4)° dan silika (SiOs)* yang dihubungkan oleh atom oksigen
membentuk struktur tiga dimensi yang berongga terbuka atau berpori (Yao, dkk.,
2018). Zeolit telah banyak digunakan sebagai adsorben, katalis atau pengemban
katalis pada berbagai reaksi kimia, penukar ion, penyaring molekul dalam separasi
dan memilah molekul sesuai dengan ukuran kristalnya. Selain itu, zeolit memiliki
karakter unik seperti berpori, mampu melakukan pertukaran ion, menyerap air serta
biokompatibilitas membuat zeolit semakin berguna dalam bidang biomedis seperti
sistem pembawa obat (Drug Delivery System), penyembuhan luka, antibakteri,
antioksidan, penghilang ion berbahaya bagi tubuh, hemodialisis, dan pengisian akar
gigi (Serati-Nouri, dkk., 2020).

Zeolit digunakan sebagai Drug Delivery System atau sistem pembawa obat,
karena zeolit mempunyai struktur dan komposisi yang teratur dengan rongga dan
saluran. Adanya rongga atau pori dan saluran menyebabkan zeolit dapat digunakan
sebagai pengemban atau matriks molekul obat (Baerlocher, dkk., 2007). Selain itu,
zeolit alam yang berasal dari Bandung memiliki kandungan utama berupa mordenit.
Zeolit jenis mordenit ini dapat digunakan sebagai bahan pengemban karena
memiliki pori besar yakni berkisar 6,7-7 A dan tersusun dari cincin 12 anggota
sehingga dapat mengadsorpsi baik molekul berantai lurus, cabang maupun siklik
(Dyer, 1988). Adapun ukuran molekul vitamin C berkisar 4-6 A, sehingga

memungkinkan untuk terjadinya interaksi dengan pori zeolit alam jenis mordenit.
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Menurut Putra dan Mustika (2016) keuntungan zeolit sebagai sistem
pembawa obat adalah mampu mengontrol pelepasan obat. Laju pelepasan obat yang
terkontrol dapat meningkatkan efisiensi obat dengan mencegah degradasi obat,
bahkan mengurangi efek samping dan tidak memberikan efek toksik terhadap tubuh.
Yaneva dkk. (2018) melaporkan bahwa zeolit alam yang berasal dari Bulgaria
(klinoptilolit) mampu menembus sitoplasma sel dalam tubuh dan mengontrol
pelepasan vitamin E (a-tokoferol) mencapai maksimal 3,0 mg dari konsentrasi
vitamin awal sebesar 4,35 mg dengan pelepasan selama 180 menit pada cairan
simulasi lambung (pH 1,2). Penelitian lain oleh Rahimi dkk. (2012) tentang uji
pelepasan vitamin larut lemak (vitamin A, D3 dan E) yang diembankan pada suatu
zeolit jenis klinoptilolit sebagai sistem pembawa obat menyatakan bahwa jumlah
vitamin yang dilepas akan lebih tinggi dibanding sampel kontrol setelah
diembankan pada zeolit hingga mencapai 20-24%.

Menurut Pranoto (2012) semua zeolit alam tanpa perlakuan aktivasi telah
memiliki kemampuan antioksidan yang menghambat senyawa radikal bebas yakni
persen (%) aktivitas antioksidannya mencapai 45-60%. Diasumsikan bahwa zeolit
tidak hanya menetralkan radikal DPPH dengan menyumbangkan elektron, tetapi
juga menangkap dan mengadsorpsi radikal DPPH dalam strukturnya. Hayati (2011)
menyatakan bahwa aktivitas antioksidan beberapa tanaman obat menggunakan
zeolit alam sebagai bahan penopang dan penggunaannya dalam komposit dengan
formula ekstrak dapat meningkatkan aktivitas antioksidan. Sehingga zeolit sebagai
sistem pembawa obat tidak hanya mampu mengontrol laju pelepasan obat tersebut,
namun juga mampu memberikan aktivitas antioksidan pada sampel obat. Hal ini

menandakan bahwa komposisi zeolit dalam suatu pengembanan senyawa
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antioksidan mampu mempengaruhi nilai aktivitas antioksidan karena zeolit
diasumsikan tidak hanya sebagai pelindung obat namun juga memiliki aktivitas
antioksidan.

Pengembanan senyawa antioksidan pada zeolit alam dilakukan dengan
menggunakan metode impregnasi salah satunya impregnasi kering (Vilaca, dkk.,
2013). Impregnasi kering menggunakan jumlah pelarut yang sedikit dibandingkan
dengan impregnasi basah, sehingga dalam proses pengeringan menghabiskan waktu
yang lebih singkat dan memungkinan molekul senyawa yang diembankan terhindar
dari paparan suhu pemanasan yang lebih lama dan menurunkan resiko kerusakan
senyawa. Laila (2016) mengembankan ekstrak daun sirsak pada zeolit NaX dengan
perbandingan 5:10 menghasilkan nilai ICs, dengan metode impregnasi basah adalah
71.076, 923 pug/mL. Sedangkan Lilbaiq (2017) melakukan penelitian pada sampel
dan rasio perbandingan yang sama, namun dengan metode impregnasi kering
menghasilkan nilai ICso sebesar 67,343 pug/mL. Hal ini menandakan bahwa metode
impregnasi kering lebih efektif dibanding impregnasi basah.

Metode uji antioksidan yang dilakukan yaitu dengan menggunakan
metode DPPH (1,1-diphenyl-2-picrylhidrazyl). Metode ini akan menangkap radikal
bebas yang menyebabkan elektron menjadi berpasangan yang kemudian akan
terjadi penghilangan warna. Nilai dari aktivitas antioksidan dapat diketahui dengan
menggunakan nilai ICsp, nilai tersebut merupakan konsentrasi yang dapat
menyebabkan penurunan 50% dari konsentrasi DPPH awal. Metode DPPH dalam
penentuan antioksidan memiliki keuntungan, yaitu metode ini dapat dikerjakan

dengan cepat dan sederhana (Gustandy, 2013).
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Berdasarkan uraian diatas, maka perlu dilakukan penelitian lebih lanjut

untuk mengetahui aktivitas antioksidan vitamin C yang diembankan pada zeolit
alam dengan metode pengembanan adalah impregnasi kering dan uji antioksidan

dengan metode DPPH.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang tersebut, maka diperoleh rumusan masalah
sebagai berikut:
1. Bagaimana karakteristik gugus fungsi vitamin C yang telah diembankan pada
zeolit alam berdasarkan FTIR?
2. Bagaimana aktivitas antioksidan vitamin C yang diembankan pada zeolit alam
dengan metode DPPH?
3. Bagaimana pelepasan vitamin C yang diembankan pada zeolit alam dengan

variasi pH lambung dan pH usus?

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah:
1. Mengetahui karakteristik gugus fungsi vitamin C yang telah diembankan pada
zeolit alam berdasarkan FTIR.
2. Mengetahui aktivitas antioksidan vitamin C yang diembankan pada zeolit alam
dengan metode DPPH.
3. Mengetahui pelepasan vitamin C yang diembankan pada zeolit alam dengan

variasi pH lambung dan pH usus.



1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah pada penelitian ini adalah:
1. Sampel yang digunakan adalah vitamin C standar.
2. Zeolit yang digunakan adalah zeolit alam Bandung (Mordenit).
3. Metode pengembanan yang digunakan adalah impregnasi kering.
4. Perbandingan kombinasi vitamin C dengan zeolit alam yang digunakan adalah
5:5, 5:10, dan 5:15.
5. Pengujian aktivitas antioksidan dilakukan dengan metode DPPH.
6. Variasi pH yang digunakan untuk uji pelepasan vitamin C yang diembankan

pada zeolit alam adalah 1,2 dan 7,4.

1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini adalah:

1. Memberikan informasi mengenai kajian pengembangan zeolit alam yang belum
dimanfaatkan secara optimal dengan cara modifikasi zeolit alam dengan
vitamin C.

2. Memberikan informasi ilmiah bidang farmakologi dan kesehatan mengenai
vitamin C yang diembankan pada zeolit alam memiliki potensi sebagai

antioksidan.



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Vitamin C

Vitamin adalah suatu senyawa organik yang ditemukan dalam jumlah yang
sedikit pada makanan dan dibutuhkan dalam jumlah yang besar untuk fungsi
metabolisme normal. Vitamin secara umum terbagi menjadi dua yakni yang larut
dalam air dan larut dalam lemak. Vitamin yang larut dalam lemak adalah vitamin
A, D, E, dan K, sedangkan yang larut dalam air adalah vitamin B dan C (Dorland,
2010). Vitamin C dari alam dapat dijumpai pada sayuran daun-daunan dan sejenis
kol ataupun buah-buahan yang sebagian besar memiliki rasa asam seperti jeruk,
nanas atau tomat (Almatsier, 2005).

Vitamin C juga dikenal dalam nama kimia yaitu asam askorbat (Pakaya,
2014). Vitamin C memiliki bentuk fisik berupa kristal putih yang mudah larut
dalam air. Vitamin C cukup stabil dalam keadaan yang kering dan mudah rusak
dalam keadaan larut karena bersentuhan dengan udara (oksidasi) terutama jika
terkena panas. Oksidasi akan bertambah cepat dengan adanya tembaga dan besi.
Vitamin C cukup stabil dalam larutan yang asam, namun tidak stabil dalam larutan
yang basa alkali (Almatsier, 2005). Menurut Sudarmadji (1989), vitamin C
mempunyai berat molekul (Mr) sebesar 178 dengan rumus molekul CsHgOs serta
memiliki titik cair 190-192 °C, bersifat larut dalam air dan sedikit larut dalam
aseton maupun alkohol yang memiliki berat molekul lebih rendah. Vitamin C sukar
larut dalam kloroform, eter dan benzen. Adapun struktur vitamin C ditampilkan

pada Gambar 2.1.
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Gambar 2.1 Asam Askorbz;)tH(Suriyawati, 2018)

Vitamin C pada tubuh terdapat di dalam darah (khususnya leukosit),
korteks anak ginjal, kulit, dan tulang. Vitamin C akan diserap di saluran cerna
melalui transpor aktif (Sherwood, 2001). Vitamin C mudah diabsorbsi secara difusi
di bagian atas usus halus dan masuk ke peredaran darah melalui vena porta, lalu
diangkut ke semua jaringan. Konsentrasi tertinggi adalah di dalam jaringan adrenal,
pituitary, dan retina. Vitamin C diekskresikan terutama melalui urin, sebagian kecil
di dalam tinja dan sebagian kecil lagi diekskresikan melalui kulit (Yuniastuti, 2008).
Ukuran molekul vitamin C dilihat dari aplikasi kimia Hyperchem adalah berkisar

4-6 A seperti yang ditampilkan pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Ukuran molekul vitamin C

Kebutuhan vitamin C menurut Angka Kecukupan Gizi (AKG) tahun 2013,
pada anak di atas satu tahun adalah sebesar 40-45 mg. Sedangkan remaja berusia di

atas 12 tahun perlu memenuhi kebutuhan vitamin C kurang lebih sebesar 65-90 mg
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per hari dan orang dewasa di atas 18 tahun berkisar 75-90 mg. Ibu hamil dan dalam
masa menyusui akan membutuhkan lebih banyak lagi vitamin C. Adapun vitamin

C yang diserap tubuh adalah sebesar 70-90% dari 30—180 mg yang dikonsumsi.
Dosis vitamin C tablet yang melebihi 1000 mg per hari akan diserap sebesar 50%
dan sisanya dibuang melalui urin (Jacob and Sotoudeh, 2002). Kekurangan vitamin
C dapat mengalami sariawan atau bibir pecah-pecah bahkan badan menjadi lemas.
Kelebihan vitamin C bisa memberikan dampak negatif yaitu bisa menimbulkan
efek yang buruk terhadap tubuh, misalnya badan menjadi pucat dan kurus
(Almatsier, 2005). Kebutuhan vitamin C harus dipenuhi untuk mempertahankan
integritas dan metabolisme tubuh yang normal.

Peran vitamin C dalam tubuh salah satunya sebagai antioksidan yaitu
menetralisir radikal bebas dengan cara mendonorkan elektron pada radikal bebas
tersebut. Vitamin C secara efektif menangkap radikal-radikal Oze, OHe, ROQe
dan juga berperan dalam regenerasi vitamin E (Suriyawati, 2018). Vitamin C
mudah mengalami oksidasi oleh radikal bebas karena mempunyai ikatan rangkap
dan dengan adanya 2 gugus -OH yang terikat pada ikatan rangkap tersebut, radikal
bebas akan mencabut atom hidogen dan menyebabkan muatan negatif pada atom
oksigen yang selanjutnya akan terstabilkan melalu resonansi, sehingga
menghasilkan radikal bebas yang stabil dan tidak membahayakan (Cholisoh dan

Utami, 2008).

2.2 Zeolit
Zeolit berasal dari bahasa Yunani, zhein yang berarti mendidih dan lithos

yang berarti batuan. Zeolit didefinisikan sebagai batuan yang mendidih karena
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dehidrasi molekul air yang dikandung di dalamnya apabila zeolit dipanaskan
(Baerlocher, dkk., 2007). Zeolit merupakan material nanopori (Zarrintaj, dkk., 2020)
yang memiliki banyak kegunaan antara lain sebagai adsorben (mampu menyerap
senyawa-senyawa kimia tertentu), katalis atau pengemban Kkatalis pada berbagai
reaksi kimia (katalisator), penukar ion, penyaring molekul dalam separasi dan
memilah molekul sesuai dengan ukuran kristalnya (Serati-Nouri, dkk., 2020).

Zeolit terdiri dari mineral alumina silikat terhidrasi yang mengandung
kation alkali atau alkali tanah yang tersusun atas tetahedral alumina (AlO4)*> dan
silika (SiO4)* yang dihubungkan oleh atom-atom oksigen membentuk struktur tiga
dimensi yang berongga terbuka atau berpori (Yao, dkk., 2018). Penggabungan

satuan (AlO4)% dan (SiO4)* ditampilkan pada Gambar 2.3.
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Gambar 2.3 Struktur dasar zeolit (Las, 2004)
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Zeolit dihasilkan dari proses hidrotermal pada batuan beku basa. Mineral
ini biasanya ditemukan pada celah-celah atau retakan bebatuan (Sutarti, 1994).
Struktur zeolit terdiri dari unit-unit tetrahidrat AlOs dan SiOs4 yang saling
berhubungan melalui atom O dan didalam struktur tersebut Si** dapat diganti
dengan AI**. Zeolit mempunyai rumus Man[(Al203)x(Si02)y].zH-0 dimana M
adalah kation yang dipertukarkan, n adalah valensi kation, x adalah jumlah atom Al,
y adalah jumlah atom Si dan z adalah jumlah molekul air (Ardhiany, 2019). Kation

M dengan valensi m menetralkan muatan negatif pada kerangka aluminosilikat,
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dimana x dan y adalah bilangan tetrahedral (AlOs)> dan (SiO4)* dan w adalah
bilangan mol dari molekul air yang dapat dihilangkan dengan pemanasan tanpa
mengakibatkan perubahan dalam struktur kerangka. Perbandingan y:x biasanya
antara 1 sampai 5, tetapi bisa mencapai 10 sampai 100 untuk zeolit dengan
kandungan silika yang tinggi (Breck, 1974). Zeolit berdasarkan sumbernya dapat
dibedakan menjadi dua, yaitu zeolit alam dan zeolit sintetis. Zeolit alam biasanya
mengandung kation-kation K*, Na*, Ca?*, dan Mg?* (Pabalan dan Bertetti, 2001).
Sedangkan zeolit sintetis biasanya hanya mengandung kation-kation K* dan Na*

(Ersoy dan Celik, 2002).

2.2.1 Zeolit Alam

Zeolit alam merupakan jenis mineral yang biasanya terdapat pada lubang-
lubang batuan lava basalt (traps rock) dan batuan sedimen piroklastik berbutir halus
(tuff). Zeolit di alam bercampur dengan mineral lain seperti felspar, sodalit, naphelit,
dan leusit (Said, dkk., 2008). Zeolit alam terdapat berbagai jenis diantaranya
Clinoptilolite, Chabazite, Mordenite, Phillipsite, Erionite, Analcime, dan Ferrierite
(Polat, dkk., 2004). Zeolit alam terbentuk dari reaksi debu vulkanik yang reaktif
dengan air laut yang banyak mengandung garam alkali dan alkali tanah melalui
proses kristalisasi yang berlangsung selama 50.000 tahun (Rosdiana, 2006).
Keberadaan zeolit serta manfaatnya yang terkandung di gunung berapi merupakan
salah satu bukti kekuasaan Allah sesuai dengan firmanNya dalam surah Al-Fatir

ayat 27:

Jal (a5 b 1 RS 58 7 U2 218 2l oLl oy O30 a1 G 5 2
(gYV}Sjiﬂd—\gg\:)&jL@éM u.’!:.?d u,ﬂju,w:ah,ﬁ;
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Artinya: “Tidakkah kamu melihat bahwasanya Allah menurunkan hujan dari langit
lalu Kami hasilkan dengan hujan itu buah-buahan yang beraneka macam

jenisnya. Dan di antara gunung-gunung itu ada garis-garis putih dan
merah yang beraneka macam warnanya dan ada (pula) yang hitam pekat.”

(QS. Fatir: 35/27).

Tafsir oleh al-Maraghi (1993) menjelaskan surah Fathir ayat 27
menerangkan tentang bukti-bukti kekuasaan Allah yang mampu menciptakan
bermacam-macam benda dan materi. Ayat ini berisi ajakan kepada setiap orang
untuk berfikir dan memperhatikan ciptaan Allah yang beragam dan beraneka
macam tersebut. Keanekaragaman itu terjadi tidak hanya pada buah-buahan,
melainkan juga gunung-gunung yang memiliki jalur dan garis-garis yang terlihat
berwarna putih, merah dan terlihat hitam pekat (Shihab, 2002).

Warna gunung yang bermacam-macam disebabkan oleh bebatuan
bebatuan gunung-gunung itu. Perbedaan susunan mineral-mineral dalam batuan
menyebabkan warna yang beranekaragam. Jika terkandung mineral besi, maka
warna dominannya adalah merah; jika batubara warna dominannya hitam; jika
perunggu maka kehijauan dan sebagainya. Adapun warna putih disebabkan adanya
zeolit yang mengandung senyawa silika alumina (Shihab, 2002). Kandungan silika
alumina yang tinggi ini menyebabkan zeolit banyak digunakan sebagai adsorben,
penukar ion dan katalis. Berbagai manfaat zeolit tersebut merupakan salah satu
hikmah dari proses berpikir dan perenungan manusia terhadap ciptaan Allah yang
berupa gunung. Berpikir merupakan salah satu perintah Allah dan dengan berpikir
adalah salah satu cara untuk terus mengingat-Nya yang dijelaskan dalam surah Ali-

Imran ayat 190-191:
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Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi serta perubahan malam
dan siang, terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal. (yaitu)
orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri, duduk, atau dalam
berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi
(seraya berkata), “Ya Tuhan kami, tidaklah Engkau menciptakan semua
ini sia-sia: Maha Suci Engkau, lindungilah kami dari adzab neraka.” (QS.
Ali-Imran: 3/190-191).

Menurut tafsir Al-Jazairi (2007) maksud dari lafadz lil ulil albab pada ayat

190 surah Ali-Imran yaitu orang yang berakal, merupakan orang-orang yang

dengan akalnya mampu menangkap dan memahami tanda-tanda serta bukti dari

kekuasaan Allah Swt. sebagaimana usaha dalam memperkuat keimanannya.

Sedangkan, ayat 191 disebutkan tanda-tanda ulul albab yaitu orang yang berpikir

adalah mereka yang senantiasa mengingat Allah dalam segala keadaan serta

memikirkan tentang manfaat yang ada pada segala ciptaanNya, salah satunya

adalah zeolit alam (Shihab, 2002).

Komposisi kimiawi zeolit bergantung pada komposisi hidrotermal
lingkungan setempat di antaranya suhu, tekanan uap air dan komposisi air tanah.
Akibatnya, zeolit dengan warna dan tekstur yang sama dapat berbeda komposisi
kimianya jika diambil dari daerah yang berbeda karena kombinasi dengan mineral
dalam bentuk partikel halus dan pengotor lainnya (Iskandar, 2008). Berdasarkan
hasil XRF (X-Ray Fluorescence) pada penelitian Arief, dkk. (2013) menyatakan

bahwa komposisi pada zeolit alam yang paling besar adalah Si dan Al, ditunjukkan

pada Tabel 2.1.
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Tabel 2.1 Komposisi zeolit alam hasil analisis XRF

Komposisi % Berat
Sio2 65,89
Al203 16,51
Fe203 5,74
CaO 0,6
MgO 0,59

Hasil karakterisasi oleh Amalia dkk. (2019) dengan metode XRD (X-Ray
Diffraction) menunjukkan bahwa zeolit alam Bandung mempunyai kandungan
utama berupa mordenit. Hal ini dikarenakan munculnya puncak-puncak khas
mordenit pada 20 yaitu 13,4°; 19,6°; 22,2°; 25,6°; 26,2°; 27,6°; dan 30,8°. Nilai 20
tersebut sesuai dengan standart mordenit yaitu 13,45°; 22,20°; 25,6°; 26,25°; dan

27,6 ° (International Zeolite Association Structure).

25,6

19,6 222 27,6

134 65 30,8 (d)

A B e o o o S LA I S o o e e B e
100 125 150 175 20,0 225 250 275 30,0 325 350 37,5 40,0 425 450 47,5 50,0

Gambar 2.4 Difraktogram hasil karakzt;:;::s(i )XRD zeolit alam Bandung (Amalia,
dkk., 2019)

Mordenit merupakan mineral zeolit yang termasuk langka dengan rumus
empiris (Ca,Naz,K2)Al>Si10024.7H20. Zeolit alam di Indonesia pada umumnya
merupakan zeolit dengan tipe klinoptilolit dan mordenit yang mempunyai rumus
kimia Nas[AleSiz072]24H20 dan juga dalam bentuk rumus Nas[AlgSisOgs]22H20
(Arief, dkk.,2013). Mordenit biasanya ditemukan pada batuan vulkanik bersama-

sama dengan Stilbite dan Heulandite. Zeolit jenis ini ditemukan pertama kali oleh

Henry How dengan nama Mordenit yang diberikan berdasarkan nama suatu
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komunitas yaitu “Morden” (Rahmawati, 2008). Sistem kristal mordenit adalah

ortorombik seperti ditunjukkan pada Gambar 2.5.

Mordenit merupakan salah satu jenis zeolit alam yang dapat digunakan
sebagai bahan pengemban beberapa senyawa karena berpori cukup besar (6,7-7 A).
Rongga dan saluran pada mordenit membuat molekul jenis ini mampu digunakan
sebagai adsorben, penukar ion dan katalisator. Mordenit termasuk zeolit berpori
besar yang tersusun dari cincin-12 anggota sehingga dapat mengadsorpsi baik
molekul berantai lurus, cabang maupun siklik (Dyer, 1988). Zeolit alam jenis
mordenit memiliki kandungan Si sedang dengan perbandingan Si/Al = 5 yang
termasuk sangat stabil (Hapsari, 2006). Hal ini menyebabkan mordenit mempunyai
stabilitas termal yang tinggi dalam dehidrasi yang terjadi pada range 80-4000 °C
(Rahmawati, 2008). Stabilitas termal yang tinggi terbukti dengan kemampuannya
untuk mempertahankan struktur sampai temperatur 800-900 °C (Dyer, 1988).

Keistimewaan dari mordenit adalah permukaan cincin 12 berbentuk oval
dengan ukuran 0,67 x 0,7 nm dan di dekat permukaanya terdapat 8 cicin dengan
diameter 0,39 nm. Setiap kerangka atom berada di sebelah rongga cincin 12 atau 8
dilihat dari strukturnya. Struktur ini menyebabkan semua atom aluminium dan
anion atau situs asam yang bergabung dengannya berada pada dinding rongga dan

dapat dicapai oleh spesies reaktan yang melaluinya (Augustine, 1996).
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Suryana (2018) melakukan aktivasi zeolit alam Bandung secara kimia

menggunakan asam kuat yakni HCI 6 M. Zeolit yang digunakan masih terdapat

berbagai mineral namun dalam jumlah yang lebih sedikit. Hal ini dapat dilihat dari

hasil XRF oleh Amalia, dkk. (2019) yang menunjukkan adanya perbedaan sebelum

dan sesudah aktivasi yang dilakukan pada zeolit alam Bandung.

Tabel 2.2 Kandungan unsur zeolit alam Bandung dengan analisis XRF

Unsur Zeolit Alam (%) Zeolit Aktivasi (%)
Al 8,4 -
Si 56,9 40,7
K 8,75 38,7
Ca 10.5 8,02
Ti 0,90 1,0
\Y 0,04 0,02
Cr - 0,058
Mn 0,41 0,27
Fe 12,0 10,2
Ni - -
Cu 0,11 0,11
Zn 0,03 -
Sr 1,0 0,45
Ba 0,1 0,2
Eu 0,2 0,3
Zr 0,5 -
Re 0,2 -

2.2.2 Potensi Zeolit Sebagai DDS (Drug Delivery System)

Zeolit alam telah banyak digunakan sebagai adsorben, katalis atau

pengemban katalis pada berbagai reaksi kimia, penukar ion, penyaring molekul dan

penyusun kerangka zeolit yang lain. Selain itu, zeolit memiliki karakter unik seperti

biokompatibilitas membuat zeolit semakin berguna dalam bidang biomedis seperti

sistem pembawa obat (Drug Delivery System (DDS)) dan agen pengontrol

pelepasan obat (Serati-Nouri, dkk., 2020). Hal ini juga dipengaruhi oleh

karakteristik zeolit yang memiliki struktur dan komposisi yang teratur dengan
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adanya rongga atau pori yang menyebabkan zeolit dapat digunakan sebagai
pengemban atau matriks molekul obat (Baerlocher, 2007). Pelepasan obat yang
berkepanjangan dapat dicapai karena molekul obat terperangkap di dalam pori-pori
melalui interaksi dengan dinding pori (Hirvonen, 2008). Adanya rongga dan sifat
biokompatibilitas membuat zeolit alam mampu berperan sebagai pengemban
molekul obat.

Menurut Putra dan Mustika (2016) keuntungan zeolit sebagai sistem
pembawa obat adalah dapat meningkatkan keefektifan obat, mengontrol pelepasan
obat, mencegah kerusakan obat dan tidak memiliki efek toksik pada tubuh bahkan
memberikan aktivitas antikanker. Laju pelepasan obat yang terkontrol mampu
meningkatkan efektivitas obat dan bahkan mengurangi efek samping. Tujuan
penggunaan zeolit sebagai DDS (Drug Delivery System) di antaranya untuk
meningkatkan kontrol dosis obat pada tempat spesifik seperti sel, jaringan atau
organ, sehingga efek samping yang tidak diinginkan oleh organ non target
berkurang (Winarti, 2013). Penelitian yang dilakukan oleh Palevic dkk. (2000)
menunjukkan bahwa perawatan pada mencit dan anjing menggunakan zeolit alam
klinoptilolit terhadap penyakit kanker dapat meningkatkan keefektifan obat dalam
menghambat sel kanker. Bahkan, uji toksisitas pada mencit dan anjing
menunjukkan bahwa zeolit tidak memberikan efek negatif terhadap tubuh.

Penelitian yang telah dilakukan Vilaca dkk. (2011) menggunakan zeolit
sebagai pengemban senyawa atau obat CHC (a-cyano-4-hydroxycinnamic acid)
menunjukkan bahwa penggunaan zeolit sebagai pengemban CHC memberikan efek
hambat 110 kali lipat dibandingkan tanpa menggunakan zeolit. Penelitian lanjutan

oleh Vilaca dkk. (2013) melaporkan bahwa penggunaan zeolit sebagai pengemban
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senyawa atau obat antikanker berupa 5-FU (fluorouracil) dapat meningkatkan
efisiensi obat. Pada sel HCT-15 efisiensi obat meningkat dari 1,9 ke 7,6 kali lipat
sedangkan pada sel RKO efisiensi meningkat dari 1,6 ke 4,3 kali lipat.

Penelitian yang dilakukan Rahimi dkk. (2012) tentang uji pelepasan
vitamin larut lemak (vitamin A, D3, dan E) yang diembankan pada suatu zeolit jenis
klinoptilolit sebagai sistem pembawa obat (Drug Delivery System) menyatakan
bahwa jumlah vitamin yang dilepas akan lebih tinggi setelah diembankan pada

zeolit.yaitu mencapai 20-24 % seperti yang ditampilkan pada Gambar 2.6.

sample vit A

sample vit D
- sample vit E
~=+control vit E
= control vit D
=CO=control vit A

% Comulative release of vitamins

T T T T T T T T T T 1
0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330
Time [min]

Gambar 2.6 Perubahan jumlah vitamin pada simulasi pH gastrointestinal dengan
dan tanpa zeolit

Penelitian oleh Yaneva dkk. (2018) menunjukkan bahwa proses enkapsulasi
antioksidan secara termodinamika bersifat endotermik, spontan, dan dapat
direalisasikan. Efisiensi pelepasan vitamin E yang dicapai dalam simulasi cairan
lambung selama 180 menit berada dalam Recommended Daily Allowance (RDA)
untuk manusia yaitu setara dengan 6,66 1U (1 1U bentuk sintetis setara dengan 0,45

mg a-tokoferol). Efisiensi dalam hal ini mengarah pada pelepasan obat dari bentuk
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sediaan yang bersifat tidak memisahkan dan melepaskan obat secara perlahan.
Pranoto (2012) mengatakan bahwa semua sampel zeolit alam tanpa perlakuan
aktivasi telah memiliki kemampuan menghambat senyawa radikal bebas meskipun

jauh lebih rendah dari pada asam askorbat (kontrol positif).

2.3 Metode Impregnasi Kering

Impregnasi menurut Kamus Besar Bahasa Indonesia (KBBI) berarti
penjenuhan atau pemenuhan dengan gas atau cairan. Impregnasi dilakukan pada
pengembanan yang tidak terdapat kation atau anion yang dipertukarkan. Metode
impregnasi diklasifikasikan menjadi dua jenis berdasarkan perbandingan volume
larutan sampel dengan volume pori pengemban, yaitu impregnasi kering dan
impregnasi basah. Impregnasi kering (Dry Impregnation) adalah metode
impregnasi dengan menggunakan perbandingan volume larutan sampel sebanding
dengan volume pori pengemban dalam kisaran 1-1,2 kali volume pori pengemban.
Impregnasi kering memiliki keuntungan bahwa penyaringan dihindari dan
kebutuhan akan larutan diminimalkan. Sedangkan impregnasi basah adalah metode
yang menggunakan perbandingan volume larutan sampel yakni 1,5 kali lebih
banyak dari volume pori pengemban. Mekanisme impregnasi melalui beberapa
tahapan penting antara lain, (1) kontak senyawa pengemban dengan larutan sampel
untuk jangka waktu tertentu; (2) proses pengeringan; dan (3) aktivasi dengan
kalsinasi (Siami, 2020).

Putra dan Mustika (2016) menguji potensi solasodin yang diembankan
pada zeolit klinoptilolit berdasarkan variasi pH pada rentang 3, 5, 7, 9, dan 11

dengan variasi konsentrasi di antaranya 50, 100, 150, 200 dan 250 ppm
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menunjukkan solasodin yang mulai terembankan pada pH 5 dan meningkat hingga
pada pH 9. Hal ini terjadi karena gugus aktif zeolit yaitu silika dan alumina
terprotonasi pada pH 3 (asam) sehingga zeolit tidak dapat menyerap solasodin.
Gugus aktif zeolit mulai berkurang dan berikatan dengan solasodin pada pH 9.
Ikatan yang terjadi pada solasodin dan zeolit adalah ikatan hidrogen yang
dimungkinkan karena adanya gugus amina dan hidroksil pada solasodin, sedangkan
interaksi yang dimungkinkan adalah interaksi elektrostatik dengan gugus silanol
dan aluminol pada zeolit. Hal ini mampu menjelaskan bahwa vitamin C atau asam
askorbat dengan 2 gugus hidroksil akan mampu berikatan dengan atom oksigen
pada gugus silanol dan aluminol pada zeolit membentuk suatu ikatan hidrogen yang

kuat.

2.4 Karakterisasi Zeolit Alam dengan Fourier Transform Infra-Red (FTIR)

Fourier Transform Infra Red Spectroscopy (FTIR) adalah metode analisis
yang didasarkan pada vibrasi atom-atom dalam suatu molekul. Suatu molekul akan
mengadsorpsi gelombang radiasi inframerah apabila memiliki momen dipol listrik
yang akan berubah selama vibrasi. Semakin besar momen dipolnya maka pita
absorbsi akan semakin tajam. Molekul akan mengadsorpsi jika gelombang radiasi
inframerah memiliki frekuensi yang sama dengan vibrasi molekul (Hudiyanti,
2018).

Karakterisasi zeolit dapat dilakukan menggunakan Fourier Transform
Infra-Red (FTIR). Selain itu keberhasilan impregnasi suatu senyawa pada zeolit
juga dapat dianalisis menggunakan FTIR. Fourier Transform Infra-Red (FTIR)

merupakan metode analisis menggunakan teknik spektroskopi inframerah dengan
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rentang frekuensi 4000-400 cm™. Metode FTIR didasarkan pada molekul dengan
gugus fungsi tertentu dan frekuensi spesifik yang dihubungkan dengan vibrasi dari
atom gugus fungsi tersebut (Sibilia, 1996). Hasil analisis FTIR tersebut dapat

ditunjukkan pada Gambar 2.7.

Natural Zeolite
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Gambar 2.7 Sprektrum FTIR zeolit alam (Firdaus dan Prameswari, 2019)

Hasil spektrum FTIR pada zeolit alam memiliki serapan yang khas yaitu
pada bilangan gelombang 1047-1049 cm™ menunjukkan adanya vibrasi ulur
asimetri T-O-T (T = Si atau Al) dan bilangan gelombang 797 cm™* menunjukkan
adanya rentangan simetri O-Al-O atau O-Si-O pada internal tetrahedral (Firdaus
dan Prameswari, 2019). Daerah serapan zeolit secara umum adalah sekitar 1200-
300 cm? (Mozgawa, dkk., 2011). Pita serapan lebar pada bilangan gelombang
3629-3632 cm™ menunjukkan respon dari uap air yang timbul di spektra.

Penelitian oleh Desai dan Park (2005) telah melakukan enkapsulasi
vitamin C dalam tripolifosfat mikrosfer kitosan yang saling terkait menggunakan
metode spray drying. Karakterisasi dilakukan pada sampel vitamin C, kitosan dan

hasil enkapsulasi keduanya. Serapan puncak vitamin C murni yang ditunjukkan
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pada Gambar 2.8 (A) adalah 1141, 1321, dan 1673 cm™ menunjukkan vibrasi
regangan dan tekuk dari gugus C=0 dan OH yang ada dalam molekul vitamin C.
Kitosan juga menujukkan serapan puncak pada 1072, 1384, 1560, dan 3426 cm™.
Sedangkan spektra FTIR pada Gambar 2.8 (C) membuktikan bahwa enkapsulasi
vitamin C pada kitosan berhasil dengan ditunjukkannya pergeseran dan penurunan

frekuensi pita oleh serapan vitamin C pada pita serapan kitosan (ditunjukkan panah).

Transmittance (%)
;

3900 3400 2900 2400 1900 1400 900 400
Wave length (CM-!) —p

Gambar 2.8 Spektra FTIR pada (A) vitamin C murni, (B) mikrosfer kitosan, dan
(C) hasil enkapsulasi (Desai dan Park, 2005)

Yaneva dkk. (2018) melakukan penelitian enkapsulasi senyawa
antioksidan berupa vitamin E pada zeolit alam jenis klinoptilolit. Hasil karakterisasi
FTIR pada hasil enkapsulasi antioksidan menunjukkan pergeseran pita yang
cenderung mengalami penurunan frekuensi. Pergeseran tersebut terjadi pada pita
serapan zeolit alam 3473, 1201, 790, dan 468 cm™ menjadi frekuensi yang lebih

rendah pada hasil enkapsulasi vitamin E yaitu 3465, 1197, 773, dan 445 cm™.
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Penurunan frekuensi pada 3400 cm™ (pita peregangan OH dari zeolit yang
berikatan kuat dengan H) menunjukkan bahwa molekul vitamin E yang teradsorpsi
melibatkan ikatan H dengan atom oksigen molekul air zeolit. Sedikit pergeseran
pita serapan pada 796 cm™ (untuk zeolit) menjadi 773 cm™ (untuk zeolit yang
mengandung vitamin E) dengan penurunan yang signifikan dalam intensitas
spektrum mineral yang dimuat. Sedikit deformasi spektrum zeolit pada 914 cm™
akibat dari vibrasi peregangan trans-CH> dari vitamin E. Pita vibrasi FTIR vitamin
E yang khas dalam spektrum zeolit yang mengandung antioksidan memberikan

bukti adanya vitamin dalam matriks zeolit.

2.5 Uji Aktivitas Antioksidan dengan Metode DPPH

Antioksidan adalah senyawa penyumbang elektron (donor elektron) yang
dapat menghambat reaksi oksidasi dengan cara mengikat radikal bebas dan molekul
yang sangat reaktif (Winarsih, 2007). Menurut Burke (2006), antioksidan adalah
molekul yang menetralkan radikal bebas dengan cara menerima atau memberikan
elektron untuk mengeliminasi kondisi yang tidak berpasangan. Selanjutnya,
antioksidan menjadi radikal yang tidak reaktif pada proses netralisasi. Radikal
antioksidan ini dapat dinetralkan oleh antioksidan lain atau dengan mekanisme lain
yang dapat menghentikan radikal.

Mekanisme umum kerja antioksidan adalah menghambat oksidasi lemak.
Oksidasi lemak terdiri dari tiga tahapan utama yaitu inisiasi, propagasi, dan
terminasi. Tahap inisiasi terjadi pembentukan radikal asam lemak yaitu suatu
senyawa turunan asam lemak (Re) yang bersifat tidak stabil dan sangat reaktif

akibat hilangnya satu atom hidrogen (He). Tahap selanjutnya, yaitu tahap propagasi
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dimana radikal asam lemak berekasi dengan oksigen membentuk radikal peroksi
(ROO-). Radikal peroksi tersebut menyerang asam lemak serta menghasilkan
hidrokperoksida (ROOH) dan radikal asam lemak baru (R¢) (Nugroho, 2013):
Inisiasi :RH — R« + He
Propagasi :R*+ 02 — ROO-

ROQO+ + RH — ROOH + Re
Hidroperoksida yang terbentuk bersifat tidak stabil dan akan terdegradasi
lebih lanjut menghasilkan senyawa-senyawa karbonil rantai pendek seperti
aldehida dan keton yang bertanggung jawab atas rasa makanan berlemak. Tanpa
adanya antioksidan, reaksi oksidasi lemak akan mengalami terminasi melalui reaksi
antara radikal bebas membentuk kompleks bukan radikal (Nugroho, 2013):
Terminasi : ROO- + ROO* — non radikal
Re + ROO* — non radikal
Re + R* — non radikal
Antioksidan terdapat dalam beberapa bentuk diantaranya vitamin, mineral,
dan reagen. Berbagai tipe antioksidan bekerja sama melindungi sel normal dan
menetralisir radikal bebas makanan seperti vitamin C, vitamin E, flavonoid, dan
karoten (Andayani dkk., 2008). Berdasarkan sumbernya antioksidan dapat
dikelompokkan mejadi dua kelompok yaitu, antioksidan sintetik dan antioksidan
alami. Antioksidan sintetik adalah antioksidan yang diperoleh dari hasil sintesis
kimia. Antioksidan alami adalah hasil ekstraksi bahan alam tumbuhan yang
memiliki kandungan antioksidan (Kulisic, dkk., 2006). Vitamin C (L- Asam

askorbat) merupakan suatu antioksidan alami yang paling penting dan larut dalam
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air. Vitamin C secara efektif menangkap radikal-radikal O+, OH+, ROO- dan
juga berperan dalam regenerasi vitamin E (Suriyawati, 2018).

Salah satu metode yang paling sering digunakan dalam menguji aktivitas
antioksidan adalah menggunakan metode DPPH (1,1-diphenyl-2-picrylhidrazyl)
yang mempunyai rumus molekul CisH12NsOg dengan massa molar (Mr) sebesar
394,33. Metode DPPH merupakan metode yang dapat mengukur aktivitas total
antioksidan baik dalam pelarut polar maupun nonpolar serta mampu mengukur
semua komponen antioksidan, baik yang larut dalam lemak maupun dalam air
(Prakash, dkk., 2001). Metode DPPH dipilih karena sederhana, mudah, hanya
memerlukan sedikit sampel dan waktu yang singkat. Metode ini dapat bekerja
dengan baik menggunakan pelarut metanol atau etanol dimana kedua pelarut ini
tidak mempengaruhi reaksi yang terjadi (Molyneux, 2004). Rumus bangun DPPH

ditampilkan pada Gambar 2.9.

ows

0, NO,

NO,

Gambar 2.9 Rumus bangun DPPH (1,1-diphenyl-2-picrylhidrazyl) (Molyneux,
2004)

Reaksi antara DPPH dengan antioksidan membentuk 1,1-diphenyl-2-
picrylhidrazyl yang tidak bersifat radikal. Mekanisme penangkapan radikal DPPH
oleh antioksidan adalah dengan mendonasikan proton ke radikal. Ketika radikal

DPPH bereaksi dengan suatu senyawa antioksidan yang dapat mendonorkan radikal
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hidrogen, maka radikal DPPH akan terus terinduksi membentuk DPPH-H. Terjadi
perubahan warna dari ungu menjadi kuning ketika elektron radikal bebas DPPH
berpasangan dengan hidrogen dari penangkap radikal bebas atau antioksidan.
Perubahan warna yang semakin memudar ditunjukkan dengan adanya penurunan
serapan dari DPPH pada panjang gelombang optimumnya yang diukur
menggunakan spektrofotometer UV-Vis dengan panjang gelombang sekitar 515-
520 nm (Prakash, dkk., 2001). Reaksi antioksidan dengan molekul DPPH dapat

dilihat pada gambar 2.10.

0.0 Q0
N + RH —m—» N + R
0, NO, O,N NO,
NO,

NO,
1,1-diphenyl-2-picrylhidrazyl 1,1-diphenyl-2-picrylhidrazyn
(ungu) (kuning)

Gambar 2.10 Reaksi antara antioksidan dengan molekul DPPH (Prakash, dkk.,
2001)

Aktivitas antioksidan suatu senyawa dapat dinyatakan dalam nilai 1Cso
(Inhibition Concentration). Menurut Andayani dkk. (2008), besarnya aktivitas
antioksidan ditandai dengan nilai 1Cso, yaitu konsentrasi larutan sampel yang
dibutuhkan untuk menghambat 50% radikal bebas DPPH. Semakin kecil nilai ICso
suatu senyawa uji maka senyawa tersebut semakin efektif sebagai penangkal
radikal bebas (Rohman dan Riyanto, 2005). Jika nilai ICsp suatu senyawa

antioksidan sebesar <50 ppm maka aktivitas antioksidannya masuk dalam kategori
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sangat kuat, nilai ICso antara 50-100 ppm kategori kuat, nilai ICso di antara 100-150
ppm kategori sedang, nilai ICso berada di antara 150-200 ppm kategori lemah,
sedangkan apabila nilai ICso > 200 ppm maka dikategorikan sangat lemah
(Tristantini, dkk., 2016). Aktivitas penangkapan radikal bebas dapat dinyatakan
dalam satuan persen (%) aktivitas antioksidan. Nilai 0% artinya sampel tidak
memiliki aktivitas antioksidan. Nilai presentase lebih atau sama dengan 50%
dikatakan aktif sebagai antioksidan, sedangkan nilai 100 % artinya uji aktivitas
antioksidan perlu dilanjutkan dengan pengenceran sampel untuk mengetahui batas
konsentrasi aktivitasnya.

Nishizawa dkk. (2005) melaporkan bahwa vitamin C sering digunakan
sebagai pembanding atau sampel kontrol dalam uji aktivitas antioksidan karena
merupakan salah satu sumber antioksidan yang larut dalam air, mudah diperoleh,
dan banyak dikonsumsi masyarakat. Vitamin C mudah mengalami oksidasi oleh
radikal bebas karena memiliki ikatan rangkap dan adanya 2 gugus -OH yang terikat
pada ikatan rangkap tersebut. Radikal bebas akan menangkap atom hidogen
dan menyebabkan muatan negatif pada atom oksigen yang selanjutnya akan
terstabilkan melalu resonansi, sehingga menghasilkan radikal bebas yang stabil dan

tidak membahayakan (Cholisoh dan Utami, 2008).



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan November 2021 hingga Februari 2022
di Laboratorium Kimia Analitik dan Laboratorium Kimia Organik Jurusan Kimia
Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim

Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan diantaranya beaker glass, oven, alumunium foil,
spatula, neraca analitik, magnetic stirer, hot plate, botol semprot, pipet ukur, bola
hisap, labu ukur, tabung reaksi, rak tabung reaksi, penjepit kayu, mortal batu agate,
alat pengepres, spektrofometer Fourier Transform Infra-Red (FTIR), dan

sprektrofotometer UV-Vis.

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu vitamin C standart
(asam askorbat), zeolit alam Bandung, akuades, Na;HPO4, NaH2POa, etanol p.a,

HCI 37 %, padatan KBr, dan DPPH (1,1-diphenyl-2-picrylhidrazyl).
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3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian ini merupakan pengujian aktivitas antioksidan terhadap vitamin C
yang diembankan pada zeolit alam sebagai drug delivery system suatu senyawa
antioksidan. Pengujian secara eksperimental tersebut dilakukan di laboratorium
dengan tahap awal yaitu preparasi dan aktivasi zeolit alam. Zeolit alam diayak
terlebih dahulu menggunakan ayakan 230 mesh untuk diperoleh ukuran partikel
zeolit yang seragam. Selanjutnya, proses aktivasi zeolit alam menggunakan asam
kuat yaitu HCI 6 M untuk menghilangkan pengotor dan partikel-partikel lain yang
masih bercampur dengan zeolit. Vitamin C yang telah larut diembankan kedalam
zeolit alam menggunakan metode impregnasi kering dengan variasi vitamin C dan
zeolit alam 5:5, 5:10, dan 5:15. Kemudian campuran dihomogenkan selama 48 jam
(2 hari). Setelah campuran homogen, dioven untuk memaksimalkan hasil
impregnasi. Selanjutnya sampel vitamin C, zeolit alam, dan kombinasi antara
vitamin C dengan zeolit alam dianalisis menggunakan Fourier Transform Infra-
Red (FTIR) untuk menentukan keberhasilan hasil impregnasi.

Tahap selanjutnya, diuji aktivitas antioksidan sampel vitamin C, zeolit dan
vitamin C/zeolit alam dengan metode DPPH (triplo), lalu dibandingkankan
kandungan antioksidannya (ICso). Selanjutnya, sampel hasil pengembanan yang
memiliki aktivitas antioksidan terbesar diuji pelepasannya pada variasi pH untuk

mengetahui laju pelepasan terkontrol dari sampel tersebut pada pH tertentu.

3.4 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan tahapan-tahapan sebagai berikut :

1. Preparasi dan aktivasi zeolit alam
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2. Pengembanan vitamin C pada zeolit alam
3. Karakterisasi hasil impregnasi menggunakan FTIR
4. Uji aktivitas antioksidan

5. Uji pelepasan vitamin C yang diembankan pada zeolit dengan variasi pH

3.5 Pelaksanaan Penelitian
3.5.1 Preparasi dan Aktivasi Zeolit Alam

Zeolit alam diayak dengan ayakan 230 mesh dan ditimbang sebanyak 100
gram. Selanjutnya zeolit direndam ke dalam 200 mL akuades dan diaduk
menggunakan magnetic stirrer selama 24 jam pada suhu kamar. Kemudian zeolit
yang sudah dipreparasi ditimbang sebanyak 50 gram dan direndam dalam 200 mL
HCI 6 M. Selanjutnya, diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 4 jam. Setelah
itu, zeolit yang telah teraktivasi disaring dan dicuci dengan akuades hingga pH
filtrat netral. Endapan kemudian dikeringkan dalam oven selama 4 jam pada suhu
100 °C (Botianovi, 2012). Padatan zeolit dikalsinasi selama 4 jam pada suhu 400 °C

dan dikeringkan selama 3 jam pada suhu 130 °C.

3.5.2 Pengembanan Vitamin C pada Zeolit Alam menggunakan Metode
Impregnasi Kering
Pengembanan vitamin C ke dalam zeolit alam dilakukan dengan
mencampur antara keduanya menggunakan metode impregnasi kering sesuai
dengan penelitian yang dilakukan oleh Amorim dkk. (2012). Padatan vitamin C
dilarutkan terlebih dahulu dalam akuades dan kemudian diembankan pada zeolit

alam dengan perbandingan sebagai berikut:
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1. Vitamin C 50 mg/10 mL: 50 mg zeolit alam (5:5)
2. Vitamin C 50 mg/10 mL: 100 mg zeolit alam (5:10)
3. Vitamin C 50 mg/10 mL: 150 mg zeolit alam (5:15)

Kemudian ~ masing-masing  campuran  tersebut  dihomogenkan
menggunakan magnetic stirrer (300 rpm) selama 48 jam pada suhu kamar.
Selanjutnya, hasil pengembanan vitamin C dengan zeolit alam dikeringkan dalam
oven pada suhu 60 °C hingga sampel menjadi kering. Masing-masing hasil

pengembanan dikarakterisasi menggunakan FTIR.

3.5.3 Karakterisasi Menggunakan Fourier Transform Infra-Red (FTIR)
Karakterisasi dengan FTIR dilakukan pada zeolit alam, vitamin C dan hasil
impregnasi. Tahap awal, sampel diambil sebanyak 10 mg dan dihaluskan
menggunakan mortal batu agate hingga menjadi serbuk yang halus dengan
dicampurkan padatan KBr. Sampel kemudian ditempatkan di preparat dan dipres
menggunakan alat pengepres untuk membentuk pelet. Pelet selanjutnya
ditempatkan pada sample holder dan dianalisis menggunakan FTIR pada bilangan

gelombang 4000-400 cm'™,

3.5.4 Uji Aktivitas Antioksidan
3.5.4.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum DPPH

Etanol p.a dipipet sebanyak 3 mL, kemudian ditambahkan 0,2 mM larutan
DPPH sebanyak 1 mL. Setelah itu dimasukkan dalam kuvet dan dicari Amaks untuk

digunakan pada tahap selanjutnya.
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3.5.4.2 Pengukuran Aktivitas Antioksidan pada Sampel
Sampel dilarutkan dalam pelarut etanol dengan variasi konsentrasi 2, 4, 6,
8, dan 10 ppm. Ekstrak masing-masing konsentrasi dipipet 3 mL dan ditambahkan
1 mL DPPH 0,2 mM. Perlakuan tersebut diulangi sebanyak tiga kali. Kemudian
divortex dengan suhu ruang hingga homogen. Setelah itu, diinkubasi dengan suhu
37 °C selama 30 menit dan selanjutnya diukur absorbansinya menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada Amaks yang telah didapatkan. Data absorbansi yang
diperoleh dari tiap konsentrasi sampel dihitung nilai persen (%) aktivitas

antioksidannya (Indranila dan Ulfa, 2015):

% Aktivitas antioksidan = {2sorbansi kontrol-Absorbansisampel) , 1gng, | (3.1)

Absorbansi kontrol

Kontrol yang digunakan yaitu larutan DDPH 0,2 mM sebanyak 1 mL
dalam 3 mL etanol. Pembanding asam karboksilat (vitamin C) dan zeolit alam
diperlakukan seperti sampel. Setelah didapatkan persen (%) inhibisi antioksidan,
selanjutnya masing-masing sampel dihitung nilai 1Cso dengan memperoleh

persamaan regresi linear menggunakan program Excel.

3.5.4.3 Analisis Data

Analisis data pada penelitian ini yakni menghitung nilai 1Cso dilakukan
dengan menggunakan software “graphPad prism8 sofware” dengan persamaan non
regresi linier “Regression for analyzing dose-response data” yang menyatakan

hubungan antara log konsentrasi ekstrak dengan persen (%) inhibisi antioksidan
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(Bariyyah dkk., 2013). Semakin kecil nilai 1Cso maka semakin tinggi kemampuan

antioksidannya.

3.5.5 Uji Pelepasan Vitamin C
3.5.5.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Sampel vitamin C standar dibuat konsentrasi 100 ppm dengan pelarut
akuades pada volume sebesar 5 mL. Selanjutnya, dimasukkan dalam kuvet dan
dicari Amaks antara 200-400 nm untuk digunakan pada tahap selanjutnya. Dilihat
panjang gelombang mana yang memberikan serapan maksimum (Almuksiti, dkk.,

2010).

3.5.5.2 Analisis Laju Pelepasan Vitamin C/Zeolit Alam

Sampel yang digunakan adalah sampel vitamin C/Zeolit Alam dengan nilai
ICs terbaik yang ditimbang sebanyak 0,01 gram. Selanjutnya, dilarutkan dalam 5
mL HCI 0,1 N untuk pH 1,2 yang mensimulasikan pH lambung dan 5 mL HCI 0,1
N ditambah larutan buffer fosfat untuk pH 7,4 mensimulasikan pH usus. Campuran
diaduk menggunakan magnetic stirer hingga larut dengan kecepatan 100 rpm pada
suhu ruang selama 24 jam. Selanjutnya, larutan diambil 5 mL setiap interval waktu
0,00; 0,08; 0,25; 0,50; 0,75; 1, 2, 3,6, 9, 12, 15, 18, 21 dan 24 jam (Yang, dkk.,2012).
Kemudian dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
yang telah ditentukan sebelumnya. Selanjutnya, dibuat kurva absorbansi
pembanding kurva standar. Laju pelepasan dapat dihitung dengan persamaan

sebagai berikut.

Vit C released of specified time
Vit C loaded

Drug release (%) = X100%....cccoviiiiiiiinnn. (3.2)
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3.5.5.3 Kurva Standar Vitamin C
Vitamin C diambil sebanyak 0,1; 0,4; 0,7 dan 1 mL. Ditambahkan akuades
hingga volume total mencapai 5 mL, sehingga diperoleh vitamin C dengan
konsentrasi berturut-turut 20, 80, 140 dan 200 ppm. Kemudian campuran divortex
pada kecepatan 100 rpm sampai homogen di suhu ruang (Yang, dkk., 2012).
Selanjutnya, dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang

yang ditentukan sebelumnya.



5.1

5.2

BAB V

PENUTUP

Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:
Hasil karakterisasi vitamin C yang diembankan pada zeolit alam muncul
serapan khas vitamin C yakni vibrasi ulur C=0 pada panjang gelombang 1762
cm, vibrasi ulur cincin C=C pada 1688 cm™ dan vibrasi C-O pada 1147 cm™.
Serapan khas zeolit juga muncul yaitu vibrasi ulur Si-O-Si pada panjang
gelombang 1045 cm™.
Aktivitas antioksidan pada vitamin C yang diembankan pada zeolit alam
dengan variasi 5:5, 5:10 dan 5:15 menghasilkan nilai ICso berturut-turut yaitu
7,789 ppm, 6,744 ppm dan 6,006 ppm. Ketiga sampel hasil pengembanan
memiliki aktivitas antioksidan dengan kategori sangat kuat.
Hasil uji pelepasan vitamin C yang diembankan pada zeolit alam dengan
aktivitas antioksidan terbesar yaitu 5:15 pada pH lambung sebesar 7,2808%

dan pada pH usus sebesar 73,7188%.

Saran

Perlu dilakukan uji pelepasan obat dengan variasi waktu yang lebih lama (lebih
dari 24 jam) untuk mengetahui pelepasan maksimal vitamin C dari zeolit alam.
Perlu dilakukan kajian secara termodinamika pada uji pelepasan obat untuk

mengetahui secara signifikan proses pelepasan vitamin C pada zeolit.
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Lampiran 1. Rancangan Penelitian
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! ' !

55 5:10 5:15

) | l

Karakterisasi hasil impregnasi menggunakan
FTIR

A 4
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Metode DPPH
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terbaik
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Lampiran 2. Diagram Alir
L.2.1 Preparasi Zeolit Alam

Zeolit Alam

diayak dengan ayakan 230 mesh

ditimbang 100 gram

dilarutkan dalam 200 mL akuades

diaduk dengan magnetic stirer selama 24 jam

disaring

Filtrat Endapan

- dikeringkan selama 24 jam pada suhu
100 °C
Hasil

L.2.2 Aktivasi Zeolit Alam

Zeolit Alam

dimasukkan 50 gram ke dalam 100 mL (1:2 b/v) larutan HCI 6 M
diaduk dengan magnetic stirrer selama 4 jam

disaring

Filtrat Endapan

- dicuci dengan akuades sampai pH filtrat
netral

- dikeringkan endapan selama 4 jam pada
suhu 100 °C

- dikalsinasi pada suhu 400 °C selama 4 jam

- dikeringkan selama 3 jam pada suhu 130 °C

Hasil
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L.2.3 Vitamin C pada Zeolit Alam Menggunakan Metode Impregnasi Kering

Sampel

diembankan vitamin C ke dalam dengan zeolit alam dengan
perbandingan :

vitamin C 50 mg : 50 mg zeolit alam (5:5)

vitamin C 50 mg : 100 mg zeolit alam (5:10)

vitamin C 50 mg : 200 mg zeolit alam (5:15)
dicampurkan menggunakan magnetic stirer dalam 300 rpm selama 48
jam pada suhu kamar
dikeringkan hasil pengembanan dalam oven pada suhu 40 °C sampai

kering

Hasil

L.2.4 Analisis Menggunakan Fourier Transform Infra-Red (FTIR)

Zeolit alam dan
hasil pengembanan

dihaluskan sebanyak 10 mg menggunakan mortal batu agate
dicampurkan dengan padatan KBr

ditempatkan pada preparat

dipres dengan alat pengepres untuk membentuk pelet
ditempatkan pada sampel holder

dikarakterisasi menggunakan FTIR

Hasil
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L.2.5 Uji Aktivitas Antioksidan Vitamin C/Zeolit Alam menggunakan DPPH
L.2.5.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Etanol p.a

dimasukkan 3 mL ke dalam tabung reaksi
ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL
ditutup tabung reaksi dengan alumunium foil
diinkubasi dengan suhu 37 °C selama 30 menit

diukur absorbansi DPPH menggunakan spektrofotometer UV-Vis

Hasil

L.2.5.2 Pengukuran Aktivitas Antioksidan pada Sampel

Sampel (hasil impregnasi)

dibuat variasi konsentrasi 2, 4, 6, 8 dan 10 ppm

dimasukkan 3 mL ke dalam tabung reaksi dengan masing-masing
konsentrasi

ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL

ditutup tabung reaksi dengan alumunium foil

diinkubasi dengan suhu 37 °C selama 30 menit

diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada Amaks
yang telah didapatkan

dihitung nilai persen (%) aktivitas antioksidannya dengan persamaan:

(Absorbansi kontrol—-Absorbansi sampel)

Aktivitas antioksidan = X 100%

Absorbansi kontrol

dianalisis data untuk mencari nilai 1Csg

Hasil

¢ diulangi dengan cara yang sama terhadap senyawa pembanding yaitu vitamin C

(asam askorbat)
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L.2.6 Uji Pelepasan Vitamin C

L.2.6.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Vitamin C

dilarutkan 0,01 gram dalam 5 mL HCI 0,1 N
dibuat konsentrasi sebesar 100 ppm dengan pelarut akuades dengan
volume sebanyak 5 ml

diukur absorbansi vitamin C menggunakan spektrofotometer UV-Vis

Hasil

L.2.6.2 Analisis Laju Pelepasan Obat dari Vitamin C/ Zeolit Alam

Sampel (hasil impregnasi)

dilarutkan 0,15 gram dalam 75 mL HCI 0,1 N (15 cuplikan)

ditambah larutan buffer fosfat untuk mensimulasikan cairan tubuh dibuat
hingga pH 1,2 yang mensimulasikan pH lambung dan 7,4
mensimulasikan pH darah

distirer hingga larut dengan kecepatan 100 rpm pada suhu ruang
dicuplik larutan setiap 0; 0,08; 0,25; 0,50; 0,75; 1, 2, 3, 6, 9, 12, 15, 18,
21 dan 24 jam (15 cuplikan)

dianalisis dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
yang ditentukan

dibuat kurva sebagai absorbansi dengan pembanding kurva standar

Hasil

L.2.6.2 Analisis Standar Vitamin C

Vitamin C:HCI

diambil sebanyak 0,1; 0,4; 0,7 dan 1 mL (20, 80, 140 dan 200 ppm)
ditambahkan akuades hingga volume total mencapai 5 mL

dianalisis dengan Spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
yang ditentukan

dibuat kurva absorbansi sebagai kurva standar

Hasil
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Lampiran 3. Perhitungan dan Pembuatan Larutan
L.3.1 Pembuatan Larutan HCI 6 M dan 0,1 N

Berat jenis HCI pekat 1,19 g/mL = 1190 g/L
. HCl
Konsentrasi HCI pekat 1 37% = _S78Hb
100 g larutan
Berat molekul HCI : 36,500 g/mol
Ekivalen (n) : 1 (jumlah mol ion H")
HCI
Mol HCI L BHL __ 378 1 014 mol
Mr HCI 36,500 g/mol
HCI dalam 100 g larutan ~ : ——5_ = 0,084 L
1190 g/L
Molaritas : mol _ 1,014 mol 12,071 M
V(L) 0,084L
Normalitas :n X Molaritas=1x 12,071 M =12, 071 N
Volume HCI yang dipipet M1 x V1 = Mz x V>
12,071 M x V1 = 6 M x 100 mL
V1 = 49,706 mL
M1 X V1 = M2 X V2
12,071 M x V1 = 0,1 N x 100 mL
V1 = 0,829 mL

Adapun prosedur pembuatan larutan HCI 6 M adalah larutan HCI pekat
37% dipipet sebanyak 49,706 mL dan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL yang
berisi £15 mL akuades. Selanjutnya larutan HCI 37% ditambahkan akuades hingga
tanda batas dan kemudian dikocok hingga homogen. Sedangkan prosedur
pembuatan larutan HCI | N adalah larutan HCI pekat 37% dipipet sebanyak
0,829mL dan dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL yang berisi £15 mL akuades.
Selanjutnya ditambahkan akuades hingga tanda batas dan dikocok hingga homogen.

L.3.2 Pengujian Aktivitas Antioksidan
L.3.2.1 Pembuatan Larutan DPPH 0,2 mM
DPPH 0,2 mM dalam 20 mL etanol 95 %

Mr DPPH : 394,33 g/mol
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Mol DPPH  : volume DPPH x M DPPH
=20mL x 0,2 mM

= 0,004 mmol

Massa DPPH : mol DPPH x Mr DPPH
= 0,004 mmol x 394,33 mg/mmol
=1,577 mg
Adapun prosedur pembuatannya adalah serbuk DPPH ditimbang sebanyak
1,577 mg (1,6 mg) dalam gelas beaker dan dilarutkan dalam etanol 95 %. Serbuk
DPPH dimasukkan ke dalam labu ukur 20 mL lalu ditambahkan etanol 95 % hingga

tanda batas dan kemudian dihomogenkan.

L.3.2.2 Pengukuran Potensi Antioksidan pada Sampel
L.3.2.2.1 Pembuatan Larutan Stok sampel 50 ppm dalam 25 mL Pelarut

_ g
ppm ==
50 =—o8
0,025 L
mg =125

Adapun dalam membuat larutan stok dengan konsentrasi 50 ppm sebanyak
25 mL diperlukan sampel sebanyak 1,25 mg. Prosedur pembuatan diawali dengan
melarutkan 1,25 mg sampel dalam labu ukur 25 mL, lalu ditandabataskan dan

dihomogenkan.

L.3.2.2.2 Pengukuran Potensi Antioksidan pada Sampel

Konsentrasi larutan sampel yang digunakan untuk pengukuran potensi
antioksidan dibuat dengan variasi konsentrasi 2, 4, 6, 8 dan 10 ppm. Variasi
konsentrasi sampel diperoleh dari mengencerkan larutan stok sampel 50 ppm.

e Larutan Sampel 2 ppm
M1 xVi =M2X V>
50 ppm x V1 =2 ppm x 10 mL

2ppmx 10 mL
Vi =—————
50 ppm

=0,4mL
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e Larutan Sampel 4 ppm
MixVi =M2Xx V>

50 ppm x V1 =4 ppm x 10 mL

4 ppmx 10 mL
Vi =——
50 ppm

=0,8mL
e Larutan Sampel 6 ppm
M1 XxVi =M2X V>

S0 ppm x V1 =6ppmx 10 mL

6 ppm x 10 mL
Vi =———
50 ppm

=12mL
e Larutan Sampel 8 ppm
MixVi =M2Xx V>

50 ppm x V1 =8 ppm x 10 mL

8 ppm x 10 mL
Vi =——
50 ppm

=16mL

e Larutan Sampel 10 ppm
M1 xVi =M2X V>

50 ppm x V1 =10 ppm x 10 mL

10 mx 10 mL
Vy = pPp

50 ppm
=2mL

Adapun dalam membuat 10 mL larutan sampel 2 ppm diperlukan larutan
stok 50 ppm sebesar 0,4 mL. Perhitungan pembuatan larutan sampel variasi

konsentrasi 4, 6, 8 dan 10 ppm dapat dilakukan dengan mengikuti cara di atas.

L.3.3 Pembuatan Larutan Buffer Fosfat 7,4

Adapun prosedurnya adalah dilarutkan 1,42 gram Na:HPO. dengan
akuades, kemudian ditandabataskan dengan akuades hingga 100 mL untuk
membuat larutan NazHPO4 0,1 M. Selanjutnya, dilarutkan 1,38 gram NaH2POx
dengan akuades, kemudian ditandabataskan dengan akuades hingga 100 mL untuk

membuat larutan NaH2PO4 0,1 M. Pembuatan larutan buffer fosfat pH 7,4 dengan
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cara mencampurkan larutan NazHPO4 0,1 M dan NaH2PO4 0,1 M hingga pH yang
diinginkan yaitu pH 7,4 yang diukur dengan menggunakan pH meter.

L.3.4 Pembuatan Standar Vitamin C
Vitamin C sebanyak 0,1; 0,4; 0,7 dan 1 mL diencerkan dengan akuades,
kemudian ditandabataskan dengan akuades hingga 5 mL sehingga diperoleh

masing-masing kosntrasi 20; 80; 140 dan 200 ppm berdasarkan rumus berikut:

volume sampel (vitamin C)

X 1000 = ...ppm

volume total
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Lampiran 4. Data dan Perhitungan Hasil Penelitian
L.4.1 Perhitungan hasil pengembanan vitamin C pada zeolit alam

menggunakan metode impregnasi kering

berat awal sebelum impregnasi

X 100%

%impregnasi =
preg berat hasil sesudah impregnasi

Berat awal sebelum impregnasi = Berat vit ¢ + berat zeolit

a. Kombinasi sampel uji vitamin C dan zeolit alam 5:5
Berat vitamin C =50 mg
Berat zeolit alam =50 mg
Berat awal sebelum impregnasi =50 mg + 50 mg = 100 mg
Berat endapan hasil impregnasi =101 mg

_100mg
101 mg

%impregnasi x 100% = 99,01%

b. Kombinasi sampel uji vitamin C dan zeolit 5:10
Berat vitamin C =50 mg
Berat zeolit alam =100 mg
Berat awal sebelum impregnasi =50 mg + 100 mg = 150 mg
Berat endapan hasil impregnasi = 157,1 mg

. . 150
%impregnasi =—— 78 100% = 95,48%
157,1 mg

c. Kombinasi sampel uji vitamin C dan zeolit 5:15
Berat vitamin c =50 mg
Berat zeolit alam =150 mg
Berat awal sebelum impregnasi =50 mg + 150 mg = 200 mg
Berat endapan hasil impregnasi = 201,2 mg

_ 200mg

%impregnasi =
201,2 mg

x 100% = 99,40%



L.4.2 Hasil Uji Aktivitas Antioksidan
L.4.2.1 Uji Aktivitas Antioksidan Impregnasi 5:5

Different curve for each data set
Best-fit values

Bottom

Top

LogIC50

HillSlope

IC50

Span

95% CI (profile likelihood)
LogIC50

HillSlope

IC50

Goodness of Fit

Degrees of Freedom

R squared

Sum of Squares

Sy.x
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= 0,000
=100,0
0,8915
1,155
7,789
=100,0

0,7574 10 1,176
0,4588 10 2,116
5,719 t0 15,01

3
0,9121
96,53
5,673

Gambar L.4.1 Grafik hubungan aktivitas antioksidan terhadap log konsentrasi

impregnasi 5:5

L.4.2.2 Uji Aktivitas Antioksidan Impregnasi 5:10

Different curve for each data set
Best-fit values

Bottom

Top

LogIC50

HillSlope

IC50

= 0,000
=100,0
0,8289
1,164
6,744
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Span =100,0
95% CI (profile likelihood)

LogIC50 0,6179 to 1,337
HillSlope 0,2272t0 2,763
IC50 4,149 to 21,75
Goodness of Fit

Degrees of Freedom 3
R squared 0,8457
Sum of Squares 189,2
Sy.x 7,941

Hasil Impregnasi 5:10
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o o o
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Gambar L.4.2 Grafik hubungan aktivitas antioksidan terhadap log konsentrasi
impregnasi 5:10

L.4.2.3 Uji Aktivitas Antioksidan Impregnasi 5:15

Different curve for each data set
Best-fit values

Bottom =0,000
Top =100,0
LogIC50 0,7786
HillSlope 1,343
IC50 6,006
Span =100,0
95% CI (profile likelihood)

LogIC50 0,6466 to 0,9270
HillSlope 0,6304 to 2,336
IC50 4,432 to 8,452
Goodness of Fit

Degrees of Freedom 3
R squared 0,9328
Sum of Squares 104,5

Sy.x 5,902
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Gambar L.4.3 Grafik hubungan aktivitas antioksidan terhadap log konsentrasi
impregnasi 5:15

L.4.2.4 Uji Aktivitas Antioksidan Vitamin C

Different curve for each data set
Best-fit values

Bottom = 0,000
Top =100,0
LogIC50 0,9263
HillSlope 1,078
IC50 8,439
Span =100,0
95% CI (profile likelihood)

LogIC50 0,8522 to 1,036
HillSlope 0,73181t0 1,476
IC50 7,116 to 10,85
Goodness of Fit

Degrees of Freedom 3
R squared 0,9753
Sum of Squares 22,58

Sy.x 2,743
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Vitamin C Standar
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Gambar L.4.4 Grafik hubungan aktivitas antioksidan terhadap log konsentrasi
vitamin C

L.4.2.5 Uji Aktivitas Antioksidan Zeolit Alam

Different curve for each data set
Best-fit values

Bottom =0,000
Top =100,0
LogIC50 1,291
HillSlope 0,4663
IC50 19,55
Span =100,0
95% CI (profile likelihood)

LogIC50 1,073 to 1,967
HillSlope 0,2142 to 0,7360
IC50 11,8310 92,73
Goodness of Fit

Degrees of Freedom 3
R squared 0,9229
Sum of Squares 14,57

Sy.x 2,204
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Gambar L.4.5 Grafik hubungan aktivitas antioksidan terhadap log konsentrasi
zeolit alam

L.4.2 Uji Pelepasan Obat

Cara menghitung konsentrasi pelepasan vitamin C yakni dengan
menggunakan persamaan garis y = ax + b dari hasil kurva standar dengan
memasukkan y = absorbansi dan x = konsentrasi, sehingga diperoleh hasil

perhitungan konsentrasi.

y =0,0184x + 0,0663
R?=0,9892

o ] bsorbansi—0,0663
Konsentrasi vitamin C yang terlepas (x) = . Oafff;

_0,0863-0,0663
0,0184

=1,0869 mg/L

_ total yang terlepas

% efisiensi pelepasan (total) = x 100%

total vitamin C

pH asam = o0 100%
50 mg
=7,2808%
,85
pH basa - 36,8554 x 100%
50 mg

=73,7188%



