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Abstrak

Limbah sekam padi dapat diektraksi menjadi silika hal
tersebut dikarenakan abu sekam padi memiliki kandungan silika
yang tinggi yakni lebih dari 90%. Silika hasil ekstraksi dapat
digunakan sebagai bahan sintesis silika mesopori. Silika mesopori
mampu dimanfaatkan sebagai material pengantar obat. Sehingga
penelitian bertujuan untuk menganalisis pengaruh variasi massa
nanopartikel silika mesopori terhadap kemampuan disolusi
parasetamol dan kemampuan floating tablet parasetamol.
Penelitian ini dibagi menjadi 3 tahap yaitu sintesis SiO, dari sekam
padi, sintesis nanopartikel silika mesopori dan proses enkapsulasi
paracetamol ke dalam nanopartikel silika mesopori serta
pembentukan serbuk hasil enkapsulasi menjadi tablet. Pada proses
enkapsulasi diberikan variasi perbandingan massa paracetamol
dengan nanopartikel silika mesopori 1:1, 1:1,5, 1:2. Berdasarkan
pengujian kemampuan mass release menunjukkan rasio release
terkontrol terbaik dengan perbandingan massa paracetamol
dengan nanopartikel silika mesopori 1:1 yakni 20 jam. Pengujian
disolusi juga menunjukkan bahwa hasil optimal ditunjukkan oleh
sampel PCT:SiO; = 1:1 dengan % disolusi sebesar 34,56.

Kata Kunci: Sekam padi, silika mesopori, paracetamol, disolusi,
mass release.
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NRP : 02511640000023

Department : Materials and Metallurgical Engineering
Supervisor : Diah Susanti, S.T., M.T., Ph. D.

Co- supervisor : Vania Mitha Pratiwi, S.T., M.T.

Abstract

Rice husk waste can be extracted into silica because the
rice husk ash has a high silica content which is more than 90%.
The extracted silica can be used as material for synthesis of
mesoporous silica. Mesoporous silica can be used as a drug
delivery material. So the research aims to analyze the effect of
adding paracetamol to the encapsulation ability and dissolution
ability of the paracetamol in the variation of mesoporous silica
nanoparticles from rice husk as a drug delivery material. This
research was divided into 3 stages, SiO2 synthesis from rice husk,
synthesis of mesoporous silica nanoparticles and the paracetamol
encapsulation into mesoporous silica nanoparticles. In the
encapsulation process a variation of the mass ratio of paracetamol
and mesoporous silica nanoparticles is given: 1: 1, 1: 1.5, 1: 2.
Based on the ability of mass release testing shows the best
controlled release ratio with the comparison of the mass of
paracetamol with 1: 1 mesoporous silica nanoparticles which is 20
hours. Dissolution testing also showed that the optimal results
were shown by PCT samples: SiO2 = 1: 1 with the optimum
dissolution% is 34,56%.

Keywords: Rice husk, mesoporous silica, paracetamol,
disolution, mass release.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Salah satu tanaman yang sudah ditanam sejak ribuan tahun
lalu adalah padi. Saat ini, padi ditanam lebih di 100 negara dan
dikonsumsi sebagai makanan pokok setengah populasi dunia. Pada
tahun 2014, area penanaman padi di seluruh dunia sekitar 162,72
juta ha dan sekitar 741,48 juta ton beras diproduksi. Asia
menduduki sebagai kontributor penghasil beras terbesar di dunia
dengan urutan China, India dan Indonesia berkontribusi 27,85%,
21,20%, dan 9,55% (Yanping Zou, dkk. 2019). Padi yang diolah
menghasilkan limbah yang biasa disebut sekam padi. Penggunaan
produk sampingan dari limbah padi memainkan peran penting
sebagai solusi dalam masalah ekologi di lingkungan sekitar dan
penggunaannya dapat digunakan sebagai campuran bahan
(Bakri.2018).

Sekam padi merupakan bagian terluar dari butir padi. Sekitar
20% - 25% dari bobot padi adalah sekam padi dan kurang lebih
15% dari komposisi sekam adalah abu sekam yang dihasilkan
apabila sekam dibakar. Sekam mengandung 40% selulosa, 30%
lignin, dan 20% abu. Abu terdiri dari opaline silika yang terdapat
dalam jaringan selulosa dan sedikit karbon. Beberapa penelitian
menemukan bahwa sekam padi yang dibakar akan menghasilkan
sejumlah silika. Sekam padi yang dibakar akan menghasilkan abu
sekam dengan silika berbentuk amorf dan mengandung 90% silica
dan 10% karbon (Pamilia Coniwanti,dkk. 2008).

Secara umum silika memiliki 2 struktur yang berbeda. Silika
dengan struktur amorf merupakan silika yang dibentuk dibawah
suhu 800°C dan silika dengan struktur kristalin dibentuk dengan
suhu diatas 900°C. Bentuk kristalin dan amorf dari silika memiliki
sifat yang berbeda. (Yanping Zou, dkk. 2019). Mengingat
tingginya kandungan silika dalam abu sekam padi maka dilakukan
suatu upaya untuk memanfaatkan abu sekam padi sebagai
pembuatan material berbasis silika atau silika gel. Silika gel



2 LAPORAN TUGAS AKHIR i
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

disintesis melalui metode sol-gel dengan melakukan kondensasi
dengan larutan natrium silikat dalam suasana asam. Silika gel
termodifikasi material anorganik dan gugus fungsional organik.
Silika gel banyak digunakan sebagai aplikasi dari adsorben
(Mujiyanti dkk, 2010).

Aplikasi  adsorben dengan memanfaatkan material
nanopartikel merupakan salah satu aplikasi dalam bidang farmasi
sebagai pengontrol transfer obat. Penggunaan nanomaterial
dalam transfer obat dikarenakan nanomaterial memiliki banyak
kelebihan. Salah satu jenis nanomaterial yang banyak dikaji
ialah MCM-41. Material yang pertama diteliti oleh mobil
corporation pada tahun 1992 adalah MCM-41. Material ini
memiliki struktur material berupa heksagonal dan mirip seperti
sarang lebah (Kim, etal., 1995).

Penelitian terdahulu oleh (Ervianto. dkk,. 2018) telah
dilakukan sintesis dan karakterisasi nanopartikel silika mesopori
menggunakan template Cetyltrimethyl Ammonium Bromide
(CTAB) dengan variasi konsentrasi template 1%, 1.25%, 1.5%,
1.75%, 2%, Hasil dari adsorpsi desorpsi nitrogen isotherm silika
memperlihatkan adsorbsi isotherm tipe IV yang merupakan
karakteristik material mesopori. Hasil dari pengujian BET
menunjukkan luas permukaan paling tinggi pada sampel dengan
penambahan 2% CTAB yang memiliki luas 1291.436 m?/g, dengan
ukuran diameter porinya adalah 4.95764 nm dan volume total
porinya yaitu 1.601 cc/g. Hal ini menunjukkan dengan memberian
persen konsentrasi yang semakin tinggi mampu menghasilkan
nanopartikel silika mesopori dengan luas permukaan yang tinggi,
volume total pori yang besar dan berbanding terbalik dengan
ukuran diameter pori. Namun penelitian ini hanya membahas
mengenai sintesis silika dari sekam padi dan kurang menonjolkan
aplikasi yang dapat digunakan dari hasil penelitian.
Penyempurnaan dilakukan pada penelitian yang dilaporkan oleh
Haji, dkk (2019) berupa pengaplikasian kemampuan nanopartikel
silika mesopori dalam meningkatkan disolusi piroxicam dengan
surfaktan Cetyltrimethyl Ammonium Bromide (CTAB) yang telah
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divariasikan. Hasil TGA-DSC menunjukkan kapasitas enkapsulasi
dengan nilai paling tinggi yakni silika 1,5% CTAB vyang
mempunyai kemampuan disolusi pada menit ke 5, 10, 15, 30, 45,
60 sebesar 11,04 mg/l; 9,62 mg/l; 9,62 mg/l; 12 mg/l; 13,2 mg/I;
dan 13,6 mg/l. Namun penelitian yang dilakukan Haji dkk tidak
membahas variabel dalam penggunaan peroxicam karena lebih
membahas konsentrasi CTAB optimal yang dapat diberikan.

Sehingga pada penelitian ini, dipelajari mengenai
peningkatan disolusi paracetamol ke dalam nanopartikel silika
mesopori  MCM-41 dari sekam padi dengan surfaktan
Cetyltrimethyl Ammonium Bromide (CTAB) 2%. Variabel pada
penelitian ini adalah perbedaan massa nanopartikel silika mesopori
yang divariasikan untuk menentukan berapa massa campuran
terbaik untuk disolusi dan floating. Diharapkan melalui penelitian
ini menjadi dorongan perkembangan industri medis untuk
memanfaatkan limbah abu sekam padi sebagai salah satu media
drug delivery system. Sehingga nantinya permasalahan mengenai
konsumsi obat secara continue seperti obat parasetamol bisa
menjadikan penelitian ini sebagai solusi.

1.2 Perumusan Masalah
Dari penjelasan latar belakang diatas adapun rumusan
masalah yang dapat diambil sebagai berikut :

1. Bagaimana pengaruh variasi massa nanopartikel silika
mesopori dari sekam padi sebagai material pengantar obat
terhadap kemampuan mass release tablet paracetamol ?

2. Bagaimana pengaruh variasi massa nanopartikel silika
mesopori dari sekam padi sebagai material pengantar obat
terhadap kemampuan disolusi paracetamol ?

1.3 Batasan Masalah
Adapun batasan masalah yang digunakan dalam
menjalankan penelitian adalah sebagai berikut :
1. Kualitas dari sekam padi dianggap sama.
2. Kondisi lingkungan dianggap tidak berpengaruh.
3. Fluktuasi panas dalam furnace dianggap konstan.
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4. Massa yang hilang saat penyaringan dan proses pengeringan
sampel diabaikan.

5. Proses manufaktur tablet disesuaikan dengan pasar.

6. Kondisi lambung dianggap konstan dengan pH 1,2 (tanpa
pepsin).

1.4 Tujuan Penelitian
Dari rumusan masalah yang sudah ditetapkan maka tujuan
penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Menganalisis pengaruh variasi massa nanopartikel silika
mesopori dari sekam padi sebagai material pengantar obat
terhadap kemampuan mass release tablet paracetamol.

2. Menganalisis variasi massa nanopartikel silika mesopori
dari sekam padi sebagai material pengantar obat terhadap
kemampuan disolusi paracetamol.

1.5 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat

sebagai aplikasi dari drug delivery, bio katalis dan aplikasi lainnya.
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2.1 Sekam Padi/RH (Rice Husk)

Sekam padi merupakan kulit beras yang memiliki fungsi
sebagai melindungi beras selama masa pertumbuhan. Sekam padi
merupakan bagian terluar dari butir padi yang merupakan hasil
sampingan pada proses penggilingan padi. Sekitar 20% - 25% dari
bobot padi adalah sekam padi dan kurang lebih 15% dari komposisi
sekam adalah abu sekam yang dihasilkan apabila sekam dibakar.
Sekam mengandung 40% selulosa, 30% lignin, dan 20% abu. Abu
terdiri dari opaline silika yang terdapat dalam jaringan selulosa dan
sedikit karbon. Beberapa penelitian menemukan bahwa sekam padi
yang dibakar akan menghasilkan sejumlah silika, untuk alasan
inilah sekam padi menyediakan isolasi termal yang baik. Sekam
padi yang dibakar akan menghasilkan abu sekam dengan silika
berbentuk amorf dan mengandung 90% silica dan 10% karbon
(Pamilia Coniwanti,dkk. 2008). Adapun karakteristik fisika dan
kimia dari sekam padi diperinci dalam Tabel 2.1.

Tabel 2. 1 Karakteristik fisika dan kimia dari sekam padi (Xu,

dkk. 2011)
Karakteristik Fisika Nilai dari Sekam Padi
Bulk Density (kg/m?) 96
Fuel Value (MJ/kg) 12,6
Volume (t/m°) 0,1
Karakteristik Kimia Nilai dari Sekam Padi
Moisture contain 11,25
Coarse fiber 35,25
Lignin 21
Polysaccharide 16
Crude Protein 2,5
Ash Content 13
Aether extract content 1
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Hasil analisis dengan SEM (Scanning Electron Microscopy)
seperti pada Gambar 2.1 bahwa bagian luar epidermis dari sekam
padi memiliki butiran yang lebih besar yang tersebar di seluruh
epidermis.

¢ 7 CRFONY
Gambar 2. 1 Analisis SEM untuk lapisan epidermis sekam padi.
(Andy, dkk. 2012)

Melalu pengujian FTIR dapat diketahui bahwa gugus
molekul yang terkadung dalam sekam padi meliputi gugus silanol
(Si-OH) dan gugus siloksan (Si-O-Si). Silika pada bilangan
gelombang 830-910 cm™, 1630 cm, 3400-3500 cm™.Gugus Si-
O-Si berada pada bilangan gelombang 470 cm?, 795 cm?, dan
1000-1130 cm™ (M. Sholeh. 2014).

2.1.1 Abu Sekam Padi / RHA (Risk Husk Ash).

Sekam padi telah dikembangkan sebagai bahan baku untuk
menghasilkan abu yang di kenal sebagai RHA (Rice Husk Ash).
Silika yang dihasilkan dari abu sekam padi diduga sebagai
sumber penting untuk menghasilkan silikon murni, karbid
silikon, dan tepung nitrid silikon. Adapun komponen kimia dan
fisik abu sekam padi diperinci dalam Tabel 2.2.

Tabel 2. 2 Komposisi Kimia dan Fisika RHA (Yanping Zou,

dkk. 2019)
Keterangan ~ Komposisi ~ Keterangan Komposisi
Kimia Fisika
% SiO> 97,89 % Hilang 1,23
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% Al,O3 0,02 Ukuran partikel 1,14
rata rata (um)

% Fe,03 0,16 Luas permukaan 284,3
BET (m?%g)

% K,0 0,18

% CaO 0,27

% MgO 0,09 -

% Na,O 0,18

% P,0s 0,13

RHA merupakan istilah umum yang menggambarkan abu
hasil pembakaran dari RH. Ketika RH dibakar ia menghasilkan
17%-20% RHA yang merupakan bahan yang ringan, tebal dan
berpori dengan kepadatan 180-200 kg/m3. Ada dua jenis RHA
yakni abu sekam padi berwarna putih (WRHA) dan abu sekam padi
hitam (BRHA). Jenis RHA tersebut berdasarkan sempurna
tidaknya pembakaran. Pembakaran yang atmosfernya dilakukan
secara terkendali dapat menghasilkan WRHA yang mengandung
silika hamper murni yakni >95% dalam struktur amorf (Yanping
Zou, dkk. 2019). Gambar 2.2 merupakan hasil SEM abu sekam
padi pada temperature 600°C selama 2 jam.

Setelah pembakaran dapat dilihat dari hasil SEM bahwa
bagian utama dari RHA tetap mempertahankan bentuknya namun
bagian kecil dari RHA mengalami kerusakan struktural baik
permukaan internal maupun external. RHA memiliki struktur
padat, menunjukkan bahwa eksterior dan interior wajah RHA
ditutupi dengan membran kompak tanpa mikropori (Gambar 2.2 A
dan B). Penampang RHA menunjukkan bahwa permukaan
eksterior RHA lebih tebal dibandingkan dengan permukaan
interior, dan ada interlayer yang terdiri dari jajaran chip yang saling
silang di antara kedua permukaan (Gambar 2.2 D). Hasil SEM pada
interlayer RHA (Gambar 2.2 C) memverifikasi struktur berbentuk
sarang lebah yang longgar. Banyak pori-pori nanosized berkisar
mulai dari beberapa nanometer hingga beberapa mikron
didistribusikan di lapisan. Pori-pori ini berkontribusi pada luas
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permukaan spesifik yang besar dan tinggi reaktivitas RHA ketika
ditumbuk menjadi bubuk.

Gambar 2. 2 Hasil SEM abu sekam padi (RHA) (A) permukaan
luar (B) permukaan dalam (C) RHA (D) Interlayer (Xu,dkk.2011)

Terdapat dua macam pori-pori yang ada di RHA satu adalah
pori-pori berukuran mikro (sekitar 10um), yaitu dibentuk oleh
jalinan lembaran serat tergantung pada struktur RH tetapi tidak
tergantung pada kondisi pembakaran, dan yang lainnya adalah
nano ukuran pori-pori (<50nm), yang dibentuk oleh partikel nano
SiO- dan tergantung lekuk pada kondisi pembakaran. Partikel nano
SiO2 dan nanopori adalah faktor dasar untuk luas permukaan
spesifik dan aktivitas RHA yang tinggi (Yanping Zou, dkk. 2019).

2.2 Silika
Silika (silicon dioxide) dengan rumus molekul SiO, terdapat
di alam dalam keadaan tidak murni dimana silika terbentuk ketika
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unsur silicon (Si) teroksidadi secara termal. Lapisan yang tipis
terbentuk di permukaan silicon ketika silicon kontak dengan udara.
Temperatur tinggi dan lingkungan yang berubah merupakan
kondisi yang baik dalam pembentukan lapisan silika. Silika
merupakan bahan kimia yang aplikasinya sangat luas mulai bidang
elektronik hingga suplemen makanan. Salah satu aplikasi silika
yang cukup luas yakni sebagai penyerap kadar air di udara
sehingga memperpanjang masa simpan bahan dan sebagai bahan
campuran untuk membuat keramik. Selain itu silika yang
dihasilkan dari ekstraksi sekam padi dimanfaatkan sebagai bahan
aditif dalam pembuatan semen (Pamilia Coniwanti,dkk. 2008).

Tingginya kandungan silika dalam abu sekam padi
mendorong suatu upaya untuk memanfaatkan abu sekam padi
sebagai pembuatan material berbasis silika atau silika gel. Silika
gel disintesis melalui proses sol gel dengan melakukan kondensasi
dengan larutan natrium silikat dalam suasana asam. Silika gel
termodifikasi material anorganik dan gugus fungsional organik.
Silika gel merupakan substrat untuk organosilasasi sebab
permukaannya didominasi gugus hidroksil sehingga dapat bereaksi
cepat dengan agen organosilan. Silika gel banyak digunakan
sebagai aplikasi dari adsorben (Mujiyanti dkk, 2010). Hal ini
disebabkan karena material memiliki kestabilan yang tinggi
terhadap pengaruh mekanik, temperature dan tingkat keasaman.
Salah satu metode yang umum digunakan yakni dengan
menambahkan bahan tertentu sebagai surfaktan yang diharapkan
mampu meningkatkan pori partikel sekaligus membentuk struktur
pori menjadi lebih seragam. Sintesis silika kristalin MCM-41
dengan menggunakan silika dan surfaktan CTAB sebagai agen
pencetak yang digunakan sebagai adsorben memperlihatkan
kapasitas Bovine Serum Albumin (BSA) yang tinggi pada suatu
protein (Bimo,dkk.2008).

2.2.1 Sintesis Silika
Salah satu tahap pengolahan silika adalah dengan
mencampurkan abu sekam padi menjadi larutan natrium silikat.
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Abu sekam padi digerus dan diayak sehingga diperoleh serbuk
abu sekam padi yang lolos pada ayakan 200 mesh. Selanjutnya
sebanyak 20 g sampel abu sekam padi dicuci dengan 150 ml HCI
6M dan dinetralkan dengan akuades. Hasil pencucian dikeringkan
dalam oven. Abu sekam padi bersih kemudian ditambahkan
dengan 158 mL NaOH 4M (stoikiometri), kemudian dididihkan
sambil diaduk dengan pengaduk magnet. Setelah agak kering,
larutan dituangkan ke dalam cawan porselin dan dilebur pada
temperatur 500 °C selama 30 menit. Reaksi 2.1 menunjukkan
proses peleburan abu sekam.

SiO; + 2 NaOH — Na;SiOs + Hz0 2.1)

Setelah dingin ditambahkan 200 mL akuades, dibiarkan
semalam, dan disaring dengan kertas saring. Filtrat yang
dihasilkan merupakan larutan natrium silikat (NazSiO3) yang
siap digunakan sebagai bahan pembuatan adsorben (Dwi, dkk.
2010).

2.2.2 Struktur pada Silika

Silika memiliki dua struktur umum yakni amorf dan
kristalin. Tiga bentuk umum dari siliki kristalin yakni kuarsa,
tridimit dan kristobalit. Struktur dari silika bergantung pada
temperatur dan tekanan terbentuknya atau pada kasus tertentu
kecepatan pendinginan sehingga padatan silika membentuk
struktur yang berbeda. Si adalah kristal berbentuk diamond yang
terdiri dari empat atom yang diposisikan pada sudut bangun
tetrahedron, yang berikatan secara kovalen dengan Si yang berada
di pusat. Pada tahun 1987, agen dari WHO (World Health
Organization) yaitu IARC (International Agency for Research
on Cancer), mengevaluasi dan membuktikan bahwa silika
kristalin bersifat karsinogen bagi manusia. Pada tahun 1996,
IARC menegaskan silika kristalin dalam bentuk alpha-kuarsa
yang terhirup dari sumbernya dapat menyebabkan kanker paru-
paru bagi manusia. Sementara silika dengan bentuk non
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kristalin atau amorf tidak bersifat karsinogenik bagi manusia
(Andy, dkk. 2012). Silika kristalin memiliki struktur yang
sederhana seperti pada Gambar 2.3.

Gambar 2. 3 Struktur kristalin dari sebual kristal silika tunggal.
(Andy, dkk. 2012)

Pada tahun 1987, agen dari WHO (World Health
Organization) yaitu IARC (International Agency for Research
on Cancer), mengevaluasi dan membuktikan bahwa silika
kristalin bersifat karsinogen bagi manusia. Pada tahun 1996,
IARC menegaskan silika kristalin dalam bentuk alpha-kuarsa
yang terhirup dari sumbernya dapat menyebabkan kanker paru-
paru bagi manusia. Sementara silika dengan bentuk non
kristalin atau amorf tidak bersifat karsinogenik bagi manusia
(Andy, dkk. 2012).

Gambar 2. 4 Model Struktur Amorf Silika (Dwi, dkk. 2010)
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Melalui pengujian XRD yang dilakukan oleh Dwi,dkk
(2010) menunjukkan silika gel memiliki struktur amorf bukan
kristal. Model struktur amorf silika ditunjukkan dalam Gambar 2.4.
Adanya proses sol-gel dalam pembentukan silika gel menyebabkan
perubahan struktur dari abu sekam yang semula berstruktur Kristal
menjadi struktur amorf (Dwi, dkk. 2010).

Secara umum bahwa silika dengan struktur amorf
merupakan silika yang dibentuk dibawah suhu 800°C dan silika
dengan struktur kristalin dibentuk dengan suhu diatas 900°C.
Bentuk kristalin dan amorf dari silika memiliki sifat yang berbeda.
Bentuk kristal silika dalam RHA biasa ditentukan oleh sinyal X
yang berbeda. Berikut merupakan pola XRD RHA diperoleh
dengan pembakaran RH di temperatur 300, 500, 700, dan 900 ° C
selama 10 jam di tungku pembakaran.
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Gambar 2. 5 Pola XRD dari RHA pada suhu (A) 300 ° C (B) 500
°C (C) 700 ° C (D) 900 ° C (Yanping Zou, dkk. 2019)
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Hasil XRD vyang ditunjukkan Gambar 2.5 dapat
diidentifikasi bahwa punuk halus lebar antara 15 ° 26 dan 35 ° 260
difraktogram adalah karakteristik bahan amorf, menunjukkan
bahwa pirolisis mengubah struktur selulosa kristal menjadi amorf,
acak, struktur tidak teratur. Ketika suhu dinaikkan dari 500 hingga
700 ° C, ada sedikit peningkatan intensitas puncak pada 22 ° 20.
Pemanasan untuk 900 ° C meningkatkan intensitas puncak pada 15
© 20 dan 36 ° 26. Puncak tambahan diamati pada 43 ° 20, 45 ° 20,
47 © 20, dan 49 ° 20, yang merupakan ciri khas dari fase kristal
silika. Meningkatnya suhu hingga 900° C menyebabkan kristalisasi
abu dari bentuk amorf menjadi cristobalite atau tridymite.
Selanjutnya, pembentukan fase kristal dipercepat dengan adanya
pengotor logam seperti kalium oksida di RH (Yanping Zou, dkk.
2019).

Morfologi dari silika MCM-41 vyang dianalisis
menggunakan SEM dapat dilihat pada Gambar 2.6. Partikel yang
dihasilkan mengalami aglomerasi dengan distribusi ukuran partikel
yang berbeda-beda dan memiliki bentuk yang kurang seragam.
Aglomerasi yang terjadi mungkin disebabkan oleh proses
pengadukan yang kurang merata dan kontrol suhu yang kurang
baik pada saat sintesis. Terlihat pula pada foto hasil SEM masih
terdapat partikel yang diduga adalah pengotor. Hal tersebut
mungkin disebabkan proses purifikasi yang kurang baik.
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Material silika MCM-41 merupakan material padat yang
memiliki pori atau rongga yang susunan porinya berbentuk
heksagonal. Setelah dilakukan fungsionalisasi oleh gugus amina,
gugus amina tersebut akan menempel pada permukaan dinding
silika yang dihasilkan. Akan tetapi, modifikasi permukaan silika
oleh gugus amina tidak merubah bentuk pori heksagonal yang
ada pada MCM-41 seperti skema pori ditunjukkan dalam Gambar
2.7. (Hoffman et al. 2006). Pada analisis SEM, pori yang dihasilkan
tidak dapat terlihat dengan baik. Oleh karena itu, perlu adanya
karakterisasi lebih lanjut untuk mengetahui bentuk dari pori yang
dihasilkan (Erwa S. 2016).

Gambar 2. 7 Skema pori dari silika MCM-41 (Erwa S. 2016)

2.3 Nanopartikel Silika Mesopori

Material berpori berbasis silika yang tersedia, banyak yang
dipelajari dan dikarakterisasi, seperti sebagai zeolit mikroporous,
silikat mesopori (mis. M41S, SBA -15 dll.), Aluminosilikat
mesoprat dll. Material berpori tersebut memiliki perbedaan ukuran
pori seperti yang ditunjukkan Tabel 2.3.
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Tabel 2. 3 Tabel tipe ukuran dari material berpori (Bhanudas,

dkk. 2019)
. Range
Tipe Ukurgn Contoh Material Uku?an
Material Pori :
Pori (A)
Macroporous >500 A Porous glasses >500
Pillared layered 10, 100
clays
M41S 16-100
Mesoporous 20:&500 SBA-15 80 - 100
SBA-16 50
Diatom biosilika 20-500
Mesoporos alumina 20
Zeolites <14.2
Activated carbon 6
ZSM-5 4.5-6
Zeolite A 3-4.5
Microporous <20 A Beta and
Mordernite- 6-8
Zeolites
Faujasite 7.4
Cloverite 6-1.32

Bahan berbasis M41S dan SBA-15 memiliki beberapa
aplikasi seperti, reaksi heterogen yang dikatalisasi (oksidasi,
katalis asam, hidroksilasi dan polimerisasi), adsorben, proses
pemisahan, inang enkapsulasi tamu, sejumlah struktur kuantum dil
(Naik dan Ghosh. 2019).

Material nanopartikel merupakan salah satu aplikasi dalam
bidang farmasi sebagai pengontrol transfer obat. Penggunaan
nanomaterial dalam transfer obat dikarenakan nanomaterial
memiliki banyak kelebihan. Salah satu jenis nanomaterial yang
banyak dikaji ialah MCM-41. Material yang pertama diteliti oleh
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mobile corporation pada tahun 1992 adalah MCM-41. Material
ini memiliki struktur material berupa heksagonal dan mirip
seperti sarang lebah (Kim, dkk. 1995). MCM-41 memiliki ukuran
pori dalam kisaran 2—50 nm sehingga disebut dengan material
mesopori. Ukuran pori yang berbentuk heksagonal pada MCM-
41 ini menjadikan material tersebut dapat melakukan proses
adsorpsi terhadap suatu obat. Kelebihan MCM-41 yang lainnya
ialah luas permukaan yang besar. Ahda, dkk (2011) berhasil
mensintesis silika MCM-41 secara hidrotermal dengan luas
permukaan mencapai 1000 m2/g. Keunggulan ini dijadikan dasar
utama pengembangan MCM-41 sebagai padatan pendukung
dalam transfer obat (Mustofa Adha. 2015).

Regi (2012) menyatakan bahwa material silika mesopori
sangat potensial dalam nanomedicine. Oleh karena itu
pemanfaatan luas permukaan dan ukuran pori yang besar pada
MCM-41 diharapkan dapat membuat obat masuk dan terdispersi
dalam pori dan permukaan MCM-41, hal ini menyebabkan luas
situs aktif obat meningkat sehingga mampu meningkatkan
aktifitas obat (Regi dan Balas. 2008). Aplikasi silika material
dalam kedokteran dan bioteknologi dipengaruhi oleh struktur,
komposisi kimia pada karakter dan sifat akhir materialnya.
Pemanfataan MCM-41 dalam dunia kedokteran dikarenakan
MCM-41 memiliki sitotoksik yang rendah (Patil, dkk. 2011).
Silika dan alumina mesopori merupakan material dasar yang
dapat digunakan sebagai katalis, adsorben, dan padatan
pendukung dalam enkapsulasi. Hal ini karena MCM-41 dapat
mengatur lepasnya obat secara bertahap sehingga mengurangi
terjadinya over dosis (Naik dan Ghosh. 2009).
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Gambar 2. 8 Skema adsorbsi pada beberapa jenis obat (Regi dan
Balas. 2008)

Skema dari adsorbsi beberapa jenis obat ditunjukkan dalam
Gambar 2.8. Berikut ini telah dibuka arahan baru dalam penelitian
tentang sistem pengiriman obat berbasis di silika mesopori.
Pentingnya nanopartikel silika sebagai pembawa obat berdasarkan
kemampuan kelompok silanol di mesopore dinding untuk
menyerap molekul dari minat farmakologis. (Regi dan Balas.
2008).

2.3.1 Sintesis Nanopartikel Silika Mesopori

Di alam tentunya nano partikel silika tidak dapat ditemukan
secara langsung, namun harus melewati sintesis terlebih dahulu,
adapun skema diagram preparasi dari nanopartikel silika mesopori
(MSNs) ditunjukkan pada Gambar 2.9.
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Gambar 2. 9 Skema preparasi nanopartikel silika mesopori
(MSNs) (Zhou, dkk. 2018)
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Metode sintesis silika yang umum digunakan antara lain :
1. Teknik Dengan Bantuan Gelombang Mikro

Proses dilakukan secara hidrotermal dengan menggunakan
gelombang mikro untuk sintesis oksida keramik, fase
terhidroksilasi, bahan berpori dan sebuk logam. Metode ini juga
dapat diterapkan dalam beberapa jenis zeolit seperti zeolit dan
MCM-41 (Haji,dkk. 2019). Pada teknik ini surfaktan dan air
diaduk pada temperature 400 °C selama 4-6 jam. Kemudian
campuran air, HCL, dan 1, 2-bis trietoksisilil etana (sumber silika
dengan gugus etana) ditambahkan dengan terus mengaduk
larutan. Campuran yang dihasilkan dipindahkan ke wadah
teflon, yang dipasang di oven microwave pada temperature 1000
°C. Self-assembly dari prekursor dengan blok kopolimer
organosilane dan proses hidrotermal, dilakukan di bawah
iradiasi gelombang mikro. Tahap pertama, campuran diaduk
menggunakan pengaduk magnet selama 2-24 jam pada
temperatur 400°C. Setelah tahap pertama, sampel disimpan
selama 8-48 jam pada temperatur 1000°C dalam oven
microwave. Setelah itu produk hasil reaksi disaring, dicuci
dengan air, lalu dikeringkan di oven pada temperatur 800°C (
Sanchez dkk, 2013).

2. Metode Sol-gel

Metode sol-gel banyak digunakan untuk sintesis material
mesopori dengan morfologi yang berbeda.Pada metode sol-gel
template berfungsi sebagai pengatur struktur bahan yang akan
dibentuk. (Niesz, dkk. 2005) Metode sol-gel memiliki nama lain
yakni metode metode seposisi larutan. Pada proses sol-gel,
suspensi koloid yang disebut sebagai sol dipersiapkan untuk
pertumbuhan jaringan anorganik. Prekursor yang digunakan untuk
mensintesis koloid ini biasanya terdiri dari logam atau elemen
metaloid yang dikelilingi oleh berbagai macam ligan reaktif.
Bahan awal diproses untuk membentuk oksida yang dapat
didispersikan dan membentuk sol yang bersentuhan dengan air
atau asam encer. Penghapusan cairan dari sol menghasilkan gel
dengan ukuran dan bentuk partikel dikendalikan oleh transisi
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sol / gel. Kalsinasi gel menghasilkan oksida. Reaksi yang terlibat
dalam kimia sol-gel didasarkan pada hidrolisis yang diikuti oleh
kondensasi alkoksida logam sesuai dengan oksida dan campuran
oksida dengan stoikiometri yang berbeda (Liu, dkk. 2007).

2.4 Paracetamol

Paracetamol (PCT), juga dikenal sebagai asetaminofen atau
N-(p-hydroxyphenyl)-acetamide, memiliki berat molekul 151,16
g/mol. Paracetamol memiliki rumus bangun seperti pada Gambar
2.10. Paracetamol merupakan salah satu dari obat yang paling
sering digunakan di seluruh dunia (292-585 ton / tahun).
Paracetamol berfungsi sebagai obat untuk sakit kepala, demam,
neuralgia, arthritis dan nyeri operasi. (Falahati dan Ghoreishi.
2018). Paracetamol juga merupakan obat yang digunakan untuk
analgesic dan antipiretik yang ditemukan dengan berbagai
konsentrasi (Maiara, dkk. 2019). Pemerian paracetamol yakni
serbuk hablur, putih, tidak berbau dan rasa sedikit pahit.
Paracetamol dapat disimpan dalam wadah tertutup, rapat dan tidak
tembus cahaya (Yusuf. 2017).

o
Ho— Y NH-C—CH,
0

\—/
Gambar 2. 10 Rumus bangun paracetamol (Yusuf. 2017)

Paracetamol larut dalam 70 bagian air hal ini berarti
paracetamol parsial soluble dalam air (Iskandar, dkk. 2010).
Namun  paracetamol larut  dalam  etanol,  methanol,
dimetilformamid, etilen diklorid, aseton, dan etil asetat, sangat
sedikit larut dalam kloroform, sedikit larut dalam eter dan tidak
larut dalam petroleum eter, pentana dan benzena. Spektrum UV
paracetamol pada larutan asam memiliki panjang gelombang
maksimal sekitar 245 nm (Arief. 2015) Paracetamol yang
merupakan salah satu golongan dari analgetika perifer. Apabila
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paracetamol kurang memberikan efek dapat diulangi
pemberiannya setelah 4 jam. Bila mana obat ini belum juga
efektif dapat diberikan asetosal atau golongan NSAID dalam
dosis tinggi, misalnya asetosal 1200 mg, ibuprofen 600 mg atau
naproksen 1 g. Hal ini dikarenakan pada paracetamol memiliki
resorpsi dari usus cepat dan praktis tuntas yakni dengan protein
plasmanya Ca 25%, plasma t%2 nya dapat diurai dalam waktu 1-
4 jam. Dalam hati, zat ini diuraikan menjadi metabolit-metabolit
toksis yang diekskresi dengan kemih sebagai konyugat-
glukuronida dan sulfat (Auzal, dkk. 2010).
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Gambar 2. 11 XRD paracetamol murni (Biazar, 2009)

500

Gambar 2.11 menunjukkan hasil XRD paracetamol murni
didapatkan nilai puncak difraksi tertinggi berada di 26°, rentang
tertinggi berada pada nilai difraksi paracetamol yang terlihat yakni
dengan nilai puncak difraksi 13° — 83° (Biazar. 2009)

Studi terbaru yang dilakukan di Spanyol tahun 2006
menunjukkan bahwa paracetamol dikaitkan dengan permasalahan
hati (toksisitas) dan gagal ginjal meskipun sifatnya tidak
berbahaya. Toksisitas hati dimulai dengan kadar paracetamol
dalam plasma sebesar 120 mg/ml dengan kisaran 4 jam setelah
konsumsi dan kerusakan hati akut dapat terjadi dengan tingkat
plasmatik yang mengandung paracetamol sebesar 200 mg/ml
dengan kisaran 4 jam sesudahnya konsumsi. Pada dosis terapi
normal, paracetamol dapat dimetabolisme dengan cepat untuk
menjalani glukuronidasi dan sulfatphation ke metabolit tidak aktif
yang dieliminasi kedalam air seni. Namun, dosis PCT yang lebih
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tinggi  menghasilkan  metabolit  toksikakumulasi  yang
menyebabkan kematian hepatosit. Asetaminofenoverdosis sering
menjadi penyebab gagal hati di Eropa dan AS (Bosch, dkk. 2006).
Adapun dalam studi lain yang dilakukan Imam (2017) menyatakan
bahwa besarnya kadar zat aktif parasetamol dalam sediaan obat
tablet yaitu 500 mg. Kadar yang tidak sesuai dengan kadar
yang telah ditetapkan pada suatu senyawa obat akan
mempengaruhi  efek terapi yang diharapkan dan dapat
menimbulkan hal-hal buruk, baik ditunjukan dengan timbulnya
efek samping yang tidak diinginkan ataupun timbulnya efek
toksisitas yang dapat membahayakan bagi konsumen obat
tersebut (Imam dan Puji. 2017).

2.4.1 Pengaruh Konsentrasi Paracetamol terhadap Adsorbsi
Kurva baku memiliki nama lain kurva kalibrasi merupakan
kurva yang diperoleh dengan memplotkan nilai absorban
dengan kosentrasi larutan standar yang bervariasi menggunakan
panjang gelombang maksimum. Kurva ini merupakan hubungan
antara absorbansi dengan kosentrasi. Bila hukum LambertBeer
terpenuhi maka kurva kalibrasi berupa garis lurus. Berdasarkan
penelitian yang dilakukan oleh | Wayan, dkk menyatakan bila nilai
absorbansi dari paracetamol dipengaruhi oleh tingkat konsentrasi
parasetamol. Semakin tinggi konsentrasi paracetamol maka
semakin tinggi pula nilai absorbansinya (I Wayan, dkk. 2018).

2.4.2 Disolusi Paracetamol

Disolusi didefinisikan sebagai jumlah obat yang terlarut per
satuan waktu dibawah kondisi, temperature, dan komposisi
medium yang telah distandarisasi. Faktor yang mempengaruhi
proses disolusi pada tablet paracetamol adalah ada atau tidaknya
bahan pembasah. Pengertian lain dari disolusi yakni proses suatu
zat padat masuk ke dalam pelarut sehingga dapat terlarut. Sehingga
disolusi dapat dijadikan suatu kontrol kualitas terhadap mutu obat
yang digunakan untuk memprediksi bioavaibilitas pada suatu
obat. Pada pengujian disolusi untuk obat dengan kelarutan kecil
dalam air akan mempengaruhi absorbsi obat dimana akan terjadi
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penurunan adsorbsi. Oleh karena itu agar obat dapat diabsorbsi
maka obat tersebut harus larut dalam cairan pada tempat
absorbsinya (Iskandar, dkk. 2010). Hasil dari pengujian disolusi
didapatkan kurva dengan nilai seperti pada Gambar 2.12.
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Gambar 2. 12 Kurva % terdisolusi paracetamol (Auzal, dkk. 2010)

Pengujian disolusi memiliki beberapa tujuan, antara lain :
sebagai petunjuk untuk pengembangan formulasi dan produk obat,
sebagai control kualitas selama proses produksi obat, untuk
memastikan kualitas bioekivalen in vitro antar batch dan regulasi
pemasaran produk obat. (Devia, dkk. 2013).

2.5 Drug Delivery System

Salah satu sistem penghantaran obat mukoadhesif
dilakukan secara drug delivery , hal berikut dikembangkan dengan
beberapa tujuan antara lain untuk meningkatkan bioavailabilitas,
penghantaran yang ditargetkan spesifik ke wilayah tertentu
saluran gastro-intestinal (GI), memaksimalkan tingkat absorbsi
karena kontak yang baik dengan menyerap membran,
meningkatkan  perlindungan  obat dengan polimer dan
memperpanjang waktu transit sehingga memperpanjang waktu
absorbs (Auzal, dkk. 2010).
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Nanopartikel silika mesopori (MSNs) miliki keunggulan
dibandingkan dengan unsur organik dan anorganik lain, hal ini
dikarenakan MSNs struktur nano seperti porositas tuneable,
ukuran pori, ukuran partikel, biokompatibilitas yang sangat baik,
dan memiliki luas permukaan yang tinggi. Karakteristik unik ini
menghasilkan berbagai aplikasi MSN di Indonesia khususnya sub-
bidang kedokteran seperti diagnosa, terapi, dan pemantauan.
Kemudahan dalam sintesis menggunakan metode sol-gel dan
penghapusan template telah membuat MSNs mudah diakses dan
disukai untuk biomedis aplikasi. Kemampuan menangkap berbagai
jenis unsur untuk diletakkan dalam saluran pori-pori MSNs
menjadi solusi dalam bidang biomedis. Enkapsulasi ini dapat
mencegah degradasi enzimatik dari agen terapeutik sementara itu
menambah peluang untuk mengantarkan mereka ke lokasi yang
diinginkan. Keterikatan fisik dapat dibuat dengan cara merendam
larutan obat agar terjadi difusi sehingga terbentuk ikatan hydrogen
atau interaksi elektrostatik. Efisiensi pemuatan tidak hanya
tergantung pada area permukaan spesifik bahan tetapi juga dapat
dipengaruhi oleh elektrostatik interaksi antara biocompound dan
silika permukaan. Kapasitas pemuatan rendah dan premature burst
release dapat terjadi karena lemahnya interaksi antar partikel nano
dan obat-obatan. MSNs berfungsi seperti rituximab-conjugated
dan transferrin gated silika mesopori dapat memberikan rilis
berkelanjutan di jaringan berpenyakit yang ditargetkan tanpa
terjadinya pelepasan premature selama sirkulasi mereka dalam
aliran darah (Manacitehrani, dkk. 2018).
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Gambar 2. 13 Skema obat dalam MSNs
(Manacitehrani,dkk.2018)

Skema obat dalam MSNs dapat dilihat pada Gambar 2.13.
Nanopartikel silika mesopori dapat digunakan sebagai pembawa
atau pengiriman obat yang sempurna untuk meningkatkan
kelarutan obat yang memiliki kelarut buruk dalam air. Ketika
molekul obat yang tidak larut air terkandung dalam mesosilika
berpori, batas spasial di dalam mesopori dapat mengurangi
kristalisasi obat amorf (Zhou, dkk. 2018).

Pemasaran obat masa kini telah meningkat, hal ini
memberikan keuntungan untuk pemberian obat berkelanjutan
(drug delivery) secara oral sebagai sistem pengiriman obat
tersebut. Tujuannya dari drug release delivery system yakni untuk
mengurangi frekuensi takaran, mengurangi dosis dan menyediakan
obat yang memiliki sistem yang seragam. Jadi, bentuk sediaan obat
berkelanjutan adalah bentuk sediaan yang melepaskan satu atau
lebih obat secara terus-menerus dalam pola yang telah ditentukan
dalam jangka waktu tertentu. Bentuk sediaan yang mampu melepas
lambat dapat memberikan kontrol yang lebih baik terhadap kadar
obat plasma, frekuensi dosis yang lebih sedikit, peningkatan
kemanjuran dan konstan release pengiriman. Adapun skema dari
drug release delivery system dapat dilihat pada Gambar 2.14.
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Gambar 2. 14 Skema drug release delivery system (Ratnaparkhi
dan Gupta. 2013)

Tipe drug release delivery system yang terdapat pada
gambar merupakan tipe matrix sistem. Sistem matriks
didefinisikan sebagai campuran dari satu atau lebih obat dengan
agen pembentuk gel yaitu polimer hidrofilik. Pada drug release
delivery sistem matriks banyak digunakan untuk mempertahankan
tingkat rilis. Sistem rilis ini memperpanjang dan mengontrol
pelepasan obat yang dilarutkan atau tersebar. Keuntungan dari
sistem matriks ini lebih mudah diproduksi daripada reservoir atau
perangkat enkapsulasi, serbaguna, efektif dan berbiaya rendah,
memiliki kemungkinan untuk merumuskan molekul tinggi
senyawa berat, dan mampu meningkatkan stabilitas dengan
melindungi obat dari hidrolisis atau turunan lainnya. Sedangkan
kekurangan dari sistem ini yakni matriks hantu harus dihapus
setelah obat telah dirilis, selain itu tingkat rilis dipengaruhi oleh
berbagai hal faktor-faktor seperti, makanan dan proses pencernaan
serta tidak dapat memberikan rilis obat hingga kadarnya nol murni.
(Ratnaparkhi dan Gupta. 2013). Suraj, dkk (2019) menyatakan
bahwa memberikan matrix yang mampu membawa obat
paracetamol merupakan karakter ideal dari sistem pengiriman obat
berkelanjutan.
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Gambar 2. 15 Profil drug release terhadap waktu (Suraj, dkk 2019)

Penelitian Suraj, dkk 2019 (Gambar 2.15) juga membahas
mengenai profil drug release juga meningkat dengan bertambahnya
waktu. Hal ini menyimpulkan bahwa semakin banyak estimasi
waktu yang diberikan maka semakin banyak pula paracetamol
yang bisa di release secara maksimal di dalam tubuh. (Suraj, dkk
2019).

Untuk sediaan lepas terkendali terdapat aturan penggunaan
obat berdasarkan jumlah obat yang terdisolusi dalam waktu
tertentu. Aturan tersebut adalah sebagai berikut (Banakar, 1992) :

1. Pada waktu yang sama dengan 0,25 D: 20-50% terdisolusi

(Qo.25)
2. Pada waktu yang sama dengan 0,5 D: 45-75% terdisolusi

(Qos)
3. Pada waktu yang sama dengan 1,0 D: >75% terdisolusi
(Q1,0), D adalah frekuensi pemberian obat atau interval.

2.6 Enkapsulasi

Enkapsulasi merupakan teknik untuk melapisi suatu
senyawa (dapat berupa padatan, cairan maupun gas) dengan suatu
polimer. Enkapsulasi dalam ukuran kecil memiliki keuntungan
antara lain melindungi suatu senyawa dari penguraian dan
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mengendalikan pelepasan suatu senyawa aktif. Pengendalian
pelepasan suatu senyawa aktif (misalnya, obat) tersebut dapat
mencegah terjadinya peningkatan konsentrasi obat dalam saluran
pencernaan secara serentak. Akibatnya, iritasi pada saluran
pencernaan, terutama pada dinding lambung, dapat dihindari.
(Waukirsari,2006). Metode enkapsulasi digunakan untuk menjebak
komponen aktif dan melepaskannya di kondisi yang sudah
ditentukan. Nilai konsentasi mempengaruhi nilai efisiensi
enkapsulasi, dimana ada kecenderungan semakin besar konsentrasi
maka semakin tinggi nilai efisiensi enkapsulasi. Beberapa bahan
telah dienkapsulasi di industri makanan dan farmasi, antara lain,
asam amino, vitamin, mineral, antioksidan, pewarna, enzim dan
pemanis. Polimer yang paling banyak  digunakan bahan
pengenkapsulasi dalam aplikasi biomedis yaitu poli (asam laktat)
(PLA), poli (asam glikolat) (PGA), poli (e-kaprolakton) (PCL),
poli (3-hidroksibutirat) (PHB), kopolimer poliglikolida, kitosan,
alginat, dan protein kedelai/lesitin (Pupuh dan Sari. 2014).

2.7 Kompaksi Parasetamol Tablet

Polisakarida alami banyak digunakan dalam industri farmasi
sebagai eksipien atau zat aditif karena memiliki toksisitas rendah,
dapat terurai secara hayati dan biaya rendah. Eksipien sebagai
bahan dari bentuk sediaan yang ditambahkan berguna untuk
meningkat volume dan kekompakan dalam obat. Obat juga harus
dibuat dengan penampilan yang mudah untuk pasien menelannya
(Ngwuluka, dkk. 2010).

Bentuk sediaan obat lebih dari 70% diformulasikan dalam
bentuk tablet, hal ini dikarenakan tablet memiliki ketepatan dosis
terbesarnya, stabilitas, biaya rendah, umum digunakan dalam
produksi skala besar, variasi dalam mekanisme pelepasan obat, dan
sudah sesuai dengan kebiasaan pasien. Bahan utama yang
dicampur dengan obat ketika formulasi tablet dengan dosis tertentu
yakni pengikat, memainkan peran penting dalam mencapai kualitas
tablet yang diinginkan. Ada terutama tiga jenis pengikat yaitu,
gula, polimer alami, dan sintetik / semi-sintetik yang dapat
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digunakan dalam formulasi tablet. Sebagai contoh untuk jenis gula
yakni gelatin, jenis polimer alami yakni pasta tepung jagung dan
jenis sintetik adalah polyvinyl pyrrolidone (PVP). Mereka dapat
ditambahkan baik kering atau dalam larutan tablet yang dibuat
dengan granulasi basah (Gunatilake, dkk. 2016)

Penelitian yang dilakukan oleh Gunatilake memiliki variable
pengikat. Komposisi tablet dalam penelitian yakni paracetamol
(acetaminophen) digunakan sebagai obat memiliki komposisi
40,7% dalam tablet. Laktosa digunakan sebagai pengencer dengan
komposisi 25,1%. Bahan pengikatnya yang divariasikan yakni
polyvinyl pyrrolidone (PVP), pasta tepung jagung dan larutan
gelatin (acacia mucilage) yang memiliki komposisi 9,2% dalam
tablet. Magnesium stearat digunakan sebagai pelumas dengan
komposisi 1,8%. Pati jagung (kering) dan bedak digunakan sebagai
disintegrant dan glance dengan masing-masing komposisi
berurutan yakni 5,5% dan 17,6%.

120 4

100

oo
=]
L

—+—Formulation 1

an
(=]
L

—B—formulation 2

Concentration (mgfL)

A
o
L

——Farmulatian 3

b
=]

=]
-

Q 10 20 30 40 50 &0 i

Time interval (min}

Gambar 2. 16 Disolution rate variabel pengikat tablet
paracetamol (Gunatilake,dkk.2016)

Hasil dalam penelitian tersebut yakni tablet dengan pengikat
PVP menunjukkan disolusi rate yang rendah dibanding kedua
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pengikat lainnya. Hal ini dapat menunjukkan bahwa pengikat P\VP
mampu digunakan dalam controlled release sesuai dengan Gambar
2.16. Dimana formulasi 1 adalah formulasi pengikat gelatin,
formulasi 2 yakni formulasi pengikat PVP dan formulasi 3 yakni
formulasi pengikat pasta tepung jagung.

2.8 Penelitian Terdahulu

Ervianto dkk, (2018) melakukan penelitian tentang analisa
pengaruh konsentrasi Cetyltrimethyl Ammonium Bromide sebagai
template terhadap pembentukan silika mesopori MCM-41 dari
sekam padi. Peneliti melakukan pengujian TEM sampel silika
dengan penambahan 1.25% CTAB menunjukan bahwa struktur
partikel tidak beraturan. Gambar 2.17 B (kanan) menunjukan
adanya pori-pori yang tersebar pada permukaan silika. Pori-
pori yang terbentuk memiliki susunan yang sama pada sampel
1% CTAB yaitu membentuk susunan heksagonal (Gambar 2.17).
Sehingga silika dengan penambahan 1.25% CTAB membentuk
silika MCM-41. Ukuran pori-porinya yaitu 3.13 nm, sehingga
termasuk silika mesopori. Ukuran partikel paling kecilnya adalah
59.3 nm dan yang paling besar adalah 113.9 nm, sehingga ukuran
partikel rata-ratanya adalah 86.6 nm

. "

Gambar 2. 17 Bentuk heksagonal susunan pori (A) CTAB 1%
(B) CTAB 1.25% (Ervianto, dkk. 2018)
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Peneliti Ervianto juga melakukan pengujian nitrogen
adsorption-desorption isotherms dengan penambahan CTAB
sejumlah 1%, 1,25%, 1,5%, 1,75%, 2% didapatkan hasil pengujian
yang tercantum dalam Tabel 2.4.

Tabel 2. 4 Data luas permukaan, ukuran pori rata rata dan
totalvolume pori silika dengan penambahan CTAB sejumlah 1%,
1,25%, 1,5%, 1,75%, 2%. (Ervianto,dkk. 2018)

Luas Ukuran Total volume
No Sampel Permukaan  diameter pori .y
(m?g) rata rata (nm) pori (cc/g)
1 1% 552,429 7,58248 1,047
2 125% 768,947 6,07107 1,167
3 1,5% 705,501 5,81420 1,025
4 175% 1071,401 5,69372 1,525
5 2% 1291,436 4,95764 1,601

Berdasarkan data di atas mesopori silika MCM-41 hasil
sintesis dengan variabel konsentrasi 1%, 1,25%, 1,5%, 1,75%,
dan 2% memiliki struktur kristal amorf. Mesopori silika hasil
sintesis tersusun dari gugus fungsi Si-O-Si, Si-OH, Si-H, dan
OH. Partikel mesopori silika membentuk struktur seperti
terumbu karang dengan ukuran partikel paling kecil 243 nm.
Pori-pori pada mesopori silika membentuk susunan heksagonal.
Pada sampel 2% CTAB luas permukaannya paling tinggi yaitu
1291,436 m?/g, ukuran diameter pori rata-rata 4,95764 nm, dan
volume pori total adalah 1,601 cc/g.

Penelitian dilanjutkan oleh Haji, dkk 2019 dengan
menambahkan pengaplikasian dalam peroxicam yang memiliki
variabel variasi CTAB. Dilakukan pengujian TG-DSC pada
keseluruhan sampel dan didapatkan nilai paling tinggi adalah
silika 1,5% CTAB yang mampu mengadsorbsi piroxicam
sebanyak 44,66%. Pengujian lain yang dilakukan yakni uji
spektrofotometri  uv-vis, silika 1,5% CTAB mempunyai
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kemampuan disolusi lebih baik daripada sampel lain yaitu,
dengan kemampuan disolusi pada menit ke 5, 10, 15, 30, 45, 60
sebesar 11,04 mg/l, 9,62 mg/l, 9,62 mg/l , 12,0 mg/l, 13,20 mg/l
dan 13,6 mg/Il. Berdasarkan hasil pengujian diatas, semakin tinggi
luas permukaan silika mesopori maka semakin tinggi tingkat
disolusi piroxicam. Hal ini membuktikan bahwa silika mesopori
dapat dijadikan sebagai material pengantar obat.

Penelitian mengenai aplikasi nanopartikel silika mesopori
MCM-41 sebagai material pori dalam adsorpsi ibuprofen juga
dilakukan oleh Ahda, 2015 dengan memvariasikan konsentrasi
ibuprofen. Berdasarkan data yang didapatkan peningkatan
konsentrasi ibuprofen meningkatkan pula kemampuan adsorpsinya
seperti yang ditunjukkan dalam Gambar 2.18.

35.00 34.57

30.00
Z ‘
S 2500 21.94
)
2 = 20.00 -
&8~ 15.00 14.08
= 10.00 -
=< 500 | 3.15

0.00 -+ -
1.00 ‘ ‘ ]
2.00 56 200

Konsentrasi (mg/mL)

Gambar 2. 18 Kemampuan MCM-41 dalam mengadsorpsi
ibuprofen (Ahda. 2015)

Sehingga dalam penelitian ahda mampu memperkuat bahwa
material MCM-41 memiliki kemampuan adsorpsi yang dapat
digunakan sebagai media pengantar obat. Ibuprofen  diindikasi
memiliki daya adsorpsi 34,57% pada konsentrasi ibuprofen 4
mg/ml (Ahda. 2015).

BAB Il TINJAUAN PUSTAKA



32 LAPORAN TUGAS AKHIR i
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Abreor bansi
i
o8

y= 0, 104bx - 0,0231
Ri=0,8378

] g ]

Konsentras| Parasetamol Standar / ppm

Gambar 2. 19 Kurva kalibrasi parasetamol dengan alat
Spektofotometer UV-Vis (I Wayan, dkk. 2018).

I Wayan, dkk (2018) melakukan penelitian mengenai
pengaruh nilai absorbansi terhadap peningkatan konsentrasi
paracetamol (Gambar 2.19) yang di uji dengan spektofotometer
UV-Vis. Data di plot dan dibuat dalam grafik menghasilkan grafik
konstan naik. Sehingga dapat disimpulkan bahwa nilai absorbansi
dari paracetamol dipengaruhi oleh tingkat konsentrasi parasetamol.
Semakin tinggi konsentrasi paracetamol maka semakin tinggi pula
nilai absorbansinya.

Penelitian yang dilakukan Lopez, dkk (2016) menjelaskan
bahwa konsumsi Obat Antiinflamasi Non-Steroidal (NSAID)
menyebabkan efek sekunder serius pada usus itulah sebabnya
mengapa penting untuk merancang metode penyediaan baru untuk
menghindari komplikasi. Salah satu opsi yakni dengan pemberian
obat terkontrol. Biomaterial nano memiliki kelebihan
dibandingkan bentuk sediaan farmasi konvensional lainnya, yakni
penargetan obat yang lebih spesifik ke jaringan tertentu,
pengurangan efek sekunder, peningkatan efek terapeutik,
biokompatibilitas yang lebih besar, berkepanjangan waktu
aktivitas obat dan perlindungan terhadap senyawa aktif dari
degradasi. Kimia sol-gel dipilih sebagai metode yang mudah untuk
mendapatkan nanopartikel silika mesopori.
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Gambar 2. 20 % release parasetamol-SiO; terhadap waktu
(Lopez,dkk. 2016)

Bahan  parasetamol-SiO; yang digunakan dalam
penelitiannya mampu di masukkan ke dalam jaringan silika untuk
mempertahankan struktur aslinya. Namun variabel dalam
penelitiannya antara 1:4 dan 1:8 tidak menghasilkan variasi yang
signifikan dalam pelepasan profil. Gambar 2.20 menunjukkan dari
hasil pelepasan profil obat terhadap waktu pada variasi 1:4. Dari
hasil adsorpsi paracetamol-SiO, dapat disimpulkan bahwa
kemampuat obat terkait erat dengan area spesifik dan dimensi pori
masing masing bahan. Pelepasan parasetamol in vitro kinetika
menunjukkan adanya dua langkah rilis yang berbeda, rilis cepat
selama jam-jam pertama dan sejak saat itu pada tingkat rilis tetap
yang berkelanjutan. Oleh karena itu bahan SiO2 mesopori adalah
matriks yang cocok untuk mengalokasikan parasetamol dan
kemudian mengantarkan obat dengan cara yang terkontrol-
berkelanjutan (Lopez, dkk. 2016).
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(Halaman ini sengaja dikosongkan)
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3.1 Diagram Alir
Pada penelitian ini terdapat tiga tahapan yaitu sintesis silika
dari sekam padi, sintesis nanopartikel silika mesopori dan

enkapsulasi paracetamol.

Persiapan alat dan bahan

{

Pencampuran 80gr sekam padi dengan 600 ml HNO3;2 M
pada 90°C selama 2 jam

il

Pencucian sekam padi dengan aquades pH 7

1!

Pembakaran sekam padi basah di fumace pada T=600°C
selama 8 jam

il

Abu sekam padi

!

Penambahan 100 ml NaOH 2 M pada 90°C selama 2 jam

35
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Larutan Na,SiO;
3

Penyaringan residu dengan kertas saring

<
Titrasi dengan HCI 2M hingga pH 7 pada T=27°C
dengan penambahan aquades untuk mengencerkan gel

1

Aging selama 30 menit

!

Penyaringan dan pencucian

1

Pengeringan di furnace T=100°C selama 6 jam

FTIR XRD SEM

Analisis data

Gambar 3. 1 Diagram Alir Sintesis Silika
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Persiapan alat dan bahan

<

<

Pencampuran 6gr SiO, dan 8gr
NaOH ke dalam aquades,
stirring T=80°C, t=4jam

Penambahan CTAB 2% dalam
100ml aquades, stirring 30
menit

1

Penambahan larutan Na,SiO3 ke dalam larutan CTAB stirring 30 menit

i

Penambahan CH3COOH 5M hingga pH 10 dan stirring 6 jam

{

Pemanasan secara hidrotermal T=85°C selama 24 jam

{

pH=10, Aging selama 24 jam

i

Penyaringan dan pencucian campuran aquades dan etanol 96%

{

Reflux dengan 9 ml HCI 37% dan 100 ml methanol selama 12 jam

{

Pemisahan endapan dengan centrifuge selama 30 menit
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Endapan dicuci dengan etanol

1

Pengeringan T=90°C selama 4 jam

I
v it < <

FTIR XRD SEM BET

l

Analisis data

Gambar 3. 2 Sintesis nanopartikel silika mesopori (MSNs)

Persiapan alat dan bahan

!

Pencampuran silika mesopori dengan aquades dan etanol

- v s
250mg 375mg 500mg
I |
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Penambahan parasetamol

Penyaringan filtrat

Filtrat silika mesopori dan paracetamol

Pengeringan filtrat pada furnace T=90°C selama 2 jam

[

l

[

l

l

FTIR

XRD

SEM

BET

Kompaksi

i—l—i

Disolusi

Mass
Release

Analisis data dan pembahasan

Kesimpulan

Gambar 3. 3 Diagram alir proses enkapsulasi paracetamol ke
dalam silika mesopori, pengujian disolusi dan mass release
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1.

Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah :
Sekam padi

Larutan asam klorida (HCI) 37 %

Larutan HNO3 67%

Serbuk natrium hidroksida (NaOH) 99 %

Larutan asam asetat (CH3COOH) 100%

Aqguades

Serbuk cetyltrimetilammonium bromide (CTAB) 99 %
Larutan methanol 37 %

Larutan ethanol 96 %

. Paracetamol 99%

Alat-Alat Penelitian

Alat yang digunakan dalam peneltian ini adalah :
Timbangan digital

Timbangan digital digunakan untuk mengukur massa bahan

yang berupa serbuk.

2.

Gambar 3. 4 Timbangan digital

Kertas pH
Kertas pH digunakan untuk mengukur pH pada sampel.
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Gambar 3. 5 Kertas pH

3. Crucible furnace
Crusible furnace digunakan sebagai wadah spesimen pada
proses pembakaran dan proses pengeringan sampel.

Gambar 3. 6 Crucible furnace

4. Muffle furnace
Muffle furnace digunakan untuk proses pembakaran sekam
padi, pengeringan sampel dan proses hidrothermal.
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Gambar 3. 7 Muffle furnace

5. Gelas ukur
Gelas ukur digunakan untuk mengukur volume bahan
larutan yang digunakan.

Gambar 3. 8 Gelas ukur

6. Erlenmeyer
Erlenmeyer digunakan sebagai wadah sampel pada proses
stirring dan proses reflux.
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Gambar 3. 9 Erlenmeyer

7. Autoclave
Autoclave digunakan untuk proses hydrothermal sampel.

Gambar 3. 10 Autoclave

8. Hot plate and magnetic stirrer
Hot plate and magnetic stirrer digunakan pada proses
stirring sampel dengan temperatur tertentu.
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Gambar 3. 11 Hot plate and magnetic stirrer

9. Gelas beaker
Gelas beaker digunakan sebagai wadah sampel saat
pencampuran, pengadukan, maupun pencucian dengan akuades.

Gambar 3. 12 Gelas beaker

10. Corong plastik
Corong plastik digunakan pada proses penyaringan sampel.
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Gambar 3. 13 Corong plastic

11. Spatula
Spatula digunakan untuk mengambil bahan serbuk yang
digunakan.

Gambar 3. 14 Spatula

12. Kertas saring
Kertas saring digunakan untuk proses pencucian sampel
setelah proses sol-gel.
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Gambar 3. 15 Kertas saring

13. Pengujian : XRD, FTIR, SEM, BET, Disolusi, dan
Uji kemampuan release.

3.4 Prosedur Penelitian
Dalam penelitian ini dilakukan dengan beberapa prosedur,
adapun prosedur yang dilakukan antara lain :

3.4.1 Persiapan bahan

Proses persiapan bahan diawali dengan pencucian sekam
padi untuk menghilangkan kotoran yang menempel pada sekam
padi, kemudian dijemur pada terik matahari hingga kering.
Dilajutkan dengan membuat larutan HCI 2M, CH3COOH 2M dan
NaOH 2M.

3.4.2 Ekstraksi silika dari sekam padi

Ekstraksi silika (SiO;) dari sekam padi dilakukan dengan
menambahkan 80 gram sekam padi pada 500 ml larutan HCL 2M
dalam gelas beaker seraya dipanaskan pada temperatur 90°C
selama 2 jam. Selanjutnya sekam padi dicuci dengan aquades
hingga pH 7. Kemudian dimasukan kedalam crucible furnace dan
dibakar didalam furnace pada temperatur 600°C selama 6 jam.
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Pembakaran sekam padi tersebut menghasilkan abu sekam padi
atau rice husk ash (RHA). RHA yang diperoleh selanjutnya
ditimbang sebanyak 6 gram dan dimasukan kedalam larutan NaOH
2 M sebanyak 100 ml dan di stirring selama 2 jam pada temperatur
90°C . Larutan campuran RHA dan NaOH kemudian disaring
untuk dipisahkan dengan residu yang ada. Kemudian dilakukan
proses titrasi terhadap larutan dengan HCI 2M hingga pH 7 dan
terbentuk gel. Selanjutnya gel di aging selama 24 jam. Kemudian
gel disaring dan dicuci menggunakan aquades. Terakhir gel
dimasukan kedalam crucible furnace dan di keringkan dalam
furnace selama 6 jam pada temperatur 100°C. SiO;yang dihasilkan
kemudian dikeluarkan dan dilakukan pengujian.

3.4.3 Sintesis Nanopartikel Silika Mesopori

Proses sintesis mesoporous silica nanoparticles (MSNs)
menggunakan bahan utuma silika hasil ekstraksi dari sekam padi,
adapun bahan lainnya yaitu NaOH, CH;COOH, CTAB, etanol dan
aquades. Dilakukan dengan cara pertama mencampurkan 6 gr SiO;
dan 8 gr NaOH kedalam 100 ml aquades dalam erlenmeyer.
Kemudian di panaskan dengan oil bath pada temperatur 80°C
selama 24 jam untuk mendapatkan natrium silikat (Na:SiOs).
CTAB dengan konsentrasi 2% sesuai dilarutkan kedalam akuades
kemudian di stirring selama 30 menit pada temperatur ruangan.
Selanjutnya natrium silikat dituang kedalam gelas beaker dan
larutan CTAB ditambahkan secara perlahan dalam kondisi diaduk.
Larutan Na,SiO3-CTAB distirring selama 30 menit agar larutan
menjadi homogen. Setelah itu larutan Na,SiOs-CTAB di
tambahkan CH;COOH 5M hingga pH 10 dan stirring selama 6 jam
pada temperatur ruangan. Selanjutnya sol-gel yang diperoleh diberi
perlakuan hidrothermal pada temperatur 100°C selama 24 jam.
Sol-gel yang telah di hidrothermal kemudian di aging selama 24
jam dengan pH tetap dijaga 10. Sol-gel kemudian disaring dengan
kertas saring dan di cuci menggunakan aquades minimal 10 kali.
Untuk menghilangkan CTAB dilakukan reflux dengan larutan 100
ml methanol 99% dan penambahan 9 ml HCI 37%. Proses reflux
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dilakukan selama 72 jam. Selanjutnya padatan silika mesopori di
keringkan pada temperatur 80°C selama 2 jam. Terakhir padatan
mesopori silika dimilling agar menjadi serbuk dan dilakukan
proses pengujian.

3.4.4 Proses enkapsulasi paracetamol ke dalam nanopartikel

silika mesopori

Proses enkapsulasi paracetamol ke dalam silika mesopori
diawali dengan pencampuran variasi massa silika mesopori yakni
250mg, 375mg dan 500mg. Ditambahkan etanol 1,75ml dan
aquades 17,5 ml sesuai dengan perbandingan kelarutan etanol dan
aquades dengan silika yakni 1:7 dan 1:70. Dilakukan stirring
selama 30 menit. Setelah itu dilakukan proses pencampuran
dengan paracetamol murni dengan berat 250mg. Dilakukan proses
stirring 30 menit. Setelah proses menyaringan untuk mengambil
filtrat paracetamol yang sudah tercampur silika mesopori.
Dilakukan proses pengeringan dengan kondisi vacuum pada
temperature 90°C selama 24 jam. Setelah dilakukan proses
pengeringan sampel dilakukan uji XRD, FTIR, SEM dan BET.
Untuk pengujian disolusi dan kemampuan release sampel
dilakukan proses manufaktur berupa kompaksi terlebih dahulu.

3.4.5 Pengujian

Pengujian dilakukan untuk mengetahui fasa, gugus fungsi,
struktur dan ukuran pori dari nanopartikel silika mesopori.Adapun
pengujian yang dilakukan sebagai berikut.

1. X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi ini dilakukan pada semua spesimen uji untuk
melihat fasa-fasa yang terbentuk dari silika maupun nanopartikel
silika mesopori. Uji difraksi Sinar-X (XRD), Gambar 3.16,
dilakukan menggunakan seperangkat alat yang disebut
difraktrometer Sinar-X. Karakterisasi ini dilakukan pada semua
spesimen uji untuk melihat struktur kristal dan fase-fase yang
terbentuk.
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Gambar 3. 16 Alat uji XRD

Tahap pertama yang dilakukan dalam analisa sinar-X adalah
melakukan analisa pemeriksaan terhadap sampel yang belum
diketahui strukturnya. Sampel ditempatkan pada titik fokus
hamburan sinar-X vyaitu tepat di tengah-tengah plate yang
digunakan sebagai tempat sampel berupa plat tipis yang berlubang
di tengahnya yang ukurannya sesuai dengan sampel (serbuk)
dengan perekat pada sisi baliknya. Analisa yang dilakukan pada
hasil XRD penelitian ini menggunakan analisa kualitatif dengan
menggunakan cara manual, yakni pencocokan puncak kurva dari
data terukur hasil XRD dengan data hanawalt card dan piranti
lunak highscore plus analysis.

2. Scanning Electron Microscope (SEM)

Pengujian SEM dilakukan terhadap nanopartikel silika
mesopori dan silika hasil ekstraksi dari sekam padi untuk
mengetahui morfologi dari material tersebut. Pada prinsipnya
Scanning Electron Microskop (SEM) pada Gambar 3.17, berfungsi
sebagai tools (peralatan) untuk melihat struktur permukaan
material dengan resolusi tinggi. Skema alat uji SEM ditunjukkan
pada Gambar 3.18. Adapun cara kerja dari SEM adalah electron
gun memproduksi electron beam, anoda menangkap electron beam
untuk kemudian diarahkan ke sampel kemudian serangkaian lensa
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magnetik memfokuskan beam ini dan menembakkan ke sampel,
scanner membaca struktur permukaan sampel selanjutnya
menangkap sinyal dari secondary dan back scattered electron
untuk dikirim ke sistem kontrol sehingga dapat dilihat gambarnya
pada monitor dan dapat dicetak bila diperlukan.

Gambar 3. 17 Alat uji SEM-EDX FEI tipe Inspect S-50

Pengujian SEM dilakukan terhadap hasil ekstraksi silika dari
sekam padi untuk mengetahui morfologi dari material tersebut.
Pengujian SEM dilakukan dalam 2 tahap:

a. Tahap preparasi

Sampel berupa serbuk diletakkan pada holder yang telah
disiapkan.

b. Tahap pengujian

Serbuk yang telah diletakkan pada holder dimasukkan ke
dalam mesin uji, kemudian gambar muncul pada layar
komputer.
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Gambar 3. 18 Skema Alat Uji SEM

3. Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Tujuan pengujian ini adalah untuk mengetahui gugus fungsi
dari sekam padi dan hasil dari ekstraksi silika. Sistem optik
Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR), Gambar
3.19, ini dilengkapi dengan cermin yang bergerak tegak lurus dan
cermin yang diam. Dengan demikian radiasi infra merah akan
menimbulkan perbedaan jarak yang ditempuh menuju cermin yang
bergerak (M) dan jarak cermin yang diam (F). Perbedaan jarak
tempuh radiasi tersebut adalah 2 yang selanjutnya disebut sebagai
retardasi (8). Hubungan antara intensitas radiasi IR yang diterima
detektor terhadap retardasi disebut sebagai interferogram.
Sedangkan sistem optik dari Spektrofotometer Infra Red yang
didasarkan atas bekerjanya interferometer disebut sebagai sistem
optik Fourier Transform Infra Red.
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Gambar 3. 19 Alat uji FTIR

Pada sistem optik Fourier Transform Infra Red digunakan
radiasi LASER (Light Amplification by Stimulated Emmission of
Radiation) yang berfungsi sebagai radiasi yang diinterferensikan
dengan radiasi infra merah agar sinyal radiasi infra merah yang
diterima oleh detektor secara utuh dan lebih baik.

Detektor yang digunakan dalam Spektrofotometer Fourier
Transform Infra Red adalah Tetra Glycerine Sulphate (disingkat
TGS) atau Mercury Cadmium Telluride (disingkat MCT). Detektor
MCT lebih banyak digunakan karena memiliki beberapa kelebihan
dibandingkan detektor TGS, yaitu memberikan respon yang lebih
baik pada frekuensi modulasi tinggi, lebih sensitif, lebih cepat,
tidak dipengaruhi oleh temperatur, sangat selektif terhadap energi
vibrasi yang diterima dari radiasi infra merah. Skema alat uji FTIR
ini ditunjukkan pada Gambar 3.20.
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Gambar 3. 20 Skema Alat Uji FTIR

4. BET Surface Analysis

BET Surface Analysis digunakan untuk menentukan luas
permukaan material, distribusi pori dari material, dan isoterm
adsorpsi suatu gas dari nanopartikel silika mesopori (MSNS).
Pengujian ini menggunakan alat uji berupa Surface Area Analysis
(SAA), seperti yang ditunjukkan pada Gambar 3.21. Prinsip kerja
dari alat ini dengan menggunakan mekanisme adsorpsi gas,
umumnya nitrogen, argon dan helium, pada permukaan suatu
bahan padat yang akan dikarakterisasi pada temperatur
konstan biasanya temperatur didih dari gas tersebut. Alat uji ini
pada dasarnya hanya mengukur jumlah gas yang dapat diserap
oleh suatu permukaan padatan pada tekanan dan suhu tertentu.
Secara sederhana, jika kita mengetahui berapa volume gas spesifik
yang dapat diserap oleh suatu permukaan padatan pada suhu dan
tekanan tertentu dan kita mengetahui secara teoritis luas
permukaan dari satu molekul gas yang diserap, maka luas
permukaan total padatan tersebut dapat dihitung.
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Alat uji ini hanya memerlukan sampel dalam jumlah yang
kecil. Biasanya berkisar 0,1 sampai 0,01 gram saja. Persiapan
utama dari sampel sebelum dianalisa adalah dengan
menghilangkan gas—gas yang terserap (degassing). Alat Surface
Area Analyzer ini terdiri dari dua bagian utama yaitu Degasser dan
Analyzer.

Gambar 3. 21 Alat Uji BET
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Amount adsorbed n, (mmel g™)

Relative pressure of adsorbate (p/pY)

Gambar 3. 22 Enam tipe kurva isoterm adsorpsi sesuai dengan
IUPAC (Marsh, dkk. 2006)
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Berdasarkan pengujian yang dilakukan, akan didapatkan
kurva isoterm adsorpsi. Kurva isoterm adsorpsi terdiri dari 6 tipe
menurut IUPAC yang ditunjukkan pada Gambar 3.22. Keenam
tipe kurva tersebut dapat dijelaskan sebagai berikut.

a.

Tipe | berbentuk konkaf terhadap aksis P/Po, merupakan
tipe Langmuir, dengan ciri-ciri pembatasan adsorpsi pada
monolayer. Tipe ini diamati pada adsorpsi kimia
(kemisorpsi), pada tekanan jauh dibawah Po. Sedangkan
pada adsorpsi fisika (fisisorpsi) mengindikasikan
material mikropori. Pengisian mikropori ini dilakukan
pada tekanan relatif yang rendah karena kecilnya ukuran
pori dan tingginya potensi adsorpsi.

. Tipe Il adalah sangat umum dalam kasus adsorpsi fisika

dan sesuai dengan pembentukan multilayer dan adsorpsi
pada sampel bubuk. Biasanya terjadi pada material non-
pori atau makropori. Titik belok (titik B) menunjukkan
proses pada monolayer sudah selesai dan adsorpsi
multilayer dimulai.

Tipe Il berbetuk konveks terhadap aksis P/P. Tipe ini
relatif jarang terjadi, sebagai contoh yaitu adsorpsi
nitrogen pada polietilen, adsorpsi nitrogen pada es dan
dikarakterisasi oleh panas adsorpsi yang sama atau
kurang dari panas liquefaction adsorbat.

. Tipe IV dan V sesuai untuk fenomena kondensasi kapiler

dan menunjukkan efek histeresis. Biasanya terjadi pada
padatan berpori.

Tipe VI yaitu Highly uniform surface, Layer by layer
adsorption, Stepped isotherm. Contohnya adsorpsi
molekul non pori sederhana pada permukaan yang
seragam (e.g. basal plane of graphite).

5. Kompaksi
Kompaksi merupakan alat yang digunakan dalam mengubah
obat dalam sediaan serbuk menjadi tablet. Adapun alat kompaksi
ditunjukkan pada Gambar 3.23.
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Gambar 3. 23 Alat kompakéi tablet paracetamol

Cetakan yang digunakan dalam proses kompaksi tablet
memiliki diameter 12mm dan massa total 650mg. Sediaan serbuk
dikompaksi sesuai cetakan dengan variasi massa nanopartikel
silika mesopori yakni 250mg, 375mg, dan 500mg dicampur
dengan 250mg paracetamol. Dalam pembuatan tablet dilakukan
pengambilan komposisi perbandingan paracetamol dan silika
mesopori dengan fraksi berat 50% dibanding dengan bahan lain
sesuai Tabel 3.1.

Tabel 3. 1 Komposisi tablet parasetamol dengan variasi massa
nanopartikel silika mesopori

Komposisi %
Silika mesopori 50
Paracetamol
Polyvinyl Pyrrolidone 3
Laktosa 29,9
Amilum 17
Mg Stearat 0,1
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Adapun bahan yang digunakan sebagai material tambahan
dalam tablet memiliki fungsi masing masing yakni polyvinyl
pyrrolidone (PVP) sebagai material pengikat pada tablet, laktosa
dan amilum sebagai bahan pengisi tablet dan mg stearat digunakan
sebagai material pengembang / pemicu floating pada tablet
konvensional. Proses kompaksi menggunakan metode granulasi
basah dan alat kompaksi manual. Adapun Gambar 3.24
menunjukkan hasil kompaksi serbuk silika dan paracetamol.

Gambar 3. 24 Hasil kompaksi tablet

6. Kemampuan mass release
Kemampuan mass release bertujuan untuk mengetahui
morfologi dari obat tablet. Pengujian ini menggunakan larutan pH
1,2 (tanpa pepsin) untuk simulasi kondisi lambung. Diharapkan
pengujian ini bisa mempresentasikan kondisi obat ketika
dikonsumsi. Kemampuan mass release dilakukan secara manual
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dengan langkah utama yaitu menyiapkan larutan pH 1,2 (ketetapan
farmakope Indonesia), kemudian menimbang tablet sebagai massa
awal. Langkah berikutnya memasukkan obat tablet ke dalam beker
gelas yang berisi larutan pH 1,2. Pengamatan morfologi, mencatat
massa basah dan massa pada waktu 5, 10, 15, 30, 45, 60, 120, 180
menit dilakukan hingga tablet terdisolusi secara keseluruhan.
Penimbangan massa tablet pada waktu t dilakukan guna
mendapatkan perhitungan rasio mass release.
7. Pengujian Disolusi

Uji disolusi merupakan metode fisika yang digunakan
sebagai parameter dalam pengembangan mutu sediaan obat tablet
yang didasarkan pada pengukuran kecepatan pelepasan dan
pelarutan zat aktif dari sediannya. Uji disolusi bertujuan untuk
memprediksi korelasi bioavailabilitas in vivo dari produk obat.
Uji disolusi penting sebagai petunjuk untuk pengembangan
formulasi produk obat, kontrol kualitas selama proses produksi,
memastikan kualitas bioekivalen in vitro dan regulasi pemasaran
produk obat. Disolusi merupakan alat yang terdiri dari komponen
keranjang, alat dayung (paddle) dengan berbagai tipe, silinder
bolak balik dan sel lintas air seperti Gambar 3. 25.

Gambar 3. 25 Alat uji disolusi
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Prosedur kerja pada alat disolusi test yakni dengan mencari
panjang elombang serapan maksimum untuk baku pembanding
paracetamol. Kemudian sampel tablet dicelupkan ke dalam
medium pH 1,2 sampai ke dasar yang terdapat dalam labu
sebanyak 900mL, suhu dipertahankan pada 37 +0,5°C, motor
diatur pada kecepatan konstan 50 rpm. Langkah selanjutnya yakni
mengambil cairan sample pada selang waktu ke-0 menit, 1 menit,
5 menit, 10 menit , 15 menit, 30 menit, 45 menit, dan 60 menit
untuk menentukan jumlah obat dalam cairan itu. Kehilangan cairan
medium pH 1,2 pada setiap pengambilan cuplikan dilakukan
penggantian. Sampel 1 mL dari setiap cuplikan diencerkan menjadi
10 mL dengan medium dan menentukan absorbansi pada lamda
(panjang gelombang) maksimum yang didapat pada percobaan.
Dalam penentuan kadar obat digunakan alat spektrophotometri
dengan mengukur tingkat absorbansi-nya. Adapun Persamaan
konsentrasi standar (3.1), konsentrasi sesungguhnya (3.2), berat
(3.3), dan % disolusi (3.4) sebagai berikut.

Cs=—=xCp (3.1)
Ap
10
Csesungguhnya = 04 x Cy (3.2
900
= Tooo ¥ Csesungguhnya (3.3)
-
% = S50 X 100% (3.4)
Keterangan :
Cs = Konsentrasi standar (ppm)

Csesungguhnya = Konsentrasi sesungguhnya (ppm)
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W = Berat (mg)
% = Disolusi (%)

3.5 Rancangan Penelitian
Berikut rancangan penelitian ini
Tabel 3. 2 Rancangan Penelitian

Sampel Sili- Pengujian
K FTIR XRD SEM Disol- BET Float-
a ; .
usi Test ing
Sekam Padi - N N - - - -
Abu Sekam - v v - - - -
Padi
Silika hasil - v v v - - -
ekstraksi
2% CTAB - y y y - S -
MCM-41
PCT murni - N N v N - N
MCM-41- 250 y y Y \ - \
PCT mg
MCM-41- 375 N \ \ S - \/
PCT mg
MCM-41- 500 N \ \ S - \/
PCT mg
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4.1 Hasil Uji X-Ray Diffraction (XRD)
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Gambar 4. 1 Hasil XRD (a) sekam padi (b) abu sekam padi/RHA
(c) Silika hasil ekstraksi (d) Silika mesopori CTAB 2%

Hasil uji XRD menunjukkan difraktogram pengujian XRD
sekam padi pada Gambar 4.1 memiliki puncak difraksi pada 20 =
22,4209° dan 34,8071°. Nilai difraktogram pengujian abu sekam
padi memiliki puncak difraksi pada 26 = 21,4901°. Nilai
difraktogram pengujian silika hasil ektraksi ditunjukkan pada
gambar memiliki puncak difraksi pada 26 = 21.8404°. Pada gambar
4.1 menunjukkan nilai difraktogram pengujian silika mesopori
CTAB 2% memiliki puncak difraksi pada 26 = 22,1907° dan
27,3249°,

Pada hasil XRD difraktogram sekam padi 34,8071°
menunjukkan adanya kandungan selulosa dengan struktur amorf
sesuai dengan ICDD #00-003-0026. Pada sekam padi puncak
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difraksi pada 20 = 22,4209° terbentuk puncak lancip yang
menunjukkan selulosa memiliki struktur kristalin. Puncak
difraktogram abu sekam padi (RHA) 26 = 21,4901° menunjukkan
penurunan jika dibandingkan dengan puncak difraktogram sekam
padi dan menunjukkan grafik yang melebar sesuai dengan ICDD
#00-001-0424. Hal ini disebabkan oleh proses pembakaran dengan
temperature 600°C dalam waktu 8 jam yang menyebabkan struktur
selulosa kristal menjadi amorf. Perubahan lebar puncak
dipengaruhi oleh lama proses pembakaran sekam padi. Pada
sampel RHA tidak terdapat puncak difraksi di 26 = 34,8071° yang
menunjukkan hilangnya selulosa dan menghasilkan silika amorf.
Hal ini selaras dengan penelitian yang dilakukan Dwi,dkk (2010)
,Ervianto,dkk (2018) dan Haji, dkk (2019) yang menjelaskan
bahwa pembakaran silika dengan temperature 600°C selama 8 jam
mampu menghasilkan RHA yang amorf.

Hasil XRD sampel silika hasil ekstraksi dengan puncak
difraksi 20 = 21.8404° memiliki d-spacing 4,06616 A dan silika
mesopori memiliki puncak difraksi 26= 22,1907° dan 27,3249°
dengan d-spacing 4,00275 A dan 3.26119 A. Puncak difraksi silika
hasil ekstraksi dan silika mesopori berdasarkan PDF card ICDD
#00-001-0424 menunjukkan fasa cristobalite. Adapun d-spacing
sampel yang terletak diantara 3,8818 A hingga 4,09864 A
menunjukkan material tersebut dapat diidentifikasi sebagai
silika mesopori MCM-41 menurut penelitian Haji, dkk. 2019. Hal
ini didukung dengan penelitian Wanyika,dkk (2011) menjelaskan
bahwa puncak difraksi 26=17° hingga 30° menunjukkan jarak antar
pori yang teratur yang merupakan karakteristik dari silika
mesopori.

Hasil XRD sampel pada Gambar 4.2 (a) menunjukkan
sampel paracetamol murni memiliki banyak puncak difraksi mulai
20 = 11,5502° hingga 76.9001° . Pada puncak difraksi 20 =
18,0954° memiliki puncak tertinggi pada paracetamol murni yakni
4417,27 cts. Hal ini selaras dengan penelitian yang dilakukan
Biazar (2009) dimana puncak difraksi paracetamol 26 = 13° - 83°
ditunjukkan dalam Gambar 2.11.
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Gambar 4. 2 Hasil XRD (a) Paracetamol murni (b) Paracetamol :

silika = 250mg : 250mg (c) Paracetamol : silika = 250mg : 375mg
(d) Paracetamol : silika = 250mg : 500mg

Adapun sampel paracetamol : silika mesopori = 250 mg :
250 mg pada Gambar 4.2 (b) memiliki puncak difraksi pada 26 =
37,7063°, 43,9288°, 44,0610° 64,3353° 64,5253° 77,5030° dan
77,7738°. Sampel paracetamol : silika = 250mg : 375mg pada
Gambar 4.2 (c) memiliki puncak difraksi 26 = 10,2817°, 37,6183°,
43,8598° 43,9863°, 64,3279°, 64,5098°, 77,4877° 77,7061° dan
81,7087° . Sampel paracetamol : silika = 250mg : 500mg pada
Gambar 4.2 (d) memiliki puncak difraksi 26 = 37,5052°, 43,8016°,
64,2467°, 77,4567°, 77,6885° dan 79,9207°. Puncak difraksi silika
mesopori pada Gambar 4.2 (b), (c) dan (d) terdapat pada 26= 21°
hingga 23° yang merupakan salah satu karakteristik dari silika
mesopori.

Penelitian ini didukung oleh Madieh, dkk (2007) yang
mencampurkan silika mesopori dengan paracetamol dengan variasi
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massa silika mesopori yang menunjukkan bahwa puncak
paracetamol murni menurun setelah dilakukan pencampuran. Pola
difraksi hampir kosong terdapat pada paracetamol dengan variasi
massa silika mesopori terbesar karena menunjukkan hilangnya
kristalinitas pada sampel seiring dengan meningkatnya silika
mesopori. Haji,dkk (2019) juga menyebutkan bahwa proses
pembentukan kokristal menyebabkan perubahan pola XRD yang
memperlihatkan puncak baru dan perubahan peak yang
mengindikasikan terbentuknya formasi kokristal. Sehingga hasil
karakteristik XRD pada penelitian ini sudah sesuai dengan
penelitiain sebelumnya.

4.2 Hasil Uji Fourier Transform Infrared (FTIR)

I

| OH OH ™\ /78i6-H\

Si-0-Si  Si-0
(c)

OH OH \é"sm\/
Si-O-Si Si-O
(b)

T OH S/ Si6H)\
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Gambar 4. 3 Gugus fungsi (a) sekam (b) abu sekam padi/RHA
(c) Silika hasil ekstraksi (d) Silika mesopori CTAB 2%

Hasil uji FTIR menunjukkan gugus fungsi yang terdapat

pada sekam padi, abu sekam padi, silika dan silika mesopori yang
ditunjukkan oleh Gambar 4.3. Pada Gambar 4.3 menunjukkan
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bahwa hasil uji FTIR sekam padi terdapat puncak pada bilangan
44320 cm®, 790,65 cm?, 1057,23 cm? dan 1654,50 cm™
merupakan pita vibrasi tekuk Si-O, Si-O-Si, Si-O pada Si-O-Si dan
C=0. Adanya gugus fungsi Si-O, Si-O-Si menunjukkan adanya
unsur silika pada sekam padi. Pada gelombang 1654,50 cm
merupakan pita vibrasi tekuk C=0O menunjukkan adanya
kandungan selulosa dan lignin.

Pada abu sekam padi terdapat puncak dengan bilangan
gelombang 440,73cm™, 798,73cm™ dan 1046,96 cm™. Memiliki
perbedaan dengan gugus fungsi yang terdapat di sekam padi. Pada
abu sekam padi tidak terdapat spektra dengan kisaran 1600 cm™ ,
hal ini mengindikasikan bahwa proses dekomposisi telah
menghilangkan unsur karbon dari sekam padi sehingga yang
tersisa hanya silika amorf. Sejalan dengan hasil pengujian XRD
yang sudah dilakukan tidak ditemukan selulosa.

Silika hasil ekstraksi memiliki spektrum FTIR 445,90 cm™
yang menunjukkan pita vibrasi tekuk Si-O , 798,89 cm?
menunjukkan pita vibrasi ulur simetri SiO-H, 1069,78 cm?
menunjukkan pita vibrasi ulur asimetri Si-O pada ikatan Si-O-Si
serta untuk spectrum FTIR 3401,84 cm™* menunjukkan pita vibrasi
tekuk —OH. Silika hasil ekstraksi tidak memiliki perbedaan
signifikan dengan abu sekam padi. Hal ini dikarenakan proses sol
gel dari RHA ke silika hasil ekstraksi tidak terdapat reaksi yang
mampu merubah struktur silika amorf.

Silika mesopori dengan CTAB 2% memiliki spectrum
444,09 cm™ |, 795,56 cm?, 1057,49 cm™ , 1636,87 cm™ , 3355,30
cm™ menunjukkan secara berurutan yakni pita vibrasi tekuk Si-O,
pita vibrasi ulur simetri SiO-H, pita vibrasi ulur asimetri Si-O pada
ikatan Si-O-Si, pita vibrasi peregangan asimetri Si-O pada ikatan
Si-O-Si, pita vibrasi —OH dari air yang terabsorbsi, dan pita
vibrasi regangan —Si-OH. Hal ini menunjukkan proses reflux acid
methanol mampu menghilangkan CTAB sebagai kerangka
pembentuk pori silika dan selaras dengan penelitian yang
dilakukan Ervianto, dkk (2018). Adapun gugus fungsi sampel
diperinci pada Tabel 4.1.
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Tabel 4. 1 Gugus fungsi sampel

Panjang
Sampel Gelombang Keterangan
(cm™)
443,20 Pita vibrasi tekuk Si-O
790,65 Pita vibrasi ulur simetri Si-O
. dari Si-O-Si
Sekam Padi 1057,23 Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
dari Si-O-Si
1654,50 Pita vibrasi tekuk C=0
440,73 Pita vibrasi tekuk Si-O
Abu Sekam 798,73 |P_Iita vibrasi ulur simetri SiO-
Padi 1046,96 Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
445,90 Pita vibrasi tekuk Si-O
798,89 Pita vibrasi ulur simetri SiO-
Silika H o .
1069,78 Pita vibrasi ulur asimetri Si-O
pada ikatan Si-O-Si
3401,84 Pita vibrasi tekuk -OH
444,09 Pita vibrasi tekuk Si-O
795,56 Pita vibrasi ulur simetri SiO-
H
961,54 Pita vibrasi ulur asimetri Si-
Silika OH
Mesopori 1057,49 Pita vibrasi peregangan
CTAB 2% asimetri  Si-O pada ikatan
Si-O-Si
1636,87 Pita vibrasi —OH, dari air
yang terabsorbsi
3355,30 Pita vibrasi regangan —Si-OH

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN



ims LAPORAN TUGAS AKHIR 67
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

—(d)
500
—(c)
—®
o eSO s Ea;
400 -NH - SiO-H
C-H Si-O
2 Si-0-§j
3 300 -NH C=0C=C Sio-n
S C-H Si-0
& 200 e\ SO
& -NH SiO-H
= C-H Si-0
xR
100 C-H
-NH c=qQ H _NC—C J
&y
48003500 3000 25002000 1500 1000500

Wavenumber (cm™)

Gambar 4. 4 Gugus fungsi (a) Paracetamol murni (b)
Paracetamol : silika = 250 : 250 (c) Paracetamol : silika = 250 :
375 (d) Paracetamol : silika = 250 : 500

Hasil uji FTIR paracetamol murni dapat dilihat pada Gambar
4.4 (a) grafik menunjukkan pola gugus fungsi yang runcing dan
selaras dengan hasil XRD paracetamol murni. Gugus fungsi pada
paracetamol murni dapat diliht pada Tabel 4.2. Pada Gambar 4.4
(b) menunjukkan variasi massa paracetamol:silika= 250mg:250mg
yang memiliki pita vibrasi terletak pada 445,01cm™, 796,05cm™,
964,76cm?, 1058,02cm*, 1513,68cm™?, 1637,19cm*,2359,42cm™?
, 3329,12cm* yang merupakan pita vibrasi dari gugus Si-O, SiO-
H, Si-OH, Si-O, C-N, -OH, O-H, dan -NH. Pada Gambar 4.4 (c)
menunjukkan variasi massa paracetamol:silika=250mg:375mg
memiliki pita vibrasi pada 447,90cm®, 795,74cm™, 961,70cm?,
1058,47cm?,1513,36cm™?,  1637,01cm®, 3312,19cm? yang
merupakan pita vibrasi dari gugus Si-O, SiO-H, Si-OH, Si-O, C-N,
-OH, dan -NH. Pada Gambar 4.4 (d) menunjukkan variasi massa
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paracetamol:silika =250mg:500mg memiliki pita vibrasi pada
451,08cm™, 796,11cm™, 963,88cm™, 1058,22cm™, 1637,01cm™,
dan 3338,90cm™ yang merupakan pita vibrasi dari gugus Si-O,
SiO-H,Si-OH,Si-0,-OH,dan—NH. Pada Gambar 4.4 gugus C=C,
C=0, dan —-NH menunjukkan adanya unsur paracetamol dalam tiap
sampel.
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Gambar 4. 5 Gugus fungsi (a) Paracetamol : silika = 250 : 250
(b) Paracetamol : silika = 250 : 375 (c) Paracetamol : silika = 250
: 500

Perbandingan hasil pengujian pada ketiga sampel (Gambar
4.5) menunjukkan bahwa pada panjang gelombang sekitar 1058
cm? pada ketiga sampel menunjukkan vibrasi pada peregangn
asimetri Si-O terhadap Si-O-Si. Perbandingan yang signifikan pada
Gambar 4.5 menunjukkan bahwa semakin besar massa silika yang
dicampurkan dengan paracetamol membuat gugus fungsi Si-O-Si
makin terlihat. Seperti pada sampel dengan perbandingan massa
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paracetamol dengan silika 250mg : 250mg memiliki gugus Si-O-
Si lebih pendek dibandingkan gugus Si-O-Si yang terbentuk pada
perbandingan massa 250mg : 375mg dan 250mg : 500mg. Pada

paracetamol terdapat pita vibrasi

pada 3319 cm? yang

menunjukkan ikatan H pada gugus —NH. Haji,dkk (2019) juga
menyimpulkan terjadinya interaksi gugus silanol dari silika
mesopori dengan paracetamol berupa ikatan hidrogen. Adapun
penjelasan mengenai gugus fungsi pada Tabel 4.2.

Tabel 4. 2 Gugus fungsi variasi sampel

Panjang
Sampel Gelombang Keterangan
(cm™)
414-857 Pita vibrasi tekuk C-H
967,74 Ring breathing
1015-1107 Pita vibrasi regangan C-C
117144 P_lta V|_bra5| regangan C-C pada
simetri goyang —CHs
122431 Pita vibrasi regangan C-C
) Pita vibrasi regangan C-C pada
1258-1327 ikatan C-N
Paracetamol 1370,50 Pita vibrasi regangan Cc-C
dengan ulur simeri C-H
1434.59 Pita vibrasi regangan Cc-C
dengan ulur simeri O-H
1505,15 Pita vibrasi regangan C=C
Pita vibrasi regangan C=C pada
1561,98 vibrasi tekuk N-H
1609,32 Pita vibrasi regangan C=C
1651,45 Pita vibrasi regangan C=0
3106,99 Pita vibrasi regangan -OH
3319,39 Pita vibrasi regangan dari

-NH
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445,01 Pita vibrasi tekuk Si-O
796,05 Pita vibrasi ulur simetri SiO-H
Pita vibrasi peregangan
964,76 asimetri Si-O pada ikatan Si-
O-Si
Pita vibrasi tekuk C-H
Paracetamol:Silika 1058,02
250mg:250mg 1513,68 Pita vibrasi asimetris C=C
1637,19 Pita vibrasi regangan C=0
2359,42 Pita vibrasi regangan N-Hs
332912 Pita vibrasi regangan dari
-NH
447,90 Pita vibrasi tekuk Si-O
Pita vibrasi peregangan
795,74 simetri Si-O pada ikatan Si-O-
Si
Pita vibrasi peregangan
Paracetamol:Silika 961,70 aomg!etrl Si-O pada ikatan Si-
250mg:375mg -
1058,47 Pita vibrasi tekuk C-H
1513,36 Pita vibrasi regangan C=C
1637,01 Pita vibrasi regangan C=0
3312.19 Pita vibrasi regangan dari
-NH
451,08 Pita vibrasi tekuk Si-O
Pita vibrasi peregangan
796,11 simetri Si-O pada ikatan Si-O-
Si
. Pita vibrasi peregangan
Paracetamol:Silika 963,88 asimetri Si-O pada ikatan Si-
250mg:500mg 0O-Si
1058,22 Pita vibrasi tekuk C-H
1637,01 Pita vibrasi regangan C=0
3338,90 f’lllt::wbram regangan dari
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Adapun sampel dilakukan percobaan uji fisik tablet berupa
kemampuan mass release tablet. Hasil percobaan mass release
dilakukan uji FTIR untuk menentukan gugus fungsi yang tersisa
dan membandingkan dengan sampel sebelum percobaan mass
release.

OH cCc v
cN oH
E}
&
[0]
o
C
3
E
[2]
C
©
= -NH
& c=0
-cc.N CC
C=CCeN CH

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber (cm™)

Gambar 4. 6 Paracetamol murni (a) Serbuk sebelum dilakukan
percobaan mass release (b) Tablet yang sudah dilakukan
percobaan mass release

Gambar 4.6 menunjukkan perbandingan paracetamol murni
sebelum dan sesudah dilakukan percobaan mass release dimana
nilai gugus fungsi paracetamol murni yang terdeteksi lebih banyak
dibandingkan dengan paracetamol yang sudah dilakukan
percobaan mass release. Gugus fungsi pada Gambar 4.6 (a) dan (b)
memiliki vibrasi yang sama sekitar panjang gelombang 439 cm™
hingga 1700 cm™. Adapun gugus fungsi paracetamol dapat dilihat
pada Tabel 4.2. Sampel paracetamol yang sudah dilakukan
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percobaan mass release dan sudah dikeringkan memiliki gugus
fungsi OH yang ditunjukkan pada panjang gelombang 2914 cm™.
Gugus OH yang dihasilkan berupa reaksi yang timbul antara
paracetamol dengan HCI pH 1,2 yang digunakan sebagai larutan
simulasi lambung.

——(b)

WM
-NH C-H, c=C
Y \
e Si-0-Si Si-0
3
s
[0]
o
c
o
€
2 -NH C=0 c=c
(]
= SiO-H
N
Si-0-Si Si-0
4000 3500 3000 2500 2000 7500 7000 500

Wavenumber (cm™)

Gambar 4. 7 Paracetamol : Silika = 250mg : 250mg (a) Serbuk
enkapsulasi paracetamol dalam silika (b) Tablet yang sudah
dilakukan percobaan mass release

Perbandingan paracetamol : silika = 250mg : 250 mg
menunjukkan perubahan mass release yang tidak signifikan
(Gambar 4.7). Gugus fungsi memiliki vibrasi yang sama pada
panjang gelombang rentang 451 cm™ hingga 1637 cm. Perbedaan
pada sampel serbuk enkapsulasi pada Gambar 4.7 (a) yakni
hilangnya gugus fungsi C=0 dan munculnya gugus C-Hs pada
panjang gelombang 2359 cm™ yang ditunjukkan pada Gambar 4.7
(b). Hilangnya gugus C=0 mengindikaskan ikatan C dengan O
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mengalami pemutusan ikatan dan menyebabkan C berikatan
dengan H, H (Hidrogen) didapatkan dari larutan pada percobaan
mass release yakni HCI pH 1,2 yang digunakan sebagai larutan
simulasi lambung.

-NH Cc=0

SiO-H \
Si-O-Si

Si-O

% Transmittance (a.u)

Si-O-Si Si-0

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber (cm'1)

Gambar 4. 8 Paracetamol : Silika = 250mg : 375mg (a) Serbuk
enkapsulasi paracetamol dalam silika (b) Tablet yang sudah
dilakukan percobaan mass release

Gambar 4.8 merupakan perbandingan paracetamol : silika =
250mg : 375mg sebelum dan sesudah dilakukan percobaan mass
release. Data tersebut menunjukkan berkurangnya kandungan
gugus fungsi pada Gambar 4.8 (a) pita vibrasi Si-O, SiO-H, Si-O-
Si yang berada pada panjang gelombang 456 cm™, 796 cm™, dan
1073 cm? menjadi Gambar 4.8 (b). Grafik Si-O-Si dan SiO-H
mengalami penurunan yang signifikan, sehingga mengindikasikan
silika mengalami ikatan dengan gugus hidrogen yang terdapat pada
HCI pH 1,2 sebagai larutan simulasi lambung. Hal ini didukung
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pula dengan pita vibrasi C=C yang merupakan gugus fungsi
paracetamol sesuai Tabel 4.2 menghilang sehingga didapat data
bahwa paracetamol yang terenkapsulasi dalam silika mesopori
sudah release dan melarut dalam larutan simulasi lambung.

-NH ¢=0 SIOH

Si-O-Si

Si-0

% Transmittance (a.u)

Si-O-Si Si-O

4000 3500 3000 2500 2000 1500 7000 500
Wavenumber (cm'1)

Gambar 4. 9 Paracetamol : Silika = 250mg : 500mg (a) Serbuk
enkapsulasi paracetamol dalam silika (b) Tablet yang sudah
dilakukan percobaan mass release

Perbandingan paracetamol : silika = 250mg : 500mg
sebelum dan sesudah dilakukan percobaan mass release
ditunjukkan pada Gambar 4.9. Data tersebut menunjukkan
berkurangnya kandungan gugus fungsi pada Gambar 4.9 (a) pita
vibrasi Si-O, SiO-H, Si-O-Si yang berada pada panjang gelombang
453 cm, 795 cm, dan 1073 cm™ menjadi Gambar 4.9 (b). Grafik
Si-O-Si dan SiO-H mengalami penurunan yang signifikan,
sehingga mengindikasikan silika mengalami ikatan dengan gugus
hidrogen yang terdapat pada HCI pH 1,2 sebagai larutan simulasi
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lambung. Hal ini juga didukung dengan pita vibrasi C=C yang
merupakan gugus fungsi paracetamol sesuai Tabel 4.2 menghilang
sehingga didapat data bahwa paracetamol yang terenkapsulasi
dalam silika mesopori sudah release dan melarut dalam larutan
simulasi lambung. Peluruhan juga terlihat pada sampel yang
ditunjukkan Gambar 4.8. Adapun reaksi yang terjadi ditunjukkan
pada Persamaan reaksi (4.1).

4.3 Hasil Uji Scanning Electron Microscope (SEM)

Pengujian SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi dari
silika, silika mesopori, paracetamol, dan silika mesopori yang
sudah terenkapsulasi parasetamol.

Gambar 4. 10 Hasil uji SEM perbesaran 20.000x (a) Silika hasil
ekstraksi (b) Silika mesopori CTAB 2%

Berdasarkan hasil pengujian yang sudah dilakukan, silika
hasil ekstraksi pada Gambar 4.10 (a) menunjukkan silika memiliki
bentuk bulat dengan ukuran partikel yang tidak sama, terlihat
masih ada partikel yang berukuran besar dan kecil. Hal ini sesuai
dengan penelitian yang dilakukan Syahbani (2016). Pada Gambar
4.10 (b) Silika mesopori dengan penambahan CTAB 2% memiliki
bentuk bulat yang tersusun dari partikel-partikel kecil. Hal ini
bersesuaian dengan hasil penelitian dari Ervianto,dkk (2018) yang
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menyatakan bahwa bentuk silika mesopori bulat menyerupai
terumbu karang.

Tabel 4. 3 Hasil EDX silika hasil ekstraksi

Unsur Wit% At%
OK 43,36 57,33
SiK 56,64 42,67
Tabel 4. 4 Hasil EDX Silika Mesopori CTAB 2%
Unsur Wit% At%
OK 46,62 60,52
SiK 53,38 39,48

Pada Tabel 4.3 dan Tabel 4.4 menunjukkan komposisi silika
dan silika mesopori setelah dilakukan pengujian EDX bahwa silika
mesopori memiliki kemampuan menyerap oksigen dibandingkan
silika karena silika mesopori memiliki luas permukaan yang lebih
tinggi dibandingkan silika hasil ekstraksi, hal ini sesuai dengan
penelitian yang dilakukan Haji,dkk.2019.

Gambar 4. 11 Hasil uji SEM perbesaran 20.000x (c
murni (d) Perbandingan parasetamol dengan silika =
250mg:250mg

19 HV
20 0C
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Hasil SEM terhadap paracetamol dengan perbesaran
20.000x pada gambar 4.11 (c¢) menunjukkan bahwa paracetamol
mempunyai bentuk Kkristal berupa kristal jarum. Hal ini terlihat
adanya bidang yang memanjang dan meruncing berbentuk silinder.
Pada bentuk stuktur yang seperti ini selaras dengan hasil pengujian
XRD dan FTIR dari paracetamol yang menunjukkan fasa kristalin.
Pada gambar 4.11 (d) menunjukkan bahwa parasetamol sudah
terenkapsulasi dengan silika mesopori dengan perbandingan massa
1:1 atau 250mg:250mg. Pada gambar 4.11 (d) pola terumbu karang
yang terbentuk lebih kokoh stukturnya daripada gambar 4.11 (b).
Hal ini dikarenakan paracetamol sudah terenkapsulasi didalam
silika dan membuat struktur silika lebih memiliki sudut.

Tabel 4. 5 Hasil EDX parasetamol murni

Unsur Wit% At%
CK 58,11 64,19
NK 09,17 08,68
OK 32,72 27,13

Tabel 4. 6 Hasil EDX parasetamol:silika = 250mg:250mg

Unsur W1t% At%
CK 03,78 06,28
NK 01,02 01,46
OK 45,91 57,25
SiK 49,28 35,01

Hasil EDX ditunjukkan pada Tabel 4.5 bahwa parasetamol
murni memiliki kandungan C, N, H dan O sesuai dengan penelitian
yang dilakukan Yusuf. 2017. Namun pada pengujian EDX tidak
dapat mendeteksi unsur hidrogen yang ada didalam sampel
sehingga hasil pengujian hanya menunjukkan terdapat tiga unsur
yakni C, N dan O. Pada percobaan pencampuran silika mesopori
dengan paracetamol hasil EDX pada tabel 4.6 menunjukkan bahwa
unsur O mendominasi dalam hasil EDX dimana memiliki %
komposisi 57,25. Hal ini dikarenakan parasetamol (CsHsNO>) dan
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silika mesopori (SiO2) masing-masing memiliki unsur O pada
sampel, sehingga ketika kedua sampel digabungkan dengan
komposisi 1:1 ditemukan banyak unsur O yang terbentuk.

e . | & o
Gambar 4. 12 Hasil uji SEM perbsaran 20.000x perb ign
parasetamol dengan silika (e) 250mg:375mg (f) 250mg:500mg

Gambar 4.12 merupakan hasil uji SEM dengan perbesaran
20.000 kali, menunjukkan bahwa pada Gambar 4.12 (f) terlihat
silika bentuk terumbu karang yang lebih jelas dan lebih banyak
dibandingkan Gambar 4.12 (e) yang mengindikasikan jumlah
silika yang lebih banyak. Pada Gambar 4.12 (e) masih terlihat
bentuk sudut yang mengindikasikan paracetamol yang belum
terenkapsulasi dalam silika mesopori namun parasetamol mampu
berikatan hidrogen dengan silika mesopori, hal ini selaras dengan
penelitian yang dilakukan oleh Manavitehrani,dkk. 2018.

Tabel 4. 7 Hasil EDX parasetamol:silika = 250mg:375mg

Unsur Wi1t% At%
CK 05,20 08,35
NK 00,41 00,57
OK 50,72 61,11
SiK 43,66 29,97
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Tabel 4. 8 Hasil EDX parasetamol:silika = 250mg:500mg

Unsur Wit% At%
CK 07,18 11,10
NK 01,02 01,35
OK 53,83 62,46
SiK 37,96 25,09

Pada Tabel 4.7 menunjukkan hasil EDX perbandingan
paracetamol dengan silika vyakni 1:1,5 dengan massa
250mg:375mg dan Tabel 4.8 menunjukkan hasil EDX
perbandingan paracetamol dengan silika yakni 1:2 dengan massa
250mg:500mg. Didapatkan hasil EDX yang tidak terlalu signifikan
antara keduanya, dimana masing masing memiliki unsur C, N, O
dan Si. Namun pada perbanding paracetamol:silika = 1:2 memiliki
% komposisi O lebih besar dibanding parasetamol:silika = 1:1,5
yakni 62,46. Hal ini disebabkan oleh variasi massa SiO, yang lebih
besar pada perbandingan 1:2.

Sampel dibuat dengan variasi massa paracetamol dengan
silika melalui proses kompaksi untuk membentuk serbuk obat
menjadi tablet. Adapun Gambar 4.13 menunjukkan hasil uji SEM
perbesaran 20.000x.
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Gambar 4. 13 Hasil uji SEM Tablet (a) paracetamol generic
(b)paracetamol murni (c)parasetamol:silika=250mg:250mg
(d)parasetamol:silika=250mg:375mg
(e)parasetamol:silika=250mg:500mg

Gambar 4.13 (a) dan (b) tidak menunjukkan perbedaan
signifikan antara paracetamol generic dengan paracetamol murni
yang dikompaksi tablet dengan manufaktur sendiri. Paracetamol
memiliki bentuk dengan sudut yang terlihat direkatkan dengan
material sekitarnya yang mana merupakan material tambahan
sebagai pengikat paracetamol murni. Sedangkan pada Gambar 4.13
(c), (d), dan (e) memiliki permukaan dengan morfologi terumbu
karang yang menandakan bahwa silika mesopori sudah mampu

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN



iTs LAPORAN TUGAS AKHIR 81
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

berikatan dengan sempurna dengan paracetamol dan material
tambahan .

4.4 Hasil Uji Nitrogen Adsorption — Desorption Isotherm

Hasil uji nitrogen adsorption-desorption isotherms pada
sampel SiO; dengan penambahan CTAB 2% ditunjukkan pada
Tabel 4.9.

Tabel 4. 9 Data luas permukaan, ukuran pori rata-rata, dan total
volume pori sampel silika mesopori CTAB 2%

Ukuran
Luas diameter pori Total
Sampel permukaan volume
(m?/g) rata-rata pori (cc/g)
(nm)
Silika Mesopori 157 434 4,95764 1,601

CTAB 2%

Penetapan penambahan CTAB sebanyak 2% sesuai dengan
penelitian Haji,dkk (2019) yang menyatakan konsentrasi CTAB
optimum yang ditambahkan yakni 2% memiliki kecenderungan
meningkatkan luas permukaan, meningkatnya volume pori serta
membuat jumlah template yang terbentuk semakin banyak
sehingga jumlah pori yang terbentuk juga meningkat. Namun
dengan peningkatan konsentrasi CTAB menyebabkan penurunan
diameter pori. Diameter pori yang semakin kecil disebabkan oleh
jumlah micelle yang terbentuk sehingga terjadi saling himpit antar
struktur dimana penelitian ini selaras dengan penelitian yang
dilakukan Ervianto, dkk (2018).

Kurva nitrogen adsorption-desorption isotherms pada
sampel silika mesopori dengan penambahan CTAB 2% memiliki
bentuk mirip dengan kurva nitrogen adsorption-desorption
isotherms IUPAC tipe IV. Kurva tipe IV sesuai dengan fenomena
kondensasi kapiler dan menunjukkan efek histerisis, hal ini
merupakan ciri dari padatan berpori. Adapun kurva nitrogen
adsorption-desorption isotherms ditunjukkan pada Gambar 4.14.
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Gambar 4. 14 Kurva nitrogen adsorption-desorption isotherms
pada sampel silika mesopori dengan penambahan CTAB 2%

Ukuran pori silika dengan penambahan CTAB 2%
menunjukkan nilai keseragaman pori dari sampel. Hal ini
menunjukkan CTAB mampu membentuk pori yang lebih seragam.
Ervianto,dkk (2018) menjelaskan bahwa penggunaan surfaktan
sebagai pembentuk pori pada material. Panjang rantai surfaktan
berpengaruh terhadap ukuran pori. Sehingga dengan penggunaan
satu jenis surfaktan yakni CTAB mampu memberikan ukuran pori
yang seragam. Adapun kurva persebaran ukuran pori ditunjukkan
pada Gambar 4.15.
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Gambar 4. 15 Kurva persebaran ukuran pori sampel silika
mesopori CTAB 2%

4,5 Hasil Uji Fisik Tablet

Dalam proses pembuatan tablet tentunya keseragaman bobot
diperlukan untuk memastikan kelayakan suatu tablet. Batas
penyimpangan tablet berdasarkan Farmakope Indonesia dengan
bobot rata rata >300mg yakni 5%. Berdasarkan pengamatan
diperoleh data massa kering tablet pada Tabel 4.10.

Tabel 4. 10 Massa kering tablet

Tablet Massa kering (mg)
Paracetamol murni (250mg) 675,8
Paracetamol:silika = 250mg:250mg 672,5
Paracetamol:silika = 250mg:375mg 635,6
Paracetamol:silika = 250mg:500mg 688,4
Rata-rata massa kering 667,825
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Dengan nilai penyimpangan 5% terbesar yakni 701,478 mg
dan penyimpangan 5% terkecil yakni 634,672 mg. Hal ini
menyatakan bahwa keempat tablet memenuhi keseragaman bobot
yakni tidak ada satu tabletpun yang bobotnya menyimpang 5% dari
bobot rata rata.

Pengujian terhadap sifak fisik dilakukan dengan cara
menguji kemampuan mass release tablet dilakukan dengan
mencelupkan tablet kedalam larutan simulasi lambung dengan pH
1,2 (tanpa pepsin) yang dibuat sesuai dengan standart yang
ditetapkan DepKes RI tahun 1995. Tablet yang sudah tercelup ke
dalam larutan dilakukan pengamatan terhadap morfologi dan bobot
tablet tiap waktu. Adapun sampel yang diamati morfologinya
sebagai berikut :

1. Pengamatan terhadap morfologi tablet pada paracetamol
murni yang dikompaksi manual
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Gambar 4. 16 Hasil uji morfologi paracetamol murni yang
dikompaksi tablet manual (a) pengamatan 1 menit (b)
pengamatan 120 menit (¢) pengamatan 180 menit

Hasil uji pengamatan morfologi pada Gambar 4.16
menunjukkan paracetamol murni yang dikompaksi secara manual
memiliki kemampuan mass release £180 menit/ 3 jam. Pada menit
ke 1 menunjukkan permukaan tablet paracetamol mulai meluruh
dan menimbulkan efek gelembung pada permukaan tablet.
Gelembung yang ada dihasilkan dari komponen Mg stearat yang
memiliki fungsi sebagai agen penghasil gas pada tablet
konvensional. Pada menit ke 120 menit/ 2 jam sudah tidak muncul
gelembung pada permukaan tablet namun tablet sudah meluruh
sebagian dan tablet telah habis meluruh pada menit ke 180 atau 3
jam.

2. Pengamatan terhadap morfologi tablet pada paracetamol

yang dienkapsulasi pada nanopartikel silika mesopori
dengan perbandingan massa 250mg:250mg.
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Gambar 4. 17 Hasil uji morfologi tablet paracetamol:silika =
250mg:250mg (a) pengamatan 1 menit (b) pengamatan 8 jam (c)
pengamatan 20 jam

Pada Gambar 4.17 menunjukkan pengamatan morfologi
tablet dengan perbandingan massa paracetamol : silika = 250 mg :
250 mg terjadi proses meluruh tablet yang terkontrol. Hal ini
dibuktikan dengan proses penimbangan massa tablet tiap t waktu.
Pada awal waktu memasukkan tablet ke dalam cairan simulasi
lambung terjadi peluruhan secara cepat, namun ketika tablet sudah
masuk kedalam larutan terjadi peluruhan massa yang terkontrol.
Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan Regi dan Balas
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(2008) bahwa aplikasi silika mesopori yang mampu digunakan
sebagai material pengantar obat. Hasil uji fisik tablet selaras
dengan uji FTIR yang dilakukan (Gambar 4.7) untuk menentukan
gugus fungsi yang masih terdapat pada tablet dan gugus yang
release dalam tablet. Baik kedua pengujian menunjukkan tablet
dengan variasi ini mengalami waktu luruh yang lama.

3. Pengamatan terhadap morfologi tablet pada paracetamol
yang dienkapsulasi pada nanopartikel silika mesopori
dengan perbandingan massa 250mg:375mg.

Gambar 4. 18 Hasil uji morfologi tablet paracetamol:silika =
250mg:375mg (a) pengamatan 1 menit (b) pengamatan 120 menit
(c) pengamatan 8 jam
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Hasil pengamatan morfologi pada Gambar 4.18
menunjukkan bahwa tablet variasi massa parasetamol:silika =
250mg:375mg memiliki kemampuan mass release +480menit / 8
jam. Pada menit ke 1 muncul gelembung tanda terdapat material
pembentuk gas yakni Mg stearat. Namun hasil kemampuan mass
release mengalami penurunan dibandingkan dengan sampel tablet
variasi massa paracetamol : silika = 250mg : 250mg. Hal ini
disebabkan karena pada material dengan variasi massa sama, unsur
dapat bereaksi sempurna dengan berikatan hydrogen sehingga
tidak ada sisa unsur yang belum memiliki ikatan, namun pada
variasi massa 250mg:375mg terdapat unsur sisa yang tidak
memiliki ikatan kimia sehingga akan berikatan hidrogen dengan
larutan simulasi lambung pH 1,2 (tanpa pepsin). Hasil uji fisik
tablet selaras dengan uji FTIR yang dilakukan (Gambar 4.8) untuk
menentukan gugus fungsi yang masih terdapat pada tablet dan
gugus yang release dalam tablet.

4. Pengamatan terhadap morfologi tablet pada paracetamol
yang dienkapsulasi pada nanopartikel silika mesopori
dengan perbandingan massa 250mg:500mg.
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Gambar 4. 19 Hasil ujimorfolgi tablet paracetamol:silika =
250mg:500mg (a) pengamatan 1 menit (b) pengamatan 60 menit
(c) pengamatan 5 jam

Pada Gambar 4.19 menunjukkan morfologi dari pengujian
tablet variasi massa paracetamol : silika = 250mg : 500mg. Pada
percobaan ini didapatkan hasil bahwa dengan bertambahnya massa
silika mesopori yang tidak diikuti dengan pertambahan massa obat
terjadi peluruhan massa dengan cepat. Hal ini dikarenakan tidak
terjadinya ikatan hidrogen secara merata pada sampel, sehingga
sisa unsur silika mesopori yang belum memiliki ikatan hidrogen
membuat ikatan dengan larutan simulasi lambung pH 1,2 (tanpa
pepsin). Hasil uji fisik tablet selaras dengan uji FTIR yang
dilakukan (Gambar 4.9) untuk menentukan gugus fungsi yang
masih terdapat pada tablet dan gugus yang release dalam tablet
menunjukkan waktu release yang cepat dibanding variasi
paracetamol : silika = 250mg : 250 mg. Berdasarkan pecobaan
terhadap pengamatan morfologi tablet yang dilakukan, didapatkan
data berupa mass release tiap waktu pada beberapa sampel.
Adapun data pada Gambar 4.20.
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Gambar 4. 20 Grafik mass release tablet tiap waktu

Data pada Gambar 4.20 menunjukkan bahwa paracetamol
generic memiliki kemampuan mass release paling cepat setelah
dimasukkan ke dalam larutan simulasi lambung pH 1,2 (tanpa
pepsin) yakni dengan waktu 1 menit. Sampel paracetamol murni
memiliki kemampuan release cepat dengan waktu 3 jam. Sampel
dengan rasio paracetamol:silika = 250mg:250mg memiliki
kemampuan release yang lama yakni berkisar 20jam. Hal ini
dikarenakan sampel terjadi reaksi sempurna sehingga tidak
menyisakan unsur sisa untuk memicu timbulnya reaksi baru.
Berbeda dengan sampel yang dilakukan penambahan massa silika
mesopori, menunjukkan peningkatan penambahan silika mesopori
pada paracetamol membuat mass release semakin cepat terjadi. Hal
ini dikarenakan terjadi sisa reaksi dalam silika mesopori yang
belum berikatan dengan paracetamol dan membuat silika mesopori
berikatan dengan larutan simulasi lambung HCI pH 1,2 (tanpa
pepsin). Adapun Persamaan 4.1 sebagai berikut.

Si0, + 4HCI — SiCls + 2 H,0 (4.1)
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4.6  Hasil Uji Disolusi
Berikut merupakan data hasil uji disolusi dengan
menggunakan metode dayung selama 30 menit.

Tabel 4. 11 Hasil uji disolusi

Sampel Abs Cs C W(mg) %
(ppm)  (ppm) Disolusi

PCT murni 0,5205 8,33 208,25 187,45 74,97

PCT:Silika = 0,024 3,84 96 86,4 34,56

250mg:250mg
PCT:Silika = 0,035 5,60 140 126,0 50,40
250mg:375mg
PCT:Silika = 0,024 3,84 96 86,4 34,56
250mg:500mg

Dari Tabel 4.11 terlihat bahwa paracetamol terdisolusi
selama 30 menit memiliki % disolusi tertinggi yakni 74,97. Sampel
paling optimum dalam proses sediaan lepas lambat yakni PCT :
Silika = 250mg : 250mg memiliki nilai disolusi terkecil yakni
34,56%. Nilai disolusi yang kecil menunjukkan bahwa tablet dapat
terdisolusi dengan waktu yang relatif lama dan komposisi tablet
dapat digunakan sebagai sediaan lepas lambat. Bila digunakan
aturan Banakar (1992) menunjukkan PCT : Silika = 250mg :
250mg dan PCT : Silika = 250mg : 500mg berada pada nilai Qo s
(20-50%) sehingga dapat diketahui bahwa tablet memiliki waktu
lepas lambat 120 menit. Pada paracetamol murni diperoleh disolusi
sebesar 74,97% dan PCT : Silika = 250mg : 375mg untuk waktu
30 menit yang menandakan apabila menggunakan aturan Banakar
berada pada rentang Qos (45-75%) sehingga waktu lepas lambat
tablet hanya berkisar 60 menit. Pada data PCT : Silika = 250 : 500
membutuhkan penelitian lebih lanjut.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan
Adapun kesimpulan dari penelitian yang sudah dilakukan

adalah :

1.

52

Pengaruh penambahan variasi massa silika mesopori pada
tablet paracetamol menunjukkan kemampuan mass release
yang semakin meningkat. Berdasarkan data didapatkan
kemampuan release terkontrol terbaik pada perbandingan
paracetamol : silika = 250mg : 250 mg dengan waktu habis
20 jam. Hal ini menunjukkan bahwa silika mesopori
memiliki kemampuan sebagai material pengantar obat.
Kemampuan disolusi tablet paracetamol yang dienkapsulasi
oleh silika memiliki hasil optimal pada sampel paracetamol
: silika = 250mg : 250 mg dengan % disolusi sebesar 34,56
selama 30 menit. Hal ini selaras dengan pengujian mass
release yang menunjukkan bahwa hasil optimal terletak pada
sampel paracetamol : silika = 250mg : 250 mg.

Saran
Adapun saran yang dapat dilakukan pada penelitian yang

telah dilakukan adalah :

1.

N

Masih perlunya penelitian lebih lanjut mengenai variasi
penambahan massa silika mesopori terhadap laju disolusi
paracetamol agar diketahui secara detail dan menyeluruh
tentang karakteristik silika mesopori sebagai material
pengantar obat.

Melakukan analisis degradation mass dari tablet
Melakukan pengujian berupa toxic test guna mendapatkan
data valid mengenai kemampuan obat dalam tubuh.
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15. Pengamatan terhadap morfologi tablet pada paracetamol
generic
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Pengamatan 120 menit g

17. Pengamatan terhadap morfologi tablet pada paracetamol
yang dienkapsulasi pada nanopartikel silika mesopori
dengan perbandingan massa 250mg:250mg.
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Pengamatan 16 jam

-~

.
.

-

Pengamatan 20 jam

18. Pengamatan terhadap morfologi tablet pada paracetamol
yang dienkapsulasi pada nanopartikel silika mesopori
dengan perbandingan massa 250mg:375mg.

LAMPIRAN
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Pengamatan 120 menit
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| Pengamatan 240 menit
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19. Pengamatan terhadap morfologi tablet pada paracetamol
yang dienkapsulasi pada nanopartikel silika mesopori
dengan perbandingan massa 250mg:500mg.

LAMPIRAN
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Pengamatan 60 menit &
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Pengamatan 300 menit [
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