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Lampiran 1. Skema Kerja Penelitian

a. lIsolasi Kitin dan Kitosan

Pencucian dan

Limbah Kulit Penghalusan

——)

Udang Vaname

Pencucian sampai
pH netral dan
pengeringan pada
suhi 60 °C

l

Demineralisasi
dengan HCI 1 N

Pencucian sampai

Pengeringan

Penyaringan

—

Penyaringan

l

Deproteinasi
dengan NaOH 5%

Pencucian sampai
pH netral dan
pengeringan pada
suhu 60 °C

l

pH netral dan Dekolorisasi d
i - Penyaringan | < ekolorisasi dengan
penger:m%%nogada NaOCI 0,5%
suhu
Deasetilasi
Kitin Kitosan
Uji < Uji
Kadar Air
Derajat
deasetilasi
Kadar Abu

Kadar N-Total

FTIR




b. Pembuatan Body scrub

Beras ketan
hitam

!

Pencucian dan pengeringan
pada suhu 40-60 °C

!

Penghalusan menggunakan
grinder dan pengayakan

menggunakan ayakan 50 mesh

!

Scrub beras ketan hitam

Uji SEM

!

Penambahan scrub beras ketan
hitam dan kitosan ke campuran
fase air dan fase minyak

!

Produk akhir body scrub

v

Uji
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Aktivitas
antioksidan

Kelembapan
kulit

Organoleptik

Iritasi
kulit

Stabilitas
emulsi

pH

Kadar
air

SEM




Lampiran 2. Bagan Kerja

1. Preparasi Sampel

Limbah kulit udang vaname

dicuci hingga kotoran yang melekat hilang
dikeringkan di bawah sinar matahari selama + 2 hari
digrinder hingga halus menjadi serbuk

diayak menggunakan ayakan 100 mesh

Serbuk kulit udang vaname

2. lIsolasi Kitin

2.1 Deproteinasi

200 g sampel serbuk kulit udang vaname

- dilarutkan

dalam

larutan NaOH 5% dengan

perbandingan 1:10 (sampel:pelarut)
- diaduk dengan stirrer selama 1 jam pada suhu 65 °C
- disaring

Filtrat

Re

sidu

dinetralkan dengan akuades hinga pH netral,

disaring

Filtrat

Residu

dikeringkan dalam oven pada
suhu 60 °C hingga kering

Sampel hasil deproteinasi
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2.2 Demineralisasi

Sampel hasil deproteinasi

25

ditimbang dan dilarutkan ke dalam larutan HCI 1 N dengan
perbandingan 1:10 (sampel:pelarut)
diaduk dengan stirrer selama 30 menit pada suhu 40 °C

disaring

Filtrat

Residu

dinetralkan dengan akuades hinga pH netral,
disaring

Filtrat

2.3 Dekolorisasi

Residu

- dikeringkan dalam oven pada
suhu 60 °C hingga kering

Sampel hasil demineralisasi

Sampel hasil demineralisasi

ditimbang dan dilarutkan dengan larutan NaOCI 0,5%
dengan perbandingan 1:10 (sampel:pelarut)
diaduk dengan stirrer selama 1 jam pada suhu ruang

disaring

Filtrat

Residu

dinetralkan dengan akuades hinga pH netral,
disaring

Filtrat

Residu

- dikeringkan dalam oven pada
suhu 60 °C hingga kering

Kitin
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3. Penentuan Karakteristik Kitin

3.1 Uji Kadar Air

+ 1 g sampel kitin hasil isolasi

dimasukkan ke dalam cawan porselin yang telah
diketahui berat kosongnya

ditimbang

dikeringkan dalam oven pada suhu 105 °C selama 2 jam
didinginkan dalam desikator selama 30 menit

ditimbang kembali hingga bobotnya konstan

dihitung kadar airnya

Data kadar air

3.2 Uji Kadar Abu

+ 1 g sampel kitin hasil isolasi

dimasukkan ke dalam cawan porselin yang telah
diketahui berat kosongnya

ditimbang

dipanaskan dalam tanur pada suhu 500 °C selama
30 — 45 menit

dinaikkan suhu tanur menjadi 900 °C dan dipertahankan
selama 60 — 90 menit

didinginkan dalam desikator selama 15 menit
ditimbang hingga bobotnya konstan

dihitung kadar abunya

Data kadar abu




3.3 Analisis N-Total

+ 0,5 g sampel kitin hasil isolasi

dimasukkan ke dalam labu Kjeldahl

ditambahkan + 1 g selenium dan 25 mL H2SOa(p)

labu Kjeldahl bersama isinya digoyangkan hingga semua
sampel terbasahi dengan H2SO4

didestruksi di dalam lemari asam hingga larutan jernih

larutan didinginkan kemudian dipindahkan ke dalam labu ukur
100 mL dan dibilas dengan akuades, lalu dihimpitkan hingga
tanda garis dengan akuades dan dihomogenkan

disiapkan penampungan yang terdiri dari 10 mL H3BO3 2% +
4 tetes larutan indikator campuran BCG-MR dalam erlenmeyer
dipipet 5 mL larutan sampel ke dalam labu destilasi
ditambahkan 10 mL NaOH 30% dan 100 mL akuades kemudian
disuling hingga volume penampung menjadi + 50 mL, lalu
dibilas ujung penyuling dengan akuades

penampung bersama isinya dititrasi dengan larutan H2SO4
0,0171 N sampai warna ungu

dicatat volume titrasi dan dihitung kadar nitrogen

Data kadar N-Total

Catatan: dilakukan hal yang sama terhadap blanko

4. Analisis dengan Spektrofotometer Infra Merah

Serbuk kulit udang vaname hasil dekolorisasi

dicampurkan dengan KBr kering

ditumbuk hingga halus dan diperoleh ukuran partikel yang kecil
dimasukkan ke dalam pelet press secara merata

pelet press dihubungkan ke pompa kompresi hidrolik

pelet yang dihasilkan dipindahkan ke sel holder

serapan diukur dengan spektrofotometer infra merah

Data FTIR

Catatan:

1. dilakukan hal yang sama terhadap kitosan
2. data serapan yang dihasilkan juga digunakan untuk menghitung derajat
deasetilasi dari kitosan
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5. Proses Deasetilasi Kitin Menjadi Kitosan

Serbuk Kitin Hasil Isolasi

28

dimasukkan ke dalam gelas kimia yang berisi larutan
NaOH 50% dengan perbandingan 1:10 (berat/volume

larutan)

diaduk dengan kecepatan konstan selama 2 jam pada suhu
90 °C menggunakan hotplate stirrer

Filtrat

dinetralkan dengan akuades hinga pH netral,

dikeringkan dalam oven pada
suhu 65 °C hingga kering

- disaring
Residu
disaring
Filtrat Residu
Kitosan

6. Penentuan Derajat Deasetilasi Kitosan

Sampel

Data

- dianalisis menggunakan spektrofotometer IR

- derajat deasetilasi kitosan ditentukan dengan metode base line
- dicatat dan diukur puncak tertinggi dari garis dasar yang dipilih
- dihitung nilai absorbansi
- dihitung derajat N-deasetilasi
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7. Pembuatan Body scrub

7.1 Preparasi Beras Ketan Hitam sebagai scrub

500 g Beras Ketan
Hitam

dicuci hingga bersih

ditiriskan dan dikeringkan pada suhu 40-60 °C

dihaluskan menggunakan grinder lalu diayak menggunakan ayakan
50 mesh

disimpan ke dalam wadah kering tertutup

Scrub

7.2 Pembuatan Krim Body scrub

Formulasi Krim
Body scrub

dibuat fase minyak dengan ditimbang 10 g asam stearat dan 0,5 g setil
alkohol

dicampurkan kedua bahan dan dipanaskan di atas hotplate dengan
suhu 70 °C

dibuat fase air dengan ditimbang 3 g propilen glikol, 1 g TEA, 0,2 g
metil paraben, 3 g gliserin ke dalam gelas kimia

ditambahkan akuabides lalu dipanaskan di atas hotplate dengan suhu
70 °C

dicampurkan fase minyak dan fase air ke dalam mortar yang telah
dipanaskan terlebih dahulu lalu diaduk hingga tercampur rata
ditambahkan scrub beras ketan hitam sebanyak 8 g pada masing-
masing formulasi

ditambahkan kitosan dan serbuk kulit udang vaname sesuai
konsentrasi masing-masing formulasi yang telah ditentukan

Krim

Body scrub
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8. Uji Aktivitas Antioksidan dengan Metode DPPH
8.1 Pembuatan Larutan DPPH 0,4 mM

Serbuk DPPH

- ditimbang sebanyak 0,015 g
- dilarutkan dengan metanol hingga 100 mL dalam labu ukur 100 mL
- dihomogenkan

Larutan DPPH 0,4 mM

8.2 Pembuatan Larutan Sampel Formulasi Body scrub
8.2.1 Pembuatan Larutan Sampel Induk (500 mg/L)

Sampel Body scrub

- ditimbang sebanyak 0,005 g
- dilarutkan dalam metanol hingga 10mL
- dihomogenkan

Larutan Sampel Induk
500 mg/L

8.2.2 Pembuatan Larutan Sampel 10, 20, 40, 80, 160 mg/L

Larutan Sampel
Induk 500 mg/L

- dipipet sebanyak 0,2; 0,4; 0,8; 1,6; dan 3,2 mL ke dalam labu ukur
- ditambahkan metanol hingga 10 mL lalu dihomogenkan

Larutan Sampel
10, 20, 40, 80, 160 mg/L




8.3 Pembuatan Larutan Pembanding

Asam Askorbat

- ditimbang sebanyak 0,005 g
- ditambahkan metanol hingga 10 mL ke dalam labu ukur
- dihomogenkan

Larutan Asam Askorbat 500 mg/L

- dipipet 1 mL
- ditambahkan metanol hingga 9 mL lalu dihomogenkan

Larutan Asam Askorbat 50 mg/L

8.4 Penentuan Aktivitas Antioksidan Asam Askorbat

Larutan Asam Askorbat 50 mg/L

ke dalam tabung reaksi yang berbeda
- ditambahkan 1 mL DPPH 0,4 mM
- dicukupkan volume larutan 5 mL dengan metanol

- diukur absorbansinya dengan spektrofotometer pada
gelombang maksimum 515 nm.

Larutan Asam Askorbat 0,25 mg/L,
0,5 mg/L, 1 mg/L, 2 mg/L, dan 4 mg/L

8.5 Penentuan Aktivitas Antioksidan Sampel Formulasi Body scrub

Larutan Larutan Sampel Induk 500 mg/L

reaksi yang berbeda
- ditambahkan 1 mL DPPH 0,4 mM
- dicukupkan volume larutan 5 mL dengan metanol

5mL

- diukur absorbansinya dengan spektrofotometer pada panjang
gelombang maksimum 515 nm.

Larutan Sampel 10 mg/L, 20 mg/L, 40
mg/L, 80 mg/L dan 160 mg/L

- dihomegenkan lalu didiamkan pada tempat gelap selama 30 menit
panjang

- dihomegenkan lalu didiamkan pada tempat gelap selama 30 menit

31

- dipipet masing-masing 0,025 mL, 0,05 mL, 0,1 mL, 0,2 mL dan 0,4 mL

- dipipet masing-masing 0,1; 0,2; 0,4; 0,8; dan 1,6 mL ke dalam tabung

- dibuat larutan kontrol dengan dipipet larutan DPPH 0,4 mM sebanyak
1 mL ke dalam tabung reaksi dan dicukupkan dengan metanol hingga
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9. Pengujian Sifat Fisik
9.1 Uji Organoleptik

Formulasi Body scrub

dibagikan formulir kepada 20 orang panelis perempuan
diisi lembaran formulir berupa warna, aroma, dan tekstur

dilakukan uji aroma dengan dicium sampel dengan skala yang telah
ditentukan, yaitu skala 1 tidak berbau, skala 2 berbau, dan skala 3
sangat berbau

dilakukan uji tekstur dengan diambil sedikit sampel body scrub
kemudian digosokkan ke area tangan, lalu diberikan penilaian dengan
kode yang telah ditentukan berupa ringan, lengket, dan mudah
diratakan di kulit

Data

9.2 Uji Kelembapan Kulit

Formulasi Body scrub

diberikan sedikit pada 5 orang panelis perempuan
diaplikasikan ke kulit tangan lalu digosok

dibilas dan dicek dengan menggunakan alat yaitu skin analyzer

Data

9.3 Uji Stabilitas Emulsi

5 g Formulasi Body scrub

dimasukkan ke dalam cawan porselen yang telah diketahui berat
kosongnya

ditimbang

dimasukkan ke dalam oven dengan suhu 45 °C selama 1 jam
dimasukkan sampel ke dalam desikator selama 1 jam

dimasukkan kembali sampel ke dalam oven bersuhu 45 °C selama
1 jam dan dibiarkan hingga bobotnya konstan

ditimbang cawan porselen beserta sampel untuk dilakukannya
perhitungan

Data
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9.4 Uji Iritasi Kulit

Formulasi Body scrub

- dioleskan ke kulit tangan pada 20 panelis perempuan
- dilakukan pengujian selama 15 menit

Data

10. Pengujian Sifat Kimia
10. 1 Uji Kadar Air (SNI-01-2354.2-2006)

2 g Sampel Blanko dan
Formulasi baru Body scrub

- dimasukkan ke dalam cawan petri yang sudah ditimbang berat
kosongnya

- ditimbang

dikeringkan di dalam oven pada suhu 100 °C selama 24 jam

didinginkan dalam desikator selama = 30 menit

- ditimbang hingga beratnya konstan

Data Kadar Air

10.2 Uji pH

1 g Formulasi Body scrub

- dimasukkan ke dalam gelas kimia

- diencerkan dalam 100 mL akuades

- diukur pH sediaan menggunakan pH meter yang telah dikalibrasi
- dibiarkan pH meter menunjukkan angka pH sampai konstan

Data pH




11. Karakterisasi Serbuk Kulit Udang Vaname, Beras Ketan Hitam,
dan Produk Formulasi Baru Body Scrub

11.1 Uji Morfologi (SEM)

Sampel

ditempelkan pada set holder dengan perekat ganda

dilapisi dengan logam emas dalam keadaan vakum
dimasukkan pada tempatnya di dalam instrumen SEM
diamati gambar topografi

dilakukan pembesaran 500, 2000, 5000, 10.000, 15.0000 kali

Hasil
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Lampiran 3. Perhitungan

A. Perhitungan Pengujian Aktivitas Antioksidan dengan Metode DPPH

1. Pembuatan Larutan Induk

a. Pembuatan larutan DPPH 0,4 mM

g=M.V.Mr

=0,4x103mol/L.0,1L.394,32 g/mol

=0,015g
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b. Pembuatan larutan induk sampel formulasi body scrub: FO (0%); F1 (1%);
F2 (3%); F3 (5%); F4 (7%)

mg/L
500
mg

c. Pembuatan larutan sampel formulasi body scrub 10, 20, 40, 80, 160 ppm

=mg/L
=mg/0,01L
=5mg=0,005¢g

Konsentrasi 10 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
VA1

Konsentrasi 20 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
VA1

Konsentrasi 40 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
V1

Konsentrasi 80 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
V1

Konsentrasi 160 mg/L

M1 . V1
500 mg/L . V1
V1

M2 .V2
10 mg/L.0,01L
0,0002L =0,2mL

M2 .V2
20mg/L.0,01L
0,0004L =04mL

M2 .V2
40mg/L.0,01L
0,0008 =0,8 mL

M2 .V2
80 mg/L.0,01L
0,0016 L =1,6mL

M2 .V2
160 mg/L. 0,01 L
0,0032L =32mL

d. Pembuatan larutan induk asam askorbat 5 mg/L

mg/L =mg/L
500 =mg/0,01 L
mg =5mg=0,005¢g

diencerkan hingga 50 mg/L

M1 . V1

500 mg/L . V1

= M2 .V2
50 mg/L.0,01L



V1 =

Volume metanol p.a yang dibutuhkan =10 mL — 1mL =9 mL

0,001L =1mL

. Perhitungan Pembuatan Deret Standar

. Deret standar asam askorbat dari 5 mg/L

Konsentrasi 0,25 mg/L
M1 . V1 =
50 mg/L . V1
V1 =
Konsentrasi 0,5 mg/L
M1 . V1 =
50 mg/L . V1
V1 =
Konsentrasi 1 mg/L
M1 . V1
50 mg/L . V1
V1 =
Konsentrasi 2 mg/L
M1 . V1
50 mg/L . V1
V1 =
Konsentrasi 4 mg/L
M1 . V1
50 mg/L . V1
V1 =

. Deret standar sampel body scrub blanko FO (0%) dari 500 mg/L

Konsentrasi 10 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
V1 =
Konsentrasi 20 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
VA1 =
Konsentrasi 40 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
VA1 =
Konsentrasi 80 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
V1 =

M2 .V2
0,25 mg/L . 0,005 L

0,000025L =0,025 mL

M2 . V2
0,5 mg/L . 0,005 L
0,00005L =0,05mL

M2 . V2
1 mg/L . 0,005 L
0,0001L =0,1 mL

M2 .V2
2mg/L.0,005L
0,0002 L =0,2mL

M2 .V2
4 mg/L.0,005L
0,0004L =0,4mL

M2 .V2
10 mg/L . 0,005 L
0,0001L =0,1mL

M2 .V2
20 mg/L . 0,005 L
0,0002L =0,2mL

M2 .V2
40 mg/L . 0,005 L
0,0004 =0,4mL

M2 . V2
80 mg/L . 0,005 L
0,0008L =0,8mL
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Konsentrasi 160 mg/L

M1 . V1 = M2 . V2
500 mg/L. V1 = 160 mg/L . 0,005 L
V1 = 0,0016L =1,6mL

. Deret standar sampel body scrub F1 (1%) dari 500 mg/L
Konsentrasi 20 mg/L

M1 . V1 = M2 .V2

500 mg/L. V1 = 20 mg/L . 0,005 L

V1 = 0,0002L =0,2mL
Konsentrasi 40 mg/L

M1 . V1 = M2 .V2

500 mg/L. V1 = 40 mg/L . 0,005 L

V1 = 0,0004 =0,4mL
Konsentrasi 80 mg/L

M1 . V1 = M2 .V2

500 mg/L.V1 = 80 mg/L . 0,005 L

V1 = 0,0008L =0,8mL
Konsentrasi 160 mg/L

M1 . V1 = M2 .V2

500 mg/L. V1 = 160 mg/L . 0,005 L

V1 = 0,0016L =1,6mL
Konsentrasi 320 mg/L

M1 . V1 = M2 .V2

500 mg/L.V1 = 320 mg/L . 0,005 L

V1 = 0,0032L =3,2mL

. Deret standar sampel body scrub F2 (3%) dan F3 (5%) dari 500 mg/L
Konsentrasi 10 mg/L

M1 . V1 = M2 . V2

500 mg/L.V1 = 10 mg/L . 0,005 L

V1 = 0,0001L =0,1mL
Konsentrasi 20 mg/L

M1 . V1 = M2 . V2

500 mg/L.V1 = 20 mg/L . 0,005 L

V1 = 0,0002L =0,2mL
Konsentrasi 40 mg/L

M1 . V1 = M2 . V2

500 mg/L.V1 = 40 mg/L . 0,005 L

V1 = 0,0004 =0,4 mL
Konsentrasi 80 mg/L

M1 . V1 = M2 . V2

500 mg/L. V1 = 80 mg/L . 0,005 L

V1 = 0,0008L =0,8mL

Konsentrasi 100 mg/L



M1 . V1
500 mg/L . V1
V1

. Deret standar sampel body scrub F4 (7%) dari 500 mg/L

Konsentrasi 10 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
V1

Konsentrasi 20 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
V1

Konsentrasi 40 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
V1

Konsentrasi 80 mg/L
M1 . V1
500 mg/L . V1
V1

Konsentrasi 120 mg/L

M1 . V1
500 mg/L . V1
V1

M2 . V2
100 mg/L . 0,005 L
0,001L =1mL

M2 .V2
10 mg/L . 0,005 L
0,0001L =0,1mL

M2 .V2
20 mg/L . 0,005L
0,0002L =0,2mL

M2 .V2
40 mg/L . 0,005 L
0,0004 =0,4mL

M2 . V2
80 mg/L . 0,005 L
0,0008L =0,8mL

M2 . V2
120 mg/L . 0,005 L
0,0012L =12mL
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Lampiran 4. Dokumentasi Penelitian

Lo

Sampel kulit udag aname yang telah
dibersihkan dan dikeringkan

Proses demineralisasi

kﬁlit u‘dang vanarh
deproteinasi

= S N

demineralisasi
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Proses deasetilasi

Sampel beras ketan hitam
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Beras ketan hitam setelah dihaluskan
(scrub)



Uji kadar air
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