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LAMPIRAN

Lampiran I. Skema Kerja

Beras Ketan Hitam
(Oryza sativa Lin
var glutinosa)

Beras dicuci bersih untuk
menghilangkan kotoran yang
menempel dan dikeringkan

Diekstraksi dengan metode maserasi
dengan menggunakan 1 L Etanol
96% dengan tambahan 0,1 ml HCI
Pekat

A\ 4 A\ 4
Ekstrak Etanol Cair Ampas

Remaserasi sampai
cairan penyari jernih.

v
Ekstrak Etanol Cair

Diuapkan dengan rotavapor

\ 4
Ekstrak Etanol
Beras Ketan Hitam
(Oryza sativa Lin
var glutinosa)

Skema Pembuatan Ekstrak Etanol Beras Ketan Hitam (Oryza sativa L. var glutinosa))
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Kitosan

Ditimbang sesuai perbandingan

dan Dilarutkan dalam 100 ml
Asam Asetat 5 % viv
\ 4
A 4 v \ 4 \ 4 \ 4 v
F1 F2 F3 F4 F5 Blanko
\ A A A A A
Diaduk dengan homogenizer dengan
kecepatan 2000 rpm dan tambahkan 2,5
glutaraldehida 25 %v/v tiap 15 menit
Mikrokapsul sebagai crosslinker
Basah

Dicuci dengan aquadest dan
dikeringkan dalam vacuum
dryer

A
Mikrokapsul Kering

Evaluasi Mikrokapsul

A A A
SEM Distribusi ukuran Penetapan kadar
mikrokapsul Antosianin
A 4 A 4 V}
Uji Ketebalan Uji Interferensi Efisiensi
Dinding dengan FT-IR Penjerapan
|
Hasil
A4
Pembahasan
A
Kesimpulan

Skema Pembuatan Mikrokapsul Metode Emulsifikasi Kitosan dengan
glutaraldehida sebagai penaut silang
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Lampiran Il. Hasil Penelitian

Tabel 3. Distribusi ukuran dan besaran partikel rata-rata mikrokapsul
dalam tiap Formula.

Distribusi ukuran dan besaran partikel rata-rata mikrokapsul Formula |

Range Ukuran Rata-Rata dari Jumla_h Partikel
(um) Range Ukuran(d) Pada Tiap Range Nd
(um) Ukuran (n)
70-100 85 60 5100
100-130 115 64 7360
130-160 145 44 6380
160-190 175 38 6650
190-220 205 29 5945
220-250 235 27 6345
250-280 265 20 5300
280-310 295 12 3540
310-340 325 6 1950
340-370 355 0 0
Jumlah 300 48570
_Ind _ 48570 _
rata-rata = >n . 300 161,9 ym = 162 pm
Distribusi ukuran dan besaran partikel rata-rata mikrokapsul Formula Il
Range Ukuran Rata-Rata dari Ju.mlah Partikel Pada
Range Ukuran(d) Tiap Range Ukuran Nd
(bm) (um) (n)
85-120 102,5 9 922,5
120-155 137,5 29 3987,5
155-190 172,5 15 2587,5
190-225 207,5 26 5395
225-260 242.5 64 15520
260-295 277,5 77 21367,5
295-330 312,5 16 5000
330-365 347,5 39 13552,5
365-400 382,5 25 9562,5
400-435 417,5 0 0
Jumlah 300 67410
_Ind _ 67410 _ _
Orata-rata = S>n ~ 300 224,7 ym = 225 ym
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Distribusi ukuran dan besaran partikel rata-rata mikrokapsul Formula lll

Range Ukuran Rata-Rata dari Range Jumlah Partikel Pada
Ukuran(d) . Nd
(um) Tiap Range Ukuran (n)
(Hm)
190-210 200 34 6800
210-230 220 65 14300
230-250 240 63 15120
250-270 260 23 5980
270-290 280 32 8960
290-310 300 48 14400
310-330 320 21 6720
330-350 340 7 2380
350-370 360 3 1080
370-390 380 4 1520
Jumlah
300 77260
>nd _ 77260

Orata-rata = 7 = 300 - 257,15 ym = 257 ym

Distribusi ukuran dan besaran partikel rata-rata mikrokapsul Formula IV

Range Ukuran Rata-Rata dari Range | = 11ah partikel Pada
Ukuran(d) . Nd
(um) (um) Tiap Range Ukuran (n)
90-125 107,5 36 3870
125-160 1425 27 3847,5
160-195 177,5 17 3017,5
195-230 212,5 44 9350
230-265 2475 63 15592,5
265-300 282,5 43 121475
300-335 317,5 17 5397,5
335-370 352,5 12 4230
370-405 387,5 14 5425
405-440 422.,5 27 11407,5
Jumlah
300 74285
d znd _ 74285 247,62 248
_ = = ——= , m= m
rata-rata = Ty 300 M M
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Distribusi ukuran dan besaran partikel rata-rata mikrokapsul Formula V

Range Ukuran Rata_%?&gﬁ(r(ij?ange J_umlah Partikel Pada Nd
(um) (um) Tiap Range Ukuran (n)
100-135 0,33 1 117,5
135-170 9,67 29 44225
170-205 20,33 61 11437,5
205-240 18,00 54 12015
240-275 16,33 49 12617,5
275-310 15,00 45 13162,5
310-345 4,33 13 4257,5
345-380 2,00 6 2175
380-415 4,67 14 5565
415-450 9,33 28 12110
Jumlah 100 300 77880
Snd 77880

drata-rata = >n 300

=259,6 ym = 260 ym

Distribusi ukuran dan besaran partikel rata-rata mikrokapsul Formula Blanko

Range Ukuran Rata—%itfrgg(r(ij;?ange J_umlah Partikel Pada Nd
(um) (um) Tiap Range Ukuran (n)
80-115 97,5 63 6142,5
115-150 132,5 59 7817,5
150-185 167,5 77 12897,5
185-220 202,5 47 9517,5
220-255 237,5 19 45125
255-290 272,5 9 24525
290-325 307,5 20 6150
325-360 342,5 3 1027,5
360-395 377,5 1 377,5
395-430 4125 2 825
Jumian 300 51720
2nd _ 91720

drata—rata: ﬁ - 300

=172,4 ym =172 pm
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Tabel 4. Kadar Senyawa Antosianin Total dalam Ekstrak

Bobot pH 1
No Sampel sampel Absorban
(9) 2520 nm | 700 nm A (0520 - A700)
1 | Alkohol 1 0,0255 0,25 0,094 0,156
2 | Alkohol 2 0,0256 0,252 0,095 0,157
3 | Alkohol 3 0,0251 0,253 0,096 0,157
Bobot pH 4,5
No Sampel sampel Absorban
(9) A 520 nm A 700 nm A (L520 - A700)
1 | Alkohol 1 0,0255 0,16 0,068 0,092
2 | Alkohol 2 0,0256 0,167 0,073 0,094
3 | Alkohol 3 0,0251 0,177 0,078 0,099
Bobot Absorban (A) Rata-
No Sampel sampel DF Kadar (%) rata
(ApH1-pH4.5)
9) (%)
1 0,0255 0,09 2,95
Ekstrak
2 0,0256 0,085 500 2,77 2,75
Etanol
3 0,0251 0,076 2,53

67




Tabel 5. Bobot Jenis Ekstrak dan Penyalut

Berat Berat BJ
Sampel piknometer Berat piknometer piknl?)(;'r:::er + pllggcr)nrgitle: "

kos/(\)/\r}g @) + sampel (g)/ W2 parafin (g)/W4 parafin

(@)/W3
15,64 16,1 36,33 36,67 3,83
Ekstrak 15,64 16,11 36,33 36,65 3,13
15,64 16,09 36,33 36,65 3,46
Rata-rata 15,64 16,1 36,33 36,66 3,48
15,36 15,86 36,05 36,13 119
Kitosan 15,36 15,87 36,05 36,1 111
15,36 15,86 36,05 36,13 1.19
Rata-rata 15,36 15,86 36,05 36,12 116

Tabel 6. Kadar Senyawa Antosianin Total dalam Mikrokapsul

pH 1
No Sampel Bobot Absorban
sampel (g)
A 520 nm A 700 nm A (A520 - 1700)

1 0,0255 0,211 0,098 0,114
Fl 0,0253 0,21 0,097 0,113
0,0253 0,208 0,096 0,112
2 0,0252 0,181 0,096 0,085
Fll 0,0252 0,177 0,093 0,084
0,0254 0,179 0,095 0,084
3 0,0255 0,132 0,049 0,083
Flil 0,0252 0,146 0,059 0,087
0,0251 0,106 0,031 0,075
4 0,0253 0,248 0,019 0,228
FIvV 0,0254 0,261 0,029 0,232
0,0254 0,265 0,032 0,233
5 0,0251 0,164 0,016 0,148
FVv 0,0255 0,171 0,02 0,152
0,0253 0,17 0,02 0,151

68




pH 4,5

No Sampel Bobot Absorban
sampel (g)
A 520 nm A 700 nm A (A520 - A700)
1 0,0255 0,178 0,088 0,089
Fl 0,0253 0,188 0,096 0,092
0,0253 0,193 0,098 0,094
2 0,0252 0,085 0,033 0,052
Fll 0,0252 0,086 0,034 0,053
0,0254 0,093 0,037 0,055
3 0,0255 0,096 0,047 0,049
Flil 0,0252 0,099 0,048 0,05
0,0251 0,101 0,05 0,051
4 0,0253 0,169 0,085 0,084
FIvV 0,0254 0,176 0,09 0,085
0,0254 0,188 0,097 0,091
5 0,0251 0,161 0,078 0,082
FV 0,0255 0,168 0,084 0,085
0,0253 0,171 0,085 0,085
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Absorban (A)
Bobot
Rata-rata
No Sampel sampel DF Kadar (%)
(ApH1-pH4.5) (%)
@
1 0,0255 0,025 250 0,41
2 Fl 0,0253 0,021 250 0,35 0,35
3 0,0253 0,018 250 0,30
1 0,0252 0,033 200 0,44
2 Fll 0,0252 0,031 200 0,41 0,41
3 0,0254 0,029 200 0,38
1 0,0255 0,034 100 0,22
2 F 1l 0,0252 0,037 100 0,25 0,21
3 0,0251 0,024 100 0,16
1 0,0253 0,144 25 0,24
2 F IV 0,0254 0,147 25 0,24 0,24
3 0,0254 0,142 25 0,24
1 0,0251 0,066 50 0,22
2 FV 0,0255 0,067 50 0,22 0,22
3 0,0253 0,066 50 0,22
Tabel 7. Tebal Dinding Mikrokapsul dalam tiap Formula

Densitas Densitas Tebal dinding
No Sampel Proporsi Penyalut Ekstrak Mikrokapsul

(g/cm’) (g/cm’) (Hm)
1 Formula | 1 12,49
2 Formula Il 05 22,47
3 Formula Ill 0,33 1,16 3,48 28,66
4 Formula IV 0,25 28,57
5 Formula V 0,2 30,54
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Tabel 8. Efisiensi Penjerapan Zat Aktif Dalam Tiap Formula

o o Efisiensi
Kadar Antosianin | Kadar Antosianin _
No Sampel _ Penjerapan
dalam mikrokapsul dalam ekstrak

(%)
1 Formula | 0,35 2,75 12,76
2 Formula Il 0,41 2,75 14,90
3 Formula IlI 0,21 2,75 7,61
4 Formula IV 0,24 2,75 8,64
5 Formula V 0,22 2,75 7,96

Tabel 9. Data Spektrum FT-IR dan Interpretasi Gugus Fungsi

Bilangan gelombang

Interpretasi Gugus

No. Sampel yang r_nemperllhatkan Fungsi
pita serapan
3400-3500 cm™ N —H (Amin)
1035-1074 cm™ C=0
1 Kitosan 1639-1569 cm™* C=0
3133 cm™ C-H
1422-1377 cm™* C=0
3362 cm™ O - H (Alkohol)
1739 C=0
2 | Etanol Beras Ketan Hitam 1643 cm* c=C
1516 cm™ C = C (Benzena)
1046 cm™ C-0
1037 cm* C-0
2923-2956 cm* C-H
I
3 Mikrokapsul 3395 cm - N-H
1037-1099 cm C=0
1515 C =C (Benzena)
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Lampiran Ill. Perhitungan

Cara Perhitungan:
1. Senyawa Antosianin

Kadar Antosianin dalam ekstrak (%)

Ax MW x DF 1

= X x 10009
ex LxWd 1000 /o

0,09 x 449,2 x 500 1

= ]_ 0,
26900 x 1 x 0,0255 X 1000 x 100 /O

= 2,95%

Kadar Antosianin dalam mikrokapsul (%)

Ax MW x DF 1

= X x 1009
exLxWd 1000 %o

0,025 x 449,2 x 250 1

= 1000
26900 x 1x 0,0255 ~ 1000 00%

0,41 %

2. Tebal dinding Mikrokapsul

Rata-rata jari-jari (r) = 129,8 um

Berat jenis bahan inti (d1) = 3,48 g/cm3

Berat jenis bahan penyalut (d2) = 1,16 g/cm3
Proporsi bahan inti dalam mikrokapsul (P) = 0,2

r (1-P) d1
3 [Pd2 + (1-P) d1]

Ketebalan dinding mikrokapsul (h) =

_129,8(1-0,2) 3,48
"~ 3[0,2.1,16 + (1-0,2) 3,48]

= 30,54 um
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3. Bobot Jenis Mikrokapsul:

Berat piknometer kosong (w1) =15,64 ¢

Berat Piknometer + sampel (w2) =16,19

Berat piknometer + sampel + paraffin (w3) = 36,67 g

Berat piknometer + paraffin (w4) =36,33 9

o , wa2-wi
Berat jenis (g/cm?®) = (Wa—W1)— (W3-W2)

=0,46/0,12

=3,83g/cm®
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Gambar 11. Diagram Distribusi Ukuran partikel mikrokapsul ekstrak
etanol beras ketan hitam dalam tiap Formula

Formula |

Persentase (%)

Range Ukuran Partikel (um)

Diagram Distribusi Ukuran partikel mikrokapsul Formula |

Formula ll

Persentase (%)
N
o

O O D OO DD DO o
R > N S K
S S v S O SN

Range Ukuran Partikel (um)

Diagram Distribusi Ukuran partikel mikrokapsul Formula ll
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Formula lll

25.00
20.00
15.00
10.00
5.00
0.00

Persentase (%)

Range Ukuran Partikel (um)

Diagram Distribusi Ukuran partikel mikrokapsul Formula lll

Formula IV
25
£ 2
()
@ 15
S 10
@
(]
o
0
< Q Ne) Q < Q \e) Q \e) Q
N :»Q’Q,'\?’ A2 A9 oS a7 A S W

SR RS SRS SR R AR
NN N I S O S S O AN

Range Ukuran Partikel (um)

Diagram Distribusi Ukuran partikel mikrokapsul Formula IV
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FormulaV

25.00
20.00
15.00
10.00
5.00
0.00

Persentase (%)

5 O 6 D OO O D O O
N RV A AR gV o o S Y 0

SR A A AR AR S R RS R SR>
NENIITN M S S S

Range Ukuran Partikel (um)

Diagram Distribusi Ukuran partikel mikrokapsul Formula V

Formula Blanko

Persentase (%)

Range Ukuran Partikel (um)

Diagram Distribusi Ukuran partikel mikrokapsul Formula Blanko
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Lampiran lll. Foto Pelaksanaan Penelitian

(A) (B)

Gambar 13. Hasil Uji kualitatif Antosianin dalam Ekstrak (A) Ekstrak yang ditambahkan HCI
2 M dan dipanaskan selama 5 menit positif mengandung antosianin (merah) (B) Ekstrak
yang ditambahkan NaOH 2 M positif mengandung antosianin (Biru)

Gambar 14. Hasil Uji kualitatif Antosianin dalam mikrokapsul (A) Mikrokapsul yang
ditambahkan HCI 2 M dan dipanaskan selama 5 menit positif mengandung antosianin
(merah) (B) Mikrokapsul yang ditambahkan NaOH 2 M positif mengandung antosianin (Hijau)
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(A) (B)

(E) (F)

Gambar 15. Mikrokapsul yang diperoleh Menggunakan Metode Emulsifikasi
Pautan Silang., (A) Formula I; (B) Formula II; (C) Formula lll; (D)
Formula IV; (E) Formula V; (F) Formula Blanko

78



80 90 10
111

(A) (B) (©

(D) (E)

(G)

Gambar 16. Bentuk Mikrokapsul pada Mikroskop Optik. (A) Mikrometer Okuler dan Objektif
perbesaran 10x10; (B) Bentuk Mikrokapsul pada Formula |; (C) Bentuk Mikrokapsul
Formula Il ; (D) Bentuk Mikrokapsul Formula Il ; (E) Bentuk Mikrokapsul Formula 1V;

(F) Bentuk Mikrokapsul Formula V. ; (G) Bentuk Mikrokapsul Formula Blanko.
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D

Gambar 17. Mikrokapsul terlihat dibawah alat SEM dengan beberapa perbesaran.

(A) Morfologi mikrokapsul Formula Il perbesaran 200 dan 1 pum ; (B) Morfologi mikrokapsul
formula 11l perbesaran 500 dan 100 um; (C) Morfologi Mikrokapsul Formula V perbesaran 100
dan 1 um ; (D) Morfologi Mikrokapsul Formula Blanko perbesaran 500 dan 10 pum.
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(B)

Gambar 18. (A) Proses Pembentukan Mikrokapsul Secara Teori (8)
a. Partikel inti didispersikan kedalam larutan polimer.

b. Tetesan kaya koloid yang diinduksi oleh satu atau lebih agen.

c. Deposisi koaservat pada permukaan partikel inti

d. Tetesan koaservat membentuk salut

e. Pengkerutan atau tautan silang menjadi bentuk lebih kaku.

(B) Proses Pembentukan Mikrokapsul Terlihat pada Mikroskop Optik.
1. Parafin yang telah ditambahkan tween 80;

2. Ekstrak yang terdispersi dalam kitosan;

3. Proses awal pencampuran fase

4. Proses emulsifikasi selama 15 menit pengadukan 2000 rpm

5. Proses emulsifikasi selama 30 menit pengadukan 2000 rpm

6. Penambahan glutaraldehida pertama 15 menit pengadukan 2000 rpm
7. Penambahan glutaraldehida kedua setelah 30 menit

8. Penambahan glutaraldehida ketiga setelah 45 menit

9. Penambahan glutaraldehida keempat setelah 60 menit

10. Pengadukan selama 2 jam dengan kecepatan 2000 rpm
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Certificate of Analysis

CHITOSAN

® Product Name : CHITOSAN. ( Shrimp Shell )

@ Raw Material : Black tiger
= Use : Food Grade dan Medical Grade

= LOT No. :

@ The date of manufacture : 20, Desember 2012

= Expiry Date 20, Desember 2014

= Analysis No :

® Analysis Date : 21, Desember 2012

Items Specification | Results Method

Kppeatwies White Or Yellow Pale Yellow
Odor Odorless Complies

by 99 % Min. 99 % UP 6% Soln. in HCl  1.0%
Maktire Content 12.0 % Max. 85% infrared Moisture meter
— = —1.0%Max. — | Ashing Method

Frotein Lonteis 1.0 % Max. 0.5% Lowry method

70 % Min. PVSK
50 cps Max. 0.5% Soln. in Acid

Transparency 30 Cm Min. 39 Cm Transparency meter (JISK)
PH L5 % diapimaiony } 6.5~7.5 71 pH meter

A% 0.2 ppm Max. Complies icp

ke 1.0 ppm Max. Complies icp

E-Coli Negative Negative Flat Disk method
Salmenella Negative Negative Flat Disk method
Particale size Crushed 20 ~ 30 mesh Mesh Method

HACCP CERTIFIED
s,,. . “J’r\
i SN i ——
C V. Bio Chitosan Indonesia

Gambar 22. Spesifikasi Penyalut Kitosan yang Digunakan pada Pembuatan
Mikrokapsul Ekstrak Etanol Beras Ketan Hitam.
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(A) (B)

(©)

Gambar 23. Gambar alat-alat penelitian (A) Scanning Electron Microscope (Tescan®)
(B) Alat coating (Cuorum®) (C) Spektrofotometri UV-Vis (Shimadzu®).
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