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BAHAN, ALAT DAN CARA KERJA

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Farmasi Fisik, Kimia, dan

Formulasi Tablet Departemen Farmasi FMIPA Ul, Depok. Waktu

pelaksanaannya adalah d ‘ )
it ﬂ engan derajat ( asetlla5| v al House, Indonesia),
natrium algir Duchefa | ie, Bela -.;,.1- (Quantum, Taiwan),
aquac amast
®
Jer , kalium d
(Merc |i|’ Qg ‘ ‘ dan kalium bromida untuk

FTIR (Mer oy
L"

B. ALAT

Timbangan digital analitik EB-330 (Shimadzu, Jepang), pengaduk

ebruari hingga Mei 2008.

A.

ck, Jer

(
@

atrium asetat (Merck,

k, Jerma dan natrium hidroksida

ultrasonik S60H (Elmasonik, Jerman), fourrier transform infrared 8400s
(Shimadzu, Jepang), scanning electrone microscope 420i (LEO, Inggris),

differential scanning calorimetry 6 (Perkin Elmer, Jerman), pHmeter pH510
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(Eutech, Singapura), Sentrifuge 5100 (Kubota, Jepang), spektrofotometer
UV-Vis 1601 (Shimadzu, Jepang), alat uji disolusi (Erweka, Jerman), dan alat

pencetak tablet.

C. CARA KERJA

1. Pembuatan larutan

a. Dapar ase

Seb 3K 0 asetat d 0 | litambahkan 20 ml

asam as % MM dioksida hingga
volumenya seta \

1000 dibuat.dengan prosedur

yang sama gan mengg na ‘l gram, natrium_a dan 14 ml asam

asetat 2 N \
Larutan asaM

diencerkan dalam 1000 ml aquadest (29).

b.

cara 8,5 ml asam klorida P

C. Dapar fosfat pH 7,2

Larutan dapar fosfat pH 7,2 dibuat dengan cara 50 ml larutan kalium

dihidrogen fosfat 0,2 M dicampur dengan 35 ml larutan natrium hidroksida
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0,2M. Kemudian volumenya dicukupkan hingga 200 ml dengan aquadest

bebas karbondioksida. pH larutan diperiksa dengan pHmeter (27).

2. Pembentukan Kompleks Poliion Kitosan—Natrium Alginat

Sebanyak 250 mg kitosan dilarutkan dalam 250 ml larutan dapar

asetat pH 4. Selanjutnya larutan natrium alginat dibuat dengan cara yang
dengan rasio 1:1, 3:7, 7:3, 1:9, dan

Q} an diinkubasi selama 24 jam.
7\ / entrifugasi pada kecepatan
3000 p Iﬁ" _ Jutn ) aring dan lalu dicuci
dengan aquadest. Endap dikering} engan oven pada suhu 40°C
sela . Setelah ke *. ompleks po
diaMn ayakan 100 ‘ q] a dipe
kitos ‘ ‘ ntuk lalu ditimbang.
Prosed ‘*Q'/ \‘;) par asetat pH 4,5 dengan

IR

Prosedur ini e memperoleh hasil serbuk kompleks

sama. Kedua lar .

9:1. Selan

Komp

g sampai halus dan

uk kompleks poliion

konsentrasi r---.m-- lginat masing-masing 0,1% b/v.

poliion terbanyak. Setelah diketahui kondisi optimum yang menghasilkan
serbuk kompleks poliion terbanyak, baik berdasarkan pH larutan maupun
berdasarkan perbandingan campuran kedua larutan, kondisi optimum terpilih

ini digunakan untuk memproduksi kompleks poliion selanjutnya.
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3. Analisis gugus fungsi

Analisis gugus fungsi KPI dilakukan dengan spektrofotometer infra
merah (FTIR). Analisis ini bertujuan untuk melihat apakah terbentuk suatu
kompleks poliion seperti yang diharapkan. Hal yang sama dilakukan pada

kitosan dan natrium alginat, sehingga dapat diamati perbedaannya.

Sebelumnya serbuk komple 1, dibuat menjadi pelet dengan kalium

bromida (KBr) yang ; 24_jam pada suhu 105°C.
Selanjutnya v an pada bi bang 400-4000 cm™.

partike

K dan pern

B permukaan; partikel diperik alat Scanning

Electroane ( ™Y 0 peltholder dengan
memakai%usus ke an ke deum evaporator

untuk dilapist-c 4(9.‘ e )‘ evakuman tertentu

emas akan me ) ap pada holder. Kemudian
sampel dimasukkan ke ~ : diamati. Prosedur yang sama

juga dilakukan terhadap kitosan dan natrium alginat.
5. Analisis termodinamika
Analisis ini bertujuan untuk identifikasi dan mengetahui kemurnian

suatu zat. Melalui analisis termodinamika dapat diketahui kecenderungan
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kompleks poliion terhadap energi panas. Analisis ini dilakukan dengan
mengukur suhu puncak yang terjadi saat energi atau panas yang diserap
afau dibebaskan oleh bahan pada saat bahan tersebut dipanaskan,
didinginkan atau ditahan pada tekanan tetap. Pada saat yang bersamaan alat
dapat menghitung jumlah energi yang diserap atau dibebaskan tersebut.

Caranya adalah dengan memanaskan sampel dan pembanding inert pada

n_terhadap serbuk kompleks poliion,

laju yang terprogra#r
serbuk kiteSa % } ngan differential scanning
calorimete

kitosan, dan

alginat masing-masing

ara manu engan bobot 100 mg

masing-masis Danye A )\‘ daya mengembang ini
mengguna 3 .._m,...-—mn-rw..--— si. Selanjutnya bahan-

bahan yang

mﬂww sersatu (W) lalu dimasukkan ke

dalam keranjang disolusi © ditimbang kembali (W1), lalu dicelupkan ke
dalam gelas piala 25 ml yang berisi 20 ml medium larutan asam klorida 0,1 N
dalam penangas air suhu 37°C. Setelah 15 menit, keranjang disolusi
dikeluarkan dari medium, dikeringkan secara hati-hati, lalu ditimbang,

diperoleh bobot setelah 15 menit (W5).
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Setelah ditimbang, tablet dimasukkan kembali ke dalam medium.
Penimbangan dengan prosedur yang sama dilakukan pada interval 30, 45,
60, 90; dan 120 menit. Kemudian dibuat grafik daya mengembang terhadap
waktu. Prosedur yang sama juga dilakukan dengan medium aquadest dan
larutan dapar fosfat pH 7,2.

Daya mengembang dihitung dengan rumus:

S22

uan, panjang’ gelg ‘E g maksimum,_atenolol dalam larutan
@ ®

‘.‘5 —

Seban u‘*“m« enolo! di ng secara seksama

kemudian dilarutkan dalar ‘ @ Y

100,0 ml. Kemudian volume ukupkan hingga batas dengan larutan

osfat pH 7,2 dalam labu tentukur

dapar fosfat pH 7,2 lalu dikocok hingga homogen. Sebanyak 5,0 ml larutan
dipipet secara kuantitatif, dimasukkan ke dalam labu tentukur 50 ml, lalu
diencerkan dengan larutan dapar fosfat pH 7,2 hingga batas. Kemudian
larutan dikocok hingga homogen. Selanjutnya serapan larutan diukur pada

panjang gelombang 220-340 nm hingga diperoleh panjang gelombang
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maksimum untuk atenolol dalam larutan dapar fosfat pH 7,2. Prosedur yang
sama dilakukan untuk mendapatkan panjang gelombang maksimum atenolol

délam asam klorida 0,1 N.

b. Pembuatan kurva kalibrasi atenolol dalam larutan dapar fosfat pH 7,2

dan asam klorida 0,1 N

Pembuatan
gelombang

kurang lek ma kemudian dilarutkan

.. polol  dilakukan setelah panjang
\ (a 1a pelarut diperoleh. Sebanyak

dalam, e n ntukur 100 ml. Selanjutnya,

dari: larutan tersébut dipip g-masir wyak 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7.0;

da icara kuantita f anj
50, ga batas. ta ‘ g3 utan Miat pH 7,2, sehingga

dipe i;; ’ ~| 0, 100, 120, 140, dan
160 u

sing=masing__larute mi ukur serapannya pada

panjang -v"'4( @‘)*v» atenolol dalam dapar fosfat

pH 7,2 diperoleh denga plot serapan terhadap konsentrasi larutan.

nya larute rkan dalam labu ukur

Prosedur yang sama juga dilakukan untuk memperoleh kurva kalibrasi

atenolol dalam asam klorida 0,1 N.
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C. Pembuatan matriks padat

Sebanyak 50 mg atenolol dicampur secara fisik dengan 150 mg serbuk
kompleks poliion hingga merata. Selanjutnya campuran keduanya dicetak
dengan alat cetak tablet dengan metode cetak langsung. Prosedur yang

sama juga dilakukan terhadap kitosan, natrium alginat, dan campuran fisik

antara kitosan dengan natriu dengan perbandingan 1:1.

d.  Ujidisol

’ I3 an alat disolusi tipe

satu, yai usi dengan '. 50 rpm. Uji ini
. o |

dilakuka edium larutan dapar fosfat pH uhu 37+0,5 °C.
Pengamwpel larutan d ﬂ pada waktw sejumlah 5 ml
hingga jalap ---- pengampilan sampel dilakukan
penambahan (q E)‘.- engganti volume yang

hilang saat penge V(v ﬂ ah.a rlarut dianalisis dengan
spektrofotometer UV- of: .\muf/g gelombang maksimum 274,5 nm,

menggunakan blanko larutan dapar fosfat pH 7,2. Jumlah atenolol terlarut
diperoleh dengan perhitungan menggunakan persamaan kurva kalibrasi
atenolol dalam larutan dapar fosfat pH 7,2

Uji disolusi dilakukan terhadap matriks kompleks poliion, kitosan,
natrium alginat, dan campuran fisik kitosan-natrium alginat dengan

perbandingan 1:1 dan masing-masing dilakukan sebanyak tiga kali.
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Untuk mengetahui pengaruh pH medium terhadap profil disolusi
atenolol dari matriks KPI, uji disolusi juga dilakukan dalam medium asam
kiorida 0,1 N. Prosedur uji disolusi dalam asam dilakukan dengan cara yang

sama seperti dalam larutan dapar fosfat pH 7,2.
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