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Abstract

Ultraviolet (UV) radiation is the main cause of sunburn and skin cancer. The adverse effects of UV
radiation are solved by sunscreen as protection for longer outdoors. In this study, optimization of glycolic
acid and citric acid in sunscreen cream combination of titanium dioxide, avobenzone, and octyl
methoxycinnamate were investigated using simplex lattice design method. The sunscreen cream
evaluation includes physicochemical testing (organoleptic, homogeneity, emulsion type, spreadability,
viscosity, and pH) and sunscreen effectiveness (SPF, % erythema transmission, and % pigmentation
transmission). The value of physicochemical testing are 5,96 cm - 6,3 cm of spreadability testing; 83,33
dPa.s — 108,33 dPa.s of viscosity testing; 4,06 — 4,67 of pH testing. The value of sunscreen effectiveness
are 9,79 — 13,35 of SPF testing; 4,55x10°% - 0,15x10°%% of % erythema transmission; 5,77 — 7,16 % of %
pigmentation transmission. The optimum formula was obtained by combining glycolic acid 2% and citric
acid 0% with a desirability value of 0,649.
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Abstrak

Sinar ultraviolet (UV) merupakan penyebab utama dari sunburn dan kanker kulit. Efek negatif dari sinar
UV tersebut perlu diatasi dengan penggunaan tabir surya sebagai perlindungan saat berada di luar
ruangan lebih lama. Pada penelitian ini telah dilakukan optimasi komposisi asam glikolat dan asam sitrat
dalam krim tabir surya kombinasi titanium dioksida, avobenzone dan octyl methoxycinnamate dengan
metode simplex lattice design. Evaluasi sediaan krim tabir surya yang dihasilkan meliputi sifat fisika kimia
(organoleptis, homogenitas, tipe krim, daya sebar, viskositas dan pH) dan efektivitas in vitro tabir surya
(SPF, persen transmisi eritema, persen transmisi pigmentasi). Hasil uji sifat fisika kimia meliputi uji daya
sebar berada pada rentang 5,96 cm - 6,3 cm; uji viskositas berada pada rentang 83,33 dPa.s — 108,33
dPa.s; uji pH berada pada rentang 4,06 — 4,67. Hasil uji efektivitas in vitro tabir surya meliputi uji SPF
berada pada rentang 9,79 — 13,35; uji persen transmisi eritema berada pada rentang 4,55x1076 -
0,15x107; uji persen transmisi pigmentasi berada pada rentang 5,77 — 7,16. Formula optimum yang
diperoleh yaitu kombinasi asam glikolat 2% dan asam sitrat 0% dengan nilai desirability sebesar 0,649.

Kata kunci: tabir surya, SPF, asam glikolat, asam sitrat
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Pendahuluan

Matahari dapat memancarkan radiasi
dalam berbagai panjang gelombang, salah
satunya yaitu sinar ultraviolet (UV). Sinar UV
dibagi menjadi UVA, UVB, dan UVC [1].
Paparan sinar UV yang berlebihan dapat
menimbulkan efek berbahaya pada kulit seperti
eritema, sunburn, dan tanning [2]. Efek dari
sinar UV tersebut perlu diatasi dengan adanya
sediaan tabir surya.

Sediaan tabir surya adalah suatu sediaan
kosmetik yang berfungsi mangabsorbsi secara
efektif sinar matahari terutama pada wilayah
gelombang UV sehingga dapat mencegah
terjadinya gangguan kulit [3]. Titanium dioksida
(TiO2) sebagai physical blocker bekerja dengan
memantulkan sinar UV [4,5]. Avobenzone
memberikan daya serap tertinggi sepanjang
spektrum UV-A serta octyl methoxycinnamate
(OMC) mampu menstabilkan avobenzone dalam
jangka waktu yang lama serta menambah
stabilitas fotosensitif dari avobenzone [6].

Alpha Hydroxy Acid (AHA) adalah asam
karboksilat dengan gugus hidroksi pada pada
posisi alfa [7]. AHA sebagai antioksidan dan
keratinisasi yang berfungsi untuk mengatasi
sunburn, eritema, hiperpigmentasi [8]. AHA yang
dipilih dalam penelitian ini adalah asam sitrat
dan asam glikolat. Asam glikolat juga sebagai
anti inflamasi dengan bertindak sebagai
antioksidan pada kerusakan kulit yang parah [9].
Asam sitrat berfungsi sebagai antioksidan dan
pengatur pH [10]. Asam sitrat dapat
menginduksi kolagen | dan prokolagen Il dan
dapat meningkatkan pembaharuan kulit serta
mengobati kulit yang rusak akibat sinar matahari

[8].

Pada penelitian ini, optimasi asam
glikolat dan asam sitrat dalam krim tabir surya
kombinasi titanium dioksida, avobenzone, dan
octyl methoxycinnamate dalam basis vanishing
cream menggunakan metode simplex lattice
design dilakukan untuk mengetahui nilai
komposisi optimum dan pengaruh asam glikolat
dan asam sitrat serta kombinasinya terhadap
efektivitas secara in vitro (nilai SPF, %transmisi
eritema, %transmisi pigmentasi), viskositas, dan
pH sediaan krim tabir surya.

Metode Penelitian
Penelitian ini menggunakan metode
simplex lattice design dengan skala laboratorium

yang dilakukan di Laboratorium Farmasetika
Fakultas Farmasi Universitas Jember.

Alat yang digunakan dalam penelitian ini
adalah spektrofotometer UV-Vis (Genesys 10S),
pH meter digital (Elmetron CP-502), neraca
analitik (Adventure Ohaus), alat penguiji
viskositas (Viskotester VT04), mikroskop optik
(Olympus DP21), program design expert versi
11, ekstensometer, hot plate, mortir dan
stemper, serta alat-alat gelas.

Bahan yang digunakan dalam penelitian
ini adalah avobenzone (Vivimed Laba Ltd), OMC
(Chemspec Chemical Pvt. Ltd), setil alkohol

(PT.Brataco Chemical), asam stearat
(PT.Brataco Chemical), titanium dioksida
(Huntsman, Italy), nipagin (PT.Brataco

Chemical), nipasol (PT.Brataco Chemical),
tween 80 (PT. Makmur Jaya), trietanolamin,
dimetikon, propilen glikol (PT.Brataco
Chemical), asam sitrat (PT.Brataco Chemical),
asam glikolat (CABB GmbH), isopropanol
(PT.Brataco Chemical), methylene blue dan
aquades (PT. Makmur Jaya).

Ketiga formula pada penelitian ini
mengandung bahan aktif tabir surya dan bahan
tambahan yang sama dengan konsentrasi yang
juga sama kecuali konsentrasi asam glikolat dan
asam sitrat yang berbeda pada tiap formula
mengikuti model simplex lattice design (SLD)
yang dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Rancangan Formula Penelitian

Faktor F(1) F(2) F(3)
Asam Glikolat 1 0,5 0
Asam Sitrat 0 0,5 1

Pembuatan krim tabir surya dilakukan
dengan mencampurkan fase minyak
(avobenzone, OMC, setil alkohol, dimetikon,
asam stearat, dan nipasol) dan fase air (tween
80, propilen glikol, nipagin, TEA, akuades) pada
cawan yang berbeda kemudian dipanaskan
pada suhu 70 °C di atas hotplate. Campuran
tersebut diaduk hingga meleleh dan homogen.
Setelah itu fase minyak dan fase air dimasukkan
pada mortir hangat sambil diaduk secara
konstan sampai terbentuk masa krim. Kemudian
ditambahkan titanium oksida, asam glikolat dan
asam sitrat sambil terus diaduk sampai
diperoleh krim yang homogen.

Evaluasi sediaan krim tabir surya
meliputi evaluasi sifat fisika kimia dan efektivitas
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in vitro. Evaluasi sifat fisika kimia meliputi
pengujian organoleptis, homogenitas, tipe krim,
pH, viskositas, dan daya sebar. Evaluasi
efektivitas in vitro meliputi penentuan nilai SPF,
%transimisi eritema (%TE), dan %transmisi
pigmentasi (%TP). Data hasil penelitian
viskositas, pH, SPF, %TE, dan %TP kemudian
dianalisis statistik dengan program SPSS versi
22.0.

Data hasil pengujian kemudian dijadikan
respon yang diolah menggunakan program
perangkat lunak design expert versi 11 untuk
mendapatkan persamaan Y = Ba(A) + Bb(B) +
Bab(A)(B) sehingga didapatkan persamaan
hubungan antara faktor (konsentrasi asam
glikolat dan asam sitrat) dan respon (pH, SPF,
% transmisi pigmentasi, dan % transmisi
eritema) dari krim tabir surya. Dari persamaan
tersebut dapat dibuat contour plot dengan
menggunakan program perangkat lunak design
expert versi 11. Contour plot tersebut kemudian
digabung sehingga didapatkan titik potong yang
merupakan formula optimum.

Hasil Penelitian

Hasil pembuatan krim tabir surya dapat
dilihat pada Gambar 1. Hasil pengujian
organoleptis menunjukkan bahwa ketiga formula
krim tabir surya memiliki tekstur lembut,
berwarna putih dan tidak berbau. Hasil
pengujian homogenitas menunjukkan Kketiga
formula memiliki susunan yang homogen dan
tidak terlihat adanya butiran kasar. Hasil
pengujian tipe krim menunjukkan ketiga formula
memiliki tipe krim minyak dalam air (m/a). Hasil
pengujian daya sebar, viskositas, pH, SPF, %TE
dan %TP krim tabir surya dapat dilihat pada
Tabel 2, Tabel 3, dan Tabel 4.

(@) (b) (©

Gambar 1. Hasil pembuatan krim tabir surya

Tabel 2. Hasil pengujian daya sebar dan

viskositas
Formula Daya Sebar Viskositas
(cm) (dPa.S)
F(1) 6,30 £ 0,10 83,33 + 2,887
F(2) 5,96 + 0,15 108,33 + 2,887
F(3) 6,23 + 0,15 91,67 + 2,887

Tabel 3. Hasil pengujian pH dan SPF

Formula pH SPF
F(1) 4,29 + 0,015 12,53 £ 0,404
F(2) 4,67 £ 0,020 9,79 £0,177
F(3) 4,06 + 0,021 13,35 + 0,280

Tabel 4. Hasil pengujian %TE dan % TP

Formula %TE %TP

F(1) _ 4,53x10%+1,60x10% 6,64%0,1929

F2)  0,16x10%+1,49x10% 5,77+0,2983

F(3)  4,09x10%+1,62x10% 7,16+0,2079

Analisis Data dengan Metode Simplex Lattice
Design

Hasil analisis uji viskositas krim tabir
surya pada Tabel 2 menunjukkan bahwa
F(1)<F(3)<F(2). Nilai viskositas krim tabir surya
F(1) paling kecil dibandingkan formula lainnya
sehingga dapat dikatakan sediaan krim akan
mudah dikeluarkan dari tube tetapi sulit untuk
mengendalikan  pengeluaran  krim  untuk
dioleskan pada kulit.

Hasil analisis viskositas krim tabir surya
menggunakan design expert versi 11 diperoleh
persamaan sebagai berikut :

Final Equation in Terms of Real Components :
Viskositas1 = +83,75000*asam glikolat
+91,25000*asam sitrat +85,00000*asam
glikolat*asam sitrat

Final Equation in Terms of Actual Components :
Viskositas2= +41,87500*asam glikolat +45,62500B
*asam sitrat +21,25000*asam glikolat*asam sitrat

Persamaan tersebut menjelaskan
pengaruh asam glikolat dan asam sitrat serta
kombinasinya terhadap respon viskositas.
Berdasarkan persamaan tersebut didapatkan
hasil contour plot viskositas. Hasil contour plot
viskositas dapat dilihat pada Gambar 2.
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Two Component Mix

Viskositas (dPa.S)

A Asam gikola
B Asam stral

Gambar 2. Contour plot viskositas

Hasil analisis uji pH krim tabir surya
pada  Tabel 3 menunjukkan bahwa
F(3)<F(1)<F(2). Hasil analisis pH krim tabir
surya menggunakan design expert versi 11
diperoleh persamaan sebagai berikut :

Final Equation in Terms of Real Components :
pH1 = +4,30500*asam glikolat +4,05500*asam sitrat
+1,96000*asam glikolat*asam sitrat

Final Equation in Terms of Actual Components :
pH2 = +2,15250*asam glikolat +2,02750*asam sitrat
+0,49000*asam glikolat*asam sitrat

Persamaan tersebut menjelaskan
pengaruh asam glikolat dan asam sitrat serta
kombinasinya terhadap respon pH. Berdasarkan
persamaan tersebut didapatkan hasil contour
plot pH. Hasil contour plot pH dapat dilihat pada
Gambar 3.

Two Component Mix

X1.= A: Asam gikolat
X2 = B: Asam sira

pH

Gambar 3. Contour plot pH

Hasil analisis uji SPF krim tabir surya
pada Tabel 3 menunjukkan bahwa nilai SPF
krim tabir surya F(3)>F(1)>F(2). Krim tabir surya
pada F(3) menunjukkan nilai SPF paling besar
dibandingkan formula lainnya sehingga lebih

baik dalam melindungi kulit dari sinar UV. Hasil
analisis uji SPF krim tabir surya pada program
design expert versi 11 diperoleh persamaan
berikut:

Final Equation in Terms of Real Components :
SPF1 = +12,28625*asam glikolat +13,32625*asam
sitrat -11,20000*asam glikolat*asam sitrat

Final Equation in Terms of Actual Components :
SPF2 = +6,14313*asam glikolat +6,66313*asam sitrat
-2,80000*asam glikolat*asam sitrat

Persamaan tersebut menjelaskan
pengaruh asam glikolat dan asam sitrat serta
kombinasinya terhadap respon SPF.
Berdasarkan persamaan tersebut didapatkan
hasil contour plot SPF. Hasil contour plot SPF
dapat dilihat pada Gambar 4.

Two Component Mix

SPF

A Asam gikola.
B: Asam siral

Gambar 4. Contour plot SPF

Hasil analisis uji %TE krim tabir surya
pada  Tabel 4 menunjukkan bahwa
F(1)<F(3)<F(2). Nilai %TE krim tabir surya F(1)
paling kecil dibandingkan formula lainnya
sehingga lebih baik dalam melindungi kulit dari
sinar UV penyebab eritema. Hasil analisis uji
%TE krim tabir surya pada program design
expert versi 11 diperoleh persamaan berikut:

Final Equation in Terms of Real Components :
%TE1 = +5,03750E-006*asam glikolat +4,63750E-
006*asam sitrat +4,10800E-005*asam glikolat*asam
sitrat

Final Equation in Terms of Actual Components :
%TE2 = +2,51875E-006*asam glikolat +2,31875E-
006*asam sitrat +1,02700E-005*asam glikolat*asam
sitrat
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Berdasarkan persamaan tersebut
didapatkan hasil contour plot %TE. Hasil contour
plot %TE dapat dilihat pada Gambar 5.

Des
c

Two Component Mix

26005 |

Asam glkoka.
B: Asam sirat

Gambar 5. Contour plot %TE

Hasil analisis uji %TP krim tabir surya
pada Tabel 4 menunjukkan bahwa nilai %TP
krim tabir surya F(2) paling kecil dibandingkan
formula lainnya, sehingga lebih baik dalam
melindungi kulit dari sinar UV penyebab
pigmentasi. Hasil analisis uji %TP krim tabir
surya pada program design expert versi 11
diperoleh persamaan berikut:

Final Equation in Terms of Real Components :
%TP1 = +6,54750*asam glikolat +7,02250*asam sitrat
-3,41000*asam glikolat*asam sitrat

Final Equation in Terms of Actual Components :
%TP2 = +3,27375*asam glikolat +3,51125*asam sitrat
-0,85250*asam glikolat*asam sitrat

Persamaan  tersebut  menjelaskan
pengaruh asam glikolat dan asam sitrat serta
kombinasinya terhadap respon %TP.
Berdasarkan persamaan tersebut didapatkan
hasil contour plot %TP. Hasil contour plot %TP
dapat dilihat pada Gambar 6.

Two Component Mix

%TP (%)
I

Gambar 6. Contour plot % TP

Pembahasan

Hasil pengujian daya sebar pada Tabel
2 menunjukkan ketiga formula memiliki daya
sebar yang baik, yakni antara 5-7 cm [11]. Daya
sebar F(1) memiliki daya sebar paling besar
dibandingkan formula lain sebab viskositas pada
F(1) paling kecil dibandingkan formula lain.
Viskositas berbanding terbalik dengan daya
sebar krim tabir surya, semakin besar viskositas
maka daya sebarnya semakin kecil [12]. Hasil
pengujian viskositas pada Tabel 2 menunjukkan
ketiga formula memiliki viskositas yang baik,
yakni antara 50-150 dPa.s [12].

Berdasarkan persamaan yang
didapatkan dari design expert untuk respon
viskositas menunjukkan nilai koefisien asam
sitrat lebih besar dari asam glikolat yang berarti
asam sitrat lebih  berpengaruh  dalam
meningkatkan respon viskositas daripada asam
glikolat. Koefisien kombinasi asam glikolat dan
asam sitrat menunjukkan nilai positif serta pada
Gambar 2 menunjukkan kurva melengkung ke
atas yang berarti kombinasi asam glikolat dan
asam sitrat dapat meningkatkan respon
viskositas.

Hasil pengujian pH pada Tabel 3
menunjukkan ketiga formula memiliki pH yang
sesuai dengan pH yang diinginkan yaitu pada
rentang 3,5 - 5,5 [13,14]. Berdasarkan
persamaan yang didapatkan dari design expert
untuk respon pH menunjukkan nilai koefisien
asam glikolat lebih besar dari asam sitrat yang
berarti asam glikolat lebih berpengaruh dalam
meningkatkan respon pH daripada asam sitrat.
Koefisien kombinasi asam glikolat dan asam
sitrat menunjukkan nilai positif serta pada
Gambar 3 menunjukkan kurva melengkung ke
atas yang berarti kombinasi asam glikolat dan
asam sitrat dapat meningkatkan respon pH.

Hasil pengujian SPF pada Tabel 3
menunjukkan ketiga formula memiliki SPF
dengan kategori proteksi maksimal, yaitu
memiliki nilai SPF pada rentang 8-15 [15].
Berdasarkan persamaan yang didapatkan dari
design expert untuk respon SPF menunjukkan
nilai koefisien asam sitrat lebih besar dari asam
glikolat yang berarti asam sitrat lebih
berpengaruh dalam meningkatkan respon SPF
daripada asam glikolat. Koefisien kombinasi
asam glikolat dan asam laktat menunjukkan nilai
negatif serta pada Gambar 4 menunjukkan
kurva melengkung ke bawah yang berarti
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kombinasi asam glikolat dan asam sitrat dapat
menurunkan respon SPF.

Hasil pengujian %TE pada Tabel 4
menunjukkan ketiga formula memiliki %TE
dengan kategori sunblock, yaitu %TE < 1% [16].
Berdasarkan hasil ANOVA, persamaan, dan
Gambar 5 yang diperoleh dari program design
expert menunjukkan bahwa asam glikolat dan
asam sitrat serta kombinasinya tidak signifikan
dalam meningkatkan respon %TE.

Hasil pengujian %TP pada Tabel 4
menunjukkan ketiga formula memiliki %TP
dengan kategori sunblock, yakni antara 3-40%
[16]. Berdasarkan persamaan yang didapatkan
dari design expert untuk respon %TP
menunjukkan nilai koefisien asam glikolat lebih
besar dari asam sitrat yang berarti asam glikolat
lebih berpengaruh dalam meningkatkan respon
%TP daripada asam sitrat. Koefisien kombinasi
asam glikolat dan asam sitrat menunjukkan nilai
negatif serta pada Gambar 6 menunjukkan
kurva melengkung ke bawah yang berarti
kombinasi asam glikolat dan asam sitrat dapat
menurunkan respon %TP.

Gugus hidroksi bebas dari asam sitrat
dan gugus karboksilat dari asam glikolat dapat
mengalami reaksi kondensasi membentuk
surfaktan anionik berupa ester karboksilat
dengan pH netral atau basa [17], yang
keberadaannya dapat meningkatkan pH sediaan
krim tabir surya. Suasana asam akan
menyebabkan pergeseran panjang gelombang
maksimum ke panjang gelombang yang lebih
kecil [18]. Semakin besar nilai pH maka panjang
gelombang maksimumnya akan lebih besar
dibandingkan panjang gelombang maksimum
pada pH yang lebih kecil sehingga nilai SPF dan
persen TP in vitro akan menurun.

Formula optimum diperoleh
berdasarkan hasil contour plot dari semua
respon sehingga akan membentuk kurva
komposisi formula versus desirability. Kurva
hubungan antara formula versus desirability
dapat dilihat pada Gambar 7. Nilai desirability
semakin mendekati angka 1 maka semakin
dekat formula optimum tersebut terhadap kriteria
nilai respon yang diharapkan. Kriteria respon
yang diharapkan yaitu respon viskositas berada
pada rentang 50-150 dPa.s dan respon pH
berada pada rentang 3,5-5,5. Kriteria untuk
respon SPF yaitu semakin besar nilai SPF maka
semakin baik. Kriteria untuk respon %TE dan

%TP yaitu semakin kecil %TE dan %TP maka
semakin baik.

Solusi merupakan titik formula optimum
yang ditunjukkan dengan adanya perpotongan
antara komposisi asam glikolat dan asam sitrat
dengan desirability. Terdapat tiga solusi yang
muncul pada program Design Expert versi 11
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 8, tetapi
solusi yang dipilih adalah solusi yang memiliki
nilai desirability paling mendekati 1. Nilai
desirability formula optimum yang dipilih yaitu O,
649. Komposisi asam glikolat 2% dan asam
sitrat 0% memberikan respon (viskositas, pH,
SPF, persen TE, dan persen TP) paling
optimum dengan nilai prediksi respon viskositas
83,75 d.Pa.s; respon pH 4,305; respon SPF
12,286, respon persen TE 0,00000409 %,
respon persen TP 6,548 %.

Design-Expert® Software
Component Coding: Actual
Desirabilty

« Design Points

Two Component Mix

X1= A: Asam gikolat
X2 = B: Asam sitrat

Desirability 0.649

0.600—

Desirability

0.400 —

T
A: Asam gikola 0 05 1 15 2
B: Asam sitrat 2 15 1 05 0

Gambar 7. Kurva hubungan komposisi versus
desirability

Solutions
Number Asam gliala Asam sitat Viskositis i ¥ WE WP Desirabiity

[l B 45 [ 0 6 (64 ekekd

Ioomg o 1M W a4 um 0 e 0%
11—

I v Y N X T 1 74 N

Gambar 8. Solusi formula optimum

Simpulan dan Saran

Asam glikolat dan asam sitrat serta
kombinasinya tidak berpengaruh signifikan
dalam menaikkan respon %TE in vitro. Asam
sitrat  berpengaruh  lebih  besar dalam
meningkatkan respon viskositas, nilai SPF, dan
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%TP dibandingkan asam glikolat; sedangkan
asam glikolat berpengaruh lebih besar dalam
meningkatkan respon pH dibandingkan asam
sitrat. Kombinasi asam glikolat dan asam sitrat
dapat meningkatkan respon viskositas dan pH
sediaan serta menurunkan respon nilai SPF dan
%TP in vitro sediaan krim tabir surya yang
mengandung bahan aktif titanium dioksida,
avobenzone, dan octyl methoxycinnamate.

Komposisi asam glikolat 2% dan asam
sitrat 0% memberikan respon (viskositas, pH,
SPF, %TE, dan %TP) paling optimum pada
sediaan krim tabir surya yang mengandung
bahan aktif titanium dioksida, avobenzone, dan
octyl methoxycinnamate.

Penelitian selanjutnya diharapkan dapat
dilakukan uji efektivitas in vivo, uji stabilitas dan
uji iritasi sediaan krim tabir surya kombinasi
titanium dioksida, avobenzone, dan octyl
methoxycinnamate dengan penambahan asam
glikolat dan asam sitrat. Selain itu, perlu
dilakukan uji verifikasi terhadap formula
optimum yang dihasilkan.
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