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Karakterisasi Amilum Talas (Colocasia esculenta (L.) Schott)
Hasil Modifikasi Kombinasi Metode Pregelatinasi Parsial dan
Ko-proses Menggunakan HPMC
(Hydroxy Propyl Methyl Cellulose)

Rizki Awaluddin
Prodi Farmasi

INTISARI

Talas (Colocasia esculenta (L.) Schott) merupakan alternatif amilum dari sumber
tanaman baru. Pada umumnya, amilum memiliki sifat alir dan kompressibilitas
yang buruk, maka diperlukan modifikasi amilum untuk memperbaikinya. Akan
tetapi, penggunaan metode tunggal pada modifikasi amilum menunjukkan sifat
fisikokimia yang terbatas. Tujuan penelitian ini ialah untuk meningkatkan sifat
fisikokimia amilum dengan modifikasi amilum melalui kombinasi metode
modifikasi pregelatinasi parsial dan ko-proses menggunakan HPMC (Hydroxy
Propyl Methyl Cellulose). Pada penelitian ini, dilakukan pregelatinasi parsial 40%
suspensi amilum dengan pemanasan pada suhu 55°C selama 70 menit dan
dilakukan ko-proses suspensi amilum menggunakan variasi kadar HPMC pada 3,
4, dan 5% w/w terhadap massa amilum sebagai bahan pengikat dan plastic
material. Profil sifat alir, kompressibilitas dan kompaktiblitas amilum hasil
modifikasi diukur dengan uji evaluasi fisik yaitu meliputi uji kecepatan alir, angle
of repose, rasio hausner, carr’s index dan uji kompatibilitas granul. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa kadar HPMC 3%, dipilih sebagai eksipien
modifikasi dengan kadar polimer/pengikat yang efisien, dan memiliki
kompaktibilitas, kompressibilitas dan sifat alir yang lebih baik bila dibandingkan
dengan amilum unmodified. Serta, berdasarkan hasil analisa spektra FTIR amilum
talas modifikasi secara umum tidak menunjukkan perubahan struktur kimia yang
signifikan. Selain itu, amilum talas-HPMC 3% memiliki kompaktibilitas yang
lebih rendah dibandingkan dengan Starch®1500, tapi memiliki sifat alir yang lebih
baik.

Kata Kunci: Colocasia escuelenta, amilum, pregelatinasi parsial, ko-proses,
HPMC
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Characterization of Talas Starch (Colocasia esculenta (L.) Schott)
Result of The Combination of Partial Pregelatinization and
Co-process Modification Methods Using HPMC
(Hydroxy Propyl Methyl Cellulose)

Rizki Awaluddin
Pharmacy Departement

ABSTRACT

Talas (Colocasia esculenta (L.) Schott) is an alternative starch from a new plant
source. Generally, Starch have a bad flowability and compressibility properties.
Therefore, the modification of starch to improve is required. However, employing
single starch modification method shows the physicochemical limitation
properties. The aim of this study is to improve physicochemical properties of
starch with modify the starch by combining partial pregelatinization and co-
process modification methods using HPMC (Hydroxy Propyl Methyl Cellulose).
This studies conducted by partial pregelatinization of 40% starch suspension with
heating at 55°C for 70 minutes, and co-process of starch suspension with variation
of HPMC amount at 3, 4, and 5% wi/w of starch mass as binder agent and plastic
material. Flowability, compressibility and compactibility profile of modified
starch is measured by phsycal evaluation test that are flowability, angle of repose,
hausner ratio, carr’s index and granule compactibility test. The results showed that
the levels of HPMC 3%, selected as an excipient modified with polymer
concentration / binder efficient, and has a compactibility, compressibility and
better flow properties when compared to the unmodified starch. Also, based on
the results of the analysis of FTIR spectra of taro starch modifications generally
do not show a significant change in chemical structure. Additionally, taro starch-
HPMC 3% had a lower compactibility compared to Starch®1500, but has a better
flow properties

Keyword: Colocasia escuelenta, starch, partial pregelatinization, co-process,
HPMC
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BAB I
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang Masalah

Pengembangan sediaan obat selalu diperlukan dalam memenuhi pelayanan
pengobatan di Indonesia. Bahkan, untuk mendukung hal tersebut Kementerian
Kesehatan menyatakan pentingnya kemandirian industri farmasi dalam
memproduksi bahan baku obat, sehingga hal tersebut dapat meminimalkan biaya
obat dan menekan ketergantungan Indonesia terhadap bahan baku impor .

Umbi tanaman lokal disekitar Daerah Istimewa Yogyakarta mencapai 65 jenis
umbi-umbian salah satunya talas yang merupakan sumber amilum. Amilum
digunakan sebagai bahan pengisi tablet yang ekonomis, sehingga sebagian besar
pengobatan menggunakan sediaan secara oral, dan 70% diantaranya berupa
sediaan tablet. ).

Umbi talas (Colocasia esculenta (L.) Schott) merupakan salah satu umbi-
umbian yang banyak terdapat diindonesia. Akan tetapi, amilum pada umumnya
memiliki sifat alir dan kompressibilitas yang buruk. Salah satu upaya untuk
memperbaiki sifat fisikokimia amilum talas ialah dengan modifikasi tingkat
partikel dengan cara memperbaiki ukuran dan bentuk partikel melalui modifikasi
fisik, sehingga karakteristik eksipien hasil modifikasi dapat diterima sebagai
diterima sebagai bahan pengisi sediaan farmasi .

Penelitian terkait modifikasi menggunaan teknik pregelatinasi atau ko-proses
telah banyak dilakukan, akan tetapi teknik modifikasi secara tunggal
menunjukkan keterbatasan pada sifat granul yang dihasilkan, diantaranya teknik
koproses memiliki keterbatasan dalam hal penentuan rasio kombinasi optimal
pada campuran bahan tambahan atau eksipien, sedangkan hasil modifikasi
pregelatinasi memiliki daya ikat antar partikel yang rendah sehingga
menyebabkan kerapuhan tablet. Pada penelitian sebelumnya, HPMC yakni bahan
pengikat /binder berupa polimer, yang digunakan dalam pembuatan eksipien ko-
proses laktosa yang berupa granul menunjukkan sifat alir yang baik dibandingkan
binder yang lain 7.



Modifikasi amilum talas pernah dilakukan dengan berbagai teknik,
diantaranya penelitian oleh Odeniyi, didapatkan bahwa amilum talas pregelatin
memiliki karakteristik swelling capacity, angle of repose dan bulk density lebih
baik dibandingkan amilum talas unmodified. Namun, sifat fisikokimia amilum
pregelatin tersebut masih dikategorikan buruk sehingga tidak dapat digunakan
dalam formulasi tablet ®. Oleh karena itu, dilakukanlah penelitian melalui
kombinasi metode pregelatinasi parsial dan ko-proses menggunaan HPMC, untuk
meningkatkan sifat fisik amilum seperti sifat alir, kompaktibilitas dan
kompressibilitas, sehingga dapat diterima sebagai bahan pengisi tablet kempa

langsung.

1.2 Rumusan Masalah

a. Bagaimanakah Kkarakteristik granul hasil modifikasi amilum talas
menggunakan kombinasi metode pregelatinasi parsial dan ko-proses dengan
variasi kadar HPMC(Hydoxy Propyl Methyl Cellulose) ?

b. Bagaimanakah pengaruh modifikasi amilum talas menggunakan kombinasi
metode pregelatinasi parsial dan ko-proses dengan variasi kadar HPMC
terhadap sifat fisik amilum dalam meningkatkan kualitas amilum talas ?

c. Bagaimanakah karakteristik amilum talas hasil modifikasi dibandingkan
dengan Starch® 1500 ?

1.3 Tujuan Penelitian

a. Mengkaji formula optimal granul modifikasi amilum talas menggunakan
kombinasi metode pregelatinasi parsial dan ko-proses dengan HPMC

b. Mengkaji pengaruh modifikasi amilum talas melalui kombinasi metode
pregelatinasi parsial dan ko-proses dengan variasi kadar HPMC terhadap sifat

c. Mengkaji profil kompaktibilitas amilum talas hasil modifikasi dibandingkan
dengan Starch® 1500 ?

1.4 Manfaat Penelitian
Sebagai salah satu pengkajian dalam modifikasi amilum talas untuk

penyediaan eksipien atau bahan tambahan sediaaan tablet kempa langsung



BAB I
STUDI PUSTAKA

2.1 Tinjauan Pustaka
2.1.1 Amilum

Amilum merupakan molekul polisakarida dan merupakan campuran
senyawa polimer, yakni amilosa dan amilopektin yang secara alami diproduksi
oleh tanaman. Kedua senyawa tersebut berbeda secara struktur dan memiliki
peran terhadap sifat fisik amilum. Padanya terdapat ikatan a-1,4-glikosidik dan
ikatan a-1,6-glikosidik kadarnya tergantung pada tanaman, amilosa merupakan
rantai polimer panjang dan linear. Sedangkan amilopektin memiliki struktur
polimer yang tumpang tindih. Perbedaan rasio amilopektin-amilosa dan
kandungan mineral pada amilum memberikan refleksi perbedaan bentuk partikel

pada jenis amilum yang berbeda pada setiap tanaman 9,
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Gambar 2.1. Struktur amilosa dan amilopektin. (a) Amilopektin banyak
ikatan a-1,4-glikosidik dan a-(1,6)-glikosidik, sedangkan (b) amilosa terdapat
ikatan o-(1,4)-glikosidik 2.

2.1.2 Umbi Talas
Klasifikasi Umbi Talas ®2.
Kingdom : Plantae - Tanaman
Subkingdom : Trachobionta — Tanaman Berpembuluh

Superdivision : Spermatophyta — Tanaman Berbiji

Division : Magnoliophyta — Tanaman Berbunga

Class : Liliopsida - Monokotil

Subclass : Arecidae

Order : Arales

Family . Araceae — Famili Arum

Genus : Colocasia Schott - Colocasia

Spesies : Colocasia esculenta (L.) Schott — Coco yam

Varietas : Colocasia esculenta (L.) Schott var. escuelenta — coco yam

Talas merupakan tanaman umbi-umbian dari famili araceae (Arum) yang
memiliki banyak varietas yang tumbuh didaerah tropis dan subtropis. Varietas
talas jenis Colocasia esculenta (L.) Schott salah satunya banyak terdapat
diindonesia. Kandungan amilumnya sebanyak 20-28%,dan memiliki karakteristik
berupa granul kecil, poligonal, bentuk tidak teratur dan ukuran granul amilum
antara 1-5 um. Umumnya digunakan sebagai bahan makanan, tapi juga dapat
modifikasi untuk kebutuhan industri farmasi, seperti amilum talas yang digunakan

sebagai alternatif bahan pengikat pengganti amilum maize atau jagung 49,



Gambar 2.2. Hasil pengamatan Scanning Electron Microscopy (SEM)
amilum talas. Amilum berbentuk polygonal, tak teratur, dan berdiameter kurang
dari 2.5 pm ®7.

2.1.3 Modifikasi Amilum

Amilum merupakan bahan yang digunakan pada sediaan oral solid yang
digunakan sebagai filler, binder atau disintegrant. Pada umumnya amilum
memiliki sifat kompressibilitas dan sifat alir yang kurang baik. Oleh karena itu,
untuk memperbaiki sifat fisik amilum perlu dilakukan modifikasi seperti

modifikasi fisik, kimia atau genetik 9.

2.1.3.1 Ko-proses Amilum

Merupakan modifikasi fisik untuk meningkatkan sifat fisik eksipien dengan
mencapurkan dua atau lebih eksipien pada tingkat subpartikel, yang lebih
menguntungkan dibandingkan pencampuran fisik eksipien. Modifikasi amilum
atau eksipien menggunakan teknik ko-proses tidak merubah struktur kimia
eksipien, tapi hanya modifikasi fisik partikel “*?. Selain itu, penerapan teknik
ko-proses untuk modifikasi amilum menjadi alternatif untuk meningkatkan
kualitas amilum seperti meningkatkan sifat alir, sensitifitas terhadap lubricant
pada pembuatan tablet, dan dapat pula untuk meningkatkan kekerasan tablet dan

mengurangi waktu disintegrasi %,



Pada umumnya, jenis bahan akan berpengaruh signifikan terhadap kekerasan
dan sifat alirnya. Eksipien yang digunakan pada sediaan padat diklasifikasikan
menjadi tiga, yakni; bahan elastic, plastic dan brittle. Pada umumnya, kombinasi
eksipien dengan sifat plastic dan brittle digunakan untuk ko-proses dan
menunjukkan kekuatan tablet yang optimal. Bahan dengan sifat plastic yakni ialah
partikel yang dapat mengalami perubahan menjadi bentuk yang kaku atau plastic
deformation setelah dikempa, dan brittle material ialah partikel yang
menunjukkan sifat kerapuhan yang tinggi dan berbentuk partikel yang terpecah-
pecah. Sedangkan elastic material merupakan partikel yang sangat sedikit
perubahan menjadi plastic atau brittle, partikel cenderung berubah ke bentuk
partikel semula, sehingga dalam jumlah besar akan menyebabkan capping atau
laminating pada tablet. Bahan tambahan bersifat plastic material biasanya berupa
polimer seperti senyawa turunan selulosa, salah satunya hydroxypropyl
methylcellulose(HPMC) %22,

Starch®1500 merupakan salah satu eksipien hasil ko-proses untuk tujuan
kempa langsung dengan modifikasi amilum jagung (maize starch) melalui
pregelatinasi parsial. Sehingga Starch®1500 mengandung 5% amilosa, 15%

amilopektin dan 80% amilum jagung unmodified ®.

2.1.3.2 Teknik Pregelatinasi Parsial

Gelatinasi merupakan proses transformasi suspensi amilum menjadi pasta
amilum. Secara umum, pregelatinasi menyebabkan terjadinya perubahan
substansial pada kimia dan fisik amilum yakni disusun ulang atau rearrangement
baik itu intra- maupun intermolekuler pada ikatan hidrogen antara air dan molekul
amilum 018

Pada proses gelatinasi terdapat faktor yang berperan penting, yakni suhu pada
pemanasan suspensi amilum. Karena pada proses ini, suspensi amilum akan
dipanaskan pada suhu tertentu sehingga granul akan mengembang secara
irreversible yang bergantung pada suhu pemanasan. Pada penelitian sebelumnya,

pregelatinasi parsial pada ko-proses amilum maize dan acacia gum yakni



dilakukan pada suhu 55 °C selama 15 menit memiliki kekerasan yang baik dan

tingkat kerapuhan tablet yang rendah #.

2.1.4 Bahan Pengikat atau Binder

Bahan Pengikat atau binder merupakan senyawa adhesif yang ditambahkan
untuk meningkatkan kohesivitas partikel. Efisiensi bahan pengikat atau binder
bergantung pada jenis, konsentrasi dan metode pencampuran bahan pengikat .

Hydroxypropyl methylcellulose(HPMC) merupakan polimer yang bersifat
hidrofil, inert, polimer viscoelastic, yang digunakan sebagai eksipien dan
pengontrol pelepasan obat. Pada penelitian sebelumnya, penggunaan HPMC
sebagai binder dengan konsentrasi 2-5% menunjukkan kekerasan, kerapuhan,
waktu disintegrasi dan kecepatan disolusi tablet lebih baik dibandingkan binder
lainnya, sehingga dengan konsentrasi HPMC yang rendah dapat memberikan

perubahan sifat fisik yang optimal °29).
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Gambar 2.3. Struktur Kimia Hydroxypropyl methylcellulose (HPMC)®@"
2.2 Landasan Teori

Umbi talas (Colocasia esculenta (L.) Schott) merupakan famili Colocasia
yang banyak dibudidayakan di Indonesia. Umbi tersebut memiliki kandungan
amilum sebanyak 20-28% dari berat umbi segar. Ukuran partikel yang kecil yakni



2-5um, bentuk poligonal dan tidak teratur menyebabkan amilum talas memiliki
karakteristik sifat alir dan kompressibilitas yang buruk ®41°).

Sediaan tablet banyak digunakan sebagai sediaan yang digunakan dalam
pengobatan. Amilum umumnya digunakan sebagai bahan pengisi tablet yakni
untuk mencapai bobot tablet saat preformulasi. Bahan pengisi yang dipersyaratkan
harus memenuhi spefisikasi berupa sifat alir dan kompressibilitas sebagai bahan
farmasetik. Sedangkan, amilum talas telah banyak disebutkan memiliki sifat alir
dan kompressibilitas yang buruk. Oleh karena itu, salah satu cara untuk
memperbaiki sifat amilum tersebut dengan cara modifikasi.

Modifikasi pregelatinasi parsial merupakan metode modifikasi amilum
menggunakan pengaruh suhu dan air. Metode tersebut diketahui dapat
memperbaiki sifat fisikokimia melalui memperbesar ukuran partikel amilum dan
meningkatkan daya basah (wettability) secara irreversible ©.

Sedangkan ko-proses merupakan modifikasi fisik dengan cara
mengombinasikan 2 bahan tambahan atau lebih yang diharapkan dapat
memperbaiki dan meningkatkan sifat fisik amilum talas dibandingkan bahan
tunggalnya. Melalui memperkecil ruang antar partikel (porositas) dengan cara
penggabungan antarpartikel amilum menjadi bentuk yang lebih besar. Pada
metode Kko-proses ini digunakan bahan tambahan HPMC, merupakan turunan
selulosa yang dapat sebagai pengikat pada kadar 2-5% pada pembuatan granulasi
tablet 9.

2.3 Hipotesis

Berdasarkan landasan teori diatas maka dapat disusun hipotesis penelitian, yaitu :
Modifikasi amilum talas melalui kombinasi pregelatinasi parsial dan ko-

proses dapat mempengaruhi sifat fisikokimia amilum talas sehingga dapat

meningkatkan sifat alir, kompressibilitas dan kompaktibilitas dari amilum talas.



BAB I

METODE PENELITIAN
3.1 Metode penelitian
3.1.1 Bahan dan Alat
1) Bahan
Pada penelitian ini digunakan bahan — bahan diantaranya Umbi talas (Colocasia
esculenta (L.) Schott) didapatkan dari pedagang didaerah Wonosari, Gunung
Kidul, Yogyakarta. METHOCEL™ Methylcellulose K15, aquades, alkohol 95%
dan gliserol didapatkan dari laboratorium Teknologi Farmasi Ull. Potassium
lodide (KI), lodine (I;), dan Ammonium Chloride (NH4Cl) didapatkan dari
laboratorium Kimia Farmasi Ull, Starch®1500 didapatkan dari laboratorium
Farmasi UGM, dan Amylose (MERCK) standar yang didapatkan dari
CV.ChemMix Pratama, Yogyakarta

2) Alat

Pada penelitian ini digunakan alat — alat diantaranya: timbangan analitik (Metler
Toledo PL 601-S), magnetic stirrer (Heidolph Mr 3001 K), oven (Memmert),
mesin parut, tapping density tester (Erweka SVM-121), flowability tester,
hardness tester (Erweka TBH-125), sieve shaker (Retssch As-200 Basic), Mesin
kempa punch 13mm (Mesin Tablet Korsh), Spektrofotometer UV/Vis,
Spektrofotometer Inframerah (Nicolet Avatar IR 360), moisture balance,

penangas air, termometer, alat gelas (Pyrex) dan mikroskop (Olympus).

3.1.2 Cara Penelitian
1) Sistematika Kerja Penelitian
Sistematika kerja pada penelitian ini secara lebih rinci dapat dilihat pada Gambar
3.1

Pada gambar tersebut dijelaskan rangkaian penelitian yang dilakukan
dalam modifikasi amilum talas dimulai dari tahap ekstraksi, modifikasi dengan
variasi kadar HPMC, pembuatan granul, hingga evaluasi sifat alir,

kompressibilitas dan kompaktibilitas.
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Gambar 3.1 Skema Penelitian
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2) Ekstraksi Amilum Umbi Talas

Sebanyak 5 kg umbi talas (Colossia escuelenta) yang telah dikupas ditaburi
garam dan dicuci bersih untuk meminimalkan lendir. Bahan kemudian diparut
dengan mesin parut. Hasil parutan kemudian diberi aquades sebanyak 1/3 bobot.
Selanjutnya campuran diperas dan disaring menggunakan kain kasa dan air
perasan ditampung dalam wadah. Ampas kembali diberikan aquades sebanyak 1/3
bobot dan diperas kembali. Hasil perasan kedua di tambahkan pada hasil perasan
pertama dan diendapkan selama 24 jam hingga terbentuk endapan amilum.
Endapan kemudian dipisahkan dari airnya dan dikeringkan dengan oven pada
suhu 45°C selama 24 jam. Amilum yang telah kering di-milling dengan mesh 80

dan disimpan dalam desikator ¥,

3) Pembuatan Eksipien dengan Modifikasi Amilum Talas

Dibuat larutan suspensi yang mengandung amilum talas dan HPMC, dengan
perbedaan kadar 3, 4, dan 5%. Disiapkan sejumlah larutan HPMC sesuai kadar
yang didispersikan dengan aquades dingin. Didispersikan amilum talas dengan air
yang telah dipanaskan(aquadest) dengan proporsi 40% w/v. Suspensi amilum
dipanaskan pada suhu 55°C selama 70 menit. Dicampurkan larutan HPMC pada
suspensi amilum talas menggunakan mixer atau pengaduk selama 10 menit.
Suspensi dikeringkan menggunakan oven pada suhu 45°C selama 24 jam. Setelah
terbentuk massa basah dilakukan ayak basah menggunakan ayakan dengan ukuran
mesh 18, kemudian dikeringkan menggunakan oven pada suhu 45°C selama 3 jam
hingga terbentuk massa granul kering, kemudian dilakukan ayak kering

menggunakan mesh 20 ®24),

4) Uji Evaluasi Amilum Talas dan Granul Hasil Modifikasi Amilum
5.1) Identifikasi Amilum
5.2) Persen Hasil atau Percent Yield
Persen hasil amilum yang didapat dari ekstraksi dihitung perbandingan
antara berat amilum yang didapat dari ekstraksi terhadap berat bahan yang

digunakan @
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Berat Amilum

Persen Hasil = x 100 (3.1)

Berat Bahan Awal

Sedangkan persen hasil setelah dilakukan modifikasi, dapat dihitung dengan

persamaan,

Berat Amilum Modifikasi

Persen Hasil = x 100 (3.2

Berat Amilum Talas

5.3) ldentifikasi Organoleptis
Amilum hasil ekstraksi dan amilum hasil modifikasi diidentifikasi secara
organoleptis, meliputi warna, bentuk makroskopis, dan bau.

5.4) Uji lodine

Dilakukan uji kualitatif amilum untuk mengetahui keberadaan dan
intensitas amilum dari hasil ekstrak. Digunakan 1 gram amilum yang dilarutkan
dalam 15 mL air panas. Setelah larutan dingin, dari 1 mL suspensi tersebut

ditambahkan 2 tetes 0,1N larutan iodine, lalu diamati perubahan warna ©%.

5.5) Uji Kadar Air

Ditimbang sebanyak 1 gram amilum dan amilum hasil modifikasi, dan
dilakukan penentuan kadar air menggunakan alat moisture balance dengan
pemanasan pada suhu 105°C, nilai kadar air dihitung dengan persamaan sebagai
berikut.

o%MC =2 4100 (3.3)
Wo
5.6) ldentifikasi Mikroskopis
Diambil sejumlah amilum dan granul amilum talas modifikasi ditetesi
gliserol untuk pengamatan menggunaan mikroskop, kemudian diidentifikasi

ukuran, bentuk amilum sebelum dan sesudah dilakukan modifikasi amilum ¢,
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5.7) Uji Kadar Amilosa dan Amilopektin

5.7.1) Pembuatan Larutan Standar

Ditimbang 10 mg amilosa standar kemudian dimasukkan kedalam labu 25 mL,
setelah itu ditambahkan 1 mL etanol 95% dan 1 mL NaOH 1 N. Kemudian
ditambahkan aquades hingga tanda batas, sehingga didapat larutan aliquot dengan
kadar 200 ppm. Diambil larutan aliquot sesuai seri kadar amilosa 10, 20, 30, 40,
dan 50 ppm dalam labu 10 mL. Kemudian ditambahkan 1mL buffer ammonium
klorida (NH4CI) 0.9N, dan 1 mL larutan iodine. Lalu ditambah aquades hingga
didapat 10 mL. Diamati perubahan warna dan kestabilannya, lalu dibaca
menggunakan spektrofotometer UV/Vis pada panjang gelombang 614 nm. Kadar

amilopektin dihitung melalui selisih kadar amilosa terhadap 100% substrat ©2.

5.7.2) Pembuatan Reagen lodine
Dibuat larutan iodine dengan menimbang Potassium lodide (KI) sebanyak 1,5
gram dan 0,15 gram lodide (I). Kemudian dicampurkan dan ditambah aquades

hingga volume 100 mL ©2).

5.7.3) Pembuatan Larutan Buffer Ammonium Klorida
Dilarutkan NH4ClI sebanyak 0,481 gram menggunakan aquades dalam labu ukur
10 mL hingga tanda batas ©2.

5.7.4) Pembuatan Larutan Sampel

Sampel amilum sebanyak 100 mg, 1 mL etanol 95% dan 9 mL larutan NaOH 1N,
lalu dicampur dalam labu 100 mL dan diamkan selama semalam. Kemudian di
larutkan dengan aquades hingga volume mencapai 100 mL. Diambil larutan
aliquot sebanyak 0,5 mL pada labu 10 mL. Kemudian ditambahkan 1 mL buffer
NH,4CI 0,9N dan 1mL larutan iodine, lalu ditambahkan aquades hingga volume 10
mL. Diamati perubahan warna dan kestabilannya, lalu diukur kadar amilosa dalam
sampel dengan panjang gelombang 614 nm ¢
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5.8) Uji Distribusi Ukuran Partikel

Diambil 50 gram amilum hasil modifikasi dan dilakukan uji distribusi ukuran
partikel dengan alat sieve shaker ukuran 12, 14, 16, 18, 20, 30, 40, dan 60 mesh
selama 10 menit ®®. Kemudian diidentifikasi diameter rata-rata granul dengan

persamaan;

>(% Berat Granul x Rerata diameter lubang)
Ay = . (3.4)
100

5.9) Carr’s Index (Cl)

Dimasukkan amilum talas dan granul amilum talas modifikasi kedalam gelas
ukur 100mL, ditimbang dan dicatat volume sebagai bulk volume (Vo). Silinder di-
tapping sebanyak 500 kali,
dicatat volume sebagai tapped volume (Vsgoo). Pengujian dilakukan sebanyak 3 kali

replikasi ©

cl = 100x Tapped Density—Bulk density (35)

Tapped Density

5.10) Rasio Hausner
Dihitung dengan perbandingan Tapped Density dan Bulk Density, dengan

persamaan ©%

Tapped Density (3 6)

Rasio Hausner = -
Bulk density

5.11) Kecepatan Alir atau Flow Rate

Sebanyak 100 gram amilum talas dan granul amilum talas modifikasi diuji
menggunakan alat flowability tester, kemudian dicatat kecepatan alir serbuk atau
granul. Pengujian dilakukan sebanyak 3 kali replikasi, dengan parameter

pengukuran dalam gram/detik (g/detik) @,

5.12) Sudut Diam atau Angle of Repose
Sebanyak 10 gram amilum talas dan granul amilum talas modifikasi dievaluasi

dengan melihat sudut diam dengan dimasukkan kedalam corong alat, kemudian
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dicatat sudut yang terbentuk saat penutup corong dibuka. Diukur tinggi puncak

serbuk sebagai H (cm), dan diameter luas sebaran serbuk sebagai R (cm) 2.

Tan a = % (3.7)

5.13) Uji Kompaktibilitas Granul

Massa granul dikempa pada volume dan tekanan yang sama pada skala punch
bawah 13 mm, dengan kapasitas volume tablet 500 mg. Sebanyak 6 tablet yang
dihasilkan diukur kekerasannya dengan hardness tester dan dibandingkan dengan
Starch® 1500 @,

5.14) ldentifikasi Struktur Kimia menggunakan FTIR (Fourier Transform
Infrared Spectroscopy)

Sampel amilum dan amilum hasil modifikasi disiapkan dalam bentuk pellet, yakni

beberapa gram sampel dicampur dengan 0.5 g KBr, dan campuran dicetak dengan

ukuran 13 mm. Sampel dalam bentuk pellet diuji pada spektra 4000-400 cm™

menggunakan FTIR G,

3.2 Analisa Hasil
Berdaskaran hasil data yang diperoleh dari berbagai perlakuan dengan

analisis yang dilakukan yaitu :

1. Uji evaluasi amilum talas dan granul hasil modifikasi amilum meliputi persen
hasil, identifikasi organoleptis, identifikasi miroskopis, kompaktibilitas
granul dan sifat mikromiretik meliputi :Carr’s index (CI), rasio hausner,
kecepatan alir, dan sudut diam.

2. Data hasil evaluasi diuji menggunakan analisis statistik ANOVA Single
Factor dengan menganalisa nilai P-Value melalui Microsoft Excel untuk
mengetahui data yang berbeda signifikan pada kelompok perlakuan hasil

modifikasi amilum talas.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN
4.1 Identifikasi Amilum Umbi Talas dan Granul Hasil Modifikasi
4.1.1 Serbuk Amilum Talas Hasil Ekstraksi

Amilum talas diekstraksi menggunakan metode sedimentasi dan
didapatkan amilum dengan karakteristik berupa serbuk halus berwarna putih
sedikit keabuan. Pada penelitian sebelumnya, amilum talas berwarna putih
kecoklatan yang dimungkinkan akibat adanya lendir pada umbi, yakni berupa
protein yang memberikan warna coklat pada amilum setelah pengeringan. Hal ini
karena umbi talas memiliki kandungan protein berupa lendir menyebabkan
sebagian amilum tertahan untuk mengendap pada proses ekstraksi, tapi hal ini

dapat diminimalkan melalui perlakuan seperti pencucian, dan pemberian garam .

(b)

Gambar 4.1. a) Umbi talas, b) Amilum yang tertahan mengendap oleh lendir

dipermukaan, ¢) Amilum talas hasil ekstraksi

Amilum talas yang telah dilakukan ekstraksi, maka akan membentuk endapan
berwarna putih. Berdasarkan hasil penelitian pada tabel 4.1, didapatkan persen
hasil ekstraksi amilum talas sebesar 10,443% dari berat umbi segar. Sedangkan
persen hasil pregelatinasi parsial didapatkan berkisar 94-97% yang merupakan
berat hasil modifikasi yang cukup efisien dalam meminimalkan biaya produksi.

16



17

Tabel 4.1. Persen Hasil Ekstraksi dan Hasil Modifikasi Amilum Talas

Perlakuan Persen Hasil (%0)
Ekstraksi
Amilum Talas 10,443
Pregelatinasi Parsial Amilum Talas
Amilum Talas-HPMC 2% 97,467
Amilum Talas-HPMC 3% 94,901
Amilum Talas-HPMC 4% 96,273

4.1.2 Organoleptis
Amilum talas yang dihasilkan dari ekstraksi memiliki karakteristik berupa serbuk

putih keabuan, berbau khas umbi talas, dan berbentuk serbuk halus.

4.1.3 Identifikasi lodin
Uji identifikasi iodin dilakukan untuk mengetahui kandungan kualitatif amilum
dalam umbi dan karakteristik amilum talas yang ditandai dengan perubahan warna

menjadi biru hingga kehitaman.

(a) (b)

Gambar 4.2. Identifikasi amilum talas menggunakan iodine, (a) amilum talas

sebelum diuji iodine, (b) amilum setelah diuji iodine

Amilum hasil ekstraksi yang belum diuji menggunakan larutan iodine berwarna
putih keruh (Gambar 4.3.a), kemudian setelah diteteskan larutan iodine menjadi
berwarna biru tua atau biru gelap, yang menunjukkan keberadaan amilum dalam
sampel (Gambar 4.3.b).
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Gambar 4.3. Kompleks iodide dengan amilosa pada amilum ©°)

Amilum merupakan polisakarida yang mengandung rantai panjang unit glukosa
hingga mencapai 300-1000 unit, yang terdiri dari amilosa dan amilopektin.
amilosa ialah monomer yang berbentuk spiral atau heliks, peristiwa perubahan
warna terjadi akibat terbentuknya kompleks iodine (I3°) dengan unit amilosa, dan
kontras warna tersebut bergantung pada banyaknya unit amilosa 3.

4.1.4 Identifikasi Mikroskopis

Berdasarkan pengamatan, didapat bahwa partikel amilum talas berbentuk
poligonal dengan sebagian sisi partikel berbentuk setengah bulat, dan terdapat
hilus berupa cekungan ditengah partikel amilum. Selain itu, amilum talas
memiliki ukuran partikel yang cukup kecil yang berkisar 5-15 um, sehingga
karakteristik ini memiliki kemiripan dengan penelitian sebelumnya, bahwa

amilum talas memiliki karakteristik berupa poligonal, bentuk tidak teratur, dengan

ukuran partikel 1-5um @738,




19

(d)

Gambar 4.2. Pengamatan Mikroskopis; (a) Amilum Talas perbesaran 40x, (b)

Amilum Talas perbesaran 100x, (¢) Amilum Talas-HPMC 4% perbesaran 40x,
(d) Amilum Talas-HPMC 4% perbesaran 100x

Pengamatan mikroskopis pada amilum talas terlihat terpisah antar partikel
dengan bentuk yang khas yakni poligonal (gambar 4.2 (a) dan (b)), sedangkan
amilum modifikasi berbentuk granul-granul dan antar partikel seperti terdapat zat
yang melekat, yang diduga HPMC (gambar 4.2 (c) dan (d)). Sedangkan granul
amilum modifikasi memiliki ukuran yang lebih besar dibandingkan ukuran
amilum semula. Hal ini karena HPMC sebagai pengikat yang aktif setelah
dilakukan pengembangan menggunakan air, dan terjadi ikatan antar partikel
amilum. Partikel amilum berbentuk amorf, baik sebelum ataupun setelah aktif.
Sifat alir suatu eksipien dipengaruhi oleh beberapa faktor diantaranya bentuk
cenderung bulat dan ukuran partikel yang besar. Oleh karena itu, terbentuknya

granul dapat meningkatkan sifat alir amilum modifikasi.

4.1.5 ldentifikasi Kadar Amilosa

Pengukuran kadar amilosa pada amilum talas bertujuan untuk mengkaji
hubungan kadar amilosa terhadap karakteristik amilum talas. Identifikasi
dilakukan menggunakan metode colorimetry yakni penetapan kadar berdasarkan
kompleks warna amilosa-iodin. Umumnya, amilosa dapat terbaca pada panjang
gelombang 600-650nm, dengan Ama amilosa sekitar 600nm ©¥. Pada hasil
penelitian didapat panjang gelombang maksimal pada 614nm.
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Gambar 4.3. Kurva Baku Amilosa Standar

Tabel 4.2. Penetapan Kadar Amilosa dalam Amilum Talas

Sampel Amilosa (mg) Amilopektin (mg)

Rata-rata Kadar +SD 36,39+1,020 63,607+1,020
dalam 100mg sampel

Penentuan kadar amilosa menggunakan teknik kompleks antara amilosa dan
iodine. Molekul iodine (l3) akan terjebak dalam heliks atau spiral molekul
amilosa, semakin panjang rantai amilosa akan meningkatkan absorbansi
gelombang elektromagnetik pada spektrofotometri UV/Vis. Berdasarkan hasil
penelitian, didapatkan kadar amilosa sebesar 39.191+ 1.020 mg dalam 100 mg
amilum talas hasil ekstraksi. Padahal pada penelitian sebelumnya, amilum talas
hasil ekstraksi dari berbagai daerah didapat kadar amilosa sebesar 11-33%,
sedangkan kadar amilopektin dapat mecapai 66-88% “°.

Perbedaan rasio amilosa dan amilopektin menggambarkan karakteristik
fisikokimia amilum, yang berperan pada proses gelatinisasi, retrodegradasi, dan
bentuk pasta amilum. Kandungan amilosa yang tinggi maka sifat tekstur
amilumnya keras, yang dapat dimanfaatkan sebagai pengisi tablet dalam formulasi
obat. Sedangkan amilopektin menggambarkan tekstur yang kental yang banyak

dimanfaatkan pada industri lem atau kertas, sehingga dengan kadar amilosa dan
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amilopektin ~ amilum talas tersebut dapat digunakan sebagai pertimbangan
dilakukannya modifikasi amilum sebagai alternatif bahan pengisi tablet. Karena
selain berpengaruh pada bentuk dan karakteristik amilum talas juga berpengaruh

pada proses modifikasi salah satunya suhu gelatinasi .

4.2 Evaluasi Fisik Amilum Talas dan Amilum Talas Hasil Modifikasi

Evaluasi fisik eksipien dapat dikaji dari beberapa parameter, seperti kadar air, sifat
alir, kompressibilitas, mikromiretik, kompaktibilitas, dan kompatibilitas
menggunakan spektra inframerah (IR) sebagai pertimbangan pemilihan eksipien

tablet kempa langsung.

4.2.1 Kadar Air

Evaluasi kadar air dilakukan untuk menjaga kestabilan eksipien terhadap
pengaruh kelembaban atau kandungan air. Waktu pengeringan amilum dan
amilum modifikasi berdasarkan perkiraan kadar air yang dapat diterima. Pada
tabel kadar air dari beberapa sampel, dan didapat bahwa sampel memiliki rentang
kadar air yang dapat diterima yakni <15% sesuai dengan ketentuan di kompendia.
Hal ini karena kadar air untuk serbuk >15% sangat beresiko terhadap kestabilan
eksipien akibat tumbuhnya mikroba yang dapat merusak kualitas eksipien ©2.

Tabel 4.3. Kadar Air Amilum Talas dan Amilum Modifikasi

Sampel Kadar Air Ketentuan
Amilum Talas 12,82 +0,526
Amilum Talas-HPMC 2% 8,28 +0,387 .
Amilum Talas-HPMC 3% 10,29 £0,190 Kadar Alr <15%
Amilum Talas-HPMC 4% 8,59 +0,051
4.2.2 Sifat Alir

Parameter sifat alir dilakukan untuk mengkaji partikel atau granul untuk mengalir
pada saat pengempaan. Sifat alir dipengaruhi beberapa faktor diantaranya ialah
kecenderungan partikel yang bulat (spheric) dan ukuran partikel yang besar.

Parameter sifat alir diantaranya kecepatan alir dan sudut diam (angle of repose);
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Tabel 4.4. Identifikasi Sifat Alir Eksipien

Sampel Kecepatan Alir (g/det) Sudut Diam (°)
Starch 1500 00,0 00,0 (Very Poor)
Amilum Talas 00,0 00,0 (Very Poor)
Amilum Talas-HPMC 2% 15,34 +0,274 32,69 0,915 (Passable)
Amilum Talas-HPMC 3% 16,67 +0,230 28,93 £1,234 (Good)
Amilum Talas-HPMC 4% 17,75 +0,213 28,23 0,579 (Good)

Kecepatan alir merupakan jumlah eksipien yang dapat melewati hopper per satuan
waktu, yang dipengaruhi oleh bentuk dan ukuran partikel. Sedangkan sudut diam
lebih dipengaruhi oleh gaya kohesi, yakni interaksi antar partikel yang berkaitan
dengan faktor luas permukaan partikel. Semakin besar luas permukaan partikel
maka semakin besar pula gaya kohesivitasnya. Oleh karena itu, amilum talas
memiliki gaya kohesivitas yang besar yang menyebabkan tidak dapat mengalir.
Sedangkan amilum modifikasi memiliki sifat yang mudah mengalir karena terjadi
perubahan bentuk menjadi granul-granul maka memperkecil luas permukaan.
Kecepatan alir menggambarkan jumlah ekspien yang dapat melewati punch saat
proses pengempaan, sedangkan sudut diam mendeskripsikan interaksi kohesi
antar granul saat mengalir.

Amilum talas unmodified memiliki interaksi kohesi yang kuat dikarenakan
ukuran partikel yang kecil dan bentuk yang tidak spheric, sehingga amilum talas
tidak menunjukkan sifat alir yang baik dan dikategorikan sangat buruk (Very
Poor). Sedangkan amilum hasil modifikasi yang telah diperbaiki bentuk dan
ukurannya menunjukkan peningkatan nilai sudut diam dari range 30-34
(Passable) hingga range 20-30 yang dikategorikan Baik (Good). Hasil analisa
statistik menunjukkan nilai p-value (p<0.05) masing-masing pada setiap
kelompok bermakna berbeda signifikan ©.
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4.2.3 Kompressibilitas

Kompressibilitas granul dilakukan untuk mengkaji porositas partikel sebagai
eksipien. Porositas (ruang antar partikel) yang tinggi bersifat bulkiness yang
menyebabkan tidak seragamnya berat tablet saat pengempaan. Nilai carr’s index
menunjukkan besaran porositas partikel yang berhubungan dengan keseragaman
ukuran partikel. Sedangkan rasio hausner menyatakan nilai kohesivitas
berdasarkan sifat alir secara tidak langsung.

Pada tabel 4.4. didapat sifat kompressibilitas dengan berbagai parameter.
Semakin besar selisih nilai bulk density dan tapped density menunjukkan besarnya
nilai porositas, sebagaimana pada amilum talas unmodified dengan nilai Carr’s
index maupun Hausner ratio yang dikategorikan sangat buruk (Extrem Poor),
yang dikarenakan ketidakseragaman ukuran partikel amilum talas. Sedangkan
amilum modifikasi memiliki penurunan nilai porositas dengan parameter Carr’s
index dari 25 buruk (poor) hingga 16 yang dikategorikan Baik (good) “?. Hasil
analisa statistik menunjukkan bahwa (p< 0.05), yang bermakna berbeda signifikan

pada tiap kelompok uji.

Tabel 4.5. Identifikasi Kompressibilitas Eksipien

Bulk Tapped Hausner
Sampel ' ' Carr’s Index )
Density  Density Ratio
Starch 1500 0,57 0,78 27.67£1,528 4 35 40 029
2 ' (Poor) D
Amilum Talas 046 081 43,33 1,667 177 +0.052
' ' (Extrem Poor) T
Amilum Talas-HPMC 2% 0.46 0.61 25’(?30 iO),OO 1.33 +0.00
1 i) OOr i) - 1
Amilum Talas-HPMC 3% g 49 0.63 22,170,764 1 59 14013
' ’ (Passable) T
Amilum Talas-HPMC 4% 0.50 059 16&)30 13500 1.19 +0.00
1 i) 00 i) - 1

4.2.4 Kompaktibilitas Granul
Syarat eksipien dapat digunakan sebagai eksipien kempa langsung ialah mampu
mengalir (free flowing) dan memiliki daya ikat antar partikel sebagai pengganti

bahan pengikat. Uji kompaktibilitas dilakukan tanpa menggunakan zat aktif, hal
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ini untuk mengkaji kekerasan ekspien setelah dikempa dengan tekanan kompresi
yang sama.

Pada tabel 4.5 amilum talas unmodified memiliki kekerasan yang sangat
rendah yakni 1.54 Kg, dengan karakteristik yang sangat rapuh dan tidak memiliki
daya ikat. Sedangkan amilum talas modifikasi memiliki peningkatan kekerasan
tablet hingga mencapai 4 Kg. Maka modifikasi amilum dengan penambahan
HPMC memiliki pengaruh terhadap daya ikat dan kekerasan tablet. Akan tetapi,
amilum modifikasi dengan penambahan HPMC 4% mengalami penurunan, yang
mungkin diakibatkan oleh perbedaan kadar air eksipien “?. Penambahna HPMC
berperan sebagai pendukung material pembentuk deformasi plastis, yakni
perubahan bentuk partikel menjadi bentuk yang tetap dan kaku setelah
pengempaan. Sehingga peristiwa laminating, splitting, dan capping merupakan
suatu bentuk deformasi yang elastis (non-plastis). Oleh karena itu, kekerasan
amilum talas unmodified yang rendah, dapat diakibatkan oleh belum
termodifikasinya sifat fisik amilum talas menjadi bentuk deformasi plastis.

Tabel 4.6. Identifikasi Kompaktibilitas Eksipien

Sampel Tebal (mm) Kekerasan (kg)
Starch 1500 4,27 £0,021 7,22 +0,327
Amilum Talas 4,39 +0,017 1,54 +0,030
Amilum Talas-HPMC 2% 22% 4,41 +0,019 2,99 0,121
Amilum Talas-HPMC 3% 4,39 +0,021 4,52 +0,156
Amilum Talas-HPMC 4% 4,41 +0,031 4,09 +0,147

4.2.5 Distribusi Ukuran Partikel
Pengujian ini dilakukan untuk mengkaji ketersebaran partikel dengan perbedaan
ukuran lubang sieve. Ukuran granul dapat mempengaruhi variasi bobot tablet,
bahwa ketidakseragaman ukuran granul menyebabkan tidak terpenuhinya volume
die (lubang kempa) saat proses kempa tablet, sehingga dapat terjadi kerapuhan
tablet, capping, splitting atau bahkan laminating (terbentuknya lapisan yang
terpisah) “2.

Pada tabel 4.7, berdasarkan identifikasidistribusi ukuran partikel atau sieve
analysis, granul amilum modifikasi dengan penambahan HPMC 2% hingga 4%

memiliki peningkatan rata-rata diameter granul yang sebanding dengan
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peningkatan nilai sifat alir, sehingga modifikasi amilum dengan penambahan
HPMC mempengaruhi ukuran granul dan sifat alir. Analisa menggunakan sieve
shaker berperan untuk menunjukkan pengaruh ukuran granul dan keseragaman
ukuran terhadap sifat fisik partikel. Maka, dengan ukuran partikel yang besar dan

seragam dapat meningkatkan sifat fisik granul.

Tabel 4.7. Identifikasi Distribusi Ukuran partikel

sampel Amilum Talas Amilum Talas Amilum Talas
2 + HPMC 2% + HPMC 3% + HPMC 4%
Rata-rata 270,695 um 377,202 um 398,925 um

ukuran granul

4.2.6 ldentifikasi Struktur Kimia menggunakan FTIR

Identifikasi menggunakan spektra inframerah dilakukan untuk mengidentifikasi
gugus-gugus pada amilum talas unmodified, HPMC, maupun amilum talas
modifikasi. Selain itu, untuk mengetahui pengaruh modifikasi terhadap struktur
kimia amilum talas. Perubahan struktur kimia dapat terjadi akibat teknik
modifikasi atau bahan yang ditambahkan. Terdapat banyak cara untuk
mengidentifikasi ketidakcocokan eksipien saat modifikasi eksipien atau
menggabungkan lebih dari satu eksipien, salah satunya menggunakan identifikasi
perubahan struktur kimia/gugus melalui spektra inframerah. Pada teknologi
pembuatan eksipien, modifikasi fisik diharuskan tidak terdapat perubahan struktur
kimia, tapi hanya memodifikasi secara fisik baik berupa bentuk atau ukuran, hal
ini untuk menjaga kualitas eksipien.

Pada gambar 4.6 merupakan overlay garis gelombang serapan inframerah
yang diindentifikasi bahwa secara umum tidak terjadi perubahan struktur kimia
yang signifikan. Akan tetapi, terdapat perbedaan pada intensitas serapan yang
bermakna banyaknya gugus pada serapan tertentu. Serta, berdasarkan ketiga garis
spektra IR tersebut. Identifikasi gugus kimia secara lebih rinci dapat dilihat pada
lampiran 10., yang dijelaskan bahwa setiap gugus memiliki serapan gelombang
inframerah yang berbeda-beda, seperti serapan pada 3200-3500 cm™ yaitu pita
serapan dari —OH yang merupakan gugus alkohol primer dan sekunder pada
amilum talas dan HPMC, serapan pada 2931 cm™ yaitu pita C-H alifatik (-CH,).
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Oleh karena itu, spektra inframerah dapat digunakan sebagai identifikasi

ketidakcocokan eksipien hasil modifikasi®®.
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Gambar 4.6. Overlay Spektra Inframerah
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN
5.1. Kesimpulan

1. Kombinasi metode pregelatinasi parsial dan ko-proses menggunakan
HPMC 3% terhadap amilum talas (Colocasia esculenta (L.) Schott)
dengan penambahan HPMC memiliki sifat fisik yang baik dibandingkan
dengan amilum unmodified.

2. Berdasarkan hasil evaluasi sifat fisik, amilum talas hasil modifikasi
dengan kadar HPMC 2, 3, dan 4%  memberikan pengaruh berupa
peningkatan sifat fisik granul baik pada kecepatan alir, sudut diam,
carr’s index, maupun rasio hausner.

3. Amilum talas-HPMC 3% memiliki nilai kompaktibilitas lebih rendah
dibandingkan kompaktibilitas Starch®1500. Namun, memiliki keunggulan
pada sifat alir yang lebih baik dibandingkan Starch®1500.

5.2 Saran

Perlunya dilakukan perlakuan awal dalam proses ekstraksi amilum talas
terhadap kandungan lendir yang menghambat proses ekstraksi. Selain itu, perlu
dilakukan formulasi pembuatan tablet untuk mengkaji disolusi dan disintegrasi

menggunakan eksipien amilum talas-HPMC 3%.
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Kadar Air (%)

Sampel Replikasi 1 | Replikasi 2 | Replikasi 3 | Rata-rata SD
Amilum 13.36 12.79 12.31 12820 | 0526
Unmodified
Amilum-
HPMC 2% 8.64 8.33 7.87 8.280 0.387
Amilum-
HPMC 3% 10.48 10.30 10.1 10.293 0.190
Amilum- 8.55 8.58 8.64 8593 | 0051

HPMC 4%
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Lampiran 2. Hasil Pembacaan Kurva Kalibrasi

Standard Curve

0.8729 T T T T
0.8000
0.60001 =
@
2 0.4000~ o
0.2000( & -
0.0000 -
-0.0794 1 1 | 1
0.0000 10.0000 20.0000 30.0000 40.0000 50.0000
Conc. (mg/l)
y =0.01589 x + 0.00000
Correlation Coefficient r2 = 0.99829
Standard Table
Sample ID Type Ex Conc WL614.0 Wgt.Factor Comments
1 STANDAR 1 Standard 10.0000 0.1873 1.0000
2 STANDAR 2 Standard 20.0000 0.3171 1.0000
3 STANDAR 3 Standard 30.0000 0.4710 1.0000
4 STANDAR 4 Standard 40.0000 0.6389 1.0000
5 STANDAR 5 Standard 50.0000 0.7895 1.0000
6
[Wavelengths] Data Acquired by: Instrument Li
Wavelength Name: WL614.0 Delay sample read: Disabled
Wavelength: 614.00 nm Repeat: Disabled
[Calibration Curve] [Equations]
Column for Cal. Curve: WL614,0
Cal. Curve Type: Multi Point [Pass Fail]
Cal. Curve Unit: mg/l
Selected Wavelength: WL614.0 [Method Summary]

Calibration Equation:

Abs = K1*(Conc) + KO

Title:

Zero Interception: Selected Date/Time: 26/07/2016 10:31:02 AM

Comments:

[Measurement Parameters(Standard)] Sample Preparations:

Data Acquired by: Instrument

Delay sample read: Disabled [Instrument Properties]

Repeat: Disabled Instrument Type: UV-1800 Series
Measuring Mode: Absorbance

[Measurement Parameters(Sample)] Slit Width: 1.0 nm

1. Persamaan regresi dan persamaan garis
Berdasarkan hasil perhitungan regresi linear didapatkan nilai:
a :0.010905
b : 0.015589
r:0.999145
Sehingga didapatkan persamaan garis y=bx+a
y =0.0156x + 0.0109



2. Perhitungan kurva baku
Larutan stok 10 mg/50 mL atau setara 20 mg/100mL (200 ppm)

Pembuatan larutan seri kadar
a. Konsentrasi 10 ppm
mlx vl == mzx Uz

200 ppmx V; = 10 ppm x 10 ml

10 ppm x 10 ml
v1 =

= 0.5ml
200 ppm m

b. Konsentrasi 20 ppm
mlx U1 = mzx 172

200 ppmx V; = 10 ppm x 10 ml

_ 10 ppm x 10 ml

v, = = 0.5 ml

200 ppm

c. Konsentrasi 30 ppm
mlx Ul = mzx Uz

200 ppmx V; = 10 ppm x 10 ml

_ 10 ppm x 10 ml

v, = = 0.5 ml

200 ppm

d. Konsentrasi 40 ppm
mlx Ul = mzx Uz
200 ppmxV; = 10 ppm x 10 ml
10 ppm x 10 ml

= = 0.5 ml
"1 200 ppm m

e. Konsentrasi 50 ppm
mqx v1 = myX 172

200 ppm x V; = 10 ppm x 10 ml

10 ppm x 10 ml
bp — 0.5ml

V1= 200 ppm
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Lampiran 4. Hasil pembacaan kadar sampel

[Wavelengths] S/R Exchange: Normal
Wavelength Name: WL614.0

Wavelength: 614.00 nm [Attachment Properties]

Attachment: None

[Calibration Curve]
Column for Cal. Curve: WL614.0
Cal. Curve Type: Multi Point
Cal. Curve Unit: mg/l
Selected Wavelength: WL614.0
Calibration Equation: Abs = K1*(Conc) + KO

Zero Interception: Selected
[Measurement Parameters(Standard)]
Data Acquired by: Instrument
Delay sample read: Disabled
Repeat: Disabled
[Measurement Parameters(Sample)]
Data Acquired by: Instrument
Delay sample read: Disabled
Repeat: Disabled
[Equations]
[Pass Fail]
[Method Summary]
Title:
Date/Time: 26/07/2016 10:31:02 AM
Comments:

Sample Preparations:

[Instrument Properties]

Instrument Type: UV-1800 Series
Measuring Mode: Absorbance
Slit Width: 1.0 nm

Light Source Change Wavelength: 340.0 nm

Standard Table
Sample ID Type Ex Conc WL614.0 | Wgt.Factor Comments
1 STANDAR 1 Standard 10.0000 0.1873 1.0000
2 STANDAR 2 Standard 20.0000 0.3171 1.0000
3 STANDAR 3 Standard 30.0000 0.4710 1.0000
4 STANDAR 4 Standard 40.0000 0.6389 1.0000
5 STANDAR 5 Standard 50.0000 0.7895 1.0000
6
Sample Table
Sample ID Type Ex Conc WL614.0 Comments
1 Amilum talas Unknown 18.9632 0.3013
2 Amilum talas Unknown 18.6722 0.2966
3 Amilum talas Unknown 17.9883 0.2858
4

1. Perhitungan Kadar Sampel
Larutan sampel 100 mg/100 mL (1000 ppm) diencerkan menjadi 50 ppm
1000 ppm x v; = 50 ppm x 10 ml

_ 50 ppmx 10 ml

_ = 0.5ml
it 1000 ppm m
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Tabel Hasil Pembacaan Amilosa Amilum Talas
Sampel Absorbansi
Amilum Talas Rep.1 0.3013
Amilum Talas Rep. 2 0.2966
Amilum Talas Rep. 3 0.2858
Kadar Amilosa dalam larutan sampel 3. Absorbansi 0.2858

X = (y-(0.0109))/0.0156

Kadar amilosa dalam 100mg
sampel amilum talas

=kadar amilosa x f. pengenceran x
volume (L)

1. Absorbansi 0.3013
B 0.3013 — 0.0109

0.0156

=18.628

Kadar dalam sampel
=18.628 x 20 x 0.1
=37.256 mg

2. Absorbansi 0.2966
_ 0.2966 — 0.0109

0.0156

=18.327

Kadar dalam sampel
=18.327 x20 x 0.1
=36.653 mg

_0.3013 —0.0109

0.0156
=17.634

Kadar dalam sampel
=17.634 x20x 0.1
= 35.268 mg

Kadar Amilopektin dalam larutan

sampel

= 100 — Kadar Amilosa

1.

Kadar Amilopektin 1
=100- 37.256 mg
=62.744 mg

Kadar Amilopektin 2
=100- 36.653 mg
=63.347 mg

Kadar Amilopektin 3
=100- 35.268 mg
=64.732 mg

Tabel Hasil Data Analisis Penentuan Kadar Amilosa dan Amilopektin

Sampel Kadar Rata-Rata Kadar+SD
Amilosa Rep 1 37.327 mg
Amilosa Rep 2 36.653 mg 36.393£1.020
Amilosa Rep 3 35.268 mg
Amilopektin 1 62.744 mg
Amilopektin 2 63.347 mg 63.607+1.020
Amilopektin 3 64.732 mg




Lampiran 5. Hasil Data Identifikasi Carr’s Index
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Kadar Bulk Rata- Tapped Rata- V500 Carr's Rata-
Massa (g) HPMC Density rata DeEEity rata (mL) V1000 V1500 Index rata Sb
13.361 0.45 0.81 16.5 16.5 16.5 45
13.958 amilum 0.47 0.460 0.82 0.813 17.5 17 17 43 43.333 1.667
14.120 0.47 0.81 17.5 17.5 17.5 42
45.614 0.46 0.61 76 75 75 25
45.68 H';',\/Z'C 046 0459 061 0612 76 75 75 25 25000  0.000
46.297 0.46 0.62 76.5 75.5 75 25
48.69 HPMC 0.49 0.62 79 78.5 78 22
48.304 30 0.483 0.488 0.627 0.627 79 78 e 23 22.167 0.764
49.427 0.494 0.630 80 79 78.5 21.5
25.222 0.50 0.60 42 42 42 16
24.635 HZ(I)\/:)I © 0.49 0.498 0.59 0.593 42 42 42 16 16.000 0.000
24.894 0.50 0.59 42 42 42 16
56.098 Starch 0.56 0.78 72.5 72 72 28
57.925 1500 0.58 0.566 0.78 0.783 74 74 74 26 27.667 0.1528
55.809 0.56 0.79 71.5 71 71 29




Lampiran 6. Hasil Data Identifikasi Rasio Hausner

Kadar HPMC Hausner Ratio Rata-rata SD
1.818
Amilum Talas 1.765 1.766 0.052
1.714
1.333
Amilum Talas +
1.333 1.333 0.000
0]
HPMC 2% 1333
1.282
Amilum Talas +
1.299 1.285 0.013
0]
HPMC 3% 1974
1.190
Amilum Talas +
1.190 1.190 0.000
0]
HPMC 4% 1190
1.389
Starch 1500 1.351 1.383 0.029

1.408




Lampiran 7. Hasil Data Identifikasi Kecepatan Alir
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Kadar HPMC  massa (gram) Waktu (t) Flow rate (g/sec) SD
- 0
Amilum 100.500 - 0 0.000
- 0
6.47 15.45611
HPMC 2% 100.001 6.43 15.55226 0.274
6.65 15.03774
6.09 16.42053
HPMC 3% 100.001 5.93 16.86358 0.230
5.97 16.75059
5.58 17.92115
HPMC 4% 100.000 5.71 17.51313 0.213
5.61 17.82531
Lampiran 8. Hasil Data Identifikasi Sudut Diam
Kadar Diameter  Jari-jari  Tinggi 0 i
HPMC (cm) (cm) (cm) Sudut () Rata-rata SD
Amilum 0 0 0 0 0.000 0
13.8 6.9 4.6 33.690
HoC 135 6.75 43 32497 32692 0.915
135 6.75 4.2 31.891
13.9 6.95 3.8 28.668
s 14 7 3.7 27850  28.936 1.233
13.7 6.85 4 30.282
13.8 6.9 3.8 28.843
s 141 7.05 3.7 27692 28230 0.579
° 14.2 7.1 3.8 28.156




Lampiran 9. Hasil Data Identifikasi Distribusi Ukuran Partikel (Replikasi 1)
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Nomor Rata-rata Berat Berat Isi Persentase Kumulatif Jumlah Rgta—rata
Mesh Ukuran Kosong @) Berat (g) (%) (%) partikel diameter
Lubang 9) (Lm)
10/20 1425 384.14 384.14 0 0.000 0.000 0
20/30 725 333.21 334.02 0.81 1.620 1.620 1174.5
30/40 512.5 326.58 338.4 11.82 23.640 25.260 12115.5
40/50 362.5 307.25 317.29 10.04 20.080 45.340 7279 270,695 pm
50/60 275 263.87 274.73 10.86 21.720 67.060 5973
60/Plate 125 288.19 290.30 2.11 4.220 71.280 527.5
- 369.92 384.62 14.7 29.400 100.680
Jumlah 50.34 100.680 100.680 27069.5
Hasil Data Identifikasi Distribusi Ukuran Partikel (Replikasi 2)
Nomor letlt(a-rata Berat Berat Isi Persentase Kumulatif Jumlah Rgta—rata
Mesh uran Kosong ) Berat (g) (%) (%) partikel diameter
Lubang (9) (Lm)
10/20 1425 384.19 384.19 0 0 0 0
20/30 725 333.31 337.38 4.07 8.140 8.140 5901.263
30/40 512.5 326.5 344.08 17.58 35.159 43.298 18018.779
40/50 362.5 306.26 317.95 11.69 23.379 66.677 8474.911 377.202 um
50/60 275 263.88 272.99 9.11 18.219 84.897 5010.299
60/Plate 125 287.96 289.22 1.26 2.520 87.417 314.987
- 369.98 377.17 7.19 14.379 101.796
Jumlah 50.9 101.796 101.796 37720.241




Hasil Data Identifikasi Distribusi Ukuran Partikel (Replikasi 3)
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Nomor Rata-rata Berat Berat Isi Persentase Kumulatif Jumlah Rata-rata
Mesh Ukuran Kosong (@) Berat (g) (%) (%) partikel diameter
Lubang 9) (Lm)
10/20 1425 384.14 384.14 0 0 0 0
20/30 725 333.21 334.99 1.78 3.558 3.558 2579.710
30/40 512.5 326.58 350.36 23.78 47.536 51.094 24362.318
40/50 362.5 307.25 319.03 11.78 23.548 74.643 8536.232 398.925 im
50/60 275 263.87 271.30 7.43 14.853 89.495 4084.458
60/Plate 125 288.19 289.51 1.32 2.639 92.134 329.835
- 369.92 374.20 4.28 8.556 100.690
Jumlah 50.37 100.690 100.690 39892.554

Resume Data ldentifikasi Distribusi Ukuran Partikel

No. Sieve Lubang (mm)
10/20 1425
20/30 725
30/40 512.5
40/50 362.5
50/60 275

60 125
Plate -

Rerata Diameter Granul

Rerata Diameter

Persentase Berat Granul

Amilum Talas + HPMC

2%
0.000
1.620
23.640
20.080
21.720
4.220
29.400
270.695 pm

Amilum Talas + HPMC

3%
0.000
8.140
35.159
23.379
18.219
2.520
14.379
377.202 pm

Amilum Talas + HPMC
4%
0.000
3.558
47.536
23.548
14.853
2.639
8.556
398.925 um
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Lampiran 10. Spektra Inframerah Amilum Talas dan Amilum Hasil Modifikasi

50 V
5
ol
%

30 | ‘l

251

% Transmittance

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

s Amilum Talas == Amilum Talas + HPMC 4%  eess HPMC

Tabel Serapan Spektra Inframerah dan Gugus Fungsi yang Terkait

Amilum Talas HPMC Anr_:IF:JI\TCTZE;:)S * Gugus Fungsi
3411.45 3455.65 3415.04 -OH (Hidroksi)
2931.56 2933.13 2930.94 -OH (Karboksilat)
2362.07 2362.25

2134.81 2149.71 -C=C- (Alkuna)
1646.22 1646.86 1646.57 -C=C- (Alkena)
1420.97 1458.9 -C-H (-CHy-)
1376.64 1379.18 1375.6 -C-H (-CHjy)
1157.11 1158.36 -C-O (Eter, Alkohol)
1082.31 1064.33 1083.11 -C-O (Eter, Alkohol)
1017.36 1015.94 -CH (Alkena)
929.08 946.86 928.5 -CH (Alkena)
859.85 859.17 -CH (Alkena)
765.34 765.35 -CH (Alkena)
710.18 709.95 -CH (Alkena)
575.91 575.7 575.4
528.74 528.44




Lampiran 11. Analisis Statistik menggunakan ANOVA Single Factor

1. Data Hasil Uji Cars index
Anova: Single
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Factor
SUMMARY
Groups Count Sum  Average Variance
HPMC 2% 3 75 25 0
HPMC 3% 3 66.5 22.16667 0.583333
HPMC 4% 3 48 16 0
ANOVA
Source of Variation SS df MS F P-value F crit
Between Groups 127.0556 2 6352778 326.7143 7.53E-07 5.143253
Within Groups 1.166667 6 0.194444
Total 128.2222 8
2. Data Hasil Uji Rasio Hausner
Anova: Single Factor
SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
HPMC 2% 3 3.999 1.333 0
HPMC 3% 3 3.855 1.285 0.000163
HPMC 4% 3 357 1.19 0
ANOVA
Source of
Variation SS df MS P-value F crit
Between
Groups 0.031778 2 0.015889 292.4356 1.05E-06 5.143253
Within
Groups 0.000326 6  5.43E-05
Total 0.032104 8




3. Data Hasil Uji Flow Rate

Anova: Single Factor
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SUMMARY

Groups Count Sum Average Variance
HPMC 2% 3 46.046 15.34867 0.074689
HPMC 3% 3 50.036 16.67867 0.052986
HPMC 4% 3 53.259 17.753  0.045504
ANOVA

Source of

Variation SS df MS F P-value F crit
Between 8.70391
Groups 1 2 4351955 75.38914  5.61E-05 5.143253

0.34635
Within Groups 9 6 0.057727
Total 9.05027 8
4. Data Hasil Uji Sudut Diam
Anova: Single Factor
SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance

HPMC 2% 3 98.078 32.69267 0.837814
HPMC 3% 3 86.809 28.93633 1.521734
HPMC 4% 3 84.691 28.23033 0.335344
ANOVA

Source of

Variation SS df MS F P-value F crit
Between Groups 34.52089 2 17.26045 19.21462 0.002463 5.143253
Within Groups 5.389786 6 0.898298

Total

39.91068 8




