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Partikel pati dengan rentang ukuran 1-1000 nm disebut dengan nanopartikel.
Aplikasi nanopartikel pati dalam industri pangan semakin bertambah seiring
dengan perbaikan karakteristik fisikokimia dan fungsionalnya. Aplikasi tersebut
antara lain sebagai bahan tambahan pangan, komposit biodegradable dan bahan
enkapsulan. Sebagian besar nanopartikel pati diaplikasikan pada media air dalam
bentuk suspensi. Sifat reologi pada suspensi pati dapat dipengaruhi kekuatan ionik
(NaCl) yang menghasilkan karakteristik seperti turunnya viskositas dan
meningkatnya stabilitas suspensi. Pembuatan nanopartikel pati masih mempunyai
beberapa kelemahan seperti memerlukan waktu yang lama dan ukuran partikel
yang beragam. Upaya yang dilakukan untuk mengatasi hal tersebut yaitu dengan
penggunaan metode fotooksidasi berupa irradiasi sinar UV-C dan penambahan
oksidator H,0,. Tujuan penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh
penambahan oksidator H,O, terhadap karakteristik nanopartikel dan sifat reologi
nanopartikel pati jagung pada larutan garam.

Penelitian ini menggunakan Rancangan Acak Lengkap (RAL) faktor
tunggal yaitu konsentrasi H,O, yang terdiri dari 0%; 0,5%; 1%; 1,5%; dan 2%.
Masing-masing perlakuan diulang sebanyak tiga kali. Data hasil penelitian diolah
menggunakan ANOVA (Analysis of Varian) pada taraf 5% dan diuji lanjut
menggunakan DMRT (Duncan New Multiple Range Test). Hasil penelitian
ditampilkan dalam bentuk tabel dan diagram serta dibandingkan dengan pati
jagung tanpa perlakuan fotooksidasi sebagai sampel kontrol.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa variasi konsentrasi hidrogen peroksida
berpengaruh nyata terhadap ukuran partikel dan nilai WHC-OHC nanopartikel

pati jagung. Peningkatan konsentrasi hidrogen peroksida menghasilkan ukuran

Vi
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yang lebih kecil serta nilai WHC dan OHC yang meningkat. Hal ini dikarenakan
hidrogen peroksida secara efektif mampu menghasilkan radikal hidroksil yang
dapat memutus ikatan glikosidik. Pemutusan ikatan ini, memicu terjadinya
pengikisan pada granula sehingga ukurannya menjadi lebih kecil dengan
karakteristik struktur berpori yang memiliki sifat fungsional lebih baik dibanding
pati dengan ukuran lebih besar.

Pati jagung hasil fotooksidasi dan penambahan H,O, pada konsentrasi 2%
menghasilkan ukuran yang lebih kecil dengan nilai sebesar 177,47 nm serta nilai
WHC dan OHC lebih tinggi dengan nilai berturut-turut sebesar 1,40 g/g dan 1,26
0/g. Nanopartikel terbaik selanjutnya disuspensikan dalam larutan ionik (NacCl)
untuk diuji viskositas dan indeks endapan. Suspensi nanopartikel pati jagung hasil
fotooksidasi menggunakan sinar UV-C selama 60 menit dan oksidator H,O, 2%
dalam larutan garam 5% lebih stabil suspensi dan turun viskositas suspensi
dibandingkan tanpa penambahan garam, penambahan garam 10%, dan 15%.

vii
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SUMMARY

Rheological Properties of Corn Starch Nanoparticles Photo-Oxidized by UV-
C Light and Hydrogen Peroxide;Vindy Julian Try Kurniawan; 141710101081;
2018: 60 pages; Department of Agricultural Product Technology Faculty of
Agricultural Technology University of Jember.

Starch particles with a size range of 1-1000 nm are called nanoparticles.
Application of starch nanoparticles in the food industry is increasing along with
improvements in their physicochemical and functional characteristics. These
applications include food additives, biodegradable composites and encapsulant
materials. Most starch nanoparticles are applied to water media in the form of
suspensions. The rheological properties of starch suspensions can be influenced
by ionic strength (NaCl) which results in characteristics such as decreased
viscosity and increased suspension stability. Production of starch nanoparticles
still has several disadvantages such as requiring a long time and forming various
particle sizes. The efforts were made to overcome this problem by using the
photooxidation method in the form of UV-C irradiation and addition of H,0,
oxidizing agents. The purpose of this study was to determine the effect of adding
H.O, oxidizing agents to the characteristics of nanoparticles and rheological
properties of corn starch nanoparticles in salt solutions.

This study used completely randomized design (CRD) single factor,
namely H,O, concentration consisting of 0%; 0.5%; 1%; 1.5%; and 2%. Each
treatment was repeated three times. The research data were processed using
ANOVA (Analysis of Variants) at the 5% level and further tested using DMRT
(Duncan New Multiple Range Test). The results of the study were presented in
tables and diagrams and compared with corn starch without photooxidation
treatment as a control sample.

The results showed that the variation of hydrogen peroxide concentration
significantly affected the particle size and value of WHC-OHC corn starch
nanoparticles. Increased hydrogen peroxide concentration generated smaller size

particles and increased WHC and OHC values. This was because hydrogen

viii
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peroxide can effectively produced hydroxyl radicals which can broke the
glycosidic bonds. Termination of this bond, triggered the erosion of granule and
changed the size to smaller part with the porous structure that had better
functional properties than the starch with larger size.

Corn starch which produced by photooxidation and addition of H,O; at
2% concentration had smaller size with value of 177.47 nm and higher WHC and
OHC with values of 1.40 g / g and 1.26 g / g respectively. The best nanoparticles
was suspended in ionic solution (NaCl) to test viscosity and sediment index.
Photooxidation corn starch nanoparticles using UV-C light for 60 minutes and 2%
addition H,O, in a salt solution 5% more stabile suspension and decreased
viscosity of the suspension compared to without salt addition, 10% salt addition,
and 15%.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Partikel dengan rentang ukuran 1-1000 nm disebut dengan nanopartikel
(Jain, 2008). Partikel berukuran nano mampu menghasilkan karakteristik
viskositas yang rendah dan daya pengikat yang tinggi (Winarti et al., 2011).
Biopolimer yang dapat digunakan sebagai bahan dasar pembuatan nanopartikel
ialah protein dan karbohidrat karena ketersediaanya melimpah dan dapat
didegradasi menjadi material yang berukuran nanometer (Palupi, 2011). Salah
satu sumber karbohidrat yang berpotensi sebagai bahan nanopartikel adalah pati
jagung karena mempunyai kadar amilopektin yang tinggi sebesar 74-76% (Singh
et al.,, 2005). Secara alami, pati yang dominan tersusun atas amilopektin
mempunyai kumpulan partikel nano di dalam granula pati pada daerah
kristalinnya sehingga dapat diekstraksi atau diisolasi menjadi nanopartikel pati
(Dufresne, 2014).

Pembuatan nanopartikel pati dapat dilakukan dengan beberapa metode
meliputi hidrolisis asam (Dufresne et al., 1996), hidrolisis enzimatis (Le Corre et
al., 2011), homogenisasi tekanan tinggi (Liu et al., 2009), irradiasi sinar gama
(Lamanna et al., 2013; Gracia et al., 2012), dan ulrasonikasi (Haaj et al., 2013).
Beberapa metode tersebut dapat menghasilkan nanopartikel pati namun cenderung
memerlukan waktu cukup lama dalam proses produksinya, yaitu 15 hari (Dufresne
et al., 1996) dan 5 hari (Angellier et al., 2004) serta ukuran partikel yang
dihasilkan masih dalam skala mikrometer (Kim et al., 2008). Teknologi
pembuatan nanopartikel pati dengan metode lain dapat dilakukan dengan teknik
fotooksidasi yaitu menggunakan oksidator yang dikatalis oleh sinar-UV.
Penggunaan sinar UV-C dapat menghasilkan energi dengan waktu penyinaran
lebih singkat dibanding jenis sinar UV-A dan UV-B (Vatanasuchart et al., 2005).
Oksidator H,O, merupakan oksidator kuat dan aman untuk pangan pada
konsentrasi rendah yaitu sebesar 3% (Paravouri et al., 1995; Tavares et al., 2010;

Sangseethong et al., 2010). Beberapa peneliti tersebut menggunakan hidrogen
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peroksida karena prosesnya tidak memerlukan pengaturan pH sehinga lebih
mudah. Hidrogen peroksida juga mempunyai beberapa kelebihan dibanding
oksidator lainnya yaitu tersedia secara komersial, dapat larut dalam air pada
semua konsentrasi (Durrant, 1960), dan sifatnya yang ramah lingkungan karena
tidak meninggalkan residu yaitu hanya air dan oksigen (Pelczar dan Chan, 2009).

Aplikasi nanopartikel pati dalam bidang pangan semakin meningkat dengan
sifat fisikokimia dan fungsional yang baik sebagai bahan tambahan pangan,
komposit biodegradable (Chen et al., 2006) dan bahan enkapsulan atau
penghantar komponen bioaktif pangan (Jafari et al., 2008; Namazi et al., 2011).
Sebagian besar nanopartikel pati dalam aplikasinya dilarutkan dalam media air
membentuk suspensi (Shi et al., 2013). Sifat reologi suspensi menggambarkan
dispersibilitas nanopartikel pati dalam larutan air yang merupakan salah satu
faktor penting dalam aplikasinya sebagai bahan utama maupun bahan campuran
dalam pangan (Kho and Hadinoto, 2010). Bahan ionik (seperti natrium Kklorida)
mudah berinteraksi dengan nanopartikel pati dan mempengaruhi dispersinya
dalam larutan air (Gustafsson et al, 2000).

Kekuatan ionik suspensi merupakan salah satu faktor yang mempengaruhi
karakteristik partikel dalam suspensi (Carneiroda-Cunha et al.,, 2011).
Penambahan NaCl pada suspensi pati dapat menurunkan viskositas, meningkatkan
stabilitas suspensi dan mengurangi pembengkakan granula pati (Shi et al., 2012).
Berdasarkan penelitian tersebut dihasilkan nilai viskositas menurun dari 35,015
Pa.s menjadi 0,438 Pa.s pada konsentrasi garam 0% sampai 10%. Sedangkan pada
konsentrasi garam di atas 10% menunjukkan terjadinya peningkatan kembali
viskositas mencapai 2,507 Pa.s.

Pengaruh konsentrasi larutan garam terhadap sifat reologi suspensi
nanopartikel pati hasil fotooksidasi dengan H,O, belum diteliti sebelumnya.
Berdasarkan hal tersebut, penelitian ini dilakukan untuk menghasilkan
nanopartikel pati jagung menggunakan teknik fotooksidasi dengan variasi
konsentrasi H,O, serta mengetahui pengaruh penambahan NaCl (dengan variasi
konsentrasi yang berbeda) terhadap sifat reologi suspensi nanopartikel pati hasil

fotooksidasi.
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1.2 Rumusan Masalah

Teknologi pembuatan nanopartikel pati yang ada masih mempunyai
beberapa kelemahan antara lain memerlukan waktu cukup lama yaitu 15 hari
(Dufresne et al., 1996) dan 5 jam (Harmon et al., 1972). Upaya produksi
nanopartikel pati dilakukan dengan teknik hidrolisis asam tetapi mempunyai
keterbatasan yaitu waktu hidrolisis yang lama (15 hari), sehingga perlu
memperbaiki kelemahan tersebut. Metode lain menggunakan kombinasi oksidator
H.O, dengan iradiasi UV pada suhu ruang selama 5 jam. Namun, data hasil
penelitian tersebut belum spesifik menyebutkan jenis sinar UV yang digunakan
dan teknik iradiasinya masih dengan metode pemaparan tanpa sirkulasi sehingga
oksidasi pati kurang optimal. Hal tersebut dapat menghambat pengaplikasian pada
industri pangan, sehingga perlu metode alternatif yang lebih cepat yaitu
fotooksidasi mengggunakan H,O, yang disirkulasi dan dipapar oleh sinar UV-C.
Penggunaan hidrogen peroksida dapat menghasilkan pati dengan tingkat oksidasi
yang tinggi (Zhang et al., 2009). Pengaruh konsentrasi H,O, mampu
mendegradasi pati yang dapat menurunkan viskositas pati (EI-Sheikh et al., 2010).
Sebagian besar nanopartikel pati dalam aplikasinya dilarutkan dalam media air
membentuk suspensi. Penambahan bahan ionik (NaCl) berpengaruh terhadap sifat
reologi suspensi nanopartikel pati yaitu menurunkan viskositas, meningkatkan
stabilitas suspensi dan mengurangi pembengkakan granula pati (Shi et al., 2012).
Berdasarkan hal tersebut, penggunaan metode fotooksidasi dengan variasi
konsentrasi H,O, diharapkan mampu menghasilkan nanopartikel pati jagung yang
selanjutnya di uji dengan penambahan garam untuk mengetahui sifat reologi

suspensi nanopartikel pati.

1.3 Tujuan Penelitian
Penelitian ini bertujuan :
a. Mengetahui pengaruh konsentrasi oksidator H,O, terhadap karakteristik
nanopartikel pati jagung komersial.
b. Mengetahui sifat reologi suspensi nanopartikel pati jagung pengujian

dalam larutan garam berkonsentrasi beda.
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1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat yang diperolen pada penelitian ini diharapkan mampu
meningkatkan sumber alternatif bahan penstabil suspensi bahan pangan yang

alami dan lebih murah.
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Struktur Kimia Pati

Pati adalah polimer karbohidrat yang tersusun atas ratusan hingga ribuan
satuan-satuan glukosa, untuk membentuk molekul yang berantai panjang, dalam
bentuk granula (Haryadi, 1995). Pati terdiri dari dua fraksi yang dapat dipisahkan
dengan air panas yaitu fraksi terlarut (amilosa) dan fraksi tidak terlarut
(amilopektin) (Winarno, 2004). Pati mengandung 72-83% amilopektin dan
amilosa dengan kisaran 18-28%, tetapi ada jenis pati yang dapat mengalami
mutasi seperti waxy maize yang memiliki amilopektin 99% dan ada beberapa jenis
pati yang mempunyai kandungan amilosa sampai dengan 70% (Dufresne, 2014).

Pati merupakan butiran-butiran kecil yang disebut granula. Menurut Hodge
dan Osman (1976), setiap jenis pati mempunyai karakteristik berbeda-beda sesuai
dengan bentuk, ukuran granula, keseragaman granula dan permukaan granula.
Granula pati berupa padatan bulat yang terbentuk dari molekul-molekul amilosa
dan amilopektin yang teratur dengan arah jari-jari seperti kerang yang konsentrik.
Secara fisik bentuk dari pati tersebut berwujud semikristalin yang terdiri dari
bagian kristalin dan bagian amorf (Flence, 1989).

Polimer terbesar pada pati adalah amilopektin yang dapat mempengaruhi
mobilitas molekul dan cenderung semakin kuat dengan adanya ikatan hidrogen
yang dapat terretrogradasi sehingga amilopektin dalam cairan menjadi jelas dan
stabil. Pada molekul amilopektin yang rantainya bercabang, molekul ini tidak
sekuat dan sefleksibel amilosa pati. Amilosa dan amilopektin mempunyai
perbedaan dalam hal penerimaan terhadap iodin. Amilosa akan membentuk
kompleks berwarna biru sedangkan amilopektin membentuk kompleks warna
ungu-coklat bila ditambah iodin (Furia, 1990). Struktur amilosa dan amilopektin
polimer pati dapat dilihat pada Gambar 2.1.
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Gambar 2.1 Struktur amilosa (a) dan amilopektin (b) polimer pati (Moorthy,

2004).

Pati berwujud bubuk putih, tawar, dan tidak berbau. Pati tersusun atas

campuran dua polisakarida, yaitu amilosa dan amilopektin. Molekul amilosa

terdiri dari 70 sampai 350 unit glukosa yang berikatan membentuk struktur rantai

lurus, sedangkan amilopektin terdiri hingga 100.000 unit glukosa yang berikatan

membentuk struktur rantai bercabang (Gaman dan Sherrington, 1981). Komposisi

dari amilosa dan amilopektin berbeda-beda untuk tiap jenis pati dimana hal ini

juga akan berpengaruh pada karakteristik pati (McWilliams, 2001). Berikut

kandungan amilosa dan amilopektin dari berbagai jenis pati yang dapat dilihat

pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Kandungan amilosa dan amilopektin pada berbagai jenis pati

Pati

Amilosa (%)

Amilopektin (%)

Jagung (Sampel)
Jagung Ketan
Jagung Amilo-5
Jagung Amilo-7
Kentang
Gandum

Beras

Kasava

Pisang

Shoti

25
0
53
70
22
23
19
17
20
30

75
100
47
30
78
77
81
83
80
70

Sumber : (Robyt, 2008)
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Pati dan juga produk turunannya merupakan bahan yang multiguna dan
banyak digunakan pada berbagai industri antara lain pada minuman dan
confectionary, makanan yang diproses, kertas, makanan ternak, farmasi dan bahan
kimia serta industri non pangan seperti tekstil, detergent, kemasan dan sebagainya.
Kegunaan pati dan turunannya pada industri makanan dan minuman memiliki
persentase paling besar yaitu 60%, industri kertas dan tekstil sebanyak 25%,
industri farmasi dan bahan kimia 10%, industri non pangan 4% dan makanan
ternak sebanyak 1% (Copeland et al., 2009).

Pati berbentuk butiran-butiran kecil yang disebut granula. Gallant et al.,
(1997) membagi granula pati menjadi daerah kristalin dan semi-kristalin. Model
granula pati berbentuk blocklets. Daerah lamela kristalin dan amorf dari
amilopektin, hasil pengamatan dengan Atomic Force Microscopy (AFM), tersusun
dalam bentuk oval yang disebut blocklets. Diameter blocklet berkisar antara 20-
500 nm tergantung jenis pati dan lokasinya dalam granula.

Granula pati memiliki struktur yang tersusun atas beberapa komponen
dengan ukuran yang beragam. Pati memiliki ukuran granula (1-100 pm) yang
tersusun atas cincin-cincin pertumbuhan dengan ukuran 120-500 nm. Cincin
pertumbuhan tersebut terdiri dari bloklet berukuran 20-50 nm dan tersusun atas
lamela amorfus dan kristalin (9 nm) yang mengandung amilosa dan amilopektin
dengan ukuran 0,1-1 nm (Dufresne, 2014). Struktur granula pati ditunjukkan pada
Gambar 2.2.

2.2 Karakteristik Pati Jagung

Pengolahan jagung menjadi pati mempunyai prospek untuk meningkatkan
nilai tambah jagung. Kebutuhan pati nasional yang berkisar antara 1,5-2,0 juta ton
ternyata belum dapat dipenuhi dari produksi dalam negeri sehingga Indonesia
masih mengimpor pati, baik dalam bentuk alami maupun modifikasi. Jagung
mengandung = 70% pati (Kasryno, 2003). Sedangkan menurut Boyer dan
Shannon (2003), Komponen kimia terbesar dalam jagung adalah karbohidrat,
yaitu sekitar 72% dari berat biji yang sebagian besar berupa pati, yang secara

umum mengandung amilosa 25-30% dan amilopektin sekitar 70-75%.
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Gambar 2.2 Struktur pati: (a) Granula pati dari jagung normal (b) Cincin
pertumbuhan amorfus dan semi kristalin, (c) lamella amorfus dan
kristalin, (d) bloklet, () dobel heliks amilopektin yang membentuk
lamella kristalin dari bloklet, (f) nanopartikel, (g) amilopektin, (h)
amilosa (Dufresne, 2014)

Ukuran granula pati jagung menurut Singh et al., (2005) rata-rata
mempunyai ukuran yang cukup besar dan tidak homogen yaitu 1-7 um untuk yang
kecil dan 15-20 pum untuk yang besar. Granula besar berbentuk oval polyhedral
dengan diameter 6-30 pum. Beragam jenis pati berbeda juga ukuran granula pati
dari setiap jenis. Granula pati beras memiliki ukuran yang kecil (3-8 pm),
berbentuk poligonal dan cenderung terjadi agregasi atau bergumpal-gumpal.
Granula pati jagung agak lebih besar (sekitar 15 pum), berbentuk bulat ke arah
poligonal. Granula tapioka berukuran lebih besar (sekitar 20 pum), berbentuk agak
bulat dan pada salah satu bagian ujunnya berbentuk kerucut. Granula pati gandum
cenderung berkelompok dengan berbagai ukuran. Distribusi ukuran granula pati
berpengaruh terhadap kekuatan pembengkakan pati. Ukuran granula pati yang
kecil, maka kekuatan pembengkakannya juga kecil (Defloor et al., 1998).

Amilosa dan amilopektin dari tiap jenis pati berdasarkan sifatnya
mempunyai jumlah yang berbeda-beda. Berikut jenis pati dan jumlah amilosa

amilopektin dapat dilihat pada Tabel 2.2.
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Tabel 2.2 Jumlah amilosa dan amilopektin dari beberapa jenis pati jagung

Pati Jagung Amilosa (%) Amilopektin (%)
Jagung Normal 24-26 74-76
Tinggi  Amilopektin - 99
(Waxy)

Amilomaize 40-70 20

Sumber : (Singh et al., 2005)

Pati jagung pada umumnya diekstrak dari biji jagung dengan melalui proses
penggilingan biji, pemisahan kulit dan lembaga, perendaman dengan air panas,
penghancuran, pemisahan endapan, perendaman endapan dengan natrium
metabisulfit, pencucian dengan natrium hidroksida dan air, reduksi kandungan air,

pengeringan dan pengayakan (Alam dan Nurhaeni, 2008).

2.3 Teknologi Pembuatan Nanopartikel Pati

Nanopartikel merupakan bagian dari ilmu yang mempelajari partikel dalam
rentang ukuran 1-1000 nm. Pada saat ini, perkembangan tentang penelitian
nanopartikel sangat pesat dan popular sehingga banyak diaplikasikan secara luas
seperti dalam bidang pertanian, lingkungan, elektronik, optis, dan biomedis (Jain,
2008).

Nanopartikel dapat dihasilkan dalam tiga bentuk meliputi, nanopartikel
alami, nanopartikel antropogenik, dan nanopartikel buatan. Nanopartikel alami
terbentuk secara sendirinya serta mencangkup bahan yang mengandung
nanokomponen dan kemungkinan ditemukan di atmosfir seperti garam laut yang
dihasilkan oleh evaporasi air laut kedalam bentuk spray air, debu tanah, abu
vulkanik, sulfat dari gas biogenik, dan bahan organik dari gas biogenik.
Kandungan dari masing - masing nanopartikel alami tersebut di dalam atmosfer
bergantung kepada kondisi bumi. Nanopartikel antropogenik lain berada dalam
bentuk asap dan partikulat yang dihasilkan dari oksidasi gas, seperti sulfat dan
nitrat. Nanopartikel buatan merupakan nanopartikel yang dibentuk untuk tujuan
tertentu dan kemungkinan ditemukan dalam satu atau beberapa bentuk yang
berbeda (Lead, 2007).
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Partikel dari nanopartikel mempunyai luas permukaan sangat besar sehingga
membuat partikel lebih reaktif sehingga teknologi ini dapat dimanfaatkan sebagai
pengantaran bahan aktif obat atau bahan bioaktif pangan dan komponen
fungsional. Nanopartikel yang ukurannya lebih kecil mampu mengikat bahan aktif
yang lebih besar karena sisi aktifnya lebih banyak (Chen et al., 2006). Menurut
Roy et al., (2010) ukuran dari partikel 173 nm mempunyai pengikatan sebesar
80% sedangkan ukuran 426 nm hanya 59%.

Teknologi pembuatan nanopartikel ada beberapa macam, yaitu dengan
hidrolisis asam menggunakan HCI selama 15 hari (Dufresne et al., 1996), berbasis
perlakuan mekanis perlakuan mekanis antara lain : homogenisasi tekanan tinggi
(Liu et al., 2009), ekstruksi reaktif (Song et al., 2011), iradiasi sinar gama (Gracia
et al.,, 2012), ulrasonikasi (Bel Haaj et al., 2013). Pembuatan nanopartikel
dikembangan dengan menggunakan kombinasi perlakuan kimia atau enzimatis
dengan perlakuan mekanis seperti : hidrolisis enzimatis yang dikombinasi dengan
ultrasonikasi (Kim et al., 2008), hidrolisis asam yang dikombinasi dengan
ultrasonikasi (Kim et al., 2013), oksidasi dikombinasi dengan ultrasonikasi (Sun
etal., 2014).

Oksidasi pati yang dilakukan oleh Harmon et al., (1971 dan 1972)
menggunakan kombinasi oksidator H,O, dengan iradiasi UV pada suhu ruang
selama 5 jam. Reaksi oksidasi pati secara acak akan terjadi pada gugus hidroksil
utama yaitu C-6 dan gugus hidroksil kedua yaitu C-2, C-3, dan C-4. Reaksi utama
yang terjadi oleh oksidasi adalah pembentukan gugus karbonil dan kaboksil
(Wurzburg, 1995). Terbentuknya gugus karbonil dan karboksil selama reaksi
oksidasi disebabkan oleh : bahan yang dioksidasi, jenis oksidator dan konsentrasi
oksidator, dan kondisi reaksi (termasuk lama waktu dan suhu reaksi) (Wuzburg,
1995).

2.4 Pengaruh Sinar Ultraviolet (Sinar UV) pada Proses Oksidasi
Ultraviolet merupakan suatu bagian dari spektrum elektromagnetik dan
tidak membutuhkan medium untuk merambat. Ultraviolet mempunyai rentang

panjang gelombang antara 100 — 400 nm yang berada di antara spektrum sinar X
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dan cahaya tampak (EPA, 1999). Spektrum dari sinar UV dapat dibedakan
menjadi tiga, yaitu: UV-A (320-400nm), UV-B (280-320nm), dan UV-C (200-
280nm). Sebagian besar dari sinar UV yang mencapai bumi adalah UV-A (90-
99%) dan UV-B (1-10%), sedangkan UV-C diabsorpsi oleh lapisan ozon (Shae
dan Parrish, 1991). UV-B sangat berperan dalam menyebabkan luka bakar
(sunburn) dan kanker kulit, sedangkan UV-A berperan dalam menyebabkan kulit
hitam (tanning) dan fotosensitivitas (Barnetson, 2003). Keduanya juga sama-sama
berperan dalam menyebabkan kanker kulit. Walaupun sebenarnya UV-B lebih
karsinogenik 1000 — 10000 kali dibandingkan UV-A (Cooper, 2007).

Fotooksidasi pati adalah proses oksidasi pada pati menggunakan oksidator
yang dikatalis dengan sinar ultraviolet (sinar UV). Sinar UV pada panjang
gelombang 254 nm (sinar UV-C) mampu mendegradasi polimer pati lebih intens
yang ditunjukkan pada penurunan viskositas pasta pati (Bertolini, 2001).
Penelitian sebelumnya, pada proses oksidasi pati kasava dengan iradiasi UV pada
panjang gelombang 254 nm lebih efektif daripada 360 nm dengan ditunjukkan
nilai viskositas dan berat molekul yang lebih rendah. Selain itu, viskositas yang
lebih rendah juga ditunjukkan oeh pati yang sebelumnya telah ditambahkan asam
daripada yang tidak ditambahkan, meski keduanya dipaparkan sinar UV (Bertolini
et al., 2001). Hidrolisis asam laktat dengan radiasi sinar UV telah diteliti oleh
beberapa peneliti antara lain: Bertolini et al., (2000) menyatakan bahwa pada saat
proses hidrolisis asam laktat merubah amilosa sehingga mempengaruhi sifat
rheologi, misal turunnya viskositas pasta dari tapioka. Selain asam laktat sendiri
menurunkan viskositas, radiasi UV pada pati tapioka juga meningkatkan

keasaman dan peningkatan volume adonan pati selama pemanggangan.

2.5 Oksidator Hidrogen Peroksida (H,0,)

Hidrogen peroksida (H,O,) merupakan salah satu senyawa oksidator yang
digunakan untuk oksidasi pati. Hidrogen peroksida berwujud cairan sehingga
sangat efektif jika digunakan sebagai oksidator dan pemutih (Jones, 1999).
Pengaruh awal dari oksidasi menggunakan H,O, adalah terjadi depolimerisasi

yang diikuti dengan oksidasi secara cepat sampai menghasilkan CO, dan asam
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format (Setya, 2015). Salah satu sifat Hidrogen peroksida yaitu dapat larut dalam
air pada semua konsentrasi namun memiliki kecenderungan sifat mengurai
menjadi air dan oksigen sehingga bisa menurunkan konsentrasinya dalam larutan
(Durrant, 1960).

Keunggulan dari hidrogen peroksida dibandingkan dengan reagen lainnya
adalah mempunyai sifat yang ramah lingkungan, tidak meninggalkan residu
karena hanya berupa air dan oksigen. Pada dunia kesehatan hidrogen peroksida
digunakan sebagai desinfektan dan antiseptik yang efektif dan nontoksik (Pelczar
dan Chan, 2009). Kelebihan lainnya menurut Masschelein (2002), hidrogen
peroksida tersedia secara komersial, daya campur yang tinggi dengan air, dan
kondisi penyimpanan dan prosedur dosis yang relatif sederhana.

H,O, adalah suatu senyawa yang iritan terhadap mata, membran mukosa
dan kulit. Pemaparan singkat pada mata dapat mengakibatkan rasa perih dan mata
berair, walaupun dengan konsentrasi 1-3%. Kontak kulit akan menyebabkan
pemutihan kulit sementara. Inhalasi pada kadar yang tinggi akan menyebabkan
iritasi yang berat pada hidung dan saluran napas. Bila tertelan, maka akan terjadi
iritasi sampai kerusakan berat pada saluran cerna. Keracunan sistemik akan
menyebabkan sakit kepala, pusing, muntah, diare, tremor, mati rasa, kejang,
edema paru, kehilangan kesadaran sampai syok (Halliwel et al., 2000).

Hidrogen peroksida selain oksidator yang efektif untuk oksidasi pati, juga
aman untuk pangan pada konsentrasi rendah (Paravouri et al., 1995; Tavares et
al., 2010; Sangseethong et al., 2010). Penggunaan hidrogen peroksida banyak
digunakan bagi peneliti dikarenakan prosesnya tidak memerlukan pengaturan pH,
seperti halnya menggunakan sodium hipoklorit (NaOCI) sehingga lebih mudah.
Dalam konsentrasi 3% dapat digunakan untuk pembersih udara dan bahan olahan
makanan seperti tepung karagenan dari rumput laut, ikan teri asin, dan kerupuk
teripang pasir, dalam konsentrasi 5% H,0, digunakan untuk inaktivasi Salmonella
dan E. Colli pada sayur — sayuran. Pemakaian hidrogen peroksida sebagai bahan
pemutih tercantum dalam daftar GRAS (Generally recognized as safe) dari FDA
amerika, yang berarti sudah dinyatakan aman untuk digunakan dalam pangan.

Menurut Permadi (2013) penggunaan konsentrasi H,O, sebesar 1,5% pada pati
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singkong menghasilkan residu H,0O, berkisar antara 0,003%-0,018%. Selain itu,
penelitian dari Widjanarko et al., (2011) menunjukkan penggunaan H,O, pada
tepung porang dengan konsentrasi perlakuan 0,5%;1%;1,5%;2%:;2,5%;3%
menghasilkan residu H,O, berkisar 0,0138%-0,0202%. Jumlah tersebut relatif
tidak besar jika dibandingkan dengan penggunaan H,O, pada susu untuk
pembuatan keju yang diizinkan FDA dengan jumlah residu 0,05% (Widjanarko et
al., 2011).

Molekul amilosa mudah terpecah dibanding dengan molekul amilopektin
sehingga saat hidrolisis asam berlangsung akan menurunkan gugus amilosa
(Pudjihastuti dan Siswo, 2011). Asam akan mendegradasi dinding sel yang
menyebabkan kerusakan dan integritas granula pati sehingga menyebabkan pati
menyerap air (Greenwood dan Murno, 1979). Proses pembebasan granula pati ini
menyebabkan perubahan karakteristik dari pati yang dihasilkan berupa naiknya
vikositas, kemampuan gelasi, daya rehidrasi, dan kemudian kemudahan melarut
(Subagio, 2007). Selama proses modifikasi asam, asam menghidrolisis ikatan
glikosidik dan memperpendek panjang rantai pati. Wurzburg (1989) menunjukkan
bahwa pada tahap awal proses modifikasi asam, jumlah amilosa atau fraksi linear
meningkat, yang mengindikasikan bahwa asam turut menghidrolisis bagian
amilopektin yang mudah dijangkau.

CH.OH
CH.OH CH:OH CH.OH

J—— )
—(@”‘\ OH % -"_. H @0_“ OH Q
O- - -~y —
OH H,O =
OH OH OH
—
Pati Air Glukosa  +  Fruktosa - Energi

Gambar 2.3 Reaksi Hidrolisis Pati dengan Asam (Pudjihastuti dan Siswo, 2011)

Mekanisme terjadinya reaksi oksidasi hidrogen peroksida dengan pati
sangat kompleks. Reaksi oksidasi yang terjadi sangat cepat menghasilkan satu
molekul gugus karbonil dengan cepat berubah menjadi karboksil (Setya, 2015).
Reaksi oksidasi pada pati secara acak akan terjadi pada gugus hidroksil utama
yaitu C-6 dan gugus hidroksil C-2, C-3, dan C-4. Reaksi utama yang terjadi oleh
oksidasi adalah pembentukan gugus karbonil dan karboksil (Wurzburg, 1995).
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Gugus karboksil dan karbonil yang terbentuk selama reaksi oksidasi, jumlahnya
dipengaruhi oleh bahan yang dioksidasi, jenis dan konsentrasi oksidator, dan lama
waktu serta suhu reaksi (Wurzburg, 1995). Selain itu, kecepatan oksidasi pati
dapat ditingkatkan dengan kombinasi hidrogen peroksida dengan sinar UV.
Ultraviolet menyebabkan peningkatan pembentukan gugus karbonil dan karboksil
serta dapat menurunkan viskositas pati. Faktor lain seperti pH rendah juga
mempengaruhi kecepatan oksidasi oleh H,0O,. Berdasarkan penelitian Dany
(2012), oksidasi pati singkong dengan Hidrogen peroksida disertai irradiasi UV
berpengaruh terhadap sifat fisikokimia pati yang dihasilkan. Irradiasi sinar UV
dapat berperan sebagai katalis yang mempercepat proses oksidasi. Mekanisme
reaksi oksidasi (Gambar 2.4) pada pati menurut Trimble (1983) yaitu oksidasi pati
oleh NaOCI yaitu pada gugus OH pada C-2 berubah menjadi gugus karbonil yang
lebih lanjut berubah pada gugus C-2 dan C-3 menjadi enediol dan gugus
karboksilat. Gugus karboksilat yang dihasilkan dari proses oksidasi akan
menghambat kecenderungan pati untuk teretrogradsi dan menghasilkan gel yang
jernih, disamping terjadinya penurunan viskositas akibat depolimerisasi (Trimble,
1983).

Starch unit 2 Corbaonyl storch
CHaOM CHa2OH
H O W C H
H NaQCl H
OH OH - oH
—oN¢  ¢o— —oN—"0—
1} LE]
OH
Dicarbaxzyl starch Enedial

Gambar 2.4 Oksidasi pada pati oleh natrium hipoklorit (Trimble, 1983)

Oksidasi merupakan modifikasi secara kimia pada gugus karboksil dan

gugus karbonil pada rantai pati. Pada suhu dan pH yang sesuai, pati dapat bereaksi
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dengan berbagai oksidator (Veelaert et al., 1997). Proses oksidasi pati pada cincin
karbon gugus hidroksil dioksidasi menjadi gugus aldehida dan gugus karboksil
sehingga mengakibatkan adanya perubahan sifat fisik dan kimia (Zhang et al.,
2009). Reaksi oksidasi pati menghasilkan gugus karboksil dan gugus aldehid
dapat dilihat pada Gambar 2.5.

\*L— ¥ y

—-0— H ’}1

H  OH 2 o \

Dialdehyde Starch \

CH,OH ?HZOH |‘
P So¥ 0 AT Oxidant |/
ar e
A\
\
H OH OH "’
Starch |
HzOH OOH
T T_o VLO Tl_
“H \ L H y
T0—\. OH H o
COOH HOOC
W OH

Oxidized Starch
Gambar 2.5 Oksidasi pati menghasilkan dua gugus (Zhang et al., 2007)

Lukasiewicz et al. (2007) menjelaskan mekanisme oksidasi pati oleh
hidrogen peroksida melalui tiga jalur yang berbeda (Gambar 2.6). Jalur pertama
H.0O, mengoksidasi gugus hidroksil pada C2 yang terdapat di ujung rantai pati
(Al). Oksidasi lebih lanjut menghasilkan CO, dan molekul pati yang terbuka
salah satu struktur kursinya (A2). Jalur kedua H,O, mengoksidasi gugus hidroksil
utama yaitu gugus hidroksil pada C6 (B1). Jalur ketiga H,O, dengan konsentrasi
tinggi mampu mengoksidasi gugus hidroksil pada 2 atom C sekaligus yaitu C2
dan C3 yang terdapat pada internal molekul glukosa (C1). Oksidasi lebih lanjut
menghasilkan molekul karboksilat dengan berat molekul rendah, CO, dan

molekul pati yang terbuka salah satu struktur kursinya (C2).
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Gambar 2.6 Mekanisme reaksi oksidasi pati dengan hidrogen peroksida
(Lukasiewicz et al., 2007)

Mekanisme oksidasi pati menggunakan hidrogen peroksida (H,0,) sangat
kompleks dengan adanya reaksi berantai pembentukan radikal bebas. H,O, dengan
cepat mengalami dekomposisi menghasilkan radikal hidroksil (*OH). Radikal ini
memiliki sifat reaktif dan dengan cepat dapat bereaksi dengan karbohidrat (Fry,
1998). Radikal ini mampu memisahkan hidrogen dari gugus C-H pada cincin gula
menghasilkan radikal R*CHOH yang dapat memutus ikatan glikosidik sehingga
menghasilkan gugus karbonil (Arts et al., 1997). Berikut mekanisme oksidasi pati
menggunakan hidrogen peroksida ditunjukkan pada Gambar 2.7.

Selama proses oksidasi, pati mengalami depolimerisasi dan gugus hidroksil
pada cincin karbon teroksidasi menjadi aldehid dan gugus karboksil yang
mengakibatkan terjadinya perubahan sifat fisik, kimia dan fungsional pati (Zhang
et al., 2009). Oksidasi pati menggunakan hidrogen peroksida dapat meningkatkan
sifat hidrofobisitas pati karena gugus hidroksil dalam cincin glukosa pati yang

teroksidasi membentuk kelompok aldehida (Zhang et al., 2009). Ketika kelompok
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maka

hidrofilisitas meningkat secara signifikan (Hernandez et al., 2008).
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Gambar 2.7 Oksidasi pati menggunakan hidrogen peroksida (Vanier et al., 2017)

Alkohol adalah senyawa organik dengan gugus fungsi —OH (hidroksil). Alkohol
R-OH memiliki bagian hidrofob (R-) dan hidrofil (-OH). Bagian hidrokarbon dari
suatu alkohol bersifat hidrofob yakni menolak molekul-molekul air. Makin
panjang rantai hidrokarbon maka makin rendah kelarutan alkohol dalam air. Bila
rantai hidrokarbon cukup panjang, sifat hidrofobnya akan dapat mengalahkan sifat
hidrofil (menyukai air) gugus hidrofil.Peningkatan kelarutan sebanding dengan
bertambahnya jumlah gugus hidroksil dalam senyawa (Wardiyah, 2016).

Aldehid adalah senyawa organik dengan gugus fungsi karbonil (-C=0)
pada ujung rantai. Gugus karbonil bersifat polar karena oksigen bersifat lebih
elektronegatif sehingga elektron dalam ikatan sigma dan pi akan tertarik
menghasilkan ikatan yang terpolarisasi. Oksigen gugus karbonil memiliki
pasangan atom menyendiri. Karena polaritas dalam gugus karbonil ini maka akan

ada bagian yang lebih negatif dan lebih positif yang akan saling berinteraksi.
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Interaksi ini disebut interasi dipol-dipol yang akan menyebabkan aldehid dan
keton memiliki titik didih lebih tinggi dibandingkan senyawa nonpolar yang
sepadan. Adanya elektron menyendiri pada oksigen maka senyawa karbonil dapat
membentuk ikatan hidrogen antar molekulnya dan molekul air, akibatnya senyawa
karbonil berbobot molekul rendah dapat larut dalam air. Tetapi aldehid dan keton
tidak dapat membentuk ikatan hidrogen dengan senyawa karbonil lain yang
akibatnya titik didih aldehid dan keton masih lebih rendah dibandingkan alkohol
padanannya (Wardiyah, 2016).

Gugus karboksil (-COOH) yang terikat pada suatu cincin maka
penamaannya menggunakan awalan asam dan akhiran karboksilat. Seperti halnya
pada aldehid dan keton sifat fisik dari asam karboksilat dipengaruh oleh gugus
karbonilnya. Asam karboksilat bersifat polar karena mempunyai dua gugus yang
bersifat polar yaitu hidroksil (—OH) dan karbonil (C=0). karena asam karboksilat
mampu membentuk ikatan hidrogen antar molekulnya maupun dengan molekul

lain maka memiliki kelarutan yang tinggi (Wardiyah, 2016).

2.6 Sifat Fungsional WHC dan OHC pada Pati

WHC merupakan kemampuan fungsional jaringan pati dalam menahan air,
sedangkan OHC pati dilakukan untuk mengetahui kemampuan jaringan pati
menahan minyak (Niba et al., 2001). Modifikasi pati dengan asetilasi dan oksidasi
menghasilkan variasi nilai WHC (water holding capacity) karena mempunyai
gugus hidroksil yang berbeda untuk mengikat air (Hoover dan Sosulski, 1986).
Penelitian dari Mishra dan Rhai (2006) menyebutkan hasil WHC dari pati jagung
(7,92 g H,0./g), pati kentang (10,44 g H,0./g), dan tapioka (10,06 g H,0./q).
Pati modifikasi dengan suhu yang berbeda dari suhu 50-90°C menghasilkan
pengikatan air yang mengalami peningkatan sesuai suhu yang meningkat.
Oksidasi dan asetilasi dapat meningkatkan daya serap air dikarenakan mempunyai
perbedaan gugus hidroksil yang akan membentuk ikatan hidrogen dan kovalen
pada pati (Hoover dan Sosulski, 1986). Kapasitas mengikat air pada pati yang
relatif tinggi disebabkan oleh adanya kekuatan bergabung yang lemah atara
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butiran pati, sehingga permukaan pati yang terpisah kemungkinan lebih banyak
dalam mengikat air (Rickard et al., 1991).

Teknik modifikasi pati dengan perlakuan ditambahakan enzim dengan
jenis dan konsentrasi yang berbeda mampu menghasilkan sifat fungsional yang
berbeda yaitu sifat hidrofilk meningkat secara signifikan tergantung pada jenis
dan konsentrasi enzim, sedangkan sifat hidrofobik hanya bergantung pada jenis
enzim (Benavent-Gil dan Rosell, 2017). Selama Proses oksidasi, pati secara luas
depolimerisasi (Weakley et al., 1971) dan gugus hidroksil pada cincin karbon
dioksidasi menjadi aldehida dan gugus karboksil yang mengakibatkan perubahan
sifat fisik dan kimia (Zhang et al., 2007).

Hidrolisis enzim pada pati dipengaruhi oleh suhu dan waktu pembuatan,
sehingga berdampak pada kemampuan menahan air dan minyak. Seiring waktu,
reaksi enzimatik meningkat WHC dari PSG (Porous Starch Granules) a-amilase
juga meningkat dari 148,9 menjadi 225,6% pada 4 jam, kemudian menurun
menjadi 209,7% setelah 8 jam. OHC dari granula pati juga dipengaruhi oleh
hidrolisis enzimatik pada suhu 40°C dan waktu yang meningkat, OHC dari -
amilase dan glukoamilase-diperlakukan PSG meningkat dari 233,1 dan 185,5%
hingga 304,5 dan 211,5% (Jung et al., 2017). Penelitian sebelumnya menunjukkan
bahwa kapasitas menahan minyak atau air dipengaruhi oleh luas permukaan serta
ukuran granula pati, bahwa ukuran granula terlalu besar akan mengakibatkan

kapasitas menyerah air dan minyak akan menurun (Zhang et al., 2011).

2.7 Aplikasi Nanopartikel Pati Jagung dalam Suspensi

Suspensi adalah sediaan cair yang mengandung partikel padat tidak larut
yang terdispersi dalam fase cair (Depkes RI, 2014). Suspensi juga disebut sebagai
campuran beberapa macam zat yang memiliki karakteristik berbeda ataupun
heterogen. Kestabilan fisik dari suspensi sendiri bisa didefinisikan sebagai
keadaan dimana partikel tidak menggumpal dan tetap terdistribusi merata di
seluruh sistem dispersi. Karena keadaan yang ideal jarang menjadi kenyataan,
maka perlu untuk menambah pernyataan bahwa jika partikel-partikel tersebut
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mengendap, maka partikel-partikel tersebut harus dengan mudah disuspensi
kembali dengan sedikit pengocokan saja (Martin et al., 1993).

Suspensi yang mengandung partikel kecil adalah sistem yang stabil secara
kinetik. Suspensi semacam itu umumnya ditemukan di alam dan beberapa dapat
ditemui pada industri pangan, kimia dan farmasi (Chung dan McClements, 2012).
Ukuran partikel akan mempengaruhi sifat dan stabilitas suspensi yang terbentuk
terutama pada partikrl yang mempunyai ukuran kurang dari 10um (Cheng et al.,
2011). Selain itu adanya kekuatan ionik (dengan penambahan NaCl) pada
suspensi juga akan mempengaruhi karakteristik dari partikel dalam suspensi
seperti sifat gelatinisasi, viskositas, dan penyimpanan (Carneiroda-Cunha, 2011).

Natrium klorida, juga dikenal dengan garam dapur adalah senyawa kimia
dengan rumus molekul NaCl. Dalam ilmu kimia, garam adalah senyawa ionik
yang terdiri dari ion positif (kation) dan ion negatif (anion), sehingga membentuk
senyawa netral (tanpa bermuatan). Garam terbentuk dari hasil reaksi asam dan
basa. Kation garam dapat dianggap berasal dari suatu basa, sedangkan anionnya
berasal dari suatu asam. Jadi, setiap garam mempunyai komponen basa (kation)
dan asam (anion) (Mason et al., 1999).

Larutan garam dalam air (misalnya natrium klorida dalam air) merupakan
larutan elektrolit, yaitu larutan yang dapat menghantarkan arus listrik. Cairan
dalam tubuh makhluk hidup mengandung larutan garam, misalnya sitoplasma dan
darah. Tapi, karena cairan dalam tubuh ini juga mengandung banyak ion-ion
lainnya, maka tidak akan membentuk garam setelah airnya diuapkan. Zat
elektrolit kuat adalah zat yang terurai sempurna dan mengalirkan listrik secara
sempurna. Suatu molekul atau senyawa ionik dapat menghantarkan listrik
disebabkan karena kemampuan untuk mengalirkan elektron. Karena elektron yang
bergerak itulah yang disebut listrik. Salah satu faktor penyebab NaCl memiliki
kemampuan mengalirkan elektron adalah karena dapatnya terionisasi di dalam air.
Tapi yang perlu diingat adalah NaCl tidak bersifat elektrolit kuat didalam semua
pelarut. NaCl hanya dapat menjadi elektrolit jika dilarutkan ke dalam senyawa
polar, seperti air. Jika NaCl dimasukkan ke dalam senyawa nonpolar seperti

bensin, maka NaCl tidak akan dapat larut sehingga tidak dapat mengalirkan


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

21

elektron lagi (bukan elektrolit). Jadi dapat disimpulkan bahwa NaCl hanya dapat
menjadi elektrolit pada senyawa polar (Yan et al., 2010).

Kestabilan suspensi pati dapat dipengaruhi oleh penambahan konsentrasi
garam dikarenakan garam mampu melemahkan reaksi elektrolit sampai batas
tertentu sehinga suspensi menjadi lebih stabil dan mengalai penurunan viskositas.
Konsentrasi NaCl merupakan parameter penting yang mempengaruhi stabilitas
suspensi. Shi et al. (2012) melakukan penelitian mengenai pengaruh NaCl pada
sifat reologi dalam suspensi yang mengandung nanopartikel pati. Penelitian
tersebut menggunakan rentang konsentrasi NaCl 0%-20%. Hasil uji viskositas
menunjukkan adanya penurunan kekentalan pada konsentrasi NaCl dari 0%-10%
sedangkan pada konsentrasi NaCl dari 15%-20% mengalami peningkatan. Hal ii
dikarenakan kekuatan ion suspensi bisa mempengaruhi interaksi antara
nanopartikel pati. Di dalam konteks, ada beberapa publikasi yang berhubungan
dengan efek kekuatan ionik pada sifat reologi suspensi yang mengandung partikel

ukuran mikron dari pati (Marcotte et al., 2001).
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BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Pembuatan nanopartikel pati jagung dilaksanakan di laboratorium Rekayasa
Proses Pengolahan Hasil Pertanian (RPPHP) Fakultas Teknologi Pertanian
Universitas Gadjah Mada, pengujian ukuran partikel menggunakan Dynamic Light
Scattering (DLS) dilakukan di Laboratorium Studi dan Energi dan Rekayasa
Institut Teknologi Sepuluh Nopember dan uji WHC, OHC, viskositas, serta
indeks endapan dilaksanakan di laboratorium Biomaterial dan Rekayasa
Bioproses Center for Development of Advance Science and Tecnology (CDAST)

Universitas Jember pada bulan April 2018 sampai Juni 2018.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat Penelitian

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi peralatan untuk
pembuatan nanopartikel pati jagung dan peralatan pengujian. Peralatan yang
digunakan pada pembuatan nanopartikel pati jagung meliputi satu set alat
fotooksidasi (Gambar 3.1), drying cabinet, blender, dan mortar. Peralatan untuk
pengujian meliputi alat-alat gelas, Dynamic Light Scattering (DLS), neraca
analitik-Ohaus, magnetic stirer, sendok, vortex, spatula sainless steel, piknometer,
viskometer-Ostwald, sentrifus-Hitachi CR21GlII, hot plate, cawan, desikator, dan
oven.
3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan pada penelitian ini meliputi bahan untuk pembuatan
pati nanopartikel berupa pati jagung komersial merck Kingmao Corn Starch dari
China, Hidrogen Peroksida 30% merck 1.07209.1000-1L dari china dan akuades.

Bahan untuk pengujian meliputi palm oil merek Bimoli, dan garam NaCl.
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Gambar 3.1 Skema alat fotooksidasi menggunakan irradasi sinar UV-C (Palupi,
2011)

Spesifikasi alat yang digunakan :

Lampu UV-C yang digunakan adalah merk Alinco dengan spesifikasi sebagai
berikut :

Tipe - UV-1201

Kapasitas : 12 GPM /39 watt / 220 -240 V

Chamber : stainless steel 304

Dimensi  : 83 mm x 900 mm

Ballast :39 watt x 1

Pompa yang digunakan merk Interbat model DB-108 HATTEN dengan
spesifikasi sebagai berikut :

Q max : 37 L/ menit

H max : 24 meter

Hsmax  :9 meter

N (putaran) : 2880/m (= rpm)
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3.3 Metode Penelitian
3.3.1 Rancangan Penelitian

Rancangan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Rancangan Acak
Lengkap (RAL). Faktor yang digunakan dalam penelitian ini yaitu variasi
konsentrasi H,O, pada suspensi yaitu HO (0%) , HO,5 (0,5%), H1 (1%), H1,5
(1,5%), dan H2 (2%) (v/v) dengan dilakukan pengulangan sebanyak tiga kali pada
masing-masing perlakuan. Karakteristik fisik yang diuji berupa ukuran partikel
sedangkan karakteristik sifat fungsional berupa WHC (Water Holding Capacity)
dan OHC (Oil Holding Capacity) serta uji viskositas dan indeks endapan
nanopartikel pati jagung pada larutan garam. Skema tahapan penelitian pembuatan

nanopartikel dan pengujiannya dapat dilihat pada Gambar 3.2.

Pembuatan suspensi pati jagung

v

Pembuatan nanopartikel pati
v Pengujian :
Pemilihan pati nanopartikel terbaik Ukuran partikel, WHC dan
OHC.
v
Pengujian pati nanopartikel pada Pengujian viskosiats dan
larutan garam indeks endapan

Gambar 3.2 Skema tahapan penelitian pembuatan nanopartikel dan pengujian
pada larutan garam

3.3.2 Pembuatan nanopartikel pati jagung dengan metode fotooksidasi dengan

variasi penambahan H,0..

Penelitian ini diawali dengan penyiapan alat fotooksidasi yang di dalamnya
terdapat alat pemapar sinar UV dengan tujuan untuk mendapatkan kondisi proses
yang konstan. Sinar UV yang digunakan adalah sinar UV-C karena menghasilkan
proses degradasi pati yang lebih intensif (Bertolini et al., 2001). Alat ini (Gambar
3.1) juga dilengkapi dengan pengaduk yang bertujuan meminimalisir adanya
endapan (a), dan termostat untuk mencatat suhu slurry (b), serta pompa untuk

mensirkulasikan slurry pati (c).
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Pembuatan nanopartikel pati diawali dengan pembuatan suspensi pati
jagung 1% (g pati/g air) yaitu pati jagung sebanyak 40 gram yang dilarutkan
dalam akuades (sesuai tabel 3.1) dan diaduk dengan homogen sampai terlarut.
Hidrogen peroksida ditambahkan sesuai variasi konsentrasi yaitu 0%, 0,5%, 1%,
1,5%, dan 2% dengan jumlah total slurry 4000 ml. Slurry pati dimasukkan ke
dalam kotak wadah sampel yang ada di alat fotooksidasi. Sebelum dilakukan
penuangan slurry, pada bagian jacket tank (d) alat fotooksidasi harus diisi air
dengan tujuan mempertahankan suhu slurry. Setelah itu, nyalakan pompa air (e)
dan putar kran (f) sehingga slurry pati tertarik untuk dilewatkan dan dikenakan
pada lampu UV (g) secara kontinyu selama 60 menit. Setelah proses fotooksidasi
selesai, selanjutnya slurry dilakukan pengeringan dengan Drying Cabinet pada
suhu 50°C selama 24 jam. Sampel dihaluskan menggunakan blender dan mortar
sehingga didapatkan nanopartikel pati jagung. Komposisi suspensi pati dan H,O,
sesuai dengan variasi perlakuan yang dapat dilihat pada tabel 3.1 dan diagram alir
pelaksanaan penelitian dapat dilihat pada Gambar 3.3.

Tabel 3.1 Komposisi suspensi pati dan jumlah H,O, sesuai dengan variasi

perlakuan
) ) ) Jumlah
Kode Konsentrasi Pati Jumlah air
| H,O, (ml) volume
sampel H,0, jagung (g) (ml)
(ml)
HO 0% 40 0 3960 4000
HO,5 0,5% 40 66,8 3893,2 4000
H1 1% 40 133,2 3826,8 4000
H1,5 1,5% 40 200 3760 4000
H2 2% 40 266,8 3693,2 4000
Contoh perhitungan konsentrasi H,O; (1%) :
1% i
v = 0o £ 4000 Pati : 40 gram
30% H,0, : 133,2 ml

Y = 0,333 x 4000
Y = 133,2 ml (Jumlah H,0,)

Air :3826,8
Jumlah volume total ; 4000



http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

Penambahan H,O, dengan
variasi konsentrasi 0%, 0,5%,
1%, 1,5%, 2%

Suspensi pati 1% (g
pati/g air)

v

Fotooksidasi dengan pengadukan
selama 60 menit

Suspensi pati
terfotooksidasi

Pengeringan dengan Drying
Cabinet 50°C selama 24 jam

Pati kering yang telah
terfotooksidasi

Penghalusan dengan blender dan mortar

Nanopartikel Pati jagung

Gambar 3.3 Diagram alir proses pembuatan nanopartikel pati jagung
(Palupi, 2011)

3.3.3 Pengujian suspensi nanopartikel pati di dalam larutan garam NaCl

26

Pengujian nanopartikel pati pada larutan garam mengacu pada penelitian

sebelumnya (Shi et al., 2012). Langkah pertama menyiapkan larutan garam

dengan berbagai konsentrasi berturut-turut 5, 10, dan 15% (w/v), yang dibuat

dengan cara menimbang garam sesuai perlakuan berturut-turut 0,5; 1; dan 1,5

gram , kemudian ditambah aquades hingga volumenya 10 ml.

Nanopartikel pati terpilih ditimbang sesuai dengan perlakuan yaitu 0,6 gram

yang selanjutnya ditambahkan pada larutan garam dengan variasi konsentrasi

yang sesuai dan dilakukan pengujian viskositas dan indeks endapan. Diagram alir
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pengujian suspensi nanopartikel pada larutan garam NaCl dapat dilihat pada
Gambar 3.4.

Garam NacCl
0,5;1; 1,5gram

v
Aquades 10 ml — Pencampuran

Larutan garam 5%, 10%,
15% (w/v)

Nanopartikel
pati 6%

v

Pencampuran

v

Suspensi nanopartikel pati
dalam larutan garam

v

Pengujian viskositas dan indesks
endapan

Gambar 3.4 Diagram alir pengujian suspensi nanopartikel pada larutan garam
NaCl (Shi et al., 2012)
3.4 Parameter Pengamatan
Parameter yang akan diamati dalam penelitian ini sebagai berikut :
a. Pengujian ukuran partikel menggunakan Dynamic Light Scattering
(DLS) (Liu et al., 2009)

b. Kemampuan menahan air (Water Holding Capacity) (Niba et al. 2001)
c. Kemampuan menahan minyak (Oil Holding Capacity) (Niba et al. 2001)
d. Viskositas suspensi nanopartikel pati jagung (Apriani et al., 2013).

e. Indeks endapan suspensi nanopartikel pati jagung (McClement, 2007).
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3.5 Prosedur Parameter Pengamatan
3.5.1 Pengujian ukuran partikel menggunakan Dynamic Light Scattering (DLS)
Ukuran partikel pati diukur menggunakan prinsip dynamic light scattering
menggunakan alat Malvern Zetasier nano (Malvern Instruments Ltd, UK).
Pengujian dilakukan pada suhu 25°C dengan waktu pembacaan 20 menit per
sampel. Semua sampel dilarutkan dalam aquades dengan konsentrasi 1% (g
nanopartikel pati kering/ml aquades) dan disentrtifus 2 kali, yaitu 6000 rpm
selama 15 menit dilanjutkan dengan 4000 rpm selama 10 menit. Kemudian bagian

supernatan sebesar 1 ml dimasukkan pada alat DLS (Liu et al., 2009).

3.5.2 Kemampuan menahan air (Water Holding Capacity)

WHC merupakan kemampuan fungsional jaringan pati dalam menahan air.
Pengukuran WHC pati dapat dilakukan sesuai metode sentrifugasi dari Niba et al.
(2001) yang dimodifikasi. Sampel sebanyak 1 gram dilarutkan dengan 9 gram
aquades didalam tabung sentrifus. Suspensi divortex pada suhu ruang selama 2
menit kemudian dilakukan pendiaman selama 45 menit pada suhu ruang. Setelah
pendiaman, suspensi disentrifugasi selama 10 menit dengan suhu 25°C dan
kecepatan putar 10.000 rpm. Supernatan yang dihasilkan dipisah perlahan-lahan
sehingga didapatkan endapan pati yang selanjutnya dilakukan penimbangan. Berat
endapan yang diperoleh menghasilkan nilai WHC pati dengan rumus perhitungan

sebagai berikut :

Berat endapan(g)—berat sampel(g)

WHC (g/g) =

berat sampel (g)

3.5.3 Kemampuan menahan minyak (Oil Holding Capacity)

OHC merupakan kemampuan fungsional jaringan pati dalam menahan
minyak. OHC pati dapat ditentukan dengan metode sentrifugasi dari Niba et al.
(2001) dengan modifikasi. Sampel sebanyak 1 gram dilarutkan dengan 9 gram
minyak didalam tabung sentrifus. Suspensi divortex pada suhu ruang selama 2
menit kemudian didiamkan selama 45 menit. setelah pendiaman, suspensi

dilakukan sentrifugasi selama 10 menit dengan suhu 25°C dan kecepatan putar
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10.000 rpm. Supernatan yang dihasilkan dibuang perlahan-lahan dan didapatkan
endapan yang selanjutnya dilakukan penimbangan. Berikut rumus perhitungan
nilai OHC:

Berat endapan(g)—berat sampel(g)

OHC (g/g) =

berat sampel (g)

3.5.4 Viskositas suspensi nanopartikel pati jagung

Pengukuran viskokitas suspensi menggunakan alat viskometer ostwald 0,5
mL. Penetapannya dilakukan dengan jalan mengukur waktu yang diperlukan
untuk mengalirnya cairan dalam pipa kapiler. Suspensi disiapakan sesuai
perlakuan untuk diambil sebanyak 5 ml kemudian suspensi dimasukkan ke dalam
viskometer Ostwald. Suspensi dihisap sampai batas atas dan dibiarkan mengalir
melalui batas. Saat mengalir melalui batas atas, stopwatch dijalankan dan saat
melewati batas bawah, stopwatch dimatikan. Kemudian waktu yang diperlukan
cairan untuk melewati batas atas ke batas bawah dicatat (Apriani et al., 2013).
Berikut rumus menghitung viskositas suatu cairan (1)) :

M _ Piey

N2 Pz,
N, = Viskositas sampel (Pa.s)
1N, = Viskositas air (Pa.s)
p, = Massa jenis sampel (g/ml)
p, = Massa jenis air (g/ml)
t; = Waktu alir sampel (s)
t, = Waktu alir air (s)

3.5.5 Indeks endapan suspensi nanopartikel pati

Pengukuran indeks endapan dilakukan dengan menyiapkan sampel suspensi
sebanyak 10 mL dalam tabung sentrifus lalu diobservasi dengan melihat
terjadinya endapan. Kemudian diukur endapan yang terbentuk. Indeks endapan
dihitung menggunakan rumus menurut McClement (2007) :

Indeks endapan = > x 100
naeks en apan—Hex
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HS = tinggi endapan yang terukur (cm)
HE = tinggi suspensi (cm)
Nilai indeks endapan yang lebih kecil menunjukkan bahwa suspensi tersebut

lebih stabil.

3.6 Analisis Data

Data yang diperoleh dari penelitian ini akan dianalisis secara statistik
menggunakan program IBM SPSS 16.0 dengan metode Analysis of Variance
(ANOVA) pada taraf signifikasi 5%. Hasil beda nyata akan dilakukan uji lanjut
menggunakan metode Duncan Multiple Range Test (DMRT). Data hasil
penelitian disajikan dalam bentuk grafik kemudian diintepretasikan sesuai dengan

pengamatan yang dilakukan selama penelitian.
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BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan dapat disimpulkan bahwa :

1. Pati jagung hasil fotooksidasi hidrogen peroksida dan penyinaran sinar UV-
C menghasilkan partikel yang lebih kecil dengan ukuran nanometer. Variasi
penambahan konsentrasi H,O, berpengaruh nyata terhadap nilai Water
Holding Capacity (WHC) dan Oil Holding Capacity (OHC). Perlakuan
fotooksidasi ini menyebabkan perubahan karakteristik Water Holding
Capacity (WHC) dan Oil Holding Capacity (OHC) yang lebih meningkat
daripada pati alami.

2. Suspensi nanopartikel pati jagung hasil fotooksidasi menggunakan sinar
UV-C selama 60 menit dan oksidator H,O, 2% dalam larutan garam 5%
lebih stabil suspensi dan turun viskositas suspensi dibandingkan tanpa

penambahan garam, penambahan garam 10%, dan 15%.

5.2 Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang telah diperoleh, diharapkan adanya
penelitian lebih lanjut mengenai pengujian nanopartikel pati jagung hasil
fotooksidasi pada larutan garam dengan suhu pemanasan yang berbeda.
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LAMPIRAN

Lampiran 4.1 Data hasil pengukuran ukuran partikel

Tabel 1.1 Data hasil pengukuran distribusi ukuran partikel

Ulangan Standart

Kode sampel Rerata o

1 2 3 Deviasi

HO - - - - -

HO.5 368,3 368,2  367,9 368,13 0,208167
H1 255,8 209,8  230,6 232,07 23,03505
H15 221,8 2204 2225 221,57 1,069268
H2 177,4 1759 1791 177,47 1,601041

Tabel 1.2 Analisis varian distribusi ukuran dengan SPSS 16 one way ANOVA

Sum of Squares  Df  Mean Square F Sig.
Between Groups 61039.443 3 20346.481  152.304  .000
Within Groups 1068.727 8 133.591
Total 62108.169 11

Tabel 1.3 Hasil uji beda ukuran partikel dengan metode Duncan pada taraf

kepercayaan 95%
Perlakuan Rerata Notasi
HO - -
HO 5 368,13 c
H1 232,07 b
H15 221,57 b

Ho 177,47 a
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Lampiran 4.2 Data hasil pengukuran Water Holding Capacity (WHC)
Tabel 2.1 Data hasil pengukuran Water Holding Capacity (WHC)

Berat sampel () Berat endapan (g) WHC (g/g)
Kode
sampel Ulangan

“m @ & O @ 6 O @ 6
Pati tanpa

fotooksidasi 1 1 181 184 180 081 084 080

HO

1 1 1 1,88 190 1,87 088 090 087
HO,5 1 1 1 216 218 213 116 1,18 1,13
H1 1 1 1 231 224 224 131 124 124
H1,5 1 1 1 220 237 222 120 137 122
H2 1 1 1 235 247 238 135 147 1,38

Ulangan Standart

Kode sampel Rerata o

1 2 3 Deviasi

Pati tanpa fotooksidasi 0,81 0,84 0,80 0,82 0,02081666

HO 0,88 0,9 0,87 0,88 0,015275252
HO0,5 1,16 v d8 1,13 1,16 0,025166115
H1 1,31 1,24 1,24 1,26 0,040414519
H1,5 1,2 1,37 l 27 1,26 0,092915732
H2 1,88 1,47 1,38 1,40 0,06244998

Contoh Perhitungan :

_ Berat endapan(g)—berat sampel(g)

WHC (g/g)

berat sampel (g)
1,88—1
1

WHC [HO(1)] =

=0,88 g/g
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Tabel 2.2 Analisis varian Water Holding Capacity (WHC) dengan SPSS 16 one
way ANOVA

Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 450 4 112 37.406 .000
Within Groups .030 10 .003
Total 480 14

Tabel 2.3 Hasil uji beda Water Holding Capacity (WHC) dengan metode Duncan
pada taraf kepercayaan 95%

Perlakuan Rerata Notasi
HO 0,88 a
HO0,5 1,16 b
H1 1,26 c
H1,5 1,26 c

H2 1,40 d
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Lampiran 4.3 Data hasil pengukuran Oil Holding Capacity (OHC)
Tabel 3.1 Data hasil pengukuran Oil Holding Capacity (OHC)

Berat sampel () Berat endapan (g) OHC (0/g)
Kode
sampel Ulangan

“m @ & O @ 6 O @ 6
Pati tanpa

fotooksidasi 1 1 18 187 18 083 087 0,85

HO 1 1 1 187 191 185 087 091 085
HO,5 1 1 1 1,92 191 184 092 091 0,84
H1 1 1 1 1,95 199 206 095 099 1,06
H15 1 1 1 213 212 218 113 112 118
H2 1 1 1 223 225 23 123 125 13
Kode sampel i Rerata Stanfiar.t
i 2 3 Deviasi
Pati tanpa fotooksidasi 0,83 0,87 0,85 0,85 0,02
HO 0,87 091 085 0,88  0,024944383
HO5 0,92 091 084 089  0,035590261
H1 0,95 099 1,06 1,00  0,045460606
H15 1,13 1,12 118 1,14  0,026246693
H2 1,23 1,25 13 1,26 0,029439203
Contoh Perhitungan :
OHC (g/g) _ Berat endapan(g)-berat sampel(g)

berat sampel (g)
1,87-1
1

OHC [HO(1)] =
=0,87 g/g
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Tabel 3.2 Analisis varian Oil Holding Capacity (OHC) dengan SPSS 16 one way
ANOVA

Sum of Squares  Df Mean Square F Sig.
Between Groups 329 4 .082 49.752 .000
Within Groups .017 10 .002
Total .346 14

Tabel 3.3 Hasil uji beda distribusi ukuran dengan metode Duncan pada taraf
kepercayaan 95%

Perlakuan Rerata Notasi
HO 0,88 a
HO,5 0,89 .
H1 1,00 b
H1,5 1,14 c
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Lampiran 4.4 Data hasil pengukuran viskositas

Tabel 4.1 Perhitungan massa jenis sampel

57

Berat Berat Massa ]
Kode _ ) ~__ Berat Piknometer+sampel (g)
Piknometer  Piknometer  jenis air
sampel _
kosong (9) +air(g) (p) 1 3
Nacl
19,1316 44,8556 1,02896 45,5141 45,6158 45,4917
(0%)
Nacl
19,1316 44,8556 1,02896 45502 45,6132 45,4492
(5%)
Nacl
19,1316 44,8556 1,02896 45,7031 455913 45,7134
(10%)
Nacl
19,1316 44,8556 1,02896 45,8379 46,0698 45,9812
(15%)
Kode Massa Jenis Sampel (p)
Rata-rata STDEV
sampel
1 2 3
0
Nacl (0%) 10553 10504 10544 10564 0,002645523
Nacl (5%)
1,0548 1,0593 1,0527 1,0556  0,003348603
0
Nacl (10%) 10629 10584 10633 10615 0,002708689
0
Nacl (I5%) 10683 10775 10740 1,073  0,004680811
Contoh Perhitungan :
m
P1 :;xpz
(berat pikno + sampel — berat pikno kosong)
Pow(1) = XPair

(45,5141 — 19,1316)

Pow(®) = (42,8556 — 19,1316)

(berat pikno + air — berat pikno kosong)

x1,02896

Pow(1) = 1,0553 g/ml
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Tabel 4.2 Perhitungan data viskositas
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Viskositas Massa jenis ~ Massa jenis air ~ Waktu alir air
Kode sampel . .
air (Poise)  sampel (g/ml) (g/ml) (s)
Nacl (0%) 0,01 1,0564 1,02896 15
Nacl (5%) 0,01 1,0556 1,02896 15
Nacl (10%) 0,01 1,0615 1,02896 1,5
Nacl (15%) 0,01 1,0733 1,02896 15

Waktu alir sampel (s)

Viskositas sampel (g/ml)

Kode sampel
1) 2 3 1) (2) 3
Nacl (0%) el 2.9 3 0,018899  0,020299  0,020999
Nacl (5%) 26 25 22 001818  0,017487  0,015388
Nacl (10%) 29 29 26 0020398  0,020398  0,018288
Nacl (15%) 35 36 36 0024891  0,025602  0,025602
Kode sampel Rata-rata (Poise) Rata-rata (Pa.s) stdev

Nacl (0%) 0,020065876 0,002006588 0,001069226
Nacl (5%) 0,017020365 0,001702037 0,001456057
Nacl (10%) 0,019694767 0,001969477 0,001218298
Nacl (15%) 0,025365031 0,002536503 0,000410594
Contoh perhitungan :

M _ Py

N2 P2,

Now(1) = w air

0,018889x2,7

Now(1) =

1,02896x1,5

airtgir

x0,01 = 0,020065876 Poise = 0,002006588 Pa.s
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Tabel 4.3 Analisis varian viskositas dengan SPSS 16 one way ANOVA

Sum of Squares  Df Mean Square F Sig.
Between Groups .000 3 000 29.900 .000
Within Groups .000 8 .000
Total .000 11

Tabel 4.4 Hasil uji beda distribusi ukuran dengan metode Duncan pada taraf
kepercayaan 95%

Perlakuan Rerata Notasi
0% 2,006588 b
506 1,702037 a
10% 1,969477 b

15% 2,536503 C
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Lampiran 4.5 Data hasil pengukuran indeks endapan
Tabel 5.1 Data hasil pengukuran indeks endapan

Endapan Indeks endapan
Kode _
(cm) (%) Rerata Standart Deviasi
sampel
(1) () 1) )
0% 1,4 1,6 16,67 19,05 17,86 1,683588
5% 0,4 0,5 4,76 5,95 5,36 0,841794
10% 1,3 1,2 15,48 14,29 14,88 0,841794
15% 1,7 1,9 20,24 22,62 21,43 1,683588

Contoh Perhitungan :

Indeks endapan = > % 100
naeks en apan—Hex

1,4
Indeks endapangy,;y = 34 x 100 = 16,67%

Tabel 5.2 Analisis varian indeks endapan dengan SPSS 16 one way ANOVA

Sum of Squares  Df Mean Square F Sig.
Between Groups 281.632 3 93.877 41.730 .002
Within Groups 8.999 4 2.250
Total 290.630 7

Tabel 5.3 Hasil uji beda indeks endapan dengan metode Duncan pada taraf

kepercayaan 95%
Perlakuan Rerata Notasi
0% 17,86 bc
5% 5,36 a
10% 14,88 b

15% 21,43 c
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