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RINGKASAN

Aplikasi Nanopartikel Pati Jagung Hasil Fotooksidasi oleh Sinar UV-C
sebagai Penstabil Pickering Emulsion; Sofin Murdiana Agustin, 141710101111;
2018: 66 halaman; Jurusan Teknologi Hasil Pertanian Fakultas Teknologi

Pertanian Universitas Jember.

Nanopartikel pati jagung memiliki peranan sebagai pickering emulsion
dalam bidang industri pangan, tetapi teknologi pembuatan nanopartikel pati yang
sudah ada masih menghasilkan ukuran partikel yang cenderung beragregasi
membentuk senyawa berukuran mikrometer. Upaya yang dapat dilakukan untuk
mengatasi hal tersebut yaitu dengan penggunaan metode atau teknik fotooksidasi
berupa irradiasi sinar UV-C dan penambahan oksidator H,O, dalam pembuatan
nanopartikel pati jagung. Tujuan penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh
waktu fotooksidasi terhadap karakteristik fisik dan fungsional pati jagung
sehingga dapat diaplikasikan sebagai penstabil pickering emulsion dalam industri
pangan.

Pembuatan nanopartikel pati jagung dilakukan dengan fotooksidasi sinar
UV-C dan penambahan oksidator H>O,. Penelitian ini menggunakan Rancangan
Acak Lengkap (RAL) faktor tunggal yaitu lama waktu fotooksidasi yang terdiri
atas 5 taraf (0,5; 1; 1,5; 2; dan 2,5 jam). Masing-masing taraf diulang sebanyak
tiga kali dengan parameter analisis meliputi uji distribusi ukuran, nilai WHC dan
OHC. Data hasil penelitian dianalisis menggunakan ANOVA (Analysis of Varian)
dan ditampilkan dalam bentuk diagram. Hasil analisis data yang menunjukkan
beda nyata dilakukan uji lanjut menggunakan DMRT (Duncan New Multiple
Range Test) pada taraf signifikasi 5%. Sifat pati jagung hasil fotooksidasi
dibandingkan dengan pati jagung komersial sebagai kontrol. Sampel pati jagung
selanjutnya diuji pada sistem emulsi oil in water (o/w) yang meliputi Creaming

Index (C1) dan Emulsifying Activity (EA).
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Hasil penelitian menunjukkan bahwa lama waktu fotooksidasi
berpengaruh nyata terhadap ukuran partikel, WHC dan OHC pati jagung.
Peningkatan lama waktu fotooksidasi menghasilkan ukuran partikel lebih kecil,
tetapi nilai WHC dan OHC lebih besar. Fotooksidasi dengan sinar UV-C dalam
waktu lebih lama dapat menghasilkan intensitas radikal bebas lebih banyak yang
mampu mengoksidasi dan mendegradasi pati hingga berukuran lebih kecil dan
luas permukaan lebih besar. Akibatnya partikel pati jagung memiliki kemampuan
dalam menahan minyak dan air.

Fotooksidasi selama 2 jam pada pati jagung menghasilkan partikel
berukuran kecil (143,10 nm) yang memiliki nilai WHC (1,55 g/g) dan OHC (1,12
g/g) yang lebih tinggi dibandingkan partikel hasil fotooksidasi dengan waktu yang
lebih singkat. Walaupun demikian, perlakuan fotooksidasi dengan waktu lebih
dari 2 jam menghasilkan partikel yang lebih besar dengan penurunan nilai WHC
dan OHC. Aplikasi pati jagung hasil fotooksidasi selama 2 jam pada sistem
pickering emulsi menunjukkan nilai Creaming Index (CI) terendah (5,62%)
teramati pada emulsi dengan konsentrasi minyak 45%. Demikian pula, nilai
Emulsifying Activity (EA)nya tertinggi (90%) dihasilkan pada emulsi dengan

konsentrasi minyak 45%.
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SUMMARY

Application of Corn Starch Nanoparticles Photo-oxidized by UV-C Rays as a
Stabilizer for Pickering Emulsion; Sofin Murdiana Agustin, 141710101111;
2018: 66 pages; Department of Agricultural Product Technology Faculty of

Agricultural Technology University of Jember.

Corn starch nanoparticles is one of the agricultural commodities that have a
role as pickering emulsion in the food industry, but the existing starch
nanoparticles manufacturing technology still produces particle sizes that tend to
aggregate to form micrometer sizes. The effort that can be done to resolve the
problem is using photo-oxidation methods or technique with UV-C rays and
addition of H,O, oxidizer in the manufacture of corn starch nanoparticles. The
purpose of this study was to determine the effect of photo-oxidation time on the
physical and functional characteristics of corn starch so it can be applied as a
stabilizer for pickering emulsion in the food industry.

The manufacture of corn starch nanoparticles was performed by photo-
oxidation with UV-C rays and the addition of H,O, oxidizer. This research used
Completely Randomized Design (CRD) with single factor was photo-oxidation
time, consisted of 5 levels (0.5; 1; 1.5; 2; and 2.5 hours). Each level was repeated
three times with the analysis parameters included test of size distribution, WHC
and OHC values. The results of the research data were analyzed using ANOVA
(Analysis of Variant) and was shown by diagram. The resulted data which showed
un-significance value were tested using DMRT (Duncan New Multiple Range
Test) at 5% significance level. The properties of corn starch as a result of photo-
oxidation were compared with commercial corn starch as a control. Corn starch
sample was tested on oil in water (O/W) emulsion system which included
Creaming Index (CI) and Emulsifying Activity (EA).

The results of the research showed that photo-oxidation time had significant

effect on particle size, WHC and OHC value of corn starch. The increased of
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photo-oxidation time, generated a smaller particle size but WHC and OHC value
were greater. Photo-oxidation by UV-C rays in longer time can produced more
free radical intensity which capable of oxidized and degraded starch particles to a
smaller size with large surface area. As a result, corn starch particles had the
ability to held oil and water.

Two hour photo-oxidations in corn starch produced small particles (143.10
nm), higher WHC (1.55 g / g) and OHC (1.12 g / g) values compared with the
shorter time photo-oxidation. However, the used of more than 2 hours photo-
oxidation time can reduced WHC and OHC values and increased particle size.
The application of corn starch in the emulsion system showed that emulsion with
45% oil concentration had the lowest value (5.62%) of Creaming Index (CI).
Similarly, the highest Emulsifying Activity (EA) value (90%) was produced in

emulsions with 45% oil concentrations.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pickering emulsion merupakan emulsi yang distabilkan oleh partikel padat
yang menyerap antarmuka fase minyak dan air (Chevalier and Bolzinger, 2013;
Xiao et al., 2016). Partikel padat sebagai penstabil emulsi telah banyak digunakan
dalam produk pangan karena memiliki stabilitas antarmuka yang kuat, tidak
beracun, ramah lingkungan dan biaya rendah (Yu ef al., 2013). Beberapa partikel
padat yang digunakan sebagai penstabil emulsi ialah mikropartikel selulosa
(Kalashnikova et al., 2011), nanokristal chitin (Tzoumakin er al., 2011) dan
nanopartikel pati (Dufresne, 2014).

Pati merupakan bahan alami yang dapat diperbaharui, murah dan
ketersediaannya berlimpah (BeMiller and Whistler, 2009). Jagung termasuk
dalam salah satu komoditi pangan yang dapat diolah menjadi produk pati.
Berdasarkan data pada Badan Pusat Statistik (2016) produksi jagung di Indonesia
pada tahun 2013 sebesar 18,51 juta ton dan semakin meningkat pada tahun 2015
sebesar 20,67 juta ton. Seiring dengan meningkatnya jumlah produksi jagung,
komoditi ini mempunyai peluang untuk berkembang di industri pangan dalam
bentuk pati dengan kadar sebesar 70% (Suarni et al., 2008). Pati jagung dapat
digunakan sebagai bahan nanopartikel karena memiliki kandungan amilopektin
yang cukup tinggi (Dufresne, 2014). Daerah kristalin pada granula pati yang
sebagian besar tersusun atas amilopektin memiliki bloklet nano yang dapat
diekstrak atau diisolasi untuk menghasilkan nanopartikel pati.

Nanopartikel merupakan hasil yang diperoleh dari proses nanoteknologi
yang mengubah partikel menjadi berskala nanometer dengan rentang ukuran 1-
1000 nm (Jain, 2008). Partikel pati berukuran nano memiliki luas permukaan yang
lebih besar sehingga daya pengikat minyak dan air semakin kuat (Winarti et al.,
2011; Chevalier et al., 2013). Penelitian Roy ef al. (2010) mengungkapkan bahwa
ukuran partikel sebesar 173 nm memiliki daya ikat sebesar 80% sedangkan ukuran

partikel 426 nm hanya memiliki daya ikat sebesar 59%. Sifat ini mendukung
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penggunaan nanopartikel pati dalam mempertahankan kestabilan emulsi pada
waktu yang cukup lama (Fujii et al., 2005).

Secara umum, modifikasi pati menjadi nanopartikel dapat dilakukan melalui
metode hidrolisis asam (Dufresne et al., 1996), hidrolisis enzimatis (Kim et al.,
2008), homogenisasi tekanan tinggi (Liu er al., 2009), iradiasi sinar gama
(Lamanna et al., 2013; Garcia et al., 2012), ekstruksi reaktif (Song et al., 2011)
dan ultrasonikasi (Bel Haaj et al, 2013). Beberapa metode tersebut memiliki
kelemahan yaitu menghasilkan nanopartikel yang cenderung beragregasi
membentuk partikel berukuran mikro.

Fotooksidasi merupakan salah satu teknik yang dapat digunakan dalam
menghasilkan nanopartikel pati. Fotooksidasi ialah teknik oksidasi dengan
penambahan oksidator yang dikatalis oleh sinar UV. Salah satu oksidator yang
banyak digunakan ialah H,O, karena ketersediaannya berlimpah, daya larut yang
tinggi dengan air dan dapat menghasilkan radikal hidroksil dalam jumlah besar
sehingga mampu memutus ikatan glikosidik pada pati (Masschelein, 2002; Arts et
al., 1997). Sementara sinar UV berperan dalam menghasilkan radikal bebas yang
mampu mendegradasi pati (Scoponi et al., 1997). Jenis sinar UV-C dapat
mendegradasi polimer pati lebih baik dibanding jenis sinar UV lain karena mampu
menghasilkan radikal bebas lebih besar dalam waktu yang lebih singkat. Bertolini
(2001) menyatakan bahwa terjadinya degradasi pati oleh sinar UV berdampak
pada penurunan viskositas pati dimana perlakuan irradiasi sinar UV-B memiliki
viskositas lebih tinggi sebesar 165 mL/g daripada dengan sinar UV-C sebesar 154
mL/g.

Jumlah radikal bebas yang dihasilkan sinar UV-C dalam mempercepat
degradasi pati dipengaruhi oleh lama waktu pemaparan (Raffi and Agnel, 1983).
Fiederowicz et al. (1999) menyatakan bahwa peningkatan lama waktu irradiasi
sinar UV-C menyebabkan jumlah molekul pati terdegradasi lebih meningkat yang
ditunjukkan dengan adanya penurunan berat molekul pati. Berat molekul pati
jagung dengan irradiasi UV 5 jam (Mw = 67x10°) lebih tinggi daripada perlakuan
irradiasi UV 8 jam (Mw = 47x10°). Berdasarkan kelemahan pada penggunaan

metode sebelumnya, diharapkan metode fotooksidasi dengan perlakuan variasi
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lama waktu proses dapat menghasilkan nanopartikel pati yang dapat diaplikasikan

sebagai penstabil pickering emulsion.

1.2 Rumusan Masalah

Teknologi pembuatan nanopartikel pati masih menghasilkan ukuran partikel
nano yang cenderung beragregasi membentuk partikel berukuran mikro. Salah
satu teknologi yang dapat digunakan dalam mengurangi kelemahan tersebut yaitu
melalui penggunaan metode fotooksidasi dengan prinsip berupa oksidasi
menggunakan H,0, yang dikatalis oleh sinar UV-C. H,0, yang digunakan sebagai
oksidator mampu menghasilkan radikal hidroksil dalam jumlah besar untuk
memaksimalkan proses oksidasi pati (Masschelein, 2002). Sementara sinar UV-C
berperan menghasilkan radikal bebas yang mampu mendegradasi pati (Scoponi et
al., 1997). Lama waktu fotooksidasi sangat berpengaruh terhadap intensitas
oksidasi dan degradasi pati yang terjadi. Berdasarkan hal tersebut, penggunaan
teknologi fotooksidasi dengan variasi lama waktu proses diharapkan mampu
menghasilkan nanopartikel pati jagung yang dapat diaplikasikan sebagai penstabil

pickering emulsion dalam bidang pangan.

1.3 Tujuan Penelitian
Penelitian ini bertujuan :
a. mengetahui pengaruh variasi lama waktu fotooksidasi terhadap
karakteristik nanopartikel pati jagung; dan
b. mengetahui kegunaan nanopartikel pati jagung sebagai penstabil

pickering emulsion dalam bidang pangan.

1.4 Manfaat Penelitian
Hasil penelitian ini diharapkan mampu menjadi stabilizer alternatif yang

alami dan lebih murah dalam aplikasinya di bidang pangan.
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Komponen Penyusun Pati

Pati merupakan bahan alami yang dapat diperbaharui, murah dan
ketersediaannya berlimpah (BeMiller and Whistler, 2009). Sebagian besar pati
terdapat di dalam biji-bijian atau umbi-umbian seperti jagung, beras, gandum dll.
Pati dan turunannya banyak digunakan dalam industri makanan dan minuman
dengan persentase sebesar 60%, industri kertas dan tekstil sebesar 25%, industri
farmasi dan bahan kimia sebesar 10%, industri non pangan sebesar 4% dan untuk
industri makanan ternak sebesar 1% (Copeland, 2009).

Pati terdiri atas dua fraksi yaitu fraksi terlarut disebut amilosa dan fraksi
tidak larut disebut amilopektin (Winarno, 2004). Keberadaan amilosa dan
amilopektin memiliki peranan penting dalam menentukan karakteristik fisiko
kimia pati yang dihasilkan (Belitz and Grosch, 1999; Mc Williams, 2001).
Amilosa merupakan polimer yang memiliki struktur lurus dengan ikatan a-(1,4)-
glikosidik dan sedikit percabangan yang mempunyai ikatan a-(1,6)-glikosidik
(Moorthy, 2004). Amilopektin merupakan polimer berantai cabang dengan ikatan
a-(1,4)-glikosidik dan ikatan a-(1,6)-glikosidik di setiap percabangannya
(Moorthy, 2004). Struktur rantai amilosa dan amilopektin ditunjukkan pada
Gambar 2.1.
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Gambar 2.1 Struktur rantai amilosa dan amilopektin (Robyt, 2008)

Selain perbedaan struktur, panjang rantai polimer dan jenis ikatannya,
kedua komponen tersebut memiliki beberapa perbedaan karakteristik yang

ditunjukkan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Karakteristik amilosa dan amilopektin

Karakteristik Amilosa Amilopektin
Bentuk relatif lurus Bercabang
o-(1->4);
Ikatan a-(1->4) dan a-(1->6)]
[beberapa a-(1->6)]
Berat Molekul < 0,5 juta g/mol 50-500 juta g/mol
Film Kuat Lemah
Struktur gel Kuat Lembek
Warna dengan iodin Biru coklat kemerahan

Sumber : Herawati (2012)

Pati pada umumnya memiliki kandungan amilopektin sebesar 72-82% dan
amilosa sebesar 18-28% (Dufresne, 2014). Setiap jenis pati memiliki komposisi
yang berbeda-beda atas keberadaan amilosa dan amilopektin tergantung pada
sumbernya (Mali et al., 2004). Karakteristik pati dari berbagai komoditi tanaman

ditunjukkan pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Karakteristik pati dari beberapa tanaman

Ukuran

Kad
Jenis pati granula ) acat Kristalitas (%)
amilosa (%)
(um)
Beras 39 20-25 38-51

Gandum 2-38 25-29 36
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Jagung 21-96 25-28 39
Jagung tinggi amilosa 5-25 60-73 19
Kentang 40-100 20-25 25
Singkong 3-30 28 Tidak dilaporkan
Umbi 3-27 19-22 Tidak dilaporkan

Sumber : Fennema (1985), Beynum dan Roels (1985)

Pati berbentuk butiran-butiran kecil yang disebut 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.

Reducing end
Lipid """~ Nanocrystals

j .= " i -
Amorphous

growth ring
Amorphous — .
lamella Rr—

Crystalline
lamella

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, (e)
dobel heliks amilopektin yang membentuk lamella kristalin dari bloklet, (f)
nanopartikel, (g) amilopektin, (h) amilosa (Dufresne, 2014)

2.2 Karakteristik Pati Jagung
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Tanaman jagung merupakan komoditas yang cukup potensial untuk
dikembangkan karena merupakan sumber utama karbohidrat selain beras (Alam et
al., 2008). Produktivitas tanaman jagung cukup tinggi di Indonesia, sesuai data
pada Badan Pusat Statistik (2016) produksi jagung di Indonesia pada tahun 2013
sebesar 18,51 juta ton dan semakin meningkat pada tahun 2015 sebesar 20,67 juta
ton. Tanaman jagung terutama pada bagian biji memiliki komponen karbohidrat
paling besar berupa pati (Koswara, 2009). Jagung mengandung pati sebesar +
70% (Suarni et al., 2008). Selain pati, jagung memiliki karbohidrat berupa gula,
pentosa dan serat kasar. Sebagian besar jenis jagung diolah menjadi pati jagung
dengan kegunaan sebagai bahan baku produksi sirup jagung, sohun, makanan
ringan, bahan pengental dan lain sebagainya dalam bidang pangan (Alam et al.,
2008).

Pati jagung rata-rata memiliki ukuran granula pati yang cukup besar dan
beragam dengan kisaran 1-7 um (ukuran granula kecil) dan 15-20 pm (ukuran
granula besar) (Singh et al., 2005). Pati dengan ukuran granula yang besar
memiliki kemampuan tahan terhadap panas lebih tinggi dibandingkan dengan pati
yang memiliki ukuran granula kecil. Jagung memiliki berbagai macam jenis pati
dengan kandungan amilosa dan amilopektin yang berbeda-beda. Menurut Singh et
al. (2005), terdapat empat jenis pati pada jagung berdasarkan sifatnya. Pertama,
jenis jagung normal yang memiliki kandungan amilopektin sebesar 74-76% dan
amilosa sebesar 24-26%. Jagung jenis waxy memiliki amilopektin 99% dan
hampir tidak memiliki amilosa. Jagung jenis amilomaize memiliki kandungan
amilopektin sebesar 20% dan amilosa 42,6-67,8%. Jenis jagung manis

mengandung amilosa sebanyak 22,8% dengan sejumlah sukrosa disamping pati.

2.3 Teknologi Pembuatan Nanopartikel Pati

Pati merupakan biopolimer alami yang memiliki kegunaan dalam bidang
industri meliputi makanan, minuman, pakan ternak, kertas, farmasi, bahan kimia,
detergent, tekstil, kemasan dan sebagainya (Copeland, 2009). Saat ini, modifikasi
pati mulai berkembang dan dilakukan untuk meningkatkan kegunaannya dalam

segala bidang, terutama industri pangan yaitu dengan pembuatan nanopartikel
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pati. Nanopartikel merupakan hasil yang didapatkan dari proses perlakuan
nanoteknologi yang merupakan teknik memanipulasi partikel menjadi berskala
nanometer dengan rentang ukuran 1-1000 nm (Jain et al., 2008). Nanopartikel
memiliki sifat fisik, kimia dan fungsional yang lebih baik sehingga meningkatkan
aplikasinya dalam bidang pangan. Aplikasi nanoteknologi pada industri pangan
antara lain sebagai bahan tambahan pangan, pembawa/carrier obat, pengemas
pangan (nanocomposite), pengemas bahan aktif ke dalam produk pangan
(Chellaram et al., 2014) dan pickering emulsion (Ho et al., 2016).

Nanopartikel memiliki luas permukaan yang sangat besar sehingga lebih
aktif dan potensial digunakan sebagai pembawa bahan aktif pangan. Sementara
ukuran partikel nano yang lebih kecil dapat memperbesar efektivitas pengikatan
terhadap bahan aktif karena sisi aktif yang dimiliki lebih banyak. Hasil penelitian
yang dilakukan oleh Roy et al. (2010) menyatakan bahwa ukuran partikel sebesar
173 nm memiliki daya ikat sebesar 80% sedangkan ukuran partikel 426 nm hanya
memiliki daya ikat sebesar 59%. Selain digunakan sebagai pembawa bahan aktif
pangan, nanopartikel juga dapat digunakan sebagai pickering emulsion yaitu
partikel padat yang dapat menjadi penstabil emulsi pada pangan tanpa adanya
penambahan surfaktan sehingga lebih aman dikonsumsi (Ho et al., 2016). Hal ini
dikarenakan partikel dalam bentuk nano memiliki sifat hidrofilik (mengikat air)
dan hidrofobik (lebih kepada mengikat minyak) sehingga mampu
mempertahankan stabilitas emulsi dalam waktu yang lebih lama (Fujii et al.,
2005). Karakteristik beberapa pati alami dan pati nanopartikel ditunjukkan pada
Tabel 2.4

Tabel 2.4 Karakteristik beberapa pati alami dan pati nanopartikel yang dihasilkan

Ukuran Diameter pati Ketebalan pati

Sumber pati  granula nanopartikel nanopartikel

(um) Ukuran (nm)  Jumlah  Ukuran (nm) Jumlah

Jagung kaya

) 5-20 118 £53 190 5+1,6 76
amilosa
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Jagung normal 5-20 58 + 36 576 8,3+3,1 112
Jagung kaya

. X 5-20 47 £ 42 71 6,1 £1,9 112
amilopektin
Gandum 2-30 100 £ 50 71 3,7+£0,6 30
Kentang 5-80 52+4 951 7.6+1,6 31

Sumber : Winarti et al (2011)

Karakteristik morfologi nanaopartikel pati dipengaruhi oleh proses
pembuatan dan asal botaninya. LeCorre et al (2011) dalam penelitiannya
menggunakan lima jenis pati yang berbeda asal botaninya yaitu jagung normal,
jagung tinggi amilosa, jagung lilin, kentang dan gandum. Penelitian tersebut
menyimpulkan bahwa morfologi nanopartikel pati dipengaruhi oleh adanya
struktur kristalin pada pati. Nanopartikel pati dari jenis tipe-A seperti jagung lilin,
jagung normal dan gandum berbentuk persegi sementara yang berasal dari pati
tipe-B seperti jagung tinggi amilosa dan kentang menghasilkan partikel berbentuk
bulat. Nanopartikel pati dihasilkan sesuai bloklet dalam granula pati, yaitu bloklet
tipe-A dan tipe-B memiliki morfologi yang berbeda.

Kim et al. (2012) mencirikan nanopartikel pati tipe-B (69,7 nm untuk
jagung amilosa tinggi) dan pati tipe-C (53,7 nm untuk kacang hijau) memiliki
ukuran lebih besar daripada pati yang berasal dari tipe-A (41,4 nm untuk jagung
lilin dan 41,0 nm untuk jagung normal). Ukuran nanopartikel pati dipengaruhi
oleh kandungan amilosanya dimana semakin besar kandungan amilosa pada pati
maka akan dihasilkan nanopartikel dengan ukuran yang lebih besar. Morfologi

nanopartikel pati dengan asal botani yang berbeda ditunjukkan pada Gambar 2.3.
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Gambar 2.3 Morfologi nanopartikel pati dengan jenis pati yang berbeda. (a) mikrograf
SEM setelah hidrolisis asam menggunakan asam sulfat 3,16 M selama 5 hari
(Lecorre et al., 2011), (b) mikrograf TEM setelah hidrolisis asam
menggunakan asam sulfat 3,16 M selama 5 hari (Kim et al. 2012)

Pembuatan nanopartikel dapat dilakukan dengan beberapa cara yang
terdiri atas proses top-down dan bottom-up. Proses top-down dimaksudkan
sebagai proses pemecahan partikel menjadi ukuran yang lebih kecil sehingga
menghasilkan nanopartikel. Sementara proses bottom-up dilakukan dengan cara
merangkai atau menggabungkan molekul secara termodinamis pada kondisi
terkontrol. Proses pembuatan nanopartikel lebih sering menggunakan proses top-
down karena pada proses bottom-up cenderung menghasilkan ukuran partikel
yang besar yaitu di atas 100 nm dan hal tersebut tidak diharapkan dalam
pembuatan nanopartikel. Teknologi pembuatan nanopartikel yang bersifat buttom-
up berupa nanopresipitasi (Ma et al., 2008; Tan et al., 2009) dan emulsi ikatan
silang (Fang et al., 2008).

Sementara proses pembuatan nanopartikel yang bersifat top-down terdiri
dari hidrolisis asam yang dilakukan oleh Dufresne et al, (1996) yaitu
menggunakan HCI selama 15 hari. Proses hidrolisis asam berlangsung dengan
cepat pada daerah amorfus di dalam granula pati. Metode ini memiliki kelemahan
yaitu memerlukan waktu yang cukup lama dalam proses pembuatannya, bentuk
partikel yang dihasilkan tidak seragam dan mudah beragregasi membentuk

partikel yang berukuran mikro. Kelemahan metode hidrolisis asam kemudian
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diperbaiki dengan menerapkan metode hidrolisis enzimatis. Kim er al. (2008)
melakukan penerapan metode hidrolisis enzimatis menggunakan enzim o-amilase
pada pati beras kaya amilopektin selama 24 jam. Namun metode ini juga memiliki
kelemahan yaitu menyebabkan kerusakan granula pati secara selektif pada jam ke-
3 menghasilkan pati dengan ukuran nano, namun pada jam selanjutnya terjadi
peningkatan ukuran partikel.

Teknologi pembuatan nanopartikel bersifat top-down dapat juga dilakukan
dengan perlakuan mekanis meliputi homogenisasi tekanan tinggi (Liu et al.,
2009), iradiasi sinar gama (Lamanna et al., 2013; Garcia et al., 2012), ekstruksi
reaktif (Song et al., 2011) dan ultrasonikasi (Bel Haaj er al., 2013). Teknologi
pembuatan nanopartikel dengan perlakuan mekanis masih memiliki kekurangan
yaitu merusak struktur kristalin pada pati akibat perlakuan fisik menggunakan
energi yang tinggi sehingga nanopartikel yang dihasilkan memiliki struktur
kristalin yang lemah (Liu et al., 2009; Song et al., 2011).

Teknologi pembuatan nanopartikel kemudian disempurnakan lagi dengan
perlakuan kombinasi dari perlakuan kimia atau enzimatis dengan perlakuan
mekanis. Perlakuan kombinasi yang dilakukan meliputi hidrolisis asam dengan
utrasonikasi (Kim et al., 2013), hidrolisis enzimatis dengan ultrasonikasi (Kim et
al., 2008) dan oksidasi yang dikombinasi dengan ultrasonikasi (Sun et al., 2014).
Pada perlakuan hidrolisis enzimatis yang dikombinasi dengan ultrasonikasi
menghasilkan diameter partikel hidrolisat pati yang semakin meningkat. Semakin
tinggi derajat hidrolisis enzimatis menyebabkan semakin meningkatnya ukuran
partikel akibat proses ultrasonikasi yang dilakukan (Kim et al, 2008). Pada teknik
kombinasi oksidasi dan ultrasonikasi yang dilakukan oleh Sun et al. (2014) yang
menggunakan oksidator NaOCI dan ultrasonikasi probe didapatkan hasil
karakteristik nanopartikel dengan ukuran 20-60 nm. Hal ini disebabkan karena
proses oksidasi menyebabkan terjadinya erosi yang mengakibatkan permukaan
granula pati berlubang (Kuakpetoon and Wang, 2008). Sementara perlakuan
ultrasonikasi yang diberikan setelah proses oksidasi pati menyebabkan terjadinya

degradasi molekul pati menjadi nanopartikel (Sun et al., 2014).
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Harmon et al (1971 and 1972) melakukan modifikasi pati dengan perlakuan
teknik kombinasi oksidasi menggunakan oksidator H202 dan iradiasi sinar UV.
Pada penelitian tersebut menunjukkan terjadi peningkatan reaksi oksidasi yang
lebih cepat oleh adanya sinar UV dengan penambahan H202 daripada NaOCI.
Hal ini disebabkan karena selain adanya radikal bebas RO, yang diproduksi oleh
sinar UV, terdapat pula radikal OH yang dihasilkan oleh H202 selama reaksi
fotolisis (Masschelein, 2002).

2.4 Oksidasi Pati Menggunakan Sinar Ultraviolet

Radiasi elektromagnetik terdiri atas 3 jenis yaitu Infra Merah (IR), cahaya
tampak dan sinar ultraviolet (UV). Sinar UV merupakan elektromagnetik dengan
panjang gelombang antara 100 sampai 400 nanometer yang dipancar oleh
matahari. Sinar UV matahari dikelompokkan menjadi tiga berdasarkan panjang
gelombangnya, yaitu UV-A dengan panjang gelombang 400-315 nm, UV-B
dengan panjang gelombang 315-280 nm dan UV-C dengan panjang gelombang
280-200 nm (Masschelein, 2002).

Sinar UV memiliki karakteristik dasar yaitu foton pada panjang gelombang
tertentu memiliki energi yang cukup untuk menaikkan atom atau molekul pada
kedududukan tereksitasi dengan sifat yang tidak stabil. Hasil dari proses transfer
energi ialah kembalinya atom pada tingkat dasarnya atau terjadinya reaksi kimia
(Masschelein, 2002). Aspek-aspek yang berhubungan dengan aplikasi teknologi
irradiasi sinar UV meliputi reaksi fotolitik langsung pada komponen-komponen
kimia, reaksi fotokimia yang dapat memproduksi oksidan (terutama radikal bebas
hidroksil), reaksi fotokimia sebagai proses katalitik (Masschelein, 2002). Sinar
UV dapat diabsorbsi oleh beberapa komponen kimia pada panjang gelombang
tertentu. Selain itu, sinar UV juga dapat menghasilkan radikal bebas OH dan
(ROy) (Scoponi and Ghiglione, 1997). Radikal bebas yang dihasilkan kemudian
mampu bereaksi dan mendegradasi komponen kimia. Radikal tersebut dapat
bereaksi dengan pati sehingga menyebabkan terjadinya degradasi dan merusak

struktur pati.
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Radikal bebas yang dihasilkan oleh irradiasi sinar UV memiliki kemiripan
karakteristik dengan radikal bebas yang dihasilkan oleh perlakuan panas (Tomasik
and Zaranyika, 1995). Sriburi ef al. (1999) menyatakan bahwa radikal bebas yang
dihasilkan oleh irradiasi UV identik dengan radikal bebas yang dihasilkan dengan
penambahan bahan aditif seperti sulfit atau asam askorbat. Selain itu sesuai
penelitian dari Bertolini et al. (2001) menyatakan bahwa radikal bebas yang
dihasilkan sinar UV memiliki kesamaan karakteristik dengan radikal bebas dari
hasil selama irradiasi sinar gamma. Intensitas radikal bebas terbentuk karena
beberapa faktor yang mempengaruhi antara lain dosis iradiasi, suhu, lama
penyimpanan dan kadar air (Raffi and Agnel, 1983).

Irradiasi ultraviolet dapat menyebabkan terjadinya depolimerisasi oksidatif
pada pati. Proses tersebut tergantung pada panjang gelombang dan intensitas
irradiasi dalam menghasilkan dekstrin, air dan karbondioksida (Wheelan and Peat,
1950). Irradiasi UV pada pati singkong menyebabkan terjadinya depolimerisasi
yang lebih efektif pada panjang gelombang 254 nm dibandingkan 360 nm. Hal ini
sesuai dengan hasil penelitian dari Bertolini et al. (2001) bahwa pemaparan sinar
UV dengan panjang gelombang 250 nm pada pati singkong menghasilkan
viskositas yang lebih rendah daripada perlakuan pemaparan sinar UV dengan
panjang gelombang 360 nm.

Radiasi ultraviolet dapat menyebabkan terjadinya fotooksidasi pati yang
diawali dengan kerusakan ikatan C2-C3 glukopiranosa, menghasilkan pati
dialdehid yang dilanjutkan pembentukan formaldehid, asam format dan

karbondioksida ((Merlin et al., 1981; Peat et al., 1948).

2.5 Oksidasi Menggunakan Hidrogen Peroksida (H,O,)

Oksidasi merupakan salah satu langkah modifikasi pati yang mampu
mengubah pati sehingga memiliki viskositas yang lebih rendah, stabilitas tinggi,
memiliki sifat pengikat yang baik sehingga lebih luas aplikasinya dalam bidang
pangan (Rivera et al., 2005; Kuakpetoon and Wang, 2006). Pati oksidasi
dihasilkan dari mereaksikan pati dengan sejumlah oksidator di bawah suhu dan

pH yang terkontrol. Wang and Wang (2003) menjelaskan bahwa pembuatan pati
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teroksidasi dapat dilakukan dengan penambahan oksidator seperti Hidrogen
peroksida, ozon, bromin, asam kromat, permanganat dan hipoklorit.

Hidrogen peroksida (H,O,) merupakan cairan tidak berwarna yang
terbentuk dari gas hidrogen (H,) dan gas oksigen (O). Senyawa ini merupakan
bahan kimia anorganik yang sangat efektif digunakan sebagai oksidator (Jones,
1999). Hidrogen peroksida memiliki beberapa kelebihan dibandingkan dengan
oksidator lain yaitu ramah lingkungan karena dalam penggunaanya dapat terurai
menjadi oksigen dan air, tersedia luas dipasaran, daya larut yang tinggi terhadap
air, penggunaan dan penyimpanan yang sederhana, mampu menghasilkan radikal
hidroksil dalam jumlah besar (dua radikal hidroksil per molekul), berpotensi
menyebabkan terjadinya reaksi pemecahan dan pembentukan radikal
hidroperoksil : H,O, + OH = H,O + HO, (Masschelein, 2002). Penggunaan
konsentrasi Hidrogen peroksida yang dibatasi oleh The European Commission of
Normalization (CEN) sebesar 1,7%.

Mekanisme oksidasi pati menggunakan hidrogen peroksida (H,O,) 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 2.4.
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Gambar 2.4 Oksidasi pati menggunakan hidrogen peroksida (Vanier et al., 2017)

Selama 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 (Zang 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 (Zang et al., 2009). Ketika kelompok
aldehida teroksidasi lebih lanjut menjadi kelompok karboksilat, maka
hidrofilisitas meningkat secara signifikan (Hernandez et al., 2008).

Hasil penelitian Zang et al. (2009) menunjukkan berat molekul pati setelah
mengalami oksidasi menggunakan hidrogen peroksida mengalami penurunan
yang disebabkan oleh rusaknya ikatan glikosidik serta terdegradasinya pati selama
oksidasi. Degradasi pati menyebabkan struktur pati hasil oksidasi berbeda dengan
pati alami. Partikel pati jagung alami memiliki struktur yang kompak dengan
permukaan yang halus sedangkan pati teroksidasi memiliki permukaan yang tidak

beraturan dengan luas permukaan yang meningkat (Vasanthan, 2003). Permukaan
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butiran pati oksidasi menjadi tidak kompak akibat adanya pengikisan yang
disebabkan oleh bekerjanya oksidator selama proses oksidasi yang mampu
mendegradasi pati (Mathew et al, 2007; Hernandez et al., 2008). Berikut

perbandingan kenampakan pati jagung alami dan pati yang telah mengalami

oksidasi ditunjukkan pada Gambar 2.5.

Gambar 2.5 Perbandingan kenampakan hasil pengujian SEM pati jagung alami (a) dan
pati oksidasi (b) (Zang et al., 2009)

Mekanisme oksidasi pati oleh hidrogen peroksida ditempuh melalui tiga
jalur: Jalur A: H,O, mengoksidasi gugus hidroksil pada C2 yang terdapat di ujung
rantai pati (Al). Oksidasi lebih lanjut menghasilkan CO2 dan molekul pati yang
terbuka salah satu struktur kursinya (A2-A3). Jalur B: H,O,mengoksidasi gugus
hidroksil utama yaitu gugus hidroksil pada C6. Jalur C: 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) (Lukasiewicz et al.,
2007). Berikut mekanisme oksidasi pati oleh hidrogen peroksida ditunjukkan pada
Gambar 2.6.
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Gambar 2.6 Mekanisme oksidasi pati oleh hidrogen peroksida (Lukasiewicz et al.,

2007)

H,0, mengalami dekomposisi dikarenakan adanya faktor-faktor yang
mempengaruhi, antara lain peningkatan suhu (2,2 faktor meningkat setiap 10°0),
peningkatan pH (khususnya pada pH>6-8), peningkatan kontaminasi (logam
transisi seperti tembaga, besi, mangan) sebagai katalisator, keberadaan stabilisator
dan pemaparan dengan sinar ultraviolet (Harmon et al., 1971).

Proses oksidasi menggunakan hidrogen peroksida dapat menghasilkan
kandungan karbonil yang tinggi. Hasil penelitian El-Sheikh et al. (2010)
menunjukkan kandungan karbonil meningkat dengan semakin tingginya
konsentrasi H,O, hingga 0,3% kemudian menurun. Peningkatan kandungan
karbonil ini disebabkan karena tingkat oksidasi yang tinggi. Sementara
penambahan H,O, dengan konsentrasi diatas 0,3% memiliki kandungan karbonil
yang semakin menurun yang disebabkan oleh jumlah radikal bebas dan oksigen
yang dihasilkan sangat banyak kemudian saling terhubung dan bergabung kembali
(cross-linking). Berikut Pengaruh irradiasi pada polimer pati menyebabkan

degradasi dan cross-linking ditunjukkan pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.7 Pengaruh irradiasi pada polimer pati menyebabkan degradasi dan cross-
linking (Bath and Karim, 2009)

Struktur pati yang mengalami cross-linking juga mempengaruhi tingkat
kelarutan pati. Kelarutan pati akan meningkat jika mengalami oksidasi karena
terjadinya depolimerisasi molekul pati dan lemahnya struktur granula yang
menyebabkan terlarutnya fraksi amilosa ke medium (Adebowale et al., 2002).
Penelitian dari Tethool (2012) menunjukkan terjadinya penurunan kelarutan
dengan penambahan H,O, 4% dan 5%. Hal ini kemungkinan disebabkan akibat
terjadinya photo-crosslinking selama oksidasi. Adanya ikatan silang antar
molekul pati menyebabkan terhambatnya depolimerisasi pati (Kuakpetoon and
Wang, 2006; Wang and Wang, 2003).

Hal ini sesuai dengan hasil penelitian dari Budiyati et al. (2016) bahwa
kelarutan pati sukun meningkat dengan peningkatan konsentrasi H,O, sampai 2%
namun kemudian menurun. Penurunan kelarutan pati ini dikarenakan penambahan
H,0, yang lebih tinggi akan menghasilkan jumlah radikal hidroksil yang berlebih
sehingga radikal-radikal tersebut memusnahkan diri dengan bergabung kembali

menjadi H,O, dan tidak sempat bereaksi dengan pati (Wang and Wang, 2003).
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2.6 Aplikasi Nanopartikel Pati Jagung dalam Sistem Emulsi

Emulsi merupakan sistem tidak stabil yang terdiri atas dua atau lebih fase
yang tidak saling bercampur (Bortnowska, 2012). Jenis emulsi berdasarkan
fasenya terdiri atas emulsi minyak dalam air atau oil in water (O/W) dan emulsi
air dalam minyak atau water in oil (W/O) (McClements, 2015). Sistem emulsi
minyak dalam air atau oil in water (O/W) adalah sistem emulsi dimana minyak
sebagai fase terdispersi dan air sebagai fase pendispersi. Beberapa produk pangan
yang termasuk dalam sistem emulsi minyak dalam air adalah susu, krim,
mayonnaise dan adonan roti. Sementara sistem emulsi air dalam minyak atau
water in oil (W/O) adalah sistem emulsi dimana air sebagai fase terdispersi dan
minyak sebagai fase pendispersi. Jenis emulsi ini dapat ditemukan dalam produk
pangan seperti mentega dan margarin (Winarno, 1997).

Ketidakstabilan pada sistem emulsi dapat dikendalikan dengan penambahan
surfaktan sebagai penstabil emulsi (Hunter er al, 2008). Surfaktan adalah suatu
zat yang memiliki kemampuan menurunkan tegangan permukaan suatu medium
dan menurunkan tegangan antarmuka pada dua fase dengan polaritas yang
berbeda. Surfaktan merupakan salah satu bahan yang dapat digunakan dalam
bidang pangan sebagai emulsifier atau zat pengemulsi yang mampu menjaga
kestabilan emulsi minyak dan air.

Emulsifier yang digunakan dalam bidang pangan dapat berupa emulsifier
alami maupun sintetik. Contoh emulsifier alami yaitu protein berupa bovine serum
albumin (BSA), kasein, albumin telur, whey protein, protein kedelai dan lisozim.
Protein adalah molekul food grade yang dapat digunakan sebagai emulsifier.
Sementara emulsifier sintetik dapat berupa span dan Polyglycerol Polyricinoleate
(PGPR) yang digunakan dalam jenis emulsi air dalam minyak (W/O) serta Tween
yang banyak digunakan untuk sistem emulsi minyak dalam air (O/W) (Benichou
et al., 2002).

Span (ester asam lemak sorbitan) merupakan turunan dari reaksi sorbitol
dengan asam lemak (Bash, 2015). Span merupakan jenis emulsifier nonionik
lipofilik dengan nilai HLB rendah yang memiliki berat molekul rendah dan

permukaan aktif (Hasenhuettl, 1997). Batas maksimal konsumsi harian
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(Acceptable Daily Intake/ADI) total ester sorbitan adalah sebesar 0-25 mg/kg
berat badan. Span 80 merupakan jenis ester sorbitan yang umum digunakan dalam
industri pangan.

Tween merupakan modifikasi dari ester sorbitan dengan etilen oksida.
Emulsifier ini memiliki karakteristik fisik berwarna kuning hingga orange bening,
cair dan berminyak. 7Tween bersifat hidrofilik karena panjangnya rantai
polioksietilen (Norn, 2015). Tween 60, 65 dan 80 legal digunakan sebagai
emulsifier kue, whipped cream, emulsi minyak dan lemak nabati (sebagai
substitusi susu dan krim dalam minuman kopi), emulsifier untuk icing dan filling
kue serta pelapis permen dan cokelat. Tween 80 merupakan emulsifier food grade
dengan ADI sebesar 0-25 mg/kg berat badan.

Penggunaan jenis emulsifier alami umumnya cukup mahal karena berasal
dari sumber protein (Ho et al., 2016). Sementara emulsifier sintetis yang
digunakan dalam bahan pangan memiliki batas konsumsi harian karena dalam
jumlah besar dapat membahayakan tubuh. Saat ini telah banyak digunakan
penstabil emulsi pada makanan berupa pickering emulsion. Pickering emulsion
merupakan emulsi yang distabilkan oleh partikel padat yang terabsorbsi ke
antarmuka fase minyak dan air (Chevalier and Bolzinger, 2013; Xiao et al., 2016).
Partikel padat sebagai emulsifier telah banyak digunakan dalam produk pangan
karena memiliki stabilitas antarmuka yang kuat, tidak beracun, ramah lingkungan
dan biaya murah (Yu et al, 2013). Beberapa partikel padat yang digunakan
sebagai penstabil emulsi ialah mikropartikel selulosa (Kalashnikova et al, 2011),
nanokristal selulosa (Capron and Cathala, 2013), kristal lemak (Rousseau, 2013) ,
nanokristal chitin (Tzoumakin et al., 2011) dan nanopartikel pati (Dufresne,
2014). Selain itu, modifikasi pati secara hidrofobik dengan ukuran partikel kecil
dapat digunakan sebagai pickering emulsion (Tan et al., 2012; Yusoff and
Murray, 2011).

Kestabilan emulsi dengan penggunaan pickering emulsion berupa
nanopartikel pati dipengaruhi oleh dua faktor utama yaitu konsentrasi pati dan
konsentrasi minyak yang ditambahkan. Konsentrasi partikel pati merupakan

parameter penting yang mempengaruhi stabilitas emulsi. Song et al. (2015)
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melakukan penelitian mengenai pengaruh konsentrasi pati OSA (Octenyl Succinic
Anhydride) terhadap volume krim yang dihasilkan dalam sistem emulsi selama
penyimpanan. Penelitian tersebut menggunakan rentang konsentrasi pati 0,5-5%
dengan konsentrasi minyak 33%. Hasil kenampakan emulsi dengan variasi
penambahan konsentrasi pati setelah disimpan selama 35 hari dalam suhu ruang
ditunjukkan pada Gambar 2.8a.

Penambahan konsentrasi pati 0,5-4% menghasilkan volume krim yang
semakin meningkat dan tetap konstan ketika konsentrasi pati ditingkatkan menjadi
5%. Peningkatan konsentrasi pati dapat meningkatkan volume krim yang
terbentuk pada emulsi yang disebabkan adanya peningkatan viskositas fase cair
serta gaya antar partikel pati dan minyak semakin tinggi (Song et al., 2015).
Selain itu daya serap partikel dipermukaan tetesan emulsi meningkatkan
kepadatan tetesan (Jia et al., 2015). Hasil penelitian Li et al. (2013) juga
menunjukkan bahwa dengan meningkatnya konsentrasi pati maka ukuran tetesan
menurun dan stabilitas emulsi semakin meningkat selama penyimpanan.

Konsentrasi minyak yang ditambahkan juga memiliki pengaruh terhadap
stabilitas emulsi. Penggunaan variasi konsentrasi minyak juga diteliti oleh Song et
al. (2015) yaitu dengan penggunaan konsentrasi pati 4% (w/v) dan penambahan
konsentrasi minyak 15-75% (v/v). Hasil penelitian menunjukkan bahwa volume
krim pada sistem emulsi meningkat seiring dengan peningkatan konsentrasi
minyak. Kenampakan emulsi dengan variasi penambahan konsentrasi minyak
setelah disimpan selama 35 hari dalam suhu ruang. ditunjukkan pada Gambar

2.8b.

Gambar 2.8 Pengaruh konsentrasi pati OSA (a) dan konsentrasi minyak (b) terhadap
kestabilan emulsi setelah penyimpanan 35 hari pada suhu ruang (Song et
al., 2015).
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BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilaksanakan di laboratorium Rekayasa Proses Pengolahan Hasil
Pertanian (RPPHP) Fakultas Teknologi Pertanian Universitas Gadjah Mada dan
laboratorium Biomaterial dan Rekayasa Bioproses Center for Development of
Advance Science and Tecnology (CDAST) Universitas Jember pada bulan April
sampai Juni 2018.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat Penelitian

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini terdiri atas peralatan untuk
pembuatan nanopartikel pati jagung dan peralatan untuk pengujian. Peralatan
dalam pembuatan nanopartikel pati jagung meliputi satu set alat fotooksidasi
dengan lampu UV-C menggunakan merek Alinco dan pompa merek interbat
model DB-108 HATTEN, drying cabinet dan blender. Peralatan untuk pengujian
nanopartikel pati jagung meliputi sentrifuse merek Hitachi CR21GIII,
homogenizer merek Stuart SMH2, neraca analitik merek ohaus, vortex merek
Thermolyne type 16700 mixer, magnetic stirer merek SM stuart Scientific SM24,
erlenmeyer, hot plate, beaker glass dan gelas ukur.
3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan pada penelitian ini meliputi bahan untuk pembuatan
nanopartikel pati jagung berupa pati jagung komersial merek Kingmao Corn
Starch, Hidrogen Peroksida konsentrasi 30% merek KgaA dan aquades. Bahan
untuk pengujian yaitu minyak palm oil merek Bimoli dan minyak jagung merek

MamaSuka.

3.3 Pelaksanaan Penelitian
3.3.1 Rancangan Penelitian

Rancangan penelitian meliputi pembuatan nanopartikel pati secara
fotooksidasi dan pengujian aplikasinya sebagai pickering emulsion. Rancangan

percobaan dalam penelitian ini menggunakan Rancangan Acak Lengkap (RAL)
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dengan faktor tunggal yaitu variasi lama waktu fotooksidasi dengan 3 kali
pengulangan.

Faktor = lama waktu fotooksidasi

Tos  =lama waktu fotooksidasi 0,5 jam
T, = lama waktu fotooksidasi 1 jam
T;5  =lama waktu fotooksidasi 1,5 jam
T, = lama waktu fotooksidasi 2 jam
Ty = lama waktu fotooksidasi 2,5 jam

Penelitian dilaksanakan dalam beberapa tahapan, yakni 1) Pembuatan
nanopartikel pati jagung dengan metode fotooksidasi 2) Analisa distribusi ukuran
partikel, Water Holding Capacity (WHC) dan Oil Holding Capacity (OHC) pada
nanopartikel pati jagung, 3) aplikasi nanopartikel pati jagung pada sistem emulsi,
4) analisa Creaming Index (Cl) dan Emulsifying Activity (EA). Diagram alir
tahapan penelitian dapat dilihat pada Gambar 3.1.

Pati jagung komersial Vasasiiina walktu
fotooksidasi

Fotooksidasi sinar UV-C dan H,O, 0,5 jam; 1 jam; 1,5 jam; 2
jam; 2,5 jam.

v

18 Pengujian :
1. Distribusi ukuran
3. OHC
Pengujian :
v 1.  Creaming index (CI)
Aplikasi pada sistem emulsi —» | 2. Emulsifying Activity
(EA).

Gambar 3.1 Diagram alir rancangan penelitian


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

24

3.3.2 Pembuatan nanopartikel pati jagung

Pembuatan nanopartikel pati jagung dilakukan dengan penambahan
oksidator kuat berupa hidrogen peroksida (H,O,) disertai pemaparan sinar UV-C
pada panjang gelombang 254 nm. Fotooksidasi pati diawali dengan pembuatan
4000 mL slurry dari pencampuran 40 gram pati jagung, 133,33 mL oksidator
H,0; 30%, dan 3866,67 mL aquades. Bahan-bahan tersebut dihomogenisasi lalu
di tuangkan kedalam tabung wadah sampel pada alat fotooksidasi yang dilengkapi
dengan alat pengaduk. Sebelum dilakukan penuangan slurry, pada bagian jacket
tank alat fotooksidasi harus diisi dengan air. Setelah itu, s/urry ditarik oleh pompa
untuk dilewatkan pada lampu UV-C (irradiasi sinar UV-C). Pemaparan dilakukan
dengan menekan tombol power lampu UV-C pada alat fotooksidasi. Proses
fotooksidasi berlangsung sesuai variasi lama waktu fotooksidasi 0,5; 1; 1,5; 2 dan
2,5 jam. Slurry yang telah dipapar sinar UV-C selanjutnya dikeluarkan dari
tabung wadah sampel melalui kran output bahan. Slurry kemudian dituangkan
pada loyang untuk dilanjutkan pengeringan menggunakan Drying Cabinet dengan
suhu 50°C selama 24 jam. Pati yang telah kering kemudian digiling hingga
menjadi butiran pati halus berupa nanopartikel pati jagung. Berikut diagram alir

pembuatan nanopartikel pati jagung ditunjukkan pada Gambar 3.2.
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Pati jagung 40 g

—> Pencampuran

Fotooksidasi dengan perlakuan
lama waktu (0,5; 1; 1,5; 2; 2,5 jam)

133,33 ml
HQOQ; 3866,67
ml aquades

v

Suspensi pati hasil
fotooksidasi

v

Pengeringan dengan Drying Cabinet
T=50°C, t= 24 jam

v

Pati kering hasil
fotooksidasi

y

Penggilingan

v

Nanopartikel pati

Gambar 3.2 Diagram alir proses pembuatan nanopartikel pati jagung (Palupi, 2011)

3.3.3 Pengujian nanopartikel pati jagung pada sistem emulsi

Pengujian nanopartikel pati jagung pada sistem emulsi disesuaikan dengan
metode oleh Ho er al. (2016) dengan sedikit modifikasi. Emulsi disiapkan
sebanyak 40 mL yang terdiri atas campuran fase minyak dan air. Fase air

disiapkan dengan cara menimbang nanopartikel pati jagung sebesar 5 g lalu
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ditambah dengan air sampai volume larutan 100 mL. Konsentrasi minyak yang
digunakan yaitu: 15%, 30% dan 45% (v/v). Selanjutnya minyak ditambahkan
pada fase air yang telah disiapkan sebelumnya dengan nanopartikel pati di
dalamnya. Campuran diemulsifikasi menggunakan homogenizer dengan
kecepatan putaran 10.000 rpm selama 5 menit. Diagram alir pengujian

nanopartikel pati jagung pada sistem emulsi O/W ditunjukkan pada Gambar 3.3.

@tikel pati jagung 5 g

Penambahan air hingga 100 mL

Suspensi nanopartikel
pati jagung 5%

Minyak 15%, 30%,
45% (vIv)

Pencampuran suspensi
volume 40 mL

!

Homogenisasi (10.000 rpm, t=5 menit)

Emulsi nanopartikel pati
(O/W)

Pengujian Creaming Index (CI) dan
Emulsifying Activity (EA)

Gambar 3.3 Diagram alir pengujian nanopartikel pati jagung pada sistem emulsi O/W (Ho
etal.,2016)

3.4 Parameter Penelitian
Beberapa parameter yang diuji dalam penelitian ini, antara lain :
a. Distribusi ukuran menggunakan Dynamic Light Scattering (DLS) (Liu et
al, (2011)
b. Water Holding Capacity (WHC) (Niba et al., 2001)
c. Oil Holding Capacity (OHC) (Niba et al., 2001)
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d. Pengujian nanopartikel pati jagung pada sistem emulsi (O/W) berupa
Creaming Index (Cl) (Ho et al., 2016) dan Emulsifying Activity (EA)
(Vazquez-Ovando, 2013)

3.5 Prosedur Analisis
3.5.1 Distribusi ukuran menggunakan Dynamic Light Scattering (DLS)

Ukuran nanopartikel pati jagung diuji dengan prinsip Dynamic Light
Scattering (DLS) menggunakan alat Malvern Zetasier nano (Malvern Instruments
Ltd, UK). Menurut Liu er al, (2011) distribusi ukuran dan ukuran rata-rata
dilakukan dengan melarutkan sampel dalam aquades dengan konsentrasi 1% (g
nanopartikel pati kering/mL aquades) dan disentrtifus sebanyak 2 kali, yaitu 6000
rpm selama 15 menit dilanjutkan dengan 4000 rpm selama 10 menit. Pengukuran
distribusi ukuran partikel dilakukan pada suhu 25°C dengan waktu pembacaan 20

menit per sampel.

3.5.2 Kemampuan Menahan Air /Water Holding Capacity (WHC)

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

menghasilkan nilait 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)

OHC merupakan kemampuan fungsional jaringan pati dalam menahan
minyak. OHC pati dapat ditentukan dengan metode sentrifugasi dari Niba et al.

(2001). Sampel sebanyak 1 g dilarutkan dalam 9 g minyak di dalam tabung
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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 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 Pengukuran pada sistem emulsi (O/W)
a. Creaming Index (CI)

Pengukuran Creaming Index (CI) dilakukan dengan menyiapkan sampel
emulsi sebanyak 40 mL dalam gelas ukur lalu diobservasi dengan melihat
terjadinya pemisahan atau koalisi emulsi. Kemudian diukur volume cream yang
terbentuk. Creaming Index dihitung menggunakan rumus menurut Ho er al.

(2016) yaitu sebagai berikut :
HS
CI=—_x100%

CI = Creaming Index

HS = tinggi lapisan bening yang terukur (mL)

HE = tinggi emulsi seluruhnya (mL)

Nilai creaming index (Cl) yang lebih kecil menunjukkan bahwa emulsi
tersebut lebih stabil.

b.  Emulsifying Activity (EA)

Pengukuran batas-batas lapisan yang terlihat selama penyimpanan (7 hari)
dengan metode Vazquez-Ovando (Vazquez-Ovando, 2013). Sampel emulsi
sebanyak 40 mL dituangkan dalam gelas ukur (50 mL). Gelas ukur ditutup rapat
dan diletakkan dalam ruangan. Pengamatan dilakukan setiap hari selama 7 hari
dengan mengukur batas ketinggian larutan bening dan cream yang terlihat,
kemudian dihitung nilai Emulsifying Activity (EA) menggunakan rumus menurut
Vazquez-Ovando (2013) sebagai berikut :

EA = (Lapisan krim yang terbentuk (mL))/ (Total emulsi (mL))x 100%
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BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan dapat disimpulkan bahwa :

1. Proses fotooksidasi menggunakan sinar UV-C dan penambahan oksidator
H,0, pada pati jagung dapat menghasilkan partikel berukuran nano.
Perlakuan variasi lama waktu fotooksidasi berpengaruh nyata terhadap nilai
Water Holding Capacity (WHC) dan Oil Holding Capacity (OHC).
Semakin lama waktu fotooksidasi yang diberikan akan menghasilkan
penurunan ukuran partikel serta peningkatan nilai WHC dan OHC pati
jagung.

2. Nanopartikel pati jagung hasil fotooksidasi menggunakan sinar UV-C dan
oksidator H,0O, merupakan penstabil pickering emulsion yang dapat
menstabilkan emulsi minyak dalam air. Penambahan nanopartikel pati
jagung sebanyak 5% dengan konsentrasi minyak 45% menghasilkan emulsi
paling stabil dengan nilai creaming index (CI) yang rendah sebesar 5,63%

dan Emulsifying Activity (EA) sebesar 90%.

5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, diharapkan adanya penelitian
lebih lanjut mengenai pengujian nanopartikel pati jagung sebagai penstabil
pickering emulsion pada sistem emulsi air dalam minyak atau water in oil (W/O).
Selain itu, perlu adanya pemanasan hingga mencapai titik gelatinisasi pada
kontrol (pati jagung tanpa fotooksidasi) sehingga dapat diketahui kestabilannya

selama penyimpanan.
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Lampiran 4.1 Data hasil pengukuran distribusi ukuran partikel

Tabel 1.1 Data hasil pengukuran distribusi ukuran partikel
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Ulangan Standart
Kode sampel Rerata

1 2 3 Deviasi
TO,5 170 172.4 167.7 170.03 2.35
T1 171.9 156.5 141.7 156.70 15.10
T1,5 134.2 131.1 131.3 132.20 1.73
T2 153.7 142.7 132.9 143.10 10.41
T2,5 189.1 182.9 196 189.33 6.55

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

Sum of Squares  df Mean Square F Sig
Between Groups 6046.636 4 1511.659 19.490 .000
Within Groups 775.593 10 77.559
Total 6822.229 14

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

kepercayaan 95%
Perlakuan Rerata Notasi
TO,5 170.03 C
T1 156.70 Bce
T1,5 132.20 A
T2 143.10 Ab
T2,5 189.33 D



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

50

Lampiran 4.2 Data hasil pengukuran Water Holding Capacity (WHC)
Tabel 2.1 Data hasil pengukuran Water Holding Capacity (WHC)

Ulangan Standart
Kode sampel Rerata

1 2 3 Deviasi
TO0,5 1.25 1.24 1.21 1.23 0.02
T1 1.38 1.28 1.33 1.33 0.05
T1,5 1.47 1.38 1.5 1.45 0.06
T2 1.58 1.53 1.53 1.55 0.03
T2,5 1.45 1.46 1.46 1.46 0.01

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 .180 4 .045 29.145 .000
Within Groups 015 10 .002
Total 195 14

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

Perlakuan Rerata Notasi
TO0,5 1.23 A
T1 1.33 B
T1,5 1.45 C
T2 1.55 D
T2,5 1.46 C
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Lampiran 4.3 Data hasil pengukuran Oil Holding Capacity (OHC)

Tabel 3.1 Data hasil pengukuran Oil Holding Capacity (OHC)
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Ulangan Standart
Kode sampel Rerata

1 2 3 Deviasi
TO,5 1.02 0.95 0.97 0.98 0.04
T1 1.04 1.04 1.00 1.03 0.02
T1,5 1.10 1.08 1.13 1.10 0.03
T2 1.07 1.18 1.11 1.12 0.06
T2,5 1.08 1.06 1.06 1.07 0.01

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 .039 4 .010 8.573 .003
Within Groups 011 10 .001
Total .050 14

Tabel 3.3 Hasil uji beda Oil Holding Capacity (OHC) dengan metode Duncan
pada taraf kepercayaan 95%

Perlakuan Rerata Notasi
TO0,5 0.98 A
T1 1.03 Ab
T1,5 1.10 C
T2 1.12 C
T2,5 1.07 Bc
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