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i Penghambatan Interaksi Eutektik Akibat Energi
Kompresi dengan Penambahan Pati Jagung

{Inhibition of eutectic interaction upon compression by corn starch addition)

Dwi Setyawan’, Noorma Rosita, Diajeng Putri Paramita, & Dicky
Pratama

Departemen Farmasetika, Fakultas Farmasi Universitas Airlangga

ABSTRACT: This research has been carried out to study inhibition of eutectic interaction which occurs on compressed binary
mixture of ibuprofen-stearic acid by addition of corn starch. Corn starch was mixed into binary mixture of 40:60 (% w/w) ibuprofen-
stearic acid with composition of 10, 20, and 30% (w/w) and then compressed into tablet form. The physical characterization was
conducted using tensile strength test, differential thermal analysis (DTA), powder X-ray diffraction (PXRD), fourier transform infrared
(FT-IR), and scanning electron microscope (SEM). According to tensile strength test, the value was reduced upon addition of 10
and 20% corn starch compared to the compressed binary mixture. Addition 20% corn starch to compressed binary mixture shifted
the eutectic diffraction peaks with a decline in intensity during PXRD study. Thermal analysis of compressed binary mixture-20%
corn starch exhibited an increase in eutectic point, and FT-IR spectrum was observed nao difference compared to the compressed
binary mixture. SEM analysis indicated that 20% corn starch addition was able to inhibit sintering phenomena by dispersed on
particle’s surfaces. Physical characterizations result in the conclusion that corn starch can inhibit the eutectic interaction between
ibuprofen and stearic acid upon compression.

Keywords: ibuprofen; stearic acid; compression; eutectic; corn starch; physical characterization.

ABSTRAK: Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui penghambatan interaksi eutektik yang terjadi pada pengempaan campuran
biner ibuprofen-asam stearat dengan penambahan pati jagung. Pati jagung ditambahkan ke dalam campuran biner ibuprofen-
asam stearat 40:60 (% b/b) dengan komposisi 10, 20, dan 30% (b/b) kemudian dikempa. Karakterisasi fisik tablet kempa dilakukan
menggunakan analisis kekuatan mekanik, differential thermal analysis (DTA), difraksi sinar-X serbuk (DSXS), spektroskopi fourier
transform infrared (FT-IR), dan scanning electron microscope (SEM). Uji kekuatan mekanik menunjukkan penambahan pati
jagung 10 dan 20% menyebabkan penurunan nilai kekuatan tarik dibandingkan campuran biner, Penambahan 20% pati jagung
menyebabkan pergeseran puncak ke sudut 28 lebih besar disertai dengan penurunan intensitas difraksi sinar-X. Analisis termal
tablet kempa campuran biner-pati jagung 20% menunjukkan peningkatan titik lebur eutektik dan spektra FT-IR yang dihasilkan
tidak berbeda dibandingkan dengan tablet kempa campuran biner. Fotomikrograf SEM menunjukkan penambahan pati jagung
20% dapat mencegah terjadinya sintering pada tablet kempa ibuprofen-asam stearat. Hasil karakterisasi fisik mengindikasikan
bahwa pati jagung dapat meredam pembentukan eutektik akibat energi kompresi antara ibuprofen-asam stearat pada komposisi
20% (b/b).

Kata kunci: ibuprofen; asam stearat; kompresi; eutektik; pati jagung; karakterisasi fisik.

Pendahuluan bahan rambahan, maupun antar bahan tambahan dapat
terjadi selama tahap pengempaan [5].

Tablet merupakan bentuk  sediaan  yang  paling Ibuprofen merupakan bahan akdf farmasi golongan
banyak digunakan karena memberikan kenyamanan anti-inflamasi non steroid dan banyak dijumpai dalam
dan  kemudahan dalam penggunaan, formulasi dan bentuk sediaan padat, seperti kaplet dan tablet [6, 7].
proses produksi, serta biaya produksi yang rendah [1,2]. Tbuprofen diketahui berinteraksi Article history
Karakteristik tablet dipengaruhi oleh dua faktor, yaitu dengan  asam  stcarat  dengan Received: 28 Feb 2018

, ; ] . Accepted: 10 April 201
formulasi dan proses pembuatan tablet [3]. Berbagai energi, membentuk campuran eutekdk PS:)EShid'BU Az:;l z?ni
seperti energi termal dan mekanik, dibasilkan selama pada perbandingan 40-60% [8, Rcisas Ve articla
proses pembuatan tablet yang berpotensi menyebabkan 9] dan dapat terbentuk karena
interaksi fisik antar komponen di dalam formulasi [4]. pengempaan  [5].  Campuran E"f' E
Interaksi antar bahan akdf, atau satu bahan akidf dengan cutektik merupakan campuran dua
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bahan dengan karakter titk lebur lebih rendah dari titik
lebur masing-masing bahan penyusun campuran cutektik
tersebut. Jika dalam swatu formulasi tablet terbentuk
campuran eutektik, maka akan menyebabkan terbentuknya
tablet yang lengket, perubahan kekerasan tablet, dan
penurunan stabilitas sediaan [10].

Pat jagung dapat mencegah atau menurunkan
terjadinya sintering (hilangnya batas antarpartikel) pada
eritromisin stearat saat dikempa [11]. Pati jagung memiliki
kandungan amilosa sebanyak 24-26% dan amilopektin
sebanyak 74-76% [12]. Jumlah amilopektin di dalam pati
akan memengaruhi nilai kekuatan tarik dan semakin rendah
kekuatan rtariknya semakin elastis sifat dari campuran
massa cetak [13]. Pad jagung memiliki rantai dan gugus
yang lebih panjang dengan berat molekul mencapai 50.000
schingga mampu untuk meredam energi kompresi yang
dapat menyebabkan interaksi yang tidak diinginkan [11].

Penelitian ini dilakukan untuk melihat pengaruh
penambahan pati jagung terhadap penghambatan interaksi
cutcktik pada pengempaan campuran biner ibuprofen-
asam stearat. Penghambatan eutektikum dinilai dari hasil
uji kekuatan mekanis dan karakterisasi fisik.

Metode Penelitian

Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini
adalah ibuprofen (Shasun Chemicals and Drugs Litd.,
India), asam stearat (Hense Chemicals Manufacture Ltd.,
China), dan pati jagung (pharmaceutical grade) dari
Samyang Genex Co., China.

Metode Penelitian

Massa yang akan dikompresi dibuat terlebih dahulu
dengan mencampur di dalam mortar ibuprofen dengan
pati jagung dalam 3 komposisi berbeda yaitu 10, 20, dan
30% (b/b) dari campuran biner ibuprofen-asam stearat
(perbandingan 40:60 (Y b/b), kemudian ditambahkan
asam stearat. 500 mg campuran selanjutnya dikempa pada
gaya tertentu dan tablet hasil kempa inilah yang selanjutnya
dievaluasi kekuatan mekanisnya dan dikarakterisasi lehih

lanjut.

Uji Kekuatan Mekanis

500 mg campuran biner-pati jagung dalam berbagai
komposisi pat jagung dikempa pada gaya 14,95, 19,93,
dan 24,91 kN yang ditahan selama sepuluh detik. Tablet
kempa didiamkan selama satu hari untuk pemulihan clastis.
Ketcbalan dan diameter diukur untuk masing-masing
tablet, scrta kekerasan tablet diukur menggunakan alat
hardness tester Erweka TBH 220. Kekuatan tarik (o) (kgf/

18

cm?) ditentukan dengan persamaan:
a=2F /Dt

Keterangan:
F = kekerasan tablet (kgf), D = diameter tablet (em),
t = ketebalan tablet (cm).

Pola Difraksi Sinar-X Serbuk (DSXS)
serbuk  (Phillips  XPerr,
Netherland) digunakan untuk memperoleh pola difraksi

Difraktometer  sinar-X
sampel dengan pengaturan sebagai berikut: sumber radiasi
CuKuz (1,54 A), pada 40 kV and 30 mA, dan sampel dibaca
dengan kecepatan 0,017°/detik pada rentang 26 5-50°,
Difraktogram yang diperoleh dianalisa menggunakan
perangkat lunak Winplotr.

Differential Thermal Analysis (DTA)

Sckitar 5 mg sampel (baik serbuk bahan awal
maupun cuilan tablet kompresi) dimasukkan ke dalam
pan aluminium sampel lalu dimasukkan ke dalam perand
DTA (Mettler Toledo FP 85, Swiss). Alat diatur dengan
laju pemanasan 5°C/menit pada rentang suhu pemanasan
30-130°C. Fenomena termal yang terjadi diamati melalui
profil termogram yang dihasilkan.

Spektroskopi Fourier Transform Infrared (FT-IR)
setbuk  KBr pro
spektrofotometri di  dalam mortir hingga homogen,

Sampel  dicampur  dengan
kemudian dimasukkan ke dalam alat pembuatr cakram
KBr dan ditekan dengan pompa hidrolik hingga diperoleh
cakram yang transparan. Masing-masing sampel direkam
spektranya pada rentang bilangan gelombang 500-4000
cm-1 menggunakan alat spektrometer FT-IR Shimadzu
8400s, Jepang,

Scanning Electron Microscopy (SEM)

Analisis mikroskopi SEM dilakukan pada permukaan
tablet kompresi campuran biner-pati jagung menggunakan
perangkar Hitachi TM3000, Jepang, dengan perbesaran
1000 kali.

Hasil dan Diskusi

Uji kekuatan mekanik sebagai fungsi kekuatan tarik
masing-masing bahan dan sampel campuran disajikan
dalam grafik pada Gambar 1. Uji ini dilakukan untuk
mengamati karakter mekanis dari ibuprofen, asam stearat,
pati jagung, campuran biner ibuprofen-asam stearat, serta
pengaruh penambaban pad jagung terhadap  karakter
mckanis campuran bincr. Nilai kckuatan tarik tablet
diperoleh dari harga kekerasan dan dimensi tablet [14].

Jurnal Sains Farmasi & Klinis | Vol. 05 No. 01 | April 2018
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Gambar 1. Nilai kekuatan tarik pada berbagai gaya kompresi A. ibuprofen, B. asam stearat, C. pati jagung, D. campuran biner
ibuprofen-asam stearat 40:60 (%o b/b), E. campuran ibuprofen-asam stearat-pati jagung 10%, E campuran ibuprofen-asam
stearat-pat jagung 20%, dan G. campuran ibuprofen-asam stearat-pati jagung 30%%.

Kompresi campuran biner ibuprofen-asam stearat
(40:60 %b/b) menunjukkan peningkatan nilai kekuatan
dari masing-masing bahan awal (Gambar 1D). Peningkatan
kekunatan tarik ini mengindikasikan terjadinya interaksi
eutektik antar kedua bahan [5]. Interaksi cutcktik dapat
dicegah melalui penambahan bahan yang dapat meredam
energi kompresi yang diterima. Salah satu contohnya
adalah pati jagung yang memiliki komposisi amilopektin
lebih rendah sehingga elastisitasnya lebih baik dari pati
lain [13]. Flastisitas dari pati jagung inilah yang diharapkan
mampu memberikan peredaman terhadap gaya kompresi.

Penambahan pati jagung 10 dan 20% menyebabkan
penurunan nilai kekuatan tarik dibandingkan campuran
biner ibuprofen-asam stearat, namun hal yang sebaliknya
terjadi pada penambahan 30% (Gambar 1E-G). Hal ini
kemungkinan disebabkan oleh peningkatan jumlah ikatan
antarpartikel seiring dengan meningkatnya jumlah pati
jagung yang ditambahkan [15]. Fenomena penurunan
nilai kekuatan tarik yang terjadi pada penambahan pati
jagung sebanyak 10% dan 20% menunjukkan bahwa pada
komposisi tersebut interaksi cutektik ibuprofen-asam
stearat oleh energi kompresi dapat dihambat.

Penelitian sebelumnya melaporkan bahwa karakter
plastis campuran cutektik tertinggi pada  komposisi
ibuprofen-asam stearac 40:60 (% b/b) dengan gaya
kompresi 19,93 kN [5]. Oleh karena i, perlakuan dengan
gaya kompresi 19,93 kN dipilih untuk karakterisasi

selanjutnya,
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Gambar 2. Profil difraksi sinar-X serbuk A. ibuprofen,
B. asam-stearat, C. pati jagung, D. kompresi campuran
ibuprofen-asam  stearat  (40:60 %b/b), E. kompresi
campuran ibuprofen-asam stearat-pati jagung 10% (b/b),
E kompresi campuran ibuprofen-asam stearat-pati jagung
20%, dan G. kompresi campuran ibuprofen-asam stearat-
pad jagung 30%.

Analisis pola difraksi sinar-X serbuk dilakukan pada
bahan awal dan campuran yang dikompresi. Analisis ini
ditujukan untuk melihat interaksi kristal yang terjadi dalam
campuran [16]. Kompresi campuran ibuprofen-asam
stearat 40:60 (% b/b) menunjukkan pergeseran puncak
interferensi menuju sudut 20 lebih kecil daripada bahan
awal (Gambar 2D), seperti yang dilaporkan pada penelitian
terdahulu [5]. Pergeseran puncak interferensi menandakan
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bahwa terjadi interaksi antara kedua bahan [16].
Pergeseran sudut difraks: menuju sudut lebih tinggi
diperlibatkan oleh kompresi campuran ibuprofen-asam
stearat-pati jagung 20% pada 26 = 11,2; 16,2; dan 16,4°
(Gambar 2F, tanda panah) dengan intensitas yang semakin
menurun, Penurunan intensitas  puncak interferensi
menunjukkan kemampuan pati jagung dalam mencegah
interaksi antara ibuprofen dan asam stearat. Fenomena ini
mengindikasikan bahwa penambahan pati jagung dengan
komposisi 20% dari campuran ibuprofen-asam stearat
secara cfcktif mampu mencegah interaksi antara kedua
bahan. Oleh karena itu, penambahan pati jagung 20%

dipilih untuk karakterisasi lebih lanjut dengan metode lain,

O oOm

s ndotermik

i
-’..-'-I-‘IDII"“M"WE

Subu (*C)

Gambar 3. Termogram A. ibuprofen, B. asam-stearat, C.
pati jagung, D. kompresi campuran ibuprofen-asam stearat
(40:60 %b/b), dan E. kompresi campuran ibuprofen-asam
stearat-pati jagung 20%.

Termogram DTA  bahan awal dan  kompresi
campuran pada gaya 19,93 kN dapat dilihat pada Gambar
3. Ibuprofen, asam stearar, dan pati jagung memberikan
puncak endotermik berturut-turur pada 77.8; 60,0; dan
125,9°C. Kompresi campuran biner ibuprofen-asam stearat
40:60 (%o b/b) menunjukkan satu puncak endotermik yang
merupakan titik lebur eutektik pada 54,1°C dengan entalpi
peleburan sebesar 96,7 J/kg Kompresi campuran biner-
pat jagung 20% memiliki titik lebur sebesar 56,0°C dengan
entalpi peleburan sebesar 90,3 ] /kg. Peningkatan nilai titik
lebur menandakan pati jagung dapat meredam interaksi
cutektik antara ibuprofen-asam stearat pada pengempaan,

Analisis FT-IR  digunakan untuk
membuktikan interaksi kimiawi yang terjadi [16]. Spektra

spektroskopi

inframerah masing-masing bahan dan campuran dapat
dilihat pada Gambar 4. Penelitian sebelumnya menemukan
bahwa kompresi campuran biner ibuprofen-asam stearat
40:60 (% b/b) tidak memberikan perbedaan signifikan
dari campuran biner yang tidak dikompresi [5]. Kompresi

20

campuran biner-pati jagung 20% menghasilkan spektrum
FT-IR dengan pola serapan yang tidak berbeda dari
kompresi campuran biner. Interaksi yang melibatkan
pembentukan ikatan hidrogen dapat didetcksi jika terjadi
perubahan puncak dan intensitas serapan [17].

§ T L =

flT.w"f 1RV

H

f‘k s

i
b

T - T T T T b T o T ¥
S00 1000 1500 2000 2300 RO 1500 4000

Bilangan Gelombang (cm ')
Gambar 4. Spektra inframerah A. ibuprofen, B.
asam-stearat, C. pad jagung, D. kompresi campuran
ibuprofen-asam stearat (40:60 “b/b), dan E. kompresi
campuran ibuprofen-asam stearat-pati jagung 20%.

Analisis dengan clektron mikroskopi SEM dilakukan
untuk melihat citra visual permukaan tablet kompresi
bahan awal dan campuran. Masing-masing bahan awal
memiliki bentuk habit kristal yang berbeda dan dapat
dibedakan (Gambar 5A-C), namun pada pengempaan
campuran ibuprofen dan asam stearat terjadi sintering [5]
dan batas antarpartike] sudah ddak terlihat lagi (Gambar
3D). Penambahan pati jagung menghasilkan fotomikrograf
struktur parahan pada daerah permukaaan dan partikel
bulat pipih pati jagung terlihat di antara patahan (Gambar
5E). Gambaran fotomikrograf demikian menunjukkan
elastisiras pati jagung dalam meredam energi kompresi yang

digunakan ibuprofen dan asam stearat untuk berinteraksi.

Kesimpulan

Penambahan parti jagung ke dalam campuran biner
ibuprofen-asam stearat 40:60 (% b/b) dapat menghambat
terjadinya interaksi eutektik pada pengempaan dengan
penghambatan terbaik pada komposisi 20% (b/b) pati
jagung yang ditambahkan. Profil difraksi sinar-X scrbuk
menunjukkan pergescran sudut ke nilai 20 Icbih tinggi

dan penurunan intensitas interferensi. Analisis termal

Jurnal Sains Farmasi & Klinis | Vol. 05 No. 01 | April 2018
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menunjukkan peningkatan titik lebur eutektk dan spekrra

FT-IR mengindikasikan tidak adanya interaksi antara pad

jagung dengan asam stearat dan ibuprofen. Mikrofoto

SEM menunjukkan bahwa pad jagung terdispersi pada

permukaan partikel ibuprofen dan asam stearat.

Gambar 5. Fotomikrograf SEM pada perbesaran 1000 kali A. ibuprofen, B. asam-stearat, C. pati jagung, D. kompresi
campuran ibuprofen-asam stearat (40:60 %b/b), dan E. kompresi campuran ibuprofen-asam stearat-pati jagung 20%.
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