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Abstrak

HPMC memiliki struktur mekanik yang kuat, kualitas mekanik dan penghalang film dapat
ditingkatkan dengan penambahan (STPP). STPP cenderung mengisi ruang kosong pada pori-
pori matriks dengan meningkatkan sifat tarik film dan permeabilitas uap air sehingga STPP dapat
memperkuat film HPMC. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui perubahan fisika dan
kimia yang terjadi pada HPMC termodifikasi ketika STPP digunakan sebagai agen pengikat silang
pada berbagai konsentrasi. Penelitian ini dibuat 4 formula dengan HPMC 25 g dan berbagai
variasi konsentrasi dari STPP (tanpa perlakuan, 0,5%, 1%, dan 2%). Pada HPMC yang
dimodifikasi, dilakukan pengujian FTIR, sifat alir dan sudut diam. Hasil yang didapatkan pada uji
FTIR yang terbentuk crosslink ada pada konsentrasi STPP 1% dan 2% yang ditandai dengan
adanya pita serapan gugus P-O-C pada gelombang 1018 cm™. HPMC yang dimodifikasi
menunjukkan karakteristik aliran yang baik dan memenuhi kriteria untuk sudut diam yang baik
dalam pengujian sifat alir dan sudut diam.

Kata Kunci: HPMC, sodium tripolifosfat, crosslinking.
Abstract

HPMC has a strong mechanical structure, the mechanical and barrier qualities of this film
are improved by the addition of STPP. STPP tends to fill the empty space in the matrix pores by
increasing the tensile properties of the film and water vapor permeability so that STPP can
strengthen the HPMC film. The purpose of this study was to determine the physical and chemical
changes that occur in modified HPMC when STPP is used as a crosslinking agent at various
concentrations. In this research, 4 formulas were made with HPMC 25 g and various
concentrations of STPP (no treatment, 0.5%, 1%, and 2%). The modified HPMC was tested for
FTIR, flow properties and angle of repose. The results obtained in the FTIR test where crosslinks
were formed at STPP concentrations of 1% and 2% were indicated by the presence of an
absorption band of the P-O-C group at wave 1018cm-1. The modified HPMC showed good flow
characteristics and met the criteria for a good angle of repose in the flow properties and angle of
repose tests.

Keywords: HPMC, sodium tripolyphosphate, crosslinking.

PENDAHULUAN
Polimer turunan selulosa yang disebut hidroksipropil metil selulosa sering digunakan
untuk membuat film biodegradable. Hidroksipropil metilselusosa (HPMC) memiliki kekuatan
mekanik yang tinggi dibandingkan dengan polimer lainnya (Ortega-Toro et al., 2014). HPMC
digunakan untuk mengontrol pelepasan obat dari beberapa sistem farmasi karena sifatnya tidak
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beracun, kompresi mudah, sifat pembengkakan, dan kompatibilitas yang tinggi dengan banyak
obat (Pina & Veiga, 2000). Sodium Tripolipospat (STPP) merupakan salah satu bahan yang bisa
digunakan sebagai crosslinking agent (Akbar, 2014). Penggabungan STPP dalam film
meningkatkan sifat mekanis dan penghalang film secara signifikan. STPP cenderung menempati
ruang kosong di pori-pori matriks HPMC, meningkatkan disintegrasi dari pori-pori dengan
meningkatkan sifat tarik film dan permeabilitas uap air sehingga STPP memperkuat film HPMC
(de Moura et al., 2009). STPP merupakan senyawa polifosfat dari natrium dengan rumus
NasP3;0+. STPP tidak berbau dan berbentuk bubuk putih atau butiran. STPP larut dalam air 14,5
gram per 100 ml pada 25° C, dan pH 9,8 pada 20° C (Retnaningtyas & Putri, 2014).

HPMC dikenal sebagai hipromelosa, diproduksi oleh modifikasi sintetis dari selulosa
polimer alami dan dianggap aman untuk konsumsi normal pada manusia. HPMC berfungsi
sebagai pengental, bioadhesif, dispersan padat untuk meningkatkan kelarutan obat, polimer
pelapis, zat pengental dalam sistem pelepasan terkontrol, dan pengikat (Al-Tabakha, 2010).
HPMC adalah polimer turunan selulosa yang biasa digunakan untuk mendapatkan
biodegradable film, dan memiliki kekuatan mekanik yang bagus, inert, biokompatibel dan banyak
digunakan dalam sistem penghantaran obat (Ortega-Toro et al., 2014; Ahmad & Minhas, 2015).

Pada penelitian ini dengan menggunakan metode crosslinking sehingga diharapkan
mendapat material crosslinking yang stabil secara fisika dan kimia (Atichokudomchai et al.,
2000). Metode crosslinking ini membutuhkan crosslinking agent yang harus ditambahkan pada
suhu tertentu danpH yang sesuai, bahan kimia yang digunakan dalam modifikasi crosslinking
adalah STPP karena memiliki sifat sebagai pengemulsi, penstabil, dan pengental (Amin et al.,
2013). Karena HPMC merupakan matriks hidrofilik dengan daya kembang yang sangat baik,
hidrasi yang cepat dan kompresibilitas yang tinggi, HPMC dipilih sebagai gelling agent (Yati et
al., 2018). Sebagai agen pembentuk gel, HPMC bekerja dengan menyerap pelarut dan menahan
cairan untuk menghasilkan massa cairan yang padat (Arikumalasari et al., 2009), semakin
banyak HPMC yang digunakan, semakin banyak cairan yang ditahan dan diikat oleh HPMC,
sehingga meningkatkan viskositas. Kelemahan dari HPMC adalah penggunaan yang berlebihan
mungkin memiliki efek pencahar (Rowe et al., 2009).

Ada banyak zat pengikat silang yang terkenal, termasuk sodium tripolifosfat, sodium
trimetafosfat, fosfor oksiklorida, dan epiklorohidrin (Haq et al., 2009). Sodium tripolifosfat adalah
senyawa non-organik dengan rumus NasPsO1o, merupakan garam dari natrium polifosfat yang
berasal dari panca anion dan termasuk asam ftrifosfor, yang bersifat basa yang berasal dari
reaksi anorganik dan termasuk salah satu garam fosfat. Bahan aktif organoleptik STPP adalah
bubuk putih, higroskopis, butiran yang larut dalam air tetapi tidak larut. Penggunaan umum untuk
natriumtripolifosfat meliputi pengemulsi, penstabil, dan pelarut (Amin, 2013).

METODE PENELITIAN
Alat dan Bahan

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah pH meter (OHAUS), timbangan analitik
(OHAUS Scout Pro), FTIR, batang pengaduk, mortir, ayakan14 mesh dan oven. Bahan yang
digunakan antara lain NaOH, HCI, aquadest, HPMC dan STPP (STPP Food Grade Batch
H202001), yang diperoleh dari laboratorium Fakultas Farmasi UMS dan toko Agung Jaya
Surakarta.
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Modifikasi HPMC Dengan Sodium Tripolifosfat

HPMC 50 gram dimasukkan ke dalam gelas beker 500 mL yang sudah diisi akuades
150 mL, kemudian dipanaskan di atas hot plate dengan suhu 60° C sambil diaduk perlahan
sampai terbentuk mucilago. STPP dilarutkan dalam 50 mL akuades yang berbeda. STPP
ditambahkan ke dalam larutan HPMC secara bertahap sambil diaduk perlahan, kemudian
pH diatur dengan NaOH 1M sampai pH 10,5. HPMC yang telah dimodifikasi memiliki pH 10,5
kemudian diaduk pada suhu 40° C selama 45 menit, selanjutnya pH diatur hingga pH 5,5
dengan HCI 1M.

Tabel 1. Formula Modifikasi HPMC dengan STPP

Bahan Formula 1 Formula 2 Formula 3 Formula 4
HPMC 50g 50g 50g 50g
STPP - 0,259 0,59 19
NaOH sampai pH 10,5 gs gs gs gs
HCI sampai pH gs gs gs gs
Akuadest 200 mL 200 mL 200 mL 200 mL

Uji Sifat Alir dan Sudut Diam

Uji sifar alir dan sudut diam dilakukan dengan menggunakan 10 gram HPMC yang
sudah dimodifikasi, ditimbang, dan kemudian dimasukkan ke corong sifat alir melalui sisi-
sisinya. Corong bagian bawah dibuka sampai HPMC keluar dan tidak ada lagi yang tersisa,
dihitung waktu dari awal keluar sampai selesai, diukur lebar dan tinggi HPMC yang keluar.
Uji FTIR

HPMC yang dimodifikasi diambil dan kemudian ditempatkan pada detektor, dipindai
dan ditekan sampai gauge menunjukkan angka 70-80 dan pindai ulang hingga spektrum
FTIR muncul.

HASIL DAN PEMBAHASAN

HPMC yang dipakai dalam penelitian ini berupa serbuk halus berwarna putih yang
tidak berasa dan tidak berbau. HPMC yang sudah dimodifikasi memiliki tekstur permukaan
yang lebih kasar, dan berwarna kecoklatan. HPMC yang telah termodifikasi diamati
karakteristiknya secara kimia dengan Uji FTIR dan secara fisika dengan uiji sifat alir dan uiji
sudut diam.
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Gambar 1. Hasil FTIR HPMC yang Dimodifikasi

Modifikasi HPMC

Kopolimer dihasilkan dari modifikasi HPMC. STPP dipilih sebagai agen penghubung
karena dapat membentuk gugus fosfat yang menggantikan gugus hidroksil (OH) selama
proses modifikasi. Interaksi antara HPMC dan STPP menghasilkan ikatan silang yang bersifat
biokompatibel. Dengan menambahkan STPP, kopolimer yang terbentuk akan semakin kuat;
peningkatan konsentrasi STPP akan membuat kopolimer tersebut menjadi lebih kokoh, keras,
dan tahan terhadap patah.

Uji FTIR (Fourier Transform Infra Red)

Perubahan gugus fosfat yang terjadi selama modifikasi HPMC dengan sodium
tripolifosfat diidentifikasi melalui analisis FTIR. Pengujian ini dilakukan untuk memastikan
keberhasilan modifikasi pada HPMC. Struktur kimia HPMC ditunjukkan pada gambar 1, dan
struktur STPP pada gambar 2.

Gambar 2. Struktur Kimia HPMC (Rowe et al., 2009)
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Gambar 3. Struktur Kimia Sodium Tripolifosfat
(Varshosaz & Karimzadeh, 2007)

HPMC
STPP

Gambar 4. Skema usulan reaksi crosslinking dari STPP-HPMC (Rowe et al., 2009)

Reaksi fosfat yang terjadi dengan modifikasi ini mengakibatkan gugus OH HPMC
digantikan oleh gugus fosfat STPP. STPP digunakan sebagai agen pengikat silang untuk
mengikat HPMC agar proses pengikatan silang dapat terjadi (Carvalho et al., 2019).
Berdasarkan hasil uji FTIR, puncak yang luas dan kuat pada pita gelombang 3750 - 3300 cm’’
berhubungan dengan vibrasi gelombang gugus O-H yang berikatan dengan hidrogen.
Peregangan gugus C-O-C ditemukan padasekitar 1158 cm™, dan gelombang C=0 pada 1635
cm™. lkatan P=0O berada pada gelombang 1212 cm™, puncak P-O-C diperpanjang pada
gelombang 1018 cm™, dan puncak antara 2945 cm™" dan 2945 cm™ terhubung dengan gugus
C-H (Carvalho et al., 2019).
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Gambar 7. Hasil Uji FTIR Formula 1, 2, 3, dan 4.
Table 2. Nilai bilangan gelombang hasil Uji FTIR
Sample OH C-H C=0 C-0-C P=0 P-O-C
HPMC 3392 2902 1644 - - -
STPP - - - - 1210 -
Formula 1 3306 2927 1644 1148 - -
Formula 2 3289 2924 1644 1148 - -
Formula 3 3307 2928 1644 1149 - 1018
Formula 4 3299 2926 1641 1148 - 1018

Analisis fosfat FTIR menunjukkan bahwa keberadaan gugus
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P-O-C asimetris
menyebabkan ditemukannya puncak getaran pada rentang panjang gelombang 1018,41 cm-
1. Tautan silang natrium trimetafosfat tambahan yang menggantikan gugus OH, molekul
tersebut yang menyebabkanpenyerapan ini terjadi. Mekanisme tersebut menunjukkan bahwa
HPMC yang dimodifikasi telah diperluas dengan gugus baru. Terdapat vibrasi samar formula
3 pada panjang gelombang 1018 cm™ yang menandakan bahwa HPMC dan STPP telah
mengalami proses crosslinking (Aulya, 2018).
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Gambar 9. Grafik rata-rata sudut diam (°) tiap formula.

Karakteristik aliran serbuk memiliki peranan yang krusial dalam proses pembuatan tablet
yang efektif. Aliran serbuk atau granul yang baik sangat diperlukan untuk memastikan
pencampuran tablet terkompresi yang efisien dan keseragaman berat yang sesuai. Sifat aliran
serbuk yang optimal juga penting untuk pengisian yang merata ke dalam cetakan mesin serta
memudahkan pergerakan material di dalam fasilitas produksi. Faktor-faktor seperti ukuran dan
bentuk partikel mempengaruhi sifat aliran; partikel yang lebih besar dan berbentuk bulat
cenderung menunjukkan aliran yang lebih baik (Khairunnisa et al., 2016).

Klasifikasi sudut diam yang sangat baik adalah 30°, baik 31-35°, sedang 36-30° dan cukup
baik 41-45° ( Rahayu et al., 2017). Untuk sudut diam yang lebih besar dari 30° yang termasuk
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dalam kategori sudut diam yang sangat baik, Formula 2 dan 4 termasuk dalam kelompok
sangat baik karena sudutnya di bawah 30° data yang diterima dari uji angle of reponse
merupakan data berdistribusi normal dengan nilai p > 0,05, sesuai dengan hasil uji data statistik
Shapiro-Wilk.

Karakteristik aliran ‘baik’ jika debit (gram/detik) lebih besar dari 10, ‘baik’ jika debit antara
4 dan 10, dan ‘buruk’ jika kurang dari 4 (Murtini & Elisa, 2018). Menurut temuan penelitian,
formula 1 dan2 menunjukkan kualitas aliran yang cukup dapat diterima, tetapi formula 3 dan
4 menunjukkan karakteristik aliran yang lebih baik. Data yang diperoleh dari uji sifat aliran
menunjukkan bahwa data terdistribusi normal dengan p-value > 0,05, menurut temuan uji data
statistik Shapiro-Wilk. Metode yang sama yang digunakan untuk menghitung laju aliran juga
digunakan untuk menghitung sudut istirahat: HPMC dituangkan ke bagian dalam corong
melalui sisi, dan sudut diam diukur.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian tentang modifikasi HPMC dan STPP sebagai bahan
pengikat silang, hasil uji FTIR menunjukkan adanya ikatan silang pada formula 4 (HPMC-STPP
2%). HPMC yang sudah dilakukan modifikasi memiliki tekstur permukaan yang lebih kasar dan
berbentuk rapat daripada permukaan yang alami. HPMC yang dimodifikasi diuji sifat alir dan
sudut diam dan memiliki karakteristik aliran yang cukup baik dan dapat memenuhi kriteria
untuk sudut diam.
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