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granulation
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Abstrak

Tanaman teh (Camellia sinensis L.) sudah terbukti secara ilmiah
mengandung zat berkhasiat yang dapat membantu memelihara kesehatan
tubuh, salah satu diantaranya adalah epigallocathecin gallate (EGCG). Melalui
penelitian ini dicoba untuk membuat suatu sediaan effervescent sebagai salah
satu alternatif untuk mengkonsumsi teh hijau, dengan fokus penelitian pada
pengaruh dari asam fumarat, natrium bikarbonat dan interaksi keduanya dalam
menentukan sifat fisik sediaan granul effervescent ekstrak teh hijau yang dibuat
dengan metode granulasi kering. Sifat fisik granul effervescent yang diuji
meliputi kandungan lembab, kecepatan alir, waktu larut, dan pH larutan. Metode
analisis statistik yang digunakan adalah desain faktorial dan Yate’s treatment
dengan taraf kepercayaan 95%. Berdasarkan hasil penelitian, natrium
bikarbonat berpengaruh dominan terhadap pH larutan, kecepatan alir dan
kandungan lembab granul effervescent. Asam fumarat berpengaruh dominan
terhadap waktu larut granul effervescent.

Kata kunci : teh hijau, asam fumarat, granul effervescent, granulasi kering

Abstract

Tea plant (Camellia sinensis L.) had been known to contains
epigallocathecin gallate (EGCG) that can be used to maintain the healthy. In this
research, the green tea was tried to be formulated in effervescent dosage form,
with the focus on the effect among fumaric acid, sodium bicarbonate, and the
interaction between fumaric acid and sodium bicarbonate on the green tea
extract effervescent granule’s physical properties, that made by dry granulation
method. Physical properties of effervescent granule that been study were
moisture content, flow rate, disintegration time, and pH of the solution. The
result showed that sodium bicarbonate was dominant in determining pH, granule
flow rate and moisture content of granule, whereas fumaric acid dominant in
disintegration time of effervescent granule.

Key words : green tea, fumaric acid, effervescent granule, dry granulation

Pendahuluan

Teh hijau (Camellia sinensis L.) secara luas
dikonsumsi sebagai minuman kesehatan yang
sebagian besar komponen utamanya adalah
polifenol (Rohdiana, ez al, 2005). Salah satu
senyawa polifenol yang banyak terdapat dalam
teh adalah katekin yang meliputi epigalokatekin
galat  (EGCG),  epigalokatekin  (EGC),
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epikatekin galat (ECG), dan epikatekin (EC).
Epigalokatekin galat (EGCG) adalah jenis
katekin yang paling banyak dijumpai dalam
ckstrak teh hijau, dengan konsentrasi 60-70 %
dati jumlah keseluruhan katekin (Svobodova, ez
al, 2003). Berdasarkan beberapa penelitian
diketahui ~ bahwa  EGCG  merupakan
antioksidan  yang potensial  dibandingkan
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dengan katekin dan turunan katekin lainnya
karena EGCG memiliki gugus hidroksil yang
paling banyak (Zhou, ez al., 2003).

Untuk memberikan alternatif bentuk
sediaan lain yang lebih mudah dikonsumsi,
dapat diterima oleh masyarakat dan terjamin
ketepatan dosisnya, maka pada penelitian ini
ekstrak teh hijau disajikan dalam bentuk granul
¢ffervescent yang dibuat dengan metode granulasi
kering dengan asam fumarat sebagai sumber
asam dan natrium bikarbonat sebagai sumber
basa. Ansel (1989) menyatakan bahwa beberapa
keuntungan sediaan ¢ffervescent adalah penyiapan
larutan dalam waktu seketika yang mengandung
dosis yang tepat, penggunaannya lebih mudah,
dapat diberikan kepada orang yang mengalami
kesulitan menelan tablet atau kapsul, selain itu
larutan dengan karbonat yang dihasilkan dapat
memberikan efek segar.

Penelitian ~ ini  bertujuan  untuk
mengetahui apakah ekstrak teh hijau (Camellia
sinensis 1) dapat diformulasi menjadi sediaan
granul effervescent yang memenuhi persyaratan
kualitas, dan juga untuk mengetahui pengaruh
asam fumarat sebagai sumber asam dan natrium
bikarbonat sebagai sumber basa terhadap sifat
fisik granul effervescent yang dihasilkan.

Metodologi
Bahan

Ekstrak teh hijau (Camellia  sinensis 1.,
sukrosa (kualitas farmasetik), asam fumarat (kualitas
farmasetik, MKR), natrium bikarbonat (kualitas
farmasetik), aspartam (kualitas farmasetik, PVP
(kualitas farmasetik), etanol 96 %.

Alat

Glassware (Pyrex), neraca elektrik (Mettler
Toledo GB 3002), alat pengukur waktu alir, moisture
analyzer (Sinar ™ IR Balance 6100), pengayak granul
(Laboratory Science, IML), oven (Memmert), lemari
pendingin  (Refrigerator, 'Toshiba), dehumidifier
(OASIS D125), Air Conditioner (LG), pH meter, Cube
mixer, stopwatch (Illuminator, Casio).

Jalannya Penelitian
Pemeriksaan kualitas ekstrak kering teh hijau
Penentuan dosis ekstrak kering teh hijau
Dosis tiap sachet granul effervescent sebagai
antioksidan, yaitu mengandung 35 mg epigallocatechin
gallat  (Sahelian, 2005). Kandungan EGCG dalam
ckstrak kering teh hijau adalah 7,14 %, schingga
untuk memperoleh 35 mg EGCG dibutuhkan
500 mg ekstrak keting teh hijau.
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Penentuan level rendah dan level tinggi
asam fumarat dan natrium bikarbonat dalam
sediaan effervescent

Komposisi asam yang paling baik untuk
sediaan ¢ffervescent adalah 25-40 % dari bobot formula
(Wehling and Fred, 2004). Namun dalam penelitian
ini dan berdasarkan hasil orientasi, maka untuk asam
digunakan level 15-25 % (Tabel I). Untuk
perhitungan level rendah-tinggi basa natrium
bikarbonat berdasarkan persamaan stoikiometri.
Berdasarkan  penatapan level asam fumarat dan
natrium bikarbonat, maka disusun formula yang

digunakan dalam pembuatan granul effervescent
(Tabel II).
Pembuatan granul effervescent dengan

metode granulasi kering

Granul asam dan basa dibuat secara terpisah.
Granul asam dibuat dengan campuran ekstrak teh
hijau, asam fumarat, sukrosa, aspartam dan PVP
sebagai bahan pengikat. Granul basa dibuat dengan
campuran natrium bikarbonat, sukrosa, dan serbuk
kering PVP sebagai pengikat. Campuran serbuk
asam dan campuran serbuk basa masing-masing
dihomogenkan dengan menggunakan cube mixer
kemudian dikeringkan dalam oven (suhu £ 40 °C)
selama 2 hari lalu dilanjutkan dengan proses s/ugging
dengan menggunakan mesin tablet dengan ukuran
punch diameter 20 mm, setelah itu dihancurkan
untuk mendapatkan granul dengan ukuran tertentu
(dengan menggunakan ayakan ukuran mesh 20/30).
Granul asam dan basa yang terbentuk lalu
dikeringkan dalam oven (suhu 40 °C) selama 7 hati
hingga didapatkan bobot konstan.

Pemeriksaan sifat fisik granul effervescent,
yang meliputi kandungan lembab, kecepatan
alir, waktu larut, dan pH larutan
Analisis data
Data yang diperoleh dari sifat fisik yang

terkumpul dianalisis menggunakan metode desain
faktorial. Dibuat profil sifat fisik (kandungan
lembab, kecepatan alir, waktu hancur, pH larutan)
granul effervescent  ekstrak teh hijau berdasarkan
persamaan desain faktorial (Bolton, 1997).
Dengan menggunakan perhitungan metode

faktorial,  dapat  dihitung  besarnya
efek/pengaruh asam fumarat, nattium bikarbonat
dan interaksi keduanya terhadap sifat fisik granul
effervescent ekstrak teh hijau. Berdasarkan analisis
statistik Yaze'’s treatment maka dapat ditentukan ada
atau tidaknya hubungan dari setiap faktor dan
interaksi terhadap respon. Taraf kepercayaan yang
digunakan untuk uji statistik adalah 95 %.

desain

219



Hasil dan Pembahasan

Hasil Uji Kualitas Ekstrak Kering Teh Hijau
Pemerian  ekstrak kering teh hijau:

bentuk ekstrak kering, bau khas, warna kuning

kecoklatan, rasa pahit dan uji kandungan

lembab ekstrak : diperoleh rata-rata kandungan

lembab ekstrak sebesar 4,03 %.

Granul Effervescent
Granul ¢ffervescent ekstrak teh hijau yang

dihasilkan memiliki rasa yang enak seperti /mon
tea karena adanya rasa asam yang dihasilkan dari
sumber asam dan memiliki penampilan yang
menarik yaitu berwarna jernih kekuningan.

Uji sifat fisik granul effervescent

Uiji sifat fisik granul effervescent meliputi uji
waktu larut, kecepatan alir, pH larutan dan
kandungan lembab tercantum di Tabel III.
Kandungan lembab granul ¢ffervescent yang baik
adalah antara 0,4-0,7 % (Fausett, et 4/, 2000).
Tingginya kandungan lembab pada granul
¢ffervescent hasil  peneliian  dikarenakan
keterbatasan pada ruangan tempat
memproduksi granul effervescent yang memiliki
kelembaban relatif yang tinggi. Meskipun telah

dilakukan upaya  untuk  menurunkan
kelembaban ruangan, namun pengendalian
kelembaban relatif ruangan hanya
dapat mencapai 55 %, padahal seharusnya

kelembaban relatif ruangan untuk pembuatan
sediaan effervescent adalah 25 % (Mohtle, 1989).
Keterbatasan inilah yang membuat granul
menyerap lembab dari lingkungan schingga
kandungan lembab dalam granul effervescent
menjadi sangat tinggi yaitu hingga 2,65%
sehingga granul effervescent yang dihasilkan tidak
dapat  memenuhi  persyaratan  kualitas
kandungan lembab granul e¢ffervescent. Menurut
Guyot (1987), kecepatan alir granul yang baik
minimal 10 gram/detik. Keempat formula
dalam penelitian ini memiliki kecepatan alir
yang memenuhi persyaratan yaitu lebih dari
10 gram/detik.

Penetrasi air pada granul ¢ffervescent
menyebabkan terjadinya reaksi pada asam dan
basa yang kemudian menghasilkan CO. dan
mengakibatkan hancurnya granul ¢ffervescent.
Waktu larut merupakan salah satu sifat fisik
sediaan effervescent yang khas, dimana sediaan
¢ffervescent yang baik memiliki waktu larut selama
1-2,5 menit (Wehling and Fred, 2004).
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Pengaruh asam fumarat-natrium............

Dalam  penelitian  ini, berdasarkan
perhitungan nilai efek (Tabel IV), penggunaan
asam fumarat akan menyebabkan penurunan
kandungan lembab granul, sebaliknya natrium
bikarbonat akan menyebabkan peningkatan
kandungan lembab granul. Dari sisi respon
kecepatan alir granul, baik asam fumarat

maupun  natrium  bikarbonat  cenderung
akan  meningkatkan = kecepatan  alirnya,
meskipun pengaruh yang lebih dominan
diberikan oleh natrium bikarbonat
(Tabel V). Untuk respon waktu larut,
berdasatkan  nilai  efek, asam  fumarat

memberikan pengaruh dalam meningkatkan
(memperlama)  waktu  larut,  sebaliknya
natrium bikarbonat akan mempersingkat waktu
larut, dan disini pengaruh yang signifikan
diberikan oleh asam fumarat. pH dalam larutan
¢ffervescent ekstrak teh hijau  akan berpengaruh
pada kelarutan dan stabilitasnya. EGCG
memiliki kelarutan yang baik pada pH 5-7
(Kellar, ez a/, 2005). Sementara itu, dari sisi

stabilitas EGCG sangat  tidak stabil  pada
pH basa >8.
Pada pH 4-8 kestabilan EGCG

dipengaruhi oleh pH dimana semakin asam
maka EGCG akan semakin stabil (Zhu ez 4,
1997). Dalam penelitian ini, natrium bikarbonat
akan memberikan pengaruh yang lebih
dominan terhadap pH larutan dibanding asam
fumarat (Tabel V). Data sifat fisik granul
¢ffervescent yang diperoleh (Tabel III) kemudian
dianalisis dan digambarkan dalam suatu grafik
untuk melihat hubungan antara faktor terhadap
respon yang ditimbulkan untuk masing-masing
sifat fisik. Berdasarkan grafik tersebut (Gambar
1-4), tetlihat adanya interaksi antara faktor yang
diteliti, ditunjukkan oleh kurva yang tidak
sejajar pada masing-masing grafik (Bolton,
1997).

Gambar 1la memperlihatkan bahwa
dengan penambahan asam fumarat
menyebabkan penurunan kandungan lembab
granul  baik pada penggunaan natrium
bikarbonat level tinggi maupun natrium
bikarbonat level rendah. Sebaliknya pada
gambar 1b tampak bahwa penambahan natrium
bikarbonat akan meningkatkan kandungan
lembab granul baik itu pada penggunaan asam
fumarat level tinggi maupun asam fumarat level
rendah.
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Tabel I. Penentuan level asam fumarat-natrium bikarbonat berdasarkan desain faktorial

Formula

Bahan(mg) 1 a b b
Asam fumarat 600 1000 600 1000

Natrium bikarbonat 874 874 1445 1445
Tabel II. Formula granul effervescent ekstrak teh hijau

Formula
Bahan (mg) 1 a b ab
Ekstrak teh hijau 500 500 500 500
Asam fumarat 600 1000 600 1000
Natrium bikarbonat 874 874 1445 1445
PVP untuk granul asam 9,36 9,36 9,36 9,36
PVP untuk granul basa 16,5 16,5 16,5 16,5
Sukrosa 975 975 975 975
Aspartam 80 80 80 80
Tabel III. Hasil pengukuran sifat fisik granul effervescent
Formula
Sifat fisik (n=12
=2 ) @ ®) (ab)

Kandungan lembab (%0) 2,30 = 0,24 2,03 £ 0,31 2,65 £ 0,11 2,52 + 0,21

Kecepatan alir (g/dtk) 66,69t 6,14 73,58 £ 3,43 75,75 = 4,96 75,61 £ 1,99

Waktu larut (detik) 96,58 £14,27 187,83 £ 3323 8292+ 14,64 146,58 + 27,17

pH 5,89 £ 0,14 479 £ 0,14 6,37 = 0,09 594 £ 0,12

Keterangan Tabel I — 11T :

Formula 1 = faktor asam fumarat level rendah, faktor natrium bikarbonat level rendah
Formula a = faktor asam fumarat level tinggi, faktor natrium bikarbonat level rendah
Formula b = faktor asam fumarat level rendah, faktor natrium bikarbonat level tinggi

Formula ab faktor asam fumarat level tinggi, faktor natrium bikarbonat level tinggi

Tabel IV. Nilai efek faktor terhadap sifat fisik granul effervescent ekstrak teh hijau

. . Nilai efek
Sifat fisik granul - - -
Asam Fumarat Natrium Bikarbonat Interaksi
Kandungan lembab -0,20 0,43 0,07
Kecepatan alir 3,38 5,54 -3,51
Waktu larut 77,46 -27,46 -13,79
pH -0,76 0,81 0,33

Gambar 2a memperlihatkan bahwa  pada penggunaan natrium bikarbonat level
dengan penggunaan asam fumarat yang  rendah, tetapi menurunkan kecepatan alir
semakin besar pada level yang diteliti  granul pada penggunaan natrium bikarbonat
akan meningkatkan kecepatan alir granul level  tinggi. Sementara itu, gambar 2b
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Pengaruh asam fumarat terhadap kandungan Penqgaruh natrium bikarbonat terhadap kandungan
lembab granul effervescent lembab granul effervescent
2.8
E’»-Q-\ _ 2.8
- 2.6 level tinggi basa E:Q 2.6 level rendah asam
2 2.4 ~ 24
3 -
2 2.2 K 2 22
Y 2.0 level rendah basa E 2.0 level tinggi asam
§ 18 = 18
E L6 2 1.6
2 1.4 S 14
¥ 1.2 5 1.2
1.0 1.0
600 asam fumarat (mg) 1000 874 natrium bikarbonat (mg) 1445

A
B

Gambar 1 . Grafik hubungan antara level asam fumarat (a) dan natrium bikarbonat (b) terhadap
kandungan lembab granul effervescent.

Pengaruh asam fumarat terhadap
kecepatan alir granul effervescent

Pengaruh natrium bikarbonat terhadap
kecepatan alir granul effervescent

78 1 78 -
g 76 - g 76 -
5 74 Levelrendah basa ?74 J —
E 72 =4 Leveltinggi asam
g 70 A §70 1
‘g 68 4 Leveltinggi basa %68 | evelrendah asam
8 66 1 866 -
= 64 - 64 -
62 1 62 1
600 asam fumarat (mg) 1000 874 natrium bikarbonat (mg) 1445
a b

Gambar 2 . Grafik hubungan antara level asam fumarat (a) dan natrium bikarbonat (b) terhadap
kecepatan alir granul e¢ffervescent.

Pengaruh asam fumarat terhadap waktu Pengaruh natrium bikarbonat terhadap
larut granul effervescent waktu larut granul effervescent
200 200 -
= 180 1 = 180 A
B 160 A S 160 1 Leveltinggi asam
T 140 A = 140
3 120 ~ £ 120 1
8 100 o Leveltinggi basa S 100 4
2 80 1 £ 80 Levelrendah asam
- ©
$ 60 z 50
% 40 40 1
20 4
20 A
O 0
874 1445
600 asam fumarat (mg} 1000 natrium bikarbonat (mg)

a

Gambar 3. Grafik hubungan antara level asam fumarat (a) dan natrium bikarbonat (b) terhadap
waktu larut granul effervescent.
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Pengaruh asam fumarat terhadap
pH larutan granul effervescent

7 A
ol Leveltinggi basa
T 4]
3 4
2 4
1 4
0 1
600 asam fL;marat (mg)

1000

Pengaruh natrium bikarbonat terhadap
pH larutan granul effervescent

7"
Levelrendah asam
6 ——‘/‘/
57 Leveltinggi asam
v
o 4 4
3 4
2 4
1 4
0

874 natrium bil;)arbonat (mg) 1443

Gambar 4. Grafik hubungan antara level asam fumarat (a) dan natrium bikarbonat (b) terhadap

pH larutan granul effervescent.

Tabel V. Hasil perhitungan Yare’s Treatment faktor terhadap sifat fisik granul effervescent

. . Nilai F hitung
Sifat fisik granul . . .
Asam Fumarat Natrium Bikarbonat Interaksi
Kandungan lembab 9,579 42,709 1,182
Kecepatan alir 7,403 19,969 8,015
Waktu larut 120,488 15,141 3,820
pH 577,566 662,491 108,336
Keterangan : nilai F tabel = 4,139
menunjukkan bahwa seiring dengan maupun natrium  bikarbonat level rendah.

penambahan natrium bikarbonat menyebabkan
peningkatan kecepatan alir baik itu pada
penggunaan asam fumarat level tinggi maupun
asam fumarat level rendah.

Berdasarkan gambar 3a dapat dilihat
bahwa penambahan asam fumarat dapat
memperbesar waktu larut granul effervescent pada
level tinggi maupun level rendah natrium
bikarbonat. Respon sebaliknya tampak pada
gambar 3b, peningkatan jumlah natrium
bikarbonat menyebabkan penurunan waktu
larut pada penggunaan asam fumarat level
rendah maupun tinggi.

Gambar 4a memperlihatkan bahwa
dengan penambahan asam fumarat
menyebabkan penurunan pH baik pada
penggunaan natrium bikarbonat level tinggi
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Sebaliknya pada gambar 4b tampak bahwa
penambahan  natrium  bikarbonat  akan
meningkatkan pH baik itu pada penggunaan
asam fumarat level tinggi maupun asam fumarat
level rendah.

Kesimpulan

Berdasarkan perhitungan nilai efek dan
analisis ~ Yate’s  Treatment, faktor
bikarbonat memiliki pengaruh yang dominan
dan  signifikan  secara  statistk  dalam
menentukan  respon  kandungan lembab,
kecepatan alir dan pH larutan. Di sisi lain,
faktor asam bersifat dominan
dan signifikan dalam menentukan respon
waktu larut sediaan granul effervescent yang

dibuat.

nattrium

fumarat
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