Jurnal Jaes dan Teknalegi Farmigsi, Yol 7. 8o 2, 2002, 51 - &7
Akroditzsi Dk Depdiknes R Me 890008 TR p2000

55N 141000177

Pembuatan Mikrokristalin Selulosa dari Jerami
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Abstraet

A study about the fnfluence af fime on the hydrolisis of “rice siraw * to produce mierecrystalline caflplose
has been done, The hydralviic process was conducted in 2.5 N hydrochioric aeid solution ar 190" C for 1
hour, 1.5 lours, 2 hours, 2.5 hours respectively.  The physical praperties of microcrvstalling cellyloss
vielded were compared to those of Vivagel™ 102 The results indicated that there was a decrease in the e
density value with the increasz in hydrolviic time of the microcryslalline celluloss vielded, where as its
water adsorplion capazity, tapped 2nd untapped density values increased. Maoticing the physical properties
of microcrystalline cellulose, it seemed that the physical properties of microerystalline obiaised from
hyvdrolisis of the “rice steaw ™ in 2,5 N hydrochleric acid selutien o1 100" C for 1.5 hoors the were more

similar to thoge of Vivacel 102,
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Pendatinluan

Pemaniaatan limbah padi i Indomesia  sudal
basvath dilakukan, serutama untuk bidang pertanian,
seperts dedak padi untuk makanan teenak, sekam
padi untwk wlas kandang ayam dan jerami poedi
untuk  makenan temak atan media  penanaman
Jamur. Pemanfaatan untuk bidang industri masil
terbatas, padahal heberapa sifat vang ada dalam
Henbah tersebut, baik sifat stk maupun kimia dapat
dimanfaatkan lebih [anjot unwk bidang industri
(Sovnarve, Damardjati, Syam, 1991), Meskipun
potensi jerami untuk pakan cukup besar, jerami
yang ada ternyata tidak banyzk dimanfaatkan. Hasil
survel menunjukkan bahwa hanva €% dari jerami
padi yang dimanfaatkan untuk pakan dan 96 %
dibuang (Soenaryo, Damardjeti, Syam, 1991
Halim [9%%).

Komposisi kimia jerami padi menunjukkan balwa
kandungan selulosznya cukup tinggi vaitu sekitar
40%  (Halim 1999). Seluloza jupa terdapat pada
kapus schanvak  95-99%, rami 8090 %, kayu 40-
20% dan Kulit kaye 20-30%  (Fengel, Wepener,
1905; Halim, 1993: Gascoigne, Gascoigne, 1994).
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Selulosa  merupakan  produk  organik vang
melimpah, terdapat pada dinding sel kayu orau
produk tanaman lainnya (Fengel, Weaener, 1995
Sjostrom 1995, Winamo,  [997), Dengen
melarutkan selulosa dalam larutan alkali Luat maka
akan diperoleh selulosa yang hampir murni venp
disebut w-selulosa dan denpan merendam -
selulosa  dalam asam pada suli tingei, kemudian
dihaluskan  secars  mekanik  akan  didapatkan
mikrokristalin selulose (Fengel, Wegener, (995
Halim , [995 ).

Proses hidrolisa dengan menggunakan HCL akan
terjadi penurunan berat molekul selulosa  dari
J00.000 sampai 500.000, menjadi 30.000 sampai
S0.000 BM, begilu juga derajot poelimerisasi dari
2000 sampai 3000 menjadi 200 sampai 300 pada
MOCC, sedangkan  panjang rantai selulosa dari
10,000 — 18,000 " A skan menjadi 1000 — 1500 " A
iHalim , 1990},

Mikrokeistalin selulosa (MCC) banyak digunakan
dalam sediaan padat farmasi dan sangat cocok
untuk pembuatan tablet terutama untuk tablet cetak
langsung, berfungsi sebagai bahan pengikat, pengisi
dan sekaligus sebapai bahen penghancur dan akan
menghasilkan tablet dengan kekerasan tinggi, tidak
mudzh rapul dan mempenyai waktu hancur vang
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relutif singkat serta dapat memperbaiki sifar aliran
granul {Halim, 1995; Voigt, 1994),

Kebetehan  akan mikrokristalin selulesa  dalam
negeni semuanya berasal dard impor, adalah sangat
relevan bila negara kite mulai memikirkan produksi
mikrokristalin selulosa dalam negeri,

Berdasarkan kal lersehut distas pada penelitian ini
dicobn ntek mengolah jerami padi menjadi
mikrokristalin - sclulosa  dempan  menvariasikan
waktu hidrolisa. MCC yang diperaleh dibandingkan
sifat-sifan fsike kimianya dengan vivacel ® 102,

Metode Penelltian

Feodani e seluloge

Bahan yang dipergunakan adalal jerami padi yang
diambil dari persawahan disekifar kota Padang,
dengan varietas yang sama, Yang dimaksud dengan
jerami disini adalah bahagian batang padi vang
telah dibwang daun, tasgkai bueah dan buahnya,
Selanjutnya dirajang, dikeringkan dan diserbuk.
Ditimbang sebanyak 1 kg, dicleh uniuk diambil o
selulosa, dengan cara menghilangkan terlzhib dulu
hgnin yang  dikandungnva  (Halim, 1999
Mikrokristalin selulosa dibuat dengan
menghidrolisa o selulose menggunakan HCT 2,5 N
peds temperatur  100°C  dengan  memvariasikan
wakti hidrolisa selama 1 jam; 1,5 jam; 2 jam dan
45 Jam.

Pementieny Kodar e Sehilosa

Penetapan kadar ¢ - selulosa dilakukan menurut
metoda 501 0443-81 secara gravimetri setelah B den
¥ sclulosa  dipisahkan dengan cara  pelarutan
menggunaken MaOH. Endapan yang diperoleh
ditimbang dan dihitung sebagai @ - selulosa.
(Halim, 19997,

Penefian derafor palimerisasi MOC,

Penentuan  derajat polimerisasi (DM dilakekan
dengan metoda viskositas (Stam, 1964: Javme, El-
Rodsi,  |1968), menggunakan Viskometer Kapiler.
Pelamut yang digunakan adalal eupri hydroxida
dalam ethylen digmin (CLEN). Dari data viskositas
vane dipereleh dihitung DF dengan menggunakan
ruimus Slaudinper.

1 Sains Teke Far, 32|, 2002

fdentifikasi Mikvokrivtalin Selwlosa

Tentukan  ukuran parikel dengasn cara ayskan
menggunakan 200 g serbuk  selamp 5 menit,
menggunakan  pengavak  dengan besar  lobang
ayakan 37 pm, Jika lebih 5% yang tinggal diatas
ayakan, campur 30 g MCC dengan 270 ml air, dan
45 d MOC dengan 235 m air. Kedua campuran ini
diaduk  dengan  blender  pada kecepatan  tinggi
selama 5 menit, Pindahkan 100 mi dispersi kedalam
gelas ukur 100 ml, biarkan 3 jom, harus diperaleh;
suatu dispersi yang bebas gelembung, buram dan
bewmrna putih. Tidak ada terbentuk suatu cairan
suparnatan pada permukann { USP XX, 1985 ).

Lif wifae-sifay Fisiko Kimia MOC

susut pengeringan, sisa pemijaran dan penentuan
pH dilakukan meaunt USSP XX Bj  bener
ditentukan dengan metods piknometer cairan; Bj
nyata  dan  Bj  mampat  ditentuken  dengan
mengeunakan  tap  volumeter;  luas permukaan
spesifik  ditentukan  dengan  menggunakan  alat
Fisher Sub-Sieve Sizer; Dava penyerspan air
diteniukan dengan mengeenakan metodn Ensling
sedongkan adsorbsi isothenn ditentuken dengan
mengpunakan metoda desikator {Halim 1999,

Penreriksaan Spekirnm lifea meralk

spektrum (R dari MCC dibandingkan  dengan
spestrum IR Wivacel 02, menggunakan
spktrofotemeter Infra merall Perkin Elmer FTIR
725X,

Penetuan sifar Kristalografi MOC,

Sifat kristalografi MCC vang dibasilkan, ditentukan
menggunaken x .- Fay difraktagram;
Rontgengoniometer PW 1730 Fa — Philips, sinar Cu
Ro 40 kv, 20 mA, Ni Filter, scbagai detektor
digunakan Xenon PW 730, Data-data yeng
dipercleh dibandingkan dengan data-data Vivacel
|02,

Hasil dan Pembahasan

a-selulosa vang  dipercleh  dari  jerami  padi
dihidrolisa dengan HCL 2,5 N pada temperatur [ 00"
C, Wakto hidrolisa divariasikan selama 1@ 1.3 2

dan 2.5 jam. Mikrekristalin selulosa (MCC) vang

al
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diperoleh dikeringkan pada sulw 50°C, dihaluskan
secara mekanik menggunakan Ball Mill dan diayak
dengan syakan 250 pm. MCC vang dihasilkan
diberi nama MCC A, MCC B, MCC C dan MCC [
ontuk wakto hideoliza 1; 1,5 2 dan 2.5 jam
Penentuain  kadar  w-selulosa  wang  dilekukan
menurul  metoda S0 0445-B1/SNI 14-0444-E0
seperti terlihat pada Tabel 1 menunjukkan angka
vang cukup tinggi vaitu sekitar 40% dengan nilai
derajat polimerisasi (D) sebesar 299 untuk MOC A
dan 257 wntuk MCC D, sedangkan untuk vivacel
diperoleh  anpka sebesar 275, Baehr {15¥1)
mengukur DP dari Avicel 102 denpan metoda
viskometer kapiler, menggunakan pelamat EWENN
{Eisen-Weinsaeure — MNatrivm Komplek  dalam
MaH}, didapatkan nilai DF schesar 289, Dari data
rersebut terlihat balwa makin lama waktu hidrolisa
maukin rendah derajat polimerisasi, Hal ini dapat
dimengerti bahwa dengan bertambahnya  wakiu
hidralisa makin banyak polimer vang putus,

Tabel 1. Kadar MOC dari 1 Kg Jerami dan DP
i Derajar Polimerisasi)

‘Mo, | Mikrokristalin | Jumlah yang Ya nDp
diperaleh

N MCC A 400,725 [ 40,07 [ 299

2. MCC B 19116 | 39,11 | 287

3. MCC C 383.00g | 3839 [ 268

d. MCC D SR8 140 | 38,81 | 257

5. | Vivacel 102 _ ' 1 375

Pemeriksaan semua MCC  dam wivacel 102
dilakuken menurut Frrmakope Indonesia edisi 111
USPE XX1 dan Martindale the Extra Pharmacopein
28" ed, Pemeriksaon meliputi pemerian, Kelartan,
susut pengeringan, sisa pemijaran dan identifikasi,
dimana hasilnye memenuli  persyaratan  sgperti
teclihat pada Tabel 2. Dard spektrum Infra merals
semuz MOC dibandingkan dengan wivacel 102,
menunjukkan bahwa spektrum yang dihasilkan
mempenyai puncik-puncak tranmisi yang terletak
pada bilangan gelembang yang sama. Gambar |
memperlihatkan  spektrum IR mikrokristalin
selulosa. Falim {1999 melaporkan puncak-puncek
transmisi  o-selulosa  terletuk pada bilangan
gelombang yang sama dengan spektrum vivacel dan

w2
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MCC, mamun demikian puncak-puncak tersebul
terlihat tidak begitu. tajam. Hal ini mungkin
disehabkan  karena  ceselulosn masih banvak
mengandung bagian amorf karena helum dilakukan
proses hidrofisa, Spektrum 1R MOC hasil hidroliss
selama L5 jam danm 2,5 jam tidak begitu berbeda,
tetapi dengan MCC hasil hidrolisa selama 1 jam
cukup berbeda, dimana puncak-puncak tranmisiny
kurang tajam. Beberapa literatur mengatakan balvwa
proses hidrolisa terjudi pada daerah amarf, sehingga
ratic antara daerah kristal dan daerah amorf menjadi
lebih tingei, seperti yang dilaporkan aleh Hermang
dan Weidinger (Javme, Raoffac| [969).

Hasil pemeriksaen sifar-sifat fisika dari MCC AL
MCC B, MCC ©, MCC D dan Vivagel 102,
didapatkan hasil yang berbeda-beda seperti ferlihat
padn Tabel 3. Hasil pemeriksaan bobot jenis henar
memperlibatkan  penurenan harga dengan
bertambah  lamanya wakiu hidrolisa, sedangkan
bobot jenis mampat terlibat peningkatan, Hal i
mungkin dischabkan, semakin lama waktu hidrolisa
sgnakin  banvak  rantai selulosa wang  putus
membentuk selulesa baru dengan uhuran partikel
vang lebih kecil dan terbukanya pori-pori dalam
partikel.
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Gambar 1. Spekteum 1R MCC | o selulaza dan
Vibacel 102,
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Tahel 2. Hasil Pemeriksaan Mikeokristalin Selulosa Variasi Wakio Hidralisa

wptli e T Pengamatan
I"emeriksaan Persyaratan MCC A MOCH MOC ME{E =
I Femeriksaan o
- Bentuk Serbuk Ialus Serbuk bales | Serbuk halus Serbuk halus | Memeanuiti
- Warna Putil Putih Futih Putih | persyaratan
- Bau Tidak berbau Tidak berbeu | Tidak berban | Tidak berbau
{2 K.elarutan -
Dialiee air Prakiis tidak Praktis tidak | Praktis tidak Praktis tidak | Memenuhi
larut larut farut larut persyaratan
Dalum asam Praktis tidak Prakeis tidak | Praktis tidak Praktis tidak
larut larut larut larut
Dalam etanal | Prakzis tidak Praktis tidak | Praktis tidak Praktis tidak
05%,. larut larut [ larut lrrut
3 Susul flaksimum [ 4,3 % d,il‘}{. 4. 7% 46 %
Pengeringan 3% |
Sisa ! Tidak lehih 0,07%: 0,05% "ﬁ.ﬂE% 0,06%
Pemijaran dar 1%
5 | pH 557 £.4 6,2 6.8 6.7
2 Zat vana Tiduk [ebih {.14%4 0,11% 0.12% 0 L5%
| tiddak larut dari 0,1%
dalaim air ==
7 Amyium Tidak bereaksi | Negatif Wegatil Mepatif Megatif
' denaan iodium
3 Identifikasi Futth , tidak Putil, cidak | Putih | tidak Putih , tidak | Memenuhi
tembus eahaya | tembus tembug tembus persyaratan
SLidak cahava, tidak | cahaya, tidak | cehava, tidak
membentuk membentuk | membentok membentik
cairan bening | cairan cairan bening | cairan
pada bening pada | pada bening pada
permukagn permukaan permukazn permukaan
Harga  kKempresibilitass  meningket  dengan daya penyerapan air, MCC A dengan lama hidrolisa

meningkatnye lama hidrolisa, hal ini sejalan dengan
bertambahnya  fuas  permukaan  spsifik,  vang
memungkinkan  bertambahnya  interaksi  entar
pirtixel, baik jeni= maupun jumlzhnys, schinpgs
sebagel bahan pembantu pembuat tablet, baik
sebagai pengisi, meupun pengikat akan bertambeh
Laik.

suaty hal vang menarik adalah dava penyerapan
Vivacel |02 Tebih tinggl dart MCC vang dihasilkan,
walapun  dennkian dising teclibat [(Giambar 2],
bahwi makim lame wakio hidrolisa makin hesar

I jam memperlihatkan jumlzh aie yang diserap
sekitar 1.5 mlfg, MCC D jumlah air vang diserap
schitar 2.2 mlbfg, sedongkan vivasel 102 3mlfg

setelah wakte 3 menit. Semug MO
memperlihatkan  deva  penyerapan vang  cepat,
ditiana  ferlthat setelah waktu 1 menit kurva

berjalan hampir sejsjar dengan sumbu X, yang
berarti hampir tidak ada lagi proses penyerapan, hal
i sesuai dengan apa yang dilaporkan oleh Halim
{1993) bahwa meksnisme penyerapan air MOC
herdasarkan dava  Kapiler.  Gambar 3

B3
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memperlihatkan adsorbsi isotherm dari MCC dan
vivacel 102, Disini terlihet bahwa semua kurva
hampir  herdempetan dan hampir - berbentuk
siemeidal, hal.ini sesvai dengan yang dilaporkan
oleh Mbawasi 1988, Jumleh vap air yang diserap
pada kelembaban relati 70% untuk semua MCC
teclihat sama, hal ini mungkin disebabkan luas
permukaan spesifik dari MCC tidak jauh berbeda.
Pada kurva distribusi ukuran partikel (gambar 4),
terlihat balwa wkuran partikel rata-rata vivacel lebih
besar deri ukuran partikel MCC, hal ini sesuai
dengan harge lues permukaan spesiliknya yang
lehil rendah, sedangkan daya penyerapan air lebih
besar, ini membuktikan - bahwa  mekanisme
penverapan air MCC  berdasackan days kapiler
seperti telah divraikan diatas.

Gambar 5 memperlihatkean difrakiogram sinar X
dari MCC. Disini terlihat bahwa difraktogram
semua MOC tidak jauh berbeda, ini menunjukkan

1. &nins Tek Far, T2 Z00G2

baliwa sifat  kristalografi semua MCC  sama,
perbedaan mungkin terletak pada indeks kristal dari
masing-masing MCC, dimana terlihat makin lama
waktu hidralisa mekin tinggi dan  ta@am puncaz-
puncak  difraktogram. Hal ini  sejalan dengan
penclitian vang dilakukan oleh Jayme {layme,
Roffale  1969). Peneliti i menemukan hahwa
makin lama wakta hidrolisa, makin tinggi indek
kristal, yang dilekukan terhadap seluiosa yang
berasal dari herbage: material. Mereka menamukan
balwwa pada awal pemanasan hidrolisa  terjadi
peningkatan indek Eristal secara tajam dan pada 7V
jrm lama hidrolisa indek kristal tidak lagi berobah.
Mbwasi (1988) menemukan indek kristal Avicel
102 schesar 0.68. Setzlal digerus menggunakin
Ball Mill selama 600 menit indek kristal menjadi
nal, Ini berarti sifat kristal Avicel telah hilang dan
telah berobah menjadi bentuk Amarf.

Tabel 3. Hasil Pemeriksaan Sifat Fisika Partikel MCC dan Vivacel™ 02,

Ne. | Parameter Evaluasi MCCA | MCCB | MCCC | MCCD [ Vivecel® |
i B 102

| Bobot jenis nyata {g'ml) 045348 04d4: 04343 UG B Ve 4425

2 Hobet jenis mampat {(g'ml) 01,5714 0, 6047 0.6896 0,740y 6452

1 Baobot jenis benar (g/ml) 1.5834 [,5672 [.5621 [.3d28 1,5748

4 Faktor Hausner 1,3142 1,5002 1 i R o L 14581

5. Kompresibilitas (%) 23,51 3334 34,0 35,71 | 3142

4. Sudut angkat (7) 34,71 34,09 33,54 12,92 [ 27,52

T. Luas permukaan spesifik (emg) | 373902 | 396342 | 423874 | 4341.25 | ERTERY

R4
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Gambar 2. Daya penyerapan aic MCC dan pembanding Vivacel 102,
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Gambar 3, Kurve Adsorpsi 1soterm Serbuk MOC dan Vivacel 102
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Gambar 4. Kurva frekuensi distribosi ukosan partikel MOC dan Vivace|” 102
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Kesimpulan

Dart | ke jerami padi setelah dilakukan proses
delignifikasidan  hidrolisa  sebagian  diperaleh
mikeckristalin selulpse  sekitar 40%.  Parameter
densiti murni MCC menurun dengan bertambahnya
wiktu hidrmolisa, scdangkan daye penverapan air,
densiti benas dan densiti mampat meninghkat. MCOC
vang dibum dengan menggunakan 1ICL 2,5 N,
temperatur LOO'C dan lama proses hidrolisa 142 jam
memperlihatkan sifat-sifat fisiko kimia yang sama
dengan Vivacel [0L.
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