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Abstrak

Kandungan selulosa pada kertas HVS mencapai 90% dari beratnya. Salah satu
turunan selulosa adalah selulosa mikrokristalin (MCC), dimanfaatkan sebagai
eksipien untuk pencetakan tablet. Pembuatan MCC menggunakan asam klorida
(HCI). Tujuan penelitian ialah memberikan informasi terkait proses pembuatan
MCC dari kertas bekas dengan pengaruh konsentrasi HCI untuk alternatif lain
pembuatan MCC dengan hasil yang optimal dari penggunaan HCI untuk
hidrolisis. Metode penelitian ini dimana MCC diperoleh dengan memanaskan
kertas dengan campuran NaNO, dalam HNO; 3,5% dan NaOH 2% dalam
Na,S0; 2%. Diputihkan dengan NaOCI 3,5% dalam air. Lalu panaskan dengan
NaOH 17,5%, kemudian dihidrolisis dengan HCI konsentrasi 1N; 2,5N; 5N dan
10N. Selulosa mikrokristal ditentukan karakteristiknya. Hasil rendemen MCC
terbanyak pada konsentrasi 1 N sebesar 80,82%. Hasil karakterisasi seluruh
MCC kertas bekas konsentrasi HCI dan Avicel PH 102 diperoleh adalah uji
organoleptik yaitu berwarna putih, tidak berbau, dan tidak berasa. Sifat
fisikokimia meliputi pH memenuhi persyaratan; kelarutan dalam air semuanya
memenuhi persyaratan. Selanjutnya bobot jenis nyata hanya 10N dan Avicel PH
102 yang memenuhi persyaratan, bobot jenis mampat tidak memenuhi
persyaratan. Analisis FT-IR seluruh konsentrasi MCC dan Avicel PH 102
menunjukkan kemiripan spektrum. Kesimpulan didapatkan bahwa seluruh
selurun MCC kertas bekas konsentrasi HCI dan Avicel PH 102 memiliki
karakteristik yang hampir sama, dan dapat digunakan sebagai alternatif selulosa
mikrokristal.

Kata kunci— selulosa, kertas bekas, selulosa mikrokristal, asam klorida
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Abstract

The cellulose content in HVS paper reaches 90% by weight. One of the cellulose
derivatives is microcrystalline cellulose (MCC), which is used as an excipient for
tablet. Making MCC using hydrochloric acid (HCI). The purpose of this research
is to provide information related to the process of making MCC from waste paper
with the effect of HCI concentration for other alternatives for making MCC with
optimal results from the use of HCI for hydrolysis. This research method where
MCC is obtained by heating the paper with a mixture of NaNO, in HNO; 3.5%
and 2% NaOH in Na,SO; 2%. Bleached with 3.5% NaOCI in water. Then heated
with 17.5% NaOH, then hydrolyzed with HCI concentration of 1N; 2.5N; 5N and
10N. Characteristics of microcrystalline cellulose were determined, including
organoleptic tests, physicochemical properties, powder properties, functional
group analysis using FT-IR. The highest yield of MCC at a concentration of 1 N
was 80.82%. The results of the characterization of all used paper MCC
concentrations of HCI and Avicel PH 102 obtained were organoleptic tests,
namely white, odourless, and tasteless. The physicochemical properties include
the pH meeting the requirements; solubility in water all meet the requirements.

1


mailto:1hafid@usu.ac.id,

Then heated with 17.5% NaOH, then hydrolyzed with HCI concentration of 1N;
25N; 5N and 10N. Microcrystalline cellulose is characterized by its
characteristics. The conclusion is that all MCC waste paper with HCI
concentration and Avicel PH 102 have almost the same characteristics, and can
be used as an alternative to microcrystalline cellulose.
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A. Pendahuluan

Jumlah kertas bekas di Indonesia sebanyak
3,6 juta ton pada tahun 2008 dan memberikan
kontribusi 9% dari jumlah sampah di
Indonesia. Sehingga, dampak  dari
penggunaan kertas yang berlebihan adalah
sampah atau kertas bekas yang semakin tidak
terkendali dan menumpuk. Jadi, salah satu
alternatif adalah dengan mendaur ulang
kertas. Kertas merupakan produk hasil
pengolahan kayu yang bisa didaur ulang yang
mana kertas memiliki kandungan selulosa
terutama kertas HVS [1]. Komposisi kertas
HVS sebagian besar terdiri dari selulosa
dibandingkan dengan kandungan lignin atau
hemiselulosa. Kandungan selulosa pada
kertas HVS mampu mencapai 90% berat [2].

Salah satu turunan selulosa ialah selulosa
mikrokristal (MCC). MCC digunakan dalam
sediaan farmasi dan sangat cocok untuk
pembuatan tablet terutama untuk tablet cetak
langsung, berfungsi sebagai bahan pengikat,
bahan pengisi sekaligus penghancur,
menghasilkan tablet dengan kekerasan tinggi,
tidak mudah rapuh dan mempunyai waktu
hancur yang relatif singkat serta dapat
memperbaiki sifat aliran granul [3], [4].

Selulosa mikrokristal yang ada di
perdagangan dikenal dengan nama Avicel PH
101 (serbuk) yang kemudian dikembangkan
menjadi Avicel PH 102 (granula). Namun,
Avicel merupakan pengisi yang relatif mahal
dan masih di impor dari luar negeri [5]. Harga
Avicel yang mahal dan penggunaan Avicel
yang cukup banyak (50-80%) dalam
komponen tablet juga menyebabkan harga
jual sediaan menjadi relatif mahal, sehingga
perlu dicari sumber alternatif lain sebagai
sumber selulosa untuk dibuat menjadi MCC.
Di sisi lain sumber pembuatan MCC yang
biasa digunakan adalah kapas dan kayu [6].

Pada pembuatan MCC larutan asam
mineral encer yang digunakan adalah asam
klorida (HCI), hal ini dikarenakan HCI
memiliki harga yang murah dan mudah
diperoleh.  Selain itu HCI  memiliki
kereaktifan yang lebih baik dalam proses
hidrolisis jika dibandingkan dengan asam
lainnya seperti HNO3 dan H,SQO4 [7].

Berdasarkan uraian di atas peneliti
bertujuan untuk memberikan informasi
terkait dengan proses pembuatan MCC dari
kertas bekas dengan pengaruh konsentrasi
HCI untuk alternatif lain pembuatan MCC

dengan hasil yang optimal dari penggunaan
HCI untuk hidrolisis.

B. Metode

1. Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian
ini adalah satu unit alat Fourier-Transform
Infrared  Spectrophotometer  (Shimadzu),
oven, neraca analitik (BOECO dan Dickson),
pH indikator (Merck), pH meter, ayakan,
shaking  waterbath  (stuart),  hotplate
(cimarec), loyang, aluminum foil, gunting,
kertas saring, kertas perkamen, wadah kaca,
desikator, batang pengaduk, spatula,
termometer, lumpang dan alu serta alat-alat
gelas sesuai kebutuhan.

2. Bahan-bahan

Bahan baku yang digunakan dalam
penelitian ini adalah kertas bekas dan bahan
kimia yang digunakan berkualitas pro analis
produksi PT Smart lab adalah asam nitrat,
natrium hidroksida pellet, asam klorida. E-
Merck adalah natrium nitrat, natrium sulfit.
PT Pentaza Multikarya adalah natrium
hipoklorit dan yang tidak berkualitas pro
analis yaitu akuades.

3. Preparasi Sampel

Sampel yang digunakan dalam penelitian
ini adalah kertas bekas HVS bekas yang
diperoleh dari Fakultas Farmasi Universitas
Sumatera Utara, Medan, Provinsi Sumatera
Utara. Kertas bekas yang sudah tidak
digunakan lagi di pisahkan dari pengotor,
disini kertas bekas yang digunakan adalah
kertas bekas HVS lalu kertas bekas di potong
dengan pemotong kertas sehingga ukuran nya
menjadi lebih kecil. Disimpan dalam wadah
plastik.

4. Prosedur Penelitian

a. lIsolasi a-selulosa

Sebanyak 100 g kertas bekas hasil
pengolahan dicampur dengan 1,4 L asam
nitrat 3,5% yang mengandung 35 mg natrium
nitrit dalam gelas beker. Dipanaskan dalam
waterbath pada suhu 90°C selama 2 jam.
Setelah itu dicuci dengan air suling dan
disaring sampai filtratnya netral. ditambahkan
dengan 1 L campuran larutan natrium
hidroksida 2% dan natrium sulfit 2%.
Dipanaskan pada suhu 50°C selama 1 jam.
Kemudian dicuci, disaring dan diputihkan
dengan 700 mL campuran larutan natrium
hipoklorit 3,5% dan air (1:1). Didihkan
selama 10 menit, campuran dicuci dan
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disaring.

Selulosa yang didapat dari kertas bekas
ditambah dengan 700 mL natrium hidroksida
17,5% dipanaskan pada suhu 80°C selama 30
menit. Hasilnya kemudian dicuci bersih
dengan air. Lalu ditambah dengan campuran
natrium hipoklorit 3,5% dan air (1:1)
dipanaskan pada suhu 100°C selama 5 menit.
Kemudian dicuci dengan air suling dan
disaring, lalu dikeringkan pada suhu 60°C
dalam oven. Maka diperoleh a-selulosa [8],
[9].

b. Pembuatan Selulosa Mikrokristal

Sebanyak 50 g a-selulosa dimasukkan ke
dalam gelas beker dan dihidrolisis dengan
asam klorida 2,5 N sebanyak 1,2 L dengan
cara dididihkan selama 15 menit. Kemudian
dituangkan pada air dingin sambil diaduk kuat
dengan batang pengaduk dan didiamkan
semalam.  Selulosa  mikrokristal  yang
dihasilkan dari proses ini dicuci dengan air
suling sampai pH netral. Setelah netral,
disaring dan dikeringkan dengan oven pada
suhu 57-60°C selama 60 menit. Maka
diperolen MCC, selanjutnya digerus dan
diayak dengan mash 100. Hasil yang
diperoleh disimpan pada suhu kamar dalam
desikator [8], [9]. Selanjutnya dilakukan
dengan prosedur yang sama, dengan
bervariasi pada konsentrasi asam klorida
yaitu 1N; 5N dan 10N.

5. Karakteristik Selulosa Mikrokristal

Karakteristik MCC vyang dilakukan
meliputi uji organoleptik, penetapan pH,
kelarutan zat dalam air, bobot jenis nyata,
bobot jenis mampat, analisis FT-IR.

a. Organoleptik

Selulosa mikrokristal berupa serbuk
berwarna putih, tidak larut dalam air, dalam
etanol 95%, dan dietil eter [10].

b. Sifat Fisikokimia

Sifat fisikokimia MCC meliputi penetapan
pH dan bahan terlarut dalam air.

Penetapan pH dapat dilakukan dengan
menggunakan pH meter. Caranya: alat pH
meter dikalibrasi menggunakan larutan dapar
pH 7 dan pH 4. Sebanyak 2 g serbuk MCC
ditambahkan dengan 100 mL akuades, diaduk
selama 5 menit dan pH dari cairan supernatan
diukur dengan pH meter [11].

Sampel sebanyak 2 g diaduk dengan 80
mL air suling selama 10 menit, disaring
dengan vakum melalui kertas saring.
Pindahkan Filtrat ke dalam gelas beker yang
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telah ditara (W), lalu diuapkan hingga kering
pada suhu 105°C selama 1 jam, didinginkan
di dalam desikator, lalu ditimbang (W,).
Selisih berat antara residu dan gelas beker
kosong tidak boleh lebih dari 0,25% [12].
Zat larut air (Za) dihitung berdasarkan

persamaan berikut:
za =20y 100%
Wy
c. Sifat serbuk
¢ Bobot Jenis Nyata
Sebanyak 5 g MCC di masukan ke dalam
gelas ukur 50 mL. di ukur volume MCC [13].

g ) berat MCC

bobot jenis nyata (E = m

e Bobot Jenis Mampat
Sebanyak 5 g MCC di masukan ke dalam
gelas ukur 50 mL, di ukur volume (vo). Di
hentakkan sebanyak 500 kali, dan di ukur
volume akhir (vt) [13].
g berat MCC

bobot jenis mampat (E) = Ve

d. Analisa gugus fungsi

Analisa  gugus  fungsi  dilakukan
menggunakan instrumen spektrofotometer
FT-IR (Shimadzu) dengan teknik pellet KBr
di Laboratorium Penelitian Fakultas Farmasi
Universitas Sumatera Utara. Avicel PH 102
digunakan sebagai pembanding.

C. Hasil dan Pembahasan

1. Pembuatan

Hasil a-selulosa yang diperoleh dari kertas
bekas sebesar 78 g atau 78% dari 100 g kertas
bekas. Hasil yang diperoleh dari hidrolisis a-
selulosa dengan variasi konsentrasi asam
klorida terdapat di Tabel 1.
Tabel 1 Hidrolisis a-selulosa menjadi MCC

Konsentrasi Berat MCC

*
HCl ) % Berat
IN 40,41 80.82%
2,5N 33,73 67.47%
5N 31,09 62,19%
10N 16,37 32.75%

Keterangan: *= % berat terhadap a-selulosa
Hasil rendemen vyang diperoleh dari
seluruh konsentrasi memperlihatkan hasil
terbanyak pada konsentrasi 1N dan menurun
pada konsentrasi 2,5N; 5N dan 10N. Semakin
tinggi konsentrasi HCI yang digunakan
menyebabkan rendemen semakin rendah.
Konsentrasi HCI yang digunakan
mempengaruhi jumlah rendemen yang



Tabel 2 Karakterisasi MCC dan Avicel PH 102

MCC* Avicel

No Parameter N 25N EN 10N PH 102 Persyaratan
Serbuk Serbuk Serbuk Serbuk Serbuk
putih, putih, putih, putih, putih, Serbuk
1 Organoleptik tidak tidak tidak tidak tidak putih, tidak
berbau, berbau, berbau, berbau, berbau, berbau,
tidak tidak tidak tidak tidak tidak berasa
berasa berasa berasa berasa berasa
2 pH 6,7 6,9 6,5 6,8 6,8 5,0-7,5
3 Kelarutan zat 0,03 0,06 0,05 0,04 0,09 <025
dalam air (%)
4  Bobotjenis 0,32 0,38 0,34 0,33 0,34 0,337
nyata (g/cm?®)
5  Bobotjenis 0,38 0,42 0,40 0,39 0,40 0,478
mampat(g/cm?)

dihasilkan dimana semakin tinggi konsentrasi
HCI yang digunakan maka proses hidrolisis
akan meningkat sehingga akan banyak
terbentuk monomer glukosa yang larut pada
saat pencucian.

2. Karakteristik MCC

Hasil uji karakteristik MCC secara
keseluruhan dapat dilihat pada tabel.2
berdasarkan tabel tersebut uji organoleptik
semua MCC dan Avicel PH 102 dari bentuk,
warna dan rasa berupa serbuk kasar, berwarna
putih dan tidak berbau. Keduanya telah
memenuhi persyaratan [12].

Sifat fisikokimia MCC meliputi penetapan
pH dan kelarutan dalam air. Berdasarkan hasil
pengujian, penetapan pH pada MCC dan
Avicel PH 102 Semuanya memenuhi
persyaratan yang terdapat dalam USP yaitu
berkisar antara 5,0-7,5. Tingkat pH pada
MCC ditentukan berdasarkan lama residu
dicuci dengan akuades, maka pH akan
semakin netral. Penetapan kelarutan MCC
dalam air dari seluruh MCC dan Avicel PH
102 menunjukan nilai yang memenuhi
persyaratan dalam USP yaitu < 0,25%.

Sifat serbuk MCC meliputi bobot jenis
nyata, bobot jenis mampat, kapasitas hidrasi,
kapasitas pengembang, indeks Hausner dan
indeks kompresibilitas.

Pada pengukuran bobot jenis nyata hanya
MCC 10N dan Avicel PH 102 memiliki nilai
yang sama dengan persyaratan dan
konsentrasi 1N; 2,5N dan 5N memiliki nilai
yang mendekati dari persyaratan Yyang
terdapat dalam handbook of pharmaceutical
excipients yaitu 0,337 g/ mL. Bobot jenis
mampat semua MCC dan Avicel PH 102
memiliki nilai yang mendekati persyaratan

%T

yaitu 0,478 g/ mL sehingga tidak memenuhi
syarat tetapi nilai bobot jenis mampat seluruh
MCC berdekatan dengan Avicel PH 102.
Penetapan bobot jenis dilakukan untuk
memberikan penilaian sifat aliran karena
bobot jenis mempengaruhi sifat alir dan
berperan penting dalam penetuan kesesuaian
serbuk sebagai bahan tambahan untuk cetak
langsung.

3. Analisis Gugus Fungsi MCC dan

Avicel PH 102

Spektrofotometer  inframerah  dapat
digunakan untuk mengidentifikasi gugus dari
suatu senyawa. Parameter kualitatif pada
spektrofotometer inframerah adalah bilangan
gelombang, dimana muncul akibat adanya
serapan oleh gugus fungsi yang khas dari
suatu senyawa. Hasil spektrum IR Overlay
seluruh MCC dan Avicel PH 102 dapat dilihat
pada Gambar 1.

v/ W AN\

40 T T T T T T T T T
4 3750 3500 3250 3000 2750 2500 2250 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
ccccc 1 iem

Gambar 1 Spektrum IR Overlay MCC
berbagai konsentrasi dan Avicel PH 102
Bilangan gelombang yang dihasilkan dari
seluruh MCC menujukan adanya serapan
pada frekuensi 3344-3437 cm?, hal tersebut
menujukan adanya gugus OH, ditunjukan
dengan terbentuknya serapan pada daerah
frekuensi  3200-3400 cm™. Pada daerah
5
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frekuensi 2850-2970 cm 1 muncul peak C-H
alkana pada daerah 2897,08 cm*. Pada daerah
frekeuensi  1000-1300 cm™ menunjukan
adanya ikatan C-O-C yaitu gugus ikatan
glikosidik pada daerah frekuensi 1041-1049
cm, Karakteristik peak pada selulosa adanya
gugus OH termasuk ikatan H, gugus CH dan
CH,, gugus OH yang dapat mengabsopsi air,
gugus C-O-C asimetris. Semua peak yang
diperoleh menggambarkan gugus fungsi yang
terdapat dalam pada molekul selulosa[13].
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Hasil dari perbedaan konsentrasi HCI
mendapatkan jumlah MCC paling banyak
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5N; 1N dan 10N dan Hasil karakterisasi MCC
kertas bekas dengan variasi konsentrasi asam
klorida dengan avicel PH 102 memiliki
kemiripan yang dapat dilihat dari hasil dan
nilai dari keduanya.
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