Vol. 27, No. 2, 2021, 46-53

e-1SSN: 2721-4885

DOI: https://doi.org/10.36706/jtk.v27i1.95

Online at http://ejournal.ft.unsri.ac.id/index.php/jtk

Validasi proses kristalisasi dekstrosa monohidrat kualitas mikrobiologi
sistem batch pada skala bench

Validation of microbiology dextrose monohydrate crystallization process
with batch system at bench scale

Didik Sudarsono*, Eriawan Rismana, Sri M. Suharno,
Lely Khojayanti, Bambang Srijanto

Pusat Teknologi Farmasi dan Medika, Organisasi Riset Pengkajian dan Penerapan Teknologi,
Badan Riset dan Inovasi Nasional, Tangerang Selatan - Indonesia
*Email: didik.sudarsono@brin.go.id, didik.sudarsono@bppt.go.id

Abstrak

Validasi proses kristalisasi telah dilakukan untuk produksi Dekstrosa Monohidrat (DMH) kualitas mikrobiologi
yang mempunyai kemurnian tinggi secara sistem batch pada skala bench kapasitas 3 - 4 kg produk. DMH
tersebut banyak digunakan sebagai bahan kimia di laboratorium dan industri khususnya di bidang
mikrobiologi, bioteknologi dan biofarmasi. Penelitian ini bertujuan untuk memvalidasi proses kristalisasi DMH
kualitas mikrobiologi secara sistem batch. Validasi proses yang dilakukan adalah meliputi tahapan pelarutan
bahan baku, kristalisasi, sentrifugasi dan pengeringan serta analisis produk. Dalam penelitian ini, proses
kristalisasi dilakukan dengan parameter profil penurunan suhu secara linier, penambahan seed sebanyak 0,5% ,
kecepatan pengadukan 50 rpm dan waktu kristalisasi 72 jam. Hasil validasi proses produksi DMH kualitas
mikrobiologi telah dilakukan sebanyak 3 kali ulangan dengan yield masing-masing adalah 54,62%, 55,66%
dan 56,85%. Parameter kualitas produk ditunjukkan oleh kemurnian DMH (HPLC Area %) masing-masing
adalah 99,53%, 99,61% dan 99,15 % serta parameter lainnya yang sudah memenuhi persyaratan sesuai standar
produk yang ada di pasar.

Kata kunci: dekstrosa monohidrat, kristalisasi, kualitas mikrobiologi, skala bench, validasi
Abstract

Validation of batch crystallization process had been done to produce microbiology Dextrose Monohydrate
(DMH) that has a high purity at bench scale with 3-4 kg product capacity. It can be used as chemical in
laboratories and industries especially in microbiology, biotechnology and biopharmaceuticals. This study
aimed to validate production process of microbiology DMH in batch system.The validation process stages
carried out are dissolving raw materials, crystallization, centrifugation, drying and product analysis. In this
research, crystallization process was done with linier cooling temperature profile, adding seed 0.5%, agitation
velocity 50 rpm and crystallization interval with 72 hour . Validation of microbiology dextrose monohydrate
production was done 3 times with yield 54.62%, 55.66 % and 56.85%, respectively. Product quality
parameters indicated by the purity of DMH (HPLC Area%) were 99.53%, 99.61% and 99.15% respectively, as
well as other parameters that meet the requirements according to market product standards.

Keywords : bench scale, crystallization, dextrose monohydrate, microbiology grade, validation

1. PENDAHULUAN kimia yang digunakan untuk proses pemurnian atau
pembentukan sekaligus pemisahan kristal padatan

Kristalisasi merupakan salah satu tahapan dari cairannya. Kristalisasi adalah suatu kondisi

proses utama di industri makanan, farmasi dan
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proses dimana fasa padatan terbentuk dari fasa
liquid saat kondisi lewat jenuh (supersaturated).
Proses pembentukan fasa padatan akan berlangsung
terus  hingga larutan  mencapai  keadaan
kesetimbangan atau kondisi jenuh (saturated).
Perbedaan potensial kimia kristal antara larutan
lewat jenuh dan larutan jenuh merupakan gaya
dorong terbentuknya kristal (Widenski, dkk.,
2011).

Dekstrosa monohidrat (DMH) merupakan
bahan kimia yang banyak digunakan di industri.
Jenis DMH yang memiliki kemurnian tinggi
dikenal sebagai kualitas mikrobiologi dan pro
analisis dan kedua jenis bahan kimia tersebut
memiliki nilai jual yang lebih tinggi dibandingkan
kualitas pangan dan farmasi. DMH mikrobiologi
memiliki nilai ekonomi dan potensi pasar yang
lebih besar dibandingkan kualitas pro analisis
karena banyak digunakan sebagai bahan kimia di
laboratorium dan industri khususnya pada bidang
mikrobiologi, bioteknologi dan biofarmasi.

DMH mikrobiologi dapat dihasilkan melalui
proses kristalisasi larutan glukosa dengan kadar
brix dan Dekstrosa Ekivalen (DE) yang tinggi
(Markande, dkk., 2012a). Larutan glukosa tersebut
dihasilkan melalui proses hidrolisis dan sakarifikasi
berbagai pati seperti pati singkong, pati sagu dan
pati jagung dengan menggunakan enzim a-amilase,
glukoamilase dan pullulanase (Johnson R, dkk.,
2009; Silva, dkk., 2010; Kartika, dkk., 2019;
Mardawati, 2019). Hasil hidrolisis dan sakarifikasi
kemudian diproses lebih lanjut melalui tahapan
pemurnian dengan karbon aktif dan resin penukar
ion serta dilanjutkan dengan proses evaporasi
(Suharno, dkk., 2020). Selain itu DMH
mikrobiologi dapat juga dihasilkan melalui proses
rekristalisasi menggunakan bahan baku kristal
glukosa kualitas farmasi atau pangan.

Tahapan proses yang dilakukan pada
produksi DMH mikrobiologi adalah pelarutan
bahan baku, kristalisasi, sentrifugasi, granulasi dan
pengeringan. Proses pelarutan bahan baku kristal
glukosa dilakukan menggunakan air reverse
osmosis (RO) untuk mendapatkan larutan glukosa
dengan konsentrasi dan brix yang tinggi. Proses
kristalisasi  dilakukan dengan mengkondisikan
larutan glukosa pada kondisi konsentrasi lewat
jenuh di suhu tertentu serta adanya penambahan
seed.

Dalam proses kristalisasi DMH, profil
penurunan suhu secara linier umum digunakan
untuk mencapai kondisi sistem suhu terkontrol
(Markande, dkk., 2012a; Suharno, dkk., 2020).
Penggunaan profil penurunan suhu tersebut dapat
mengontrol  kondisi  supersaturasi  sehingga
terjadinya pertumbuhan inti kristal akan lebih
sedikit. Proses sentrifugasi pada kecepatan 1.280
rpm digunakan untuk memisahkan kristal yang
terbentuk dengan mother liquor-nya. Proses
pengeringan  terfluidisasi menggunakan alat

Jurnal Teknik Kimia, Vol.27, No. 2, 2021

Fluidized Bed Dryer (FBD) dengan cara
mengalirkan udara panas melewati produk
digunakan untuk menurunkan kadar air (Kartika,
dkk., 2019). Kristal DMH yang telah kering
kemudian dilakukan proses penyeragaraman
ukuran dengan menggunakan granulator.

Berdasarkan kajian pustaka, beberapa
penelitian  proses kristalisasi DMH  banyak
dilakukan pada skala laboratorium (Markande,
dkk., 2012a, (Markande, dkk., 2012b, Kartika,
dkk., 2019). Pada penelitian ini dilakukan
pengembangan proses kristalisasi sistem batch
pada skala bench kapasitas 3- 4 kg produk. Selain
itu, penelitian ini juga bertujuan untuk memvalidasi
keseluruhan tahapan proses, khususnya proses
kristalisasi pada produksi DMH mikrobiologi
sistem tersebut.

Validasi  proses  kristalisasi  tersebut
diperlukan sebelum teknologi dikembangkan atau
diaplikasikan pada skala pilot atau skala industri.
Hal ini bertujuan untuk memastikan bahwa
teknologi yang digunakan dapat diaplikasikan pada
skala yang lebih besar atau komersial. Tujuan dari
validasi ini adalah untuk memastikan keefektifan
setiap tahapan proses produksi yang ditandai
dengan keterulangan hasil proses yang baik.

2. METODOLOGI PENELITIAN
2.1. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam proses
validasi produksi DMH kualitas mikrobiologi
adalah kristalisator, sentrifugator, granulator dan
pengering skala bench yang berada di LTFM,
LABTIAB — BRIN. Alat kristalisator mempunyai
kapasitas 30 liter dan dilengkapi sistem double
jacket, pengaduk jangkar helix dengan posisi
vertikal, utilitas pemanas untuk mensuplai air
pemanas, kran air pendingin dan termostat yang
terprogram untuk kontrol suhu. Jenis sentrifugator
yang digunakan adalah tipe basket centrifuge yang
dilengkapi dengan kain wadah sampel ukuran 100
mesh. Granulator yang digunakan dilengkapi
dengan saringan stainless steel berukuran 16 mesh.
Jenis pengering yang digunakan adalah Fluidized
Bed Dryer (FBD) yang dilengkapi pemanas udara
dan blower serta filter udara.

Bahan yang digunakan sebagai bahan baku
adalah Dekstrosa Monohidrat (DMH) yang telah di
produksi di LTFM — BRIN dengan kadar DE rata-
rata 98,52%. Bahan baku DMH tersebut kemudian
dilarutkan menjadi larutan glukosa hingga brix =
70 + 2. Sedangkan seed yang digunakan adalah
kristal DMH produk PT. Sorini Agro Asia
Corporindo Tbk. dengan kemurnian 99,13%. Seed
kristal ~ dilakukan  perlakuan awal berupa
pengayakan untuk menghilangkan kristal-kristal
kecil sehingga didapatkan ukuran partikel berkisar
100 — 250 pum. Tujuan proses pengayakan adalah
untuk menghasilkan seed kristal dengan ukuran
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distribusi yang lebih merata (Srisa-Nga S, dkk.,
2006).

2.2. Proses Kristalisasi Batch

Proses kristalisasi DMH secara batch
dilakukan merujuk pada metode yang dilakukan di
penelitian sebelumnya pada skala laboratorium
(Widenski, dkk., 2011; Acevedo dan Nagy, 2014;
Jha, dkk., 2017). Proses kristalisasi sistem batch
menggunakan bahan larutan glukosa juga telah
dipelajari oleh beberapa peneliti sebelumnya
(Flood, dkk., 2012; Markande, dkk., 2012a;
Markande, dkk., 2012b; Liu, dkk., 2014; Langrish,
dkk., 2015; Kartika, dkk., 2019).

Pada penelitian ini, konsentrasi larutan
glukosa diatur dan dibuat hingga mencapai brix
70%. Proses kristalisasi sistem batch dilakukan
dengan kondisi adanya penambahan kristal seed
sebanyak 0,5% dan penurunan suhu larutan dari
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40°C hingga 32°C selama 72 jam. Penambahan
seed kristal DMH dilakukan di periode awal
kristalisasi pada suhu 40°C. Pengadukan saat proses
kristalisasi dilakukan dengan kecepatan 50 rpm
untuk memastikan semua seed tersuspensi dengan
baik dan perpindahan panas dapat terdistribusi
dengan baik pada semua bagian slurry. Selain itu,
proses  kristalisasi yang berlangsung  juga
menggunakan profil penurunan suhu secara linier
seperti ditunjukkan pada Gambar 1 (Markande,
dkk., 2012a). Selanjutnya proses sentrifugasi
digunakan untuk memisahkan kristal DMH dari
mother ligour dan kemudian proses pengeringan
dengan metode fluidisasi bed menggunakan udara
yang dipanaskan pada suhu 50°C selama 1 jam
serta  tahapan proses granulasi untuk
menyeragamkan ukuran kristal.

45 54 63 72

Waktu (jam)

Gambar 1. Profil penurunan suhu linier dalam proses kristalisasi batch

2.3. Analisis Produk

Untuk mengetahui kualitas produk, maka
terhadap DMH mikrobiologi yang telah dihasilkan
dilakukan pengujian parameter kemurnian, rotasi
optik spesifik, kadar logam Pb, Cu, Fe dan As, nilai
DE, kadar air, sulfat, klorida dan kelarutan. Analisa
kemurnian dekstrosa dilakukan menggunakan alat
HPLC dengan metode yang mengacu pada standar
United Stated Pharmacopeia (USP) 40 dengan
menggunakan kolom SUGAR SC1011 8mm ID x
300 mm, fasa gerak Aqua pro injection 100%, suhu
kolom oven 80°C, laju alir 1,0 mL per menit dan
detektor Refractive Index suhu 40°C. Analisa rotasi
optik spesifik dilakukan dilakukan mengacu pada
metode United Stated Pharmacopeia (USP) 40
dengan menggunakan alat polarimeter pada
panjang gelombang 598 nm, suhu 25°C, panjang
tabung 10 cm dan konsentrasi 1,0 g/100 mL.
Sementara itu, kadar logam Pb, Cu, Fe dan As diuji
dengan menggunakan alat Inductively Coupled
Plasma (ICP).

Nilai Dekstrosa Ekivalen (DE) dilakukan
menggunakan  metode  Luff-Schoorl  dengan
mengacu pada standar SNI. Pertama, sampel DMH
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dilarutkan hingga konsentrasi 10.000 ppm dan
larutan sampel diambil sebanyak 5 mL. Kemudian,
ditambahkan 25 mL larutan Luff-Schoorl dan 15
mL air RO. Larutan tersebut dididihkan dan
direfluks selama 10 menit, lalu didinginkan.
Larutan sampel ditambahkan 15 mL Kalium lodida
(K1) 20%, 25 mL Asam Sulfat (H,SO4) 25% dan
Amilum 0,5% sebanyak 3 tetes. Lalu, larutan
sampel dititrasi dengan larutan Natrium Tiosulfat
Pentahidrat (Na,S,0;3 5 H,0) 0,1 N. Kemudian
dihitung menggunakan persamaan 1 (Kartika, dkk.,
2019).

Wi x F,
x 100%
W (1)
Dimana W; vyaitu berat glukosa (mg) yang
dihitung dari perkalian volume (mL) dengan
konsentrasi Na,S,0; dan massa molekul glukosa
serta faktor Kkoreksi, Fp merupakan faktor
pengenceran dan W merupakan berat sampel atau
cuplikan yang dianalisa (mg). Disisi lain, pengujian
kadar air produk dilakukan menggunakan metode
pengujian Karl Fischer. Analisa parameter -
parameter lain seperti kadar sulfat, kadar klorida,

% Dextrose Equivalent =
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kelarutan dan nilai pH terhadap produk DMH
kualitas mikrobiologi  dilakukan berdasarkan
metode USP dan Farmakope edisi V. Analisis
dilakukan di LTFM, LABTIAB — BRIN dan lab
eksternal PT. Sucofindo (Persero) Thk.

2.4. Analisa Data

Yield kristalisasi didefinisikan  sebagai
massa dekstrosa yang dihasilkan dikurangi dengan
massa kristal seed yang ditambahkan lalu dibagi
dengan massa dekstrosa dalam larutan sebelum
proses kristalisasi. Yield kristalisasi dihitung
dengan persamaan 2 (Markande, dkk., 2012) .

M.—M
—£ "S5 x100
MpCep 2

Dimana M adalah massa kristal DMH yang
dihasilkan selama proses kristalisasi, Mg adalah
massa kristal seed yang digunakan, Mg adalah
massa larutan umpan kristalisasi dan Cgy adalah
konsentrasi dalam % brix larutan dekstrosa saat
awal proses kristalisasi.

9% Yield kristalisasi =

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil validasi proses kristalisasi DMH
mikrobiologi telah dilakukan dengan sistem batch
sebanyak tiga kali ulangan (tiga lot). Proses
kristalisasi dilakukan pada skala bench kapasitas 3
— 4 kgl/lot. Tahapan keseluruhan proses yang
dilakukan hingga menghasilkan DMH mikrobiologi
adalah  pelarutan bahan baku, kristalisasi,
sentrifugasi, pengeringan dan granulasi.

Data variabel kondisi dan hasil proses
produksi DMH mikrobiologi pada skala bench
ditunjukkan pada Tabel 1. Penentuan parameter
kuantitatif dilakukan pada proses pelarutan bahan
baku dan pengeringan. Brix larutan glukosa pada
proses pelarutan bahan baku DMH dengan air RO
diatur sekitar 70% di kondisi suhu ruang. Disisi
lain, target kadar air DMH pada proses pengeringan
yaitu sekitar 7,5 — 95 %. Rata — rata nilai
Dekstrosa Ekivalen (DE) bahan baku DMH adalah
97,64%.

Tabel 1. Data Variabel Proses Produksi DMH Mikrobiologi Sistem Batch pada Skala Bench

Variabel Proses Lotl Lot 2 Lot 3

Preparasi Bahan Baku

Berat bahan baku (gram) 7.700,00 7.700,00 7.700,00

Nilai DE bahan baku (%) 98,01 98,52 96,31

Berat air RO (gram) 2.050,00 2.200,00 1.800,00

Brix sirup glukosa (%) 70,00 70,20 69,90
Kristalisasi

Berat hasil (gram) 9.100,00 9.250,00 8.650,00

Kadar air hasil (%) 29,95 30,10 30,70
Sentrifugasi

Berat crude DMH (gram) 4.100,00 4.200,00 4.100,00

Kadar air crude DMH (%) 14,56 16,33 18,56

Berat mother liquor (gram) 4.550,00 4.450,00 4.150,00

Brix mother liquor (%) 58,60 59,30 58,90
Pengeringan

Berat produk DMH (gram) 3.650,00 3.700,00 3.500,00

Kadar Air produk DMH (%) 7,35 8,03 8,70

Kadar DE produk DMH (%) 100,34 99,42 100,02

Dalam validasi proses kristalisasi DMH,
bahan baku yang digunakan berupa DMH farmasi
sebanyak 7,7 kg pada masing — masing lot.
Pelarutan dilakukan menggunakan air RO dimana
jumlah air RO bervariasi pada masing-masing lot
bergantung pada kadar air bahan baku DMH yang
digunakan. Kelarutan glukosa dalam air akan
meningkat seiring dengan kenaikan suhu larutan,
sehingga pelarutan bahan baku DMH untuk
mencapai brix 70% dilakukan dengan menaikkan
suhu larutan hingga 80°C. Proses pelarutan DMH

Jurnal Teknik Kimia, Vol.27, No. 2, 2021

dilakukan menggunakan alat kristalisator double
jacket skala bench. Pengadukan dilakukan untuk

membantu kecepatan pelarutan dan
mengoptimalkan proses perpindahan panas.
Proses  kristalisasi  dilakukan  dengan

kondisi-kondisi adanya penambahan seed kristal
DMH, pengadukan dan dengan suhu terkontrol.
Pengadukan pada proses kristalisasi tersebut
dilakukan pada kecepatan rendah 50 rpm dengan
tujuan agar seed dapat tersuspensi dengan baik
pada larutan jenuh glukosa, kristal dapat tumbuh
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dengan baik dan mencegah terbentuknya
aglomerasi kristal serta distribusi panas dapat
merata pada seluruh bagian slurry DMH. Proses
kristalisasi DMH sistem batch dilakukan untuk
menghindari konsentrasi awal dekstrosa yang
berubah-ubah pada umpan proses kristalisasi. Hal
tersebut serupa dengan penelitian yang dilakukan
Markande dkk, 2012a yang menunjukkan bahwa
yield kristal DMH dan kecepatan kristalisasi sangat
bergantung pada konsentrasi awal dekstrosa.

Proses kristalisasi DMH sistem batch
dilakukan dengan metode pendinginan terkontrol
yakni dengan menggunakan profil pendinginan
suhu linier dimana penurunan suhu dimulai dari
suhu 40 °C hingga 32°C selama 72 jam seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 1. Menurut Bantacut dan
Iskandar (1990), semakin rendah suhu yang
digunakan maka kelarutan dekstrosa dalam air
semakin rendah, sehingga proses pembentukan inti
kristal semakin cepat. Disisi lain, pendinginan yang
terkontrol dapat mengendalikan supersaturasi
larutan sehingga dapat terjadi pertumbuhan
nukleasi kristal daripada terbentuknya inti Kristal
yang lebih banyak, sehingga akan menghasilkan
ukuran kristal yang besar.

Morfologi kristal produk yang dihasilkan
telah diamati dengan menggunakan mikroskop.
Gambar 2a—2¢ menunjukkan bentuk kristal produk
DMH mikrobiologi pada masing-masing lot.
Kristal DMH yang dihasilkan terlihat memiliki
bentuk kristal monoklinik, dan ini sesuai dengan
bentuk kristal DMH pada penelitian Bosma., dkk.
(2009), Trasi., dkk. (2011), Zheng., dkk. (2014)
dan Kartika., dkk. (2019). Ukuran kristal DMH
memiliki distribusi ukuran partikel 50 — 300 pum
dimana mengindikasikan terjadinya pertumbuhan
kristal DMH vyang terjadi pada saat proses
kristalisasi berlangsung. Perbedaan ukuran kristal
saat proses kristalisasi dapat terjadi karena banyak
faktor diantaranya suhu, tekanan, supersaturation,
impuritas dan lain — lain (El-Yafi, dkk., 2014).

Dalam proses kristalisasi dengan sistem
batch, larutan glukosa akan mengalami perubahan
tingkat kejenuhan selama proses berlangsung
seiring dengan semakin banyaknya kristal yang
terbentuk, sehingga konsentrasi/nilai brix larutan
dekstrosa akan menurun. Gambar 3 menunjukkan
kurva penurunan brix ligour terhadap penurunan
suhu kristalisasi pada masing-masing lot validasi.
Grafik yang dihasilkan menunjukkan bahwa kurva
penurunan brix ligour dari masing — masing lot
validasi memiliki pola yang serupa selama 72 jam.
Pada penurunan suhu kristalisasi rentang 40°C
hingga 39,5°C atau selama 4 jam pertama, brix
tidak mengalami penurunan atau relative konstan
nilainya dan hal ini mengindikasikan proses
nukleasi  belum terjadi. Selanjutnya, pada
penurunan suhu kristalisasi rentang 39,5°C hingga
38°C, terjadi penurunan brix yang kecil atau landai
yang mengindikasikan telah terjadi pembentukan
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inti kristal dan sebagian kecil pertumbuhan kristal
pada proses kristalisasi tersebut. Hal ini ditandai
dengan adanya bintik — bintik putih kecil pada
larutan dekstrosa selama proses kristalisasi
berlangsung. Penambahan seed dalam proses
kristalisasi berperan penting untuk mempercepat
proses nukleasi pada proses kristalisasi dekstrosa.
Selanjutnya, pada penurunan suhu kristalisasi 38°C
hingga 32°C, terjadi proses pertumbuhan kristal
yang cepat ditandai dengan penurunan brix yang
tinggi yakni dari 69% menjadi 58% dan akhirnya
sistem akan menuju kesetimbangan, yaitu
konsentrasi dekstrosa sama dengan titik jenuhnya.
Hal ini dapat dilihat pada pengamatan langsung
berupa warna larutan dektrosa telah berubah
menjadi warna putih dan bertambahnya fase
padatan pada slurry DMH yang mengindikasikan
partumbuhan kristal dekstrosa telah terjadi.
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Gambar 2. Hasil pengamatan kristal DMH
mikrobiologi menggunakan mikroskop (a) Sampel
lot 1; (b) Sampel lot 2, (c) Sampel lot 3
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Hasil pengamatan sesuai Gambar 3 adalah
sejalan dengan hasil penelitian yang dilakukan
Markande., dkk. (2012a dan 2014) bahwa proses
kristalisasi DMH yang dilakukan selama 24 jam
akan menurunkan nilai brix hingga mencapai titik
jenuh larutan seiring dengan penurunan suhu
kristalisasi. Penelitian tersebut juga menunjukkan
bahwa perbentukan inti kristal terjadi pada
penurunan suhu 42°C hingga 37°C ditandai dengan
penurunan brix yang landai. Sedangkan, pertum-
buhan kristal DMH vyang cepat terjadi pada
penurunan suhu kristalisasi 37°C hingga 33°C yang
ditandai dengan penurunan brix yang terjal menuju
titik jenuh larutan. Hasil pengamatan ini juga
sejalan dengan hasil penelitian yang telah
dilakukan oleh Devarakonda., dkk. (2003) yang
menjelaskan bahwa proses kristalisasi dekstrosa
dapat  berlangsung menggunakan metode
kristalisasi sistem batch dengan penambahan seed
selama 48 jam hingga suhu 21,7°C. Pada penelitian
tersebut diamati terjadinya penurunan konsentrasi
dekstrosa dari 74,76% menjadi 51,07% selama
proses kristalisasi berlangsung hingga mencapai
titik jenuh yang mengindikasikan terjadinya proses
nukleasi dan pertumbuhan kristal.

Hasil proses kristalisasi adalah berupa slurry
dekstrosa sebanyak 8,6 — 9,2 kg dengan rata — rata
kadar air 30,25%. Selanjutnya, slurry dekstrosa
diproses dengan dengan alat sentrifugasi
berkecepatan 1.280 rpm selama 30 menit untuk
memisahkan kristal dekstrosa dengan mother
liquor-nya. Hasil sentrifugasi adalah diperoleh 4,10
kg crude DMH dengan rata — rata kadar air 16,43%
dan 4,5 kg mother ligour dengan rata — rata brix
58,9%. Proses pengeringan DMH dilakukan
menggunakan Fluidized Bed Dryer (FBD) dengan
cara mengalirkan udara panas dengan suhu 50°C
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Gambar 3. Kurva penurunan brix ligour terhadap penurunan suhu kristalisasi dari masing — masing lot
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selama 60 menit. Proses pengeringan dilakukan
untuk mengurangi kadar air dari DMH yang
dihasilkan agar memenuhi peryaratan yakni 8,0%.
Hasil proses pengeringan telah didapatkan produk
DMH sekitar 3,50 — 3,85 kg. Berdasarkan data
variabel proses, produksi DMH mikrobiologi skala

bench tidak menunjukkan perbedaan yang
signifikan  antara  beberapa lot  sehingga
disimpulkan semua tahapan proses dapat

menghasilkan keterulangan produk yang baik.

Hasil validasi proses kristalisasi untuk
menghasilkan DMH mikrobiologi pada skala bench
ditunjukkan pada Tabel 2. Yield produk pada lot 1,
2 dan 3 masing-masing adalah 54,62%, 55,66% dan
56,82%. Hilangnya potensi glukosa paling banyak
terjadi pada proses sentrifus dimana mother liqour
yang dihasilkan masih memiliki potensi glukosa
yang besar. Hal ini terutama disebabkan oleh
proses kristalisasi hanya berlangsung parsial
dimana tidak semua DMH yang ada dalam larutan
dapat dikristalkan dengan tujuan agar produk yang
dihasilkan dapat memenuhi spesifikasi yang
dipersyaratakan (Suharno, dkk., 2020). Untuk
meningkatkan yield dari keseluruhan proses sntara
lain dapat dilakukan dengan meminimalkan
kehilangan potensi glukosa pada saat penanganan
produk saat semua tahapan proses berlangsung.

Tabel 2. Yield Proses Kristalisasi
DMH Mikrobiologi Skala Bench

Lot1l Lot 2
54,62 55,66

Lot 3
56,85

Parameter

Yield (%)

Hasil validasi proses menunjukkan bahwa
rata-rata nilai Dekstrosa Ekivalen (DE) produk
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adalah  100,60%. Produk DMH  kualitas
mikrobiologi hasil validasi juga telah diuji
kualitasnya dengan mengacu pada parameter
Certificate of Analysis (CoA) produk eksisting di
pasaran. Pengujian kadar Dekstrosa dan Maltosa
dilakukan menggunakan metode High Performance
Liquid Chromatograph (HPLC). Pengujian kadar
logam Fe, Cu dan PB dilakukan menggunakan
metode pengujian ICP, dan pengujian kadar logam
As dilakukan menggunakan metode pengujian
AAS. Standar parameter kadar dekstrosa dan
maltosa produk DMH mikrobiologi dipasaran yaitu

dan Pb dari COA produk DMH mikrobiologi
dipasaran yaitu masing-masing < 5 mg/kg, < 5
mg/kg, <0,0004 mg/kg dan <0,05 mg/kg. Hasil
pengujian produk DMH kualitas mikrobiologi hasil
validasi ditunjukkan pada Tabel 3. Berdasarkan
hasil pengujian yang ditunjukkan pada Tabel 3,
dapat disimpulkan bahwa hasil dari pengujian
kualitas keseluruhan parameter terhadap tiga
produk DMH mikrobiologi hasil validasi proses
adalah telah memenuhi persyaratan sesuai standar
produk DMH kualitas mikrobiologi yang ada di
pasaran

masing-masing > 99,00% dan tidak terdeteksi.
Selain itu, standar dari parameter kadar Cu, Fe, As

Tabel 3. Hasil pengujian DMH Skala Bench dibandingkan dengan standar produk di pasar

No Parameter Unit  Produk dipasaran Lot1 Lot 2 Lot 3 Metode
1 Rotasi optik spesifik derajat 52,5-53,3 53,08 52,92 53,01 USP 40
2 Kadar Air % 75-95 7,35 8,03 8,70 Karl Fiesher
3 KadarPb mg/kg <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 PO-FM-26 (ICP)
4 Kadar As mg/kg < 0,0004 < 0,0004 <0,0004 <0,0004 PO-FM-10 (AAS)
5 Kadar Cu mg/kg <5,00 2,33 0,91 0,70 ICP
6 Kadar Fe mg/kg <5,00 1,38 1,31 1,52 ICP
Tidak Tidak Tidak Tidak

7 Kadar Maltosa % terdeteksi terdeteksi terdeteksi terdeteksi USP 40
8 Kadar Dekstrosa % >99,00 99,53 99,61 99,15 USP 40

4. KESIMPULAN dan penyusunan naskah jurnal.

Validasi proses kristalisasi DMH

mikrobiologi telah dilakukan dengan sistem batch
pada skala bench kapasitas 3- 4 kg produk. Hasil
validasi sebanyak tiga kali ulangan secara
berurutan menunjukkan keterulangan proses yang
baik dengan kadar dektrosa dan yield masing-
masing adalah 99,53 %, 99,61 %, 99,15 % dan
54,62%, 55,66%, 56,82%. Hasil pengujian kualitas
parameter lainnya seperti kadar maltosa, rotasi
optik spesifik, kadar logam berat As, Pb Cu dan Fe
terhadap tiga sampel DMH mikrobiologi juga
sudah memenuhi standar produk yang ada di pasar.

SARAN

Untuk aplikasi pada skala industri sebaiknya
validasi  proses produksi DMH  kualitas
mikrobiologi dilakukan juga pada fasilitas skala
pilot
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