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ABSTRAK 

Dalam industri farmasi, XRD digunakan untuk menganalisa dan mengoptimumkan 

bentuk dos akhir. Kawalan dan pengawasan kualiti bagi sifat keadaan pepejal 

API(Active Pharmaceutical Ingredient) adalah penting dalam proses pengeluaran. 

Lima jenama ubat yang mengandungi bahan aktif 500mg Paracetamol 

(Acetaminophen, CgHgN02) telah digunakan. Paracetamol adalah serbuk yang 

berwarna putih, tidak berbau dan pahit rasanya. Keputusan yang diperoleh 

berdasarkan perbandingan nilai 29 eksperimen dengan nilai 29 piawai dapat 

menunjukkan kualiti ubat dengan tepat iaitu nilai purata ~9 di antara ±O.OOI ° bingga 

±O.03° menunjukkan bahawa ubat masih berada dalam keadaan simetri hablur yang 

asal iaitu ubat masih baik. Bagi nilai purata ~9 yang lebih daripada ±O.03° 

menunjukkan bahawa ubat Paracetamol yang dikaji telah berubah kepada bentuk 

yang lain atau mungkin sudah rosak. Keputusan yang diperolehi menunjukkan bahawa 

ujian pembelauan sinar-X dapat menentukan kualiti sampel ubat dengan tepat 

sebanyak ±O.03°, ~9°. 
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ABSTRACT 

In phannaceutical industry, XRD is used to analyze and optimize ftnal dosage forms. 

Quality control for the solid states characteristic of Active Pharmaceutical Ingredient 

is very important in the production process. Five type of different brand 500mg 

Paracetamol (Acetaminophen, CgH9N02) are used. Paracetamol is a white powder, 

odorless and it tastes bitter. If the average of ~e is in between ±O.OOI ° to ±O.03°, 

then we conclude that the crystal symmetry of the drug is not changed or it is still in 

good condition. For the average of ~9 which more than ±O.03°, we can conclude that 

the symmetry of the drug has changed to other form and maybe is spoiled. Thus, the 

result generated by XRD technique is very accurate which is about ±O.03°, ~eo. 
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BAB1 

PENGENALAN 

1.1 Pengenalan 

X-ray diffraction (XRD) atau pembelauan sinar-X adalah satu teknik instrumentasi 

tidak memusnah (non-destructive technique, NDT) yang sering digunakan untuk 

menentukan struktur kristal dan kewujudan fasa kristal dalam bahan pepejal dan 

serbuk. XRD juga digunakan untuk menganaiisis eiri-eiri struktur seperti komposisi 

fasa, orientasi kristal dan tekanan bahan (Gilli, 1992). Teknik ini berkebolehan 

menentukan unsur yang terkandung dalam bahan seperti pepejal atau serbuk serta 

menentukan kepekatan unsur-unsur berkenaan, berdasarkan panjang gelombang dan 

keamatan Sinar-X (Wormald, 1973). 

Di samping itu, XRD juga digunakan untuk mengesan perubahan dalam 

morfologi atau keadaan kristal untuk bahan aktif (semasa proses pembuatan). XRD 

juga digunakan untuk mengesan dan menyatakan kuantiti ketidaktulenan hablur 

(sebingga 0.05%). XRD digunakan untuk menentukan kehabluran atau saiz hablur 

bagi sesuatu sebatian. Ia juga digunakan untuk menganalisa dan mengoptimumkan 

bentuk dos akhir. 

UMS 
UNIVERSITI MALAYSIA SABAH 



2 

XRD secara tidak langsungnya boleh mempamerkan maklumat struktur 

dalaman sebingga kepada saiz 10-7 mm. XRD juga merupakan teknik analisis sebatian 

hablur (crystalline compound) kuantitatif dan kualitatif yang amat baik. Teknik ini 

memberikan maklumat yang tidak dapat diperolehi dalam cam lain. 

Terdapat dua jenis spektrometri sinar-X yang digunakan untuk mengenalpasti 

bahan. PertaIna ialah teknik X-ray diffraction (XRD) dan yang kedua ialah X-ray 

fluorescence (XRF). XRD digunakan untuk menentukan kewujudan kandungan 

mineral dalam satu sampel manakala XRF atau kaedah spektrokimia yang lain pula 

digunakan untuk menentukan hanya elemen yang terkandung dalam satu sampel. 

XRD digunakan dalam banyak industri seperti industri pemakanan, industri 

aluminium, industri pembuatan simen. industri farmaseutikal, industri geologi dan 

industri pigmen. Dalam disertasi ini, penggunaan XRD dalam industri farmaseutikal 

akan dibineangkan. 

1.2 XRD Dalam Industri Farmasi 

Spektrometri XRD merupakan teknik instrumentasi tidak memusnah (NDT) di mana 

eiri-eiri unsur dalam sampel dikenalpasti (analisis kualitatif). Sampel-sampel ini 

kemudian dikenalpastikan kepekatannya (analisis kuantitatif) dan kedua-dua proses 

ini dijalankan dengan menggunakan sinar-X yang sesuai. 

Dalam analisis kualitatif mengenai tenaga atau panjang gelombang, ianya 

adaJah berasaskan kepada unsur yang dieirikan oleh tenaga atau panjang gelombang 
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sinar-Xnya yang unik. Dalam analisis kuantitatif mengenai keamatan, ianya 

berasaskan keamatan tenaga sesuatu sinar-X yang berkadar terns dengan kepekatan 

unsur di dalam sampel berkenaan. 

Dalam industri farmasi, XRD digunakan untuk menganalisa dan 

mengoptimllmkan bentuk dos akhir. XRD juga digunakan untuk menentukan 

pembentukan kristalografik bagi sampel yang terletak di bawah keadaan sekeliling 

atau bukan sekeliling daripada eiri-eiri fizikal bagi bahan aldif fannaseutikal (Active 

Pharmaceutical Ingredient, API). Kawalan dan pengawasan kualiti bagi sifat keadaan 

pepejaI API adalah penting dalam proses pemgeluaran. XRD banyak membantu 

dalam penemuan ubat, pembangunan dan pembuatan dalam industri farmaseutikal 

(Surman, 1998). 

XRD adalah aIat analitis khas bagi produk farmasi dalam keadaan pepejal. 

Banyak parameter atau had yang dipedukan oleh agensi farmasi, patern sah dan 

prestasi ubat hanya boleh dijayakan dengan adanya XRD (Surman, 1998). PengenaIan 

sistem khusus yang dibangunkan khas untuk industri farmasi kini menyebabkan 

penggunaan XRD semakin luas dan semakin kos berkesan (Surman, 1998). 

Analisis fasa dan pengesanan polymorph adalah keperluan analitis asas daIam 

pembangunan dan pengeluaran industri farmasi (Surman, 1998). DaIam pada itu, 

penentuan struktur krista!, pengajian tingkah-laku atau tindakan sekeliling dan 

morfologi keseluruhan memberikan pemahaman terhadap sifat agen farmaseutikal 

(Surman, 1998). Powder XRD iaitu pembelauan sinar-X jenis serbuk mempunyai 

banyak kegunaan penting dalam industri farmasi. Pertama, peneirian fasa hiasanya 
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dijalankan dengan membandingkan sampel yang belum diketahui dengan pangkalan 

data yang telah ditubuhkan. Kemudian, oleh kerana eorak pembelauan adalah eiri 

kepada struktur bablur sesuatu bahan, maka polymorphs senang dikenalpastikan 

(Surman, 1998). 

Teknik XRD digunakan di dalam bidang ini berbanding dengan kaedah-kaedah lain 

kerana ia mempunyai kelebihan-kelebihan yang tersendiri iaitu: 

1. Kaedah ujian tanpa memusnah (NOn 

Sampel kajian boleb digunakan berulangkali kerana tiada sebarang perubaban 

ke atas sifat kimia ataupun fiziknya. XRD berguna berbanding dengan kaedah 

spektrometri jisim yang akan memusnahkan sampel. Selain daripada itu. kaedah 

analisis pengaktifan neutron akan mengubahkan sampel kajian kepada isotop baru 

yang tidak stabil. 

2. Kesensitifan 

Spektrometer pendatluor sinar-X adalah agak sensitif dan mempunyai nilai 

bad pengesanan yang bampir setara dengan sistem analisis yang lain. Perbandingan 

nilai bad pengesanan minimum satu unsur paling sensitif di antara kaedah analisis 

pembelauan sinar-X dengan kaedah lain yang ditunjukkan seperti dalam Jadual1.1. 
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Jaduall.l Perbandingan nilai had pengesanan minimum bagi kaedah berlainan. 

Kaedah Analisis Nilai Had Pengesanan Minimum (g) 
XRD 1O-Y 

XRF 10-9 

Spektrometer serapan atom 10-11 

Spektrometer pancaran atom 10-12 

Spektrometer jisim 10-13 

1.3 Objektif Kajian 

1. Menunjukkan aplikasi praktikal bagi teknik pembelauan sinar-X dalam 

industri farmaseutikal. 

11. Membandingkan nilai 26 eksperimen dengan nilai 26 piawai ubat 

Paracetamol untuk mengetahui samaada simetri hablur ubat telah berubah . 

Ill. Membandingkan kualiti ubat dengan memerhatikan spektrum. 

1.4 Skop Kajian 

Projek ini menitikberatkan kegunaan teknik pembelauan sinar-X dalam menguji 

kualiti sampel ubat. Dalam disertasi ini, sampel ubat yang diuji di sini dibahagikan 

kepada dua jenis iaitu ubat yang belum rosak dan ubat yang sudah rosak. Lima ubat 

jenama lain yang mengandungi kandungan 500mg Paracetamol telah digunakan. 

Kesemua ubat Paracetamol ini adalah berasal daripada pembuat yang berbeza. 

Kesemua ubat Paracetamol ini akan dihancurkan sebingga halus dan diuji dengan 

teknik pembelauan sinar-X. Jadi, kualiti ubat dapat diperhatikan dengan memeriksa 

corak pembelauan yang terbentuk. Kualiti ubat boleh ditentukan dengan membuat 

perbandingan nilai 26 eksperimen dengan nilai 26 piawai. Dengan membuat 
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perbezaan 29 ini, kita dapat mengetahui samaada sampel ubat yang dikaji telah 

mengubah bentuk asalnya atau simetri hablur telah berubah. Nilai 29 yang dipilih 

dalam perbandingan adalah nilai 29 yang mempunyai keamatan tinggi dan nilai Full 

Wave Half Maximum (FWHM) yang rendah. 

UMS 
UNIVERSITI MALAYSIA SABAH 



BAB2 

ULASAN LITERATUR 

2.1 Pengenalan 

Sinar-X merupakan sebahagian dari spektrum gelombang elektromagnet (Cullity et ai, 

2001). Gelombang elektromagnet merangkumi sinar g~ sinar UV, sinar boleh 

nampak, gelombang radio, gelombang mikro dan sebagainya Gelombang-gelombang 

dalam spektrum eletromagnet berbeza dari segi panjang gelombang, frekuensi dan 

tenaga fotonnya (Michael, 1997). Sifat-sifat sinar-X boleh disenaraikan seperti 

berikut: 

1. Sinar-X merupakan gelombang elektromagnet yang berpanjang gelombang 

sangat pendek, berjulat dari 8 xl 0-8 m ke 8 xl 0-12 m. 

2. Ia bergerak mengikut garis lurns. 

3. Ia tidak boleh dipesongkan oleh medan eletrik atau medan magnet. 

4. Ia mempunyai kuasa penembusan yang tinggi berbanding dengan cahaya yang 

lain. Ia boleh menembusi badan manusia, kayu, besi dan bahan legap dengan 

senang sekali (Cullity et ai, 2001). 

5. Ia mengionkan gas. 
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6. Ia memancarkan elektron-elektron dari pennukaan logam ke atas mana ia 

jatuh. 

7. Ia menyebabkan kebanyakan bahan seperti zink sultida, barium platinosianida 

menghasilkan sinar pendarfiour. 

8. Ia mempengaruhi plat-plat fotografi. 

9. Ia boleh dibelaukan oleh blok hablur. 

2.2 Penemuan Sinar-X 

Sinar-X ditemui oleh seorang ahli tizik Gennan, William Conrad Roentgen pada 

tahun 1895 di Universiti Wurburg, Bavaria, Gennan. Roentgen menemui sinar-X 

semasa beliau menyelidik pendafluor hijau tiub Crookes, ahli fizik Britain (1832-

1919), beliau terlihat ada sinar pendarfiour dari barium-platino sianida yang terletak 

berhampiran dan di luar tiub (Jenkins et al., 1996). Sinar yang keluar dari tiub ini 

bukan sinar katod kerana sinar katod tidak dapat menembusi dinding tiub. Elektron 

yang dipancarkan dari katod dipecutkan dengan lurus menghentam sasaran (anod). 

Elektron ini kemudian diberhentikan secara tiba-tiba ("Bremsstrahlung") dan ia 

menghasilkan sinar yang dipanggil sinar-X (Mckie et al., 1974). Pada masa i~ 

Roentgen menamakannya sebagai sinar "X" untuk menunjukkan penyinaran yang 

tidak dikenali. Penjanaan sinar-X akan dibincangkan selepas ini. 
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