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Kata Pengantar

Assalamu’alaikum Wr. Wh.

Rasa syukur kami panjatkan kepada Allah SWT yang telah melimpahkan rahmat dan karunja-Nya
sehingga Prosiding Simposium Nasional Polimer 1X 2014, dengan tema “Peranan Penelitian dan
Industri Polimer dalam Mengurangi Ketergantungan Bahan Baku Polimer dan Kebutuhan
Energi Nasional”, dapat diselesaikan. Prosiding ini merupakan kumpulan makalah yang telah
dipresentasikan selama Simposium pada tanggal 24 September 2014 di Hotel Prama Grand
Preanger, Bandung.

Simposium ini merupakan sarana diseminasi dan diskusi dalam rangka mencari solusi
permasalahan yang dihadapi masyarakat dan industri di Indonesia dalam pemanfaatan dan
penerapan hasil-hasil penelitian. Hal ini juga merupakan upaya untuk menghubungkan masyarakat
dan dunia industri sebagai pemakai Iptek dengan para peneliti di lembaga penelitian dan perguruan
tinggi. Simposium ini dihadiri oleh lebih dari 100 orang yang terdiri atas Peneliti, Mahasiswa,
Dosen, serta praktisi industri dari berbagai daerah di Indonesia. Makalah yang diterima telah
melalui proses review dan diklasifikasikan dalam 5 topik: (1) Sintesis dan Reaksi Polimer, (2)
Pemrosesan Polimer dan Komposit, (3) Modifikasi Polimer, (4) Polimer Fungsional, dan (5)
Polimer Energi dan Lingkungan,

Keberhasilan penyelenggaraan Simposium ini tidak terlepas dari dukungan dan bantuan dari
berbagai pihak mulai dari rencana penyelenggaraan Simposium hingga penerbitan Prosiding ini.
Oleh karena itu, Panitia mengucapkan terima kasih yang sebesar-besarnya kepada semua pihak atas
kerjasama yang telah terbangun sefama ini.

Semoga penerbitan Prosiding ini dapat menjadi sarana untuk meningkatkan hasil penelitian dan

kerjasama ilmiah yang berkualitas di bidang Polimer dalam mendukung riset nasional di Indonesia.

Ketua Panitia Simposium Nasional Polimer IX 2014
Perhimpunan Polimer Indonesia (HPI)

Dr. Rike Yudianti
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PENGARUH PARAMETER SONIKASI TERHADAP RENDEMEN KITOSAN
TERDEGRADASI DAN OPTIMASINYA DENGAN RESPONSE SURFACE
METHODOLOGY

Emma Savitri, Sumarno, Achmad Roesyadi
Jurusan Teknik Kimia, Fakultas Teknologi Industri, Institut Teknologi Sepuluh Nopember
Kampus 1TS Sukolilo, Surabava, 60111
Telp : (031) 5946245922934, Fax : (03f) 5999252

E-mmail : savitri_ma@ yahoo.com

ABSTRAK

PENGARUH PARAMETER SONIKASI TERHADAP RENDEMEN KITOSAN
TERDEGRADASI DAN OPTIMASINYA DENGAN RESPONSE SURFACE METHODOLOGY.
Penelitian ini bertujuan mengoptimasi perolchan hasil kitosan terdegradasi terlarut dan tdak terlarut
menggunakan proses sonikasi. Proses dilakukan dengan tiga variabel yaitu subu. waktu sonikasi, dan
konsentrasi asam asetat yang dievaluasi menggunakan Ceniral Composite Design (CCD) dan dioptimasi
secara statistik menggunakan Response Surfuce Methodotogy (RSM). Hasil optimasi RSM menghasilkan
persamaan schagai berikut :

Yo el = 44,6772 + 0,1 11662X + 21844 1X5 + 1.93378X:-1LO7158X,” — 0,7357X,"— 115643X;" +
0,971250X, X, - 2,72625X, X3 — 5.19625 X-X,;
Y kitosant it = 49,6606 - 0,188779X,-1,20235X, + 0,216473X5-0.338951X,” — 0.65538 1 X" + 0.389369X:" —
LBBI25X X, —0,523750X,X; + 0.72625 X5X;
Dengan RSM, diperoleh rendemen kitosan terlarut optimum sebesar 55 % dengan parameter sonikast pada
suhu sonikasi 40°C, waktu sonikasi 30 menit dan konsentrasi asam asctat .17 % v/v. Terjadi perubahan
derajat kristalinitas dan deasctilasi karena proses sonikasi.

Kata kunci: kitosan, sonikasi, response surface merhodology. central composire design

ABSTRACT

THE EFFECT OF SONICATION PARAMETERS ON THE DEGRADED CHITOSAN YIELD
AND ITS OPTIMIZATION WITH RESPONSE SURFACE METHODOLOGY. The research concerned
o the oprimizing degraded chitosan yield of both soluble and non-soluble chitosan using sonication process.
The process depended on three variables such as sonication lemperature, time, and deetic acid
concentration. The interaction berween yield and the process variables were evaluated using Central
Composite Design (CCD) and sratistically optimized using Response Surface Methodology (RSM). The
optimization equation of RSM were
Y iveotved kirosn = HHOTT2 + 0L TT1662X + 2.18441 X + 1.93378X5-1.07158X,7 = 0.7357X>" — 1.15643X,7 +

0.971250X, X5 - 2.72625X, X5 — 5.19625 X, X;

Y ondivotved ks = 496606 — 0.188779X,-1.20235X, + 0.216473X; -0.338051X > — 0.653381X," +
0.389369X:" — 1.88125X,X, — 0.523750X,X; + 0.72625 XX
By RSM, the optimum yield of soluble chitosan was 55% ar sonication temperaunire of 40 ° C, sonication iinie
of 30 mins. and concentration of acetic acid of 1.17% v/ The changes in degree of crvstallinity and
deacerylation were occurred because of sonication process.

Keywords: chitosan, sonication, response surface methodology, central composite design
PENDAHULUAN

Degradasi kitosan biasanya dilakukan untuk memperoleh kitosan dengan berat molekul
rendah. oligomer kitosan maupun glukosamin. Produk turunan kitosan ini banyak digunakan dalam

aplikasi medis dan farmasi karena kelebihan vang dimilikinya seperti kelarutan yang baik dan

Pengaruh Parameter Sonikasi Terhadap Rendemen Kitosan Terdegradasi dan Optimasinya dengan Response
Surfuce Methodology
(Fmime Savited, dkk)
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memiliki ikatan yang kuat terhadap permukaan bermuatan negatif sehingga banyak bermanfaat
pada bidang — bidang yang terkait dengan aktivitas biologis [1] terutama aktivitas anti jamur |2].
anti bakteri [3-6], dan anti tumor [7-9].

Degradasi ikatan glikosidik dari kitosan dengan berbagai metode telah menghasilkan
oligokitosan dengan berbagai variasi derajat polimerisasi, glukosamin, dan N-asetil glukosamin.
Metode kimia dan enzimatis banyak digunakan untuk menghasilkan oligokitosan. Meskipun
hidrolisis kimiawi sering dilakukan pada skala industri tetapi hidrolisis ini mempunyai kelemahan
antara lain dihasilkannya produk samping yang beracun, menimbulkan polusi lingkungan, hasil
produksi oligokitosan rendah, dan jumlah d-glukosamin tinggi. Proses enzimatis biasanya lebih
mudah dalam pengoperasiannya, tetapi secara ekonomis tidak menguntungkan dibandingkan
dengan proses hidrolisis kimiawi [1]. Salah satu usaha yang dapat dilakukan untuk meminimalisasi
kelemahan dari proses kimiawi dengan melakukan proses sonikasi. Proses senikasi merupakan
teknologi yang ramah lingkungan dan efekef dalam proses degradasi jika dikombinasikan dengan
penambahan sedikit asam [10].

Radiasi sonikasi intensitas tinggi dapat digunakan untuk memecah kitosan. Parameter yang
berpengaruh pada proses ini antara lain daya, wakru, suhu sonikasi. konsentrasi kitosan. dan derajat
asetilasi dari kitosan [10-11]. Penelitian sebelumnya [12] menunjukkan bahwa kitosan vang
didegradasi dengan sonikasi akan mengalami depolimerisasi lebih cepat pada larutan encer dan
suhu rendah. Degradasi juga meningkat seiring dengan peningkatan waktu sonikasi. Derajat
deasetilasi (DD) kitosan juga mempengaruhi kecepatan degradasi kitosan, meskipun terjadi
perbedaan hasil antara beberapa peneliti [13]. Hasil studi lain menunjukkan bahwa proses sonikasi
dapat menurunkan DD kitosan jika DD awal < 90 % dan tidak mempengaruhi DD {perubahan
tidak lebih dari 2 %} jika BD > 90 % kecuali untuk waktu sonikasi yang singkat [14].

Berdasarkan hasil-hasil penelitian sebelumnya diketahui bahwa banyak faktor sonikasi
seperti suhu, waktu, konsentrasi kitosan. amplitudo, berat molekul awal, dan derajat deasetilasi
kitosan berpengaruh terhadap degradasi kitosan. Faktor — faktor tersebut banyak dipelajari secara
terpisah dan tidak melihat interaksi antara faktor-faktor yang berpengaruh. Untuk itu perlu
dilakukan upaya untuk mengoptimasi fuktor — faktor yang berpengaruh terhadap rendemen hasii
degradasi serta melihat interaksi antara faktor — faktor tersebut. Response Surface Methodology
merupakan teknik matematis dan statistik yang dapat digunakan untuk mengevaluasi interaksi
antara beberapa faktor proses yang signifikan dan mengoptimasikannya dengan jumlah eksperimen
yang tidak terlalu banyak [15]. Dalam penelitian ini akan dianalisis faktor — faktor yang
berpengaruh seperti suhu, waktu sonikasi serta konsentrasi asam asetat yang digunakan terhadap

nilai rendemen dari produk degradasi kitosan yaitu hasil tak terlarut atau kitosan berat molekul

Pengaruh Parameter Sonikasi Terhadap Rendemen Kitosan Terdegradasi dan Optimasinya dengan Response
Surfuce Methodology
(Emma Savitri, dkk)
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rendah dan hasil terlarut yaitu oligomer dan monomer dari kitosan menggunakan metode Response

Surface Methodology.

METODOLOGI
Bahan

Kitosan yang digunakan merupakan kitosan untuk keperluan medis yang diperoleh dari PT
Biotech Surindo (Cirebon, Indonesia). Kitosan memiliki berat molekul 3.783 kDa; derajat
kristalinitas 19,16 % dan derajat deasetilasi 80 %. Asam asetat dan natrium hidroksida yang

digunakan berasal dari Merck, Jerman.

Metode

Sonikator yang digunakan merupakan High Intensity Ultrasonic Processor VCX 500
Sonics and Materials Inc, USA (500 W, 20 kHz) vang dilengkapi dengan probe tranducer Titanium
Alloy. Konverter piezoelectric terbuat dari kristal timbal zirconat titanat. Ujung dari probe
berdiameter 1,3 cm dan tercelup 1 cm dari dasar reaktor. Rangkaian alat sonikasi dapat dilihat
seperti Gambar 1.

Kitosan dalam larutan asam asetat konsentrasi tertentu dan perbandingan 2 : 200 (b/v)
dimasukkan ke dalam reaktor stainless steel kapasitas 400 mL. Reaktor dimasukkan ke dalam bak
air yang telah diatur suhunya dan sonikasi dijalankan selama waktu yang telah ditetapkan. Setelah
sonikasi selesai, proses dihentikan dan campuran dalam reaktor dikeluarkan dan ditambahkan
larutan encer NaOH untuk memisahkan produknya. Produk yang dihasilkan berupa campuran
kitosan dengan berat molekul rendah dan produk terlarut berupa oligomer dan monomer
{glukosamin). Hasil kitosan dihitung berdasarkan persamaan (1).

% hasil = massa kitosan terlarut/tidak terfarut setelah proses sonikasi x 100 % (1)

massa kitosan dalam pelarut mula-mula

P

lA‘j
2 13

Gambar 1. Skema peralatan sonikasi

Pengaruh Parameter Sonikasi Terhadap Rendemen Kitosan Terdegradasi dan Optimasinya dengan Response
Surface Methodology
(Emma Savitri, dkk)
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1. Probe sonikator; 2. Reaktor; 3. Bak Air; 4. Sonicator Processor, 5. Water Bath; 6, Sumber
Listrik; 7. Pipa Masuk Warer Barh: 8. Pipa Keluar Water Bath, 9. Kondensor

Response Surface Methodology (RSM) - CCD

Central Compaosite Design (CCD) dari eksperimen diformulasikan untuk menginvestigasi 3
parameter yang berpengaruh terhadap hasil kitosan setelah proses sonikasi. Parameter dirancang
menurut nilai orthogonal dari CCD (Tabel 1). Eksperimen dengan 3 tingkat faktorial dengan 6 titik
pusat dan 6 titik bintang (star point) di desain menggunakan Minitab Release 14 dan kualitas
model didasarkan pada Design of Experiment (DOE) Response Surface. Respon variabel (Y gun
rertarat AN Y Kitosan tidak werare) didekati dengan persamaan polinomial orde 2 seperti persamaan berikut

Y =Bo+BiX B2 Xo+BsXa+BroX Xt BisX) Xa+BosXoXo+ B Xi® + BuXa’ + Xy’

dengan Y adalah prediksi respon, Py adalah konstanta, X, sampai dengan X; adalah variabel
masukan, P; sampai dengan PB; adalah koefisien linier, B2 sampai dengan f»; adalah koefisien
interaksi orde 2 dan B, sampai dengan PB;: adalah koefisien kuadrat. Nilai sebenarnya dari tingkat
terkode untuk parameter berbeda : Suhu sonikasi (X,). waktu sonikasi (X-) dan konsentrasi asam
(X;) dicantumkan dalam Tabel | dan pengaruhnya pada hasil kitosan terlarut/tidak terlarut

dinyatakan scbagai Y, respon variabel, yang dipelajari.

Tabel 1. Nilai Kode untuk 3 Variabel yang Digunakan pada Penelitian

Kode Variabel -1,682 -1 0 1 1,682
X, suhu 33 40 50 60 67
X waktu 6 30 65 100 124
X3 konsentrasi 0.33 0.5 0.75 | 1,17

Range percobaan yang dilakukan ini berdasarkan data penelitian yang telah dilakukan
sebelumnya dengan suhu sonikasi 40 - 60 °C, waktu sonikasi 30 — 120 menit, dan konsentrasi 0,3 —

1 % viv[16].

Pengaruh Parameter Sonikasi Terhadap Rendemen Kitosan Terdegradasi dan Optimasinya dengan Response
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Analisis Fourier Transform Infra Red Spectrometer (FT-IR)

FTIR 8400S Shimadzu. Jepang digunakan untuk menentukan derajat deasetilasi dari
kitosan setelah didegradasi dengan teknik pelet KBr. Pengukuran dilakukan dalam range 400 —
4000 cm’'. Semua spektra diukur pada suhu lingkungan dengan resolusi 4 cm "untuk 45 scann.
Baxter dkk. |17] menggunakan persamaan (2) untuk menentukan derajat deasetilasi dari kitosan

terdegradasi

DD =1- (£22)x 115 (2)

Agss0/

dengan DD adalah derajat deasetilasi, A 435 adalah absorbansi pada 1655 cm ' dan Awusy

adalah absorbansi pada 3450 cm’”

Analisis X- Ray Diffraction

Pengukuran X-ray diffraction (XRD) dilakukan menggunakan PANalytical PW 3373/00
X’Pert X-ray diffractometer, Belanda, dengan CuKa 1,54 A pada 40 kV dan 30 mA. Intensitas
relatif dicatat dengan range 2€ antara O — 90", Derajat kristalinitas dihitung sebagai perbandingan

integral intensitas puncak dari daerah kristalin terhadap integral intensitas dari total puncak sampel.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sistem analisis dilakukan menggunakan Ceniral Composite Design Analysis (CCD).
Optimasi CCD 3 (tiga) variabel bebas dilakukan menggunakan 20 percobaan dengan 6 percobaan
pada titik sentral. Analisis multiple regresi linier menggunakan persamaan polinomial orde dua
menghasilkan persamaan sebagai berikut :

Yoo o= 44,6772 + 0,111662X+ 2,18441X, + 1,93378X; 1,07158X,7 — 0.7357X," —
1.15643X,7 + 0,971250X,X; - 2,72625X,X; — 519625 X:Xs (3)

Y hionan ke = 49,6606 - 0,188779X,-1,20235X, + 0,216473X; -0,338951X,% — 0,655381X,° +
0,389360X, -1.88125X,X, — 0.523750X,X; + 0.72625 X:Xs (4)

dengan Yo o 920 Yo wh e Merupakan respon variabel dari X, X, dan X5 (merupakan
efek linear dari variabel bebas), X, X X, X., dan X.X; (merupakan komponen interaksi antar
variabel) dan X7, ng dan Xf (merupakan komponen kuadrat dari variabel).

Ketepatan dari persamaan regresi dapat dinkur melalui koefisien determinasi (R”). Untuk
1espon Yisguan rerlarat Nilal R* sebesar 0,952 and R {adjusted) 0,908 menunjukkan bahwa model dapat
memprediksi secara signifikan respon dan menjelaskan 91 % dari data, sedangkan untuk respon

Yhiowan tak tare Dilai R® sebesar 0,923 and R° (adjusted) 0.853 menunjukkan bahwa model dapat
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memprediksi secara signifikan respon dan menjelaskan 85 % dari data. Tabel ANOVA ditampilkan
pada Tabel 2.

Nilai p regresi terhitung (p = 0,000) untuk Youn e menunjukkan bahwa model sangat
signifikan. Dari tabel terlihat bahwa koefisien pengaruh kuadrat (p = 0.017), linier (p = 0,000) dan
interaksi (p = 0,000) bernilai signifikan. Nilai probabilitas (p) lebih rendah (p < 0,05) merupakan
batas nilai signifikan. Koetfisien dari respon yaitu X, X;, X,7.X57, X, X5 dan X5 Xs, merupakan nilai
yang signifikan dari model ini (p < 0.035). Nilal p regresi terhitung (p = 0.000) untuk Yiioun wh twut
menunjukkan bahwa model sangat signifikan. Untuk persamaan ini nilai p dari komponen linier,
kuadrat dan interaksi masing — masing sebesar 0,001; 0,011 dan 0.000. Nilai ini menunjukkan nilai
yang signifikan. Koefisien dari respon X, ng, X, X;, dan X,X5 memberikan nilai yang signifikan

pada model ini (p <0.05) .

Tabel 2. Tabel ANOVA untuk Fungsi Respon Permukaan pada Hasil Proses Sonikasi Kitosan

Sumber DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Regresi Yo reraru 9 436,207 436,207 484675 21.87 0,000
Linear 3 116406 116406 388019 1751 0,000
Kuadrat 3 36,787 36,787 122624 553 0,017
Interaksi 3 28314 283,14 943381 42,57 0,000
Residual Error 10 22,160 22,160 22160
Total 19 458,367

Regresi Yy rdak o 9 66248 66,248 73609 13,25 0,000

Linear 30 20,870 20,870 69655 12,52 0,001
Kuadrat 3 10,651 10.651 35504 639 0,011
Interaksi 30 34,727 34727 11,5756 20.83 0,000
Residual Error 10 5,557 5.557 0,5557

Total 19 71,805

DT, degree of freedom: Scq SS. sequential sum of squares; Adj SS. adjusted sum of squares; F, Fischer’s

test: p. probability value

Plot respon permukaan tiga dimensi untuk hasil kitosan terlarut ditunjukkan pada Gambar

2. sedangkan untuk plot respon untuk hasil kitosan tidak terlarut ditampilkan pada Gambar 3. Dari
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respon permukaan diindikasikan adanya pengaruh dari variabel — variabel yang dipelajari terhadap
hasil proses yaitu untuk Kitosan yang terlarut dan hasil kitosan tidak terlarut. Dari Gambar 2a dan
2b terlihat bahwa waktu sonikasi serta konsentrasi asam pada range percobaan memberikan profil
respon hasil kitosan terlarut yang berbeda pada suhu sonikasi sama. Pada waktu sonikasi yang
lama, hasil kitosan terlarut akan meningkat ketika sonikasi dilakukan pada suhu lebih tinggi karena
dengan peningkatan suhu dan waktu sonikasi kemungkinan jumiah ion hidrogen yang terbentuk
selama kavitasi akan makin banyak dan kitosan terdegradasi akan makin banyak. Hal ini agak
berbeda ketika dilakukan pada waktu sonikasi yang sangat singkat, pada kondisi ini suhu sonikasi
yang rendah memberikan nilai hasil kitosan terlarut yang lebih tinggi meskipun perbedaannya tidak

signifikan. Pada Gambar 2¢ terlihat pula bahwa konsentrasi asam yang rendah

50
45
% Rendemen

0 % Rendemen
(vterlarut)

(¥ terlarut)

! el

" Wwaktu Sonikasi (x2)

: B 2 q — | Konsentrasi
suhu Sonikasi (Xls [y 1 - (x3)
Suhu Sonikasi (X1)

{a) (b)

% Rendemen
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.
) Konsentrasi (X3)
o T2
wakta Sonikasi (X2)

(€)

Gambar 2. Plot Respon Permukaan untuk Hasil Kitosan Terlarut sebagai fungsi dari a) Suhu dan
Waktu Sonikasi: b) Suhu Sonikasi dan Konsentrast Asam Asetat; ¢) Waktu Sonikasi dan
Konsentrasi Asam Asetat

memberikan respon hasil kitosan terlarut yang cenderung meningkat pada waktu sonikasi yang
lama, scdangkan hasil kitosan terlarut akan cenderung menurun ketika sonikasi dilakukan pada
konsentrasi asam yang tinggi meskipun waktu sonikasi semakin panjang. Ketika sonikasi dilakukan
pada konsentrasi asam yang rendah maka campuran kitosan merupakan campuran heterogen yaitu
kitosan tidak larut sempurna. Dengan makin lamanya waktu sonikasi dan dengan terbentuknya ion
H" yang membantu kelarutan kitosan jumlah kitosan yang terdegradasi meningkat seiring dengan

makin panjangnya waktu sonikasi. Pada konsentrasi asam yang tinggi dan campuran kitosan telah
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merupakan larutan yang homogen dari awal proses sonikasi, akan terjadi kemungkinan hilangnya

produk kitosan terlarut karena degradasi lanjut dan perubahan fasa.

Meskipun optimasi dilakukan hanya pada persamaan respen uniuk hasil dari kitosan
terlarut, tetapi profil respon hasil dari kitosan tidak terlarut juga ditampilkan untuk validasi hasil
kitosan terlarut. Dari respon permukaan diindikasikan adanya pengaruh dari variabel — variabel
yang dipelajari terhadap hasil kitesan tidak terlarut (Gambar 3). Profil respon yang diperoleh untuk
hasil kitosan tidak terlarut terlihat berbeda dari profil respon hasil kitosan terlarut. Dari Gambar 3a
terlihat bahwa hasil kitosan tidak terlarut akan lebih rendah jika dilakukan pada sonikasi suhu
tinggi dalam waktu sonikasi yang sama, meskipun nilai hasil untuk wakiu sonikasi yang lama
menghasilkan nilai hasil kitosan tidak terlarut yang lebih rendah. Hal ini sesuai dengan hasil plot
dari hasil kitosan terlarut (Gambar 2a) yang merupakan kebalikan dari respon ini. Dengan
rendahnya nilai hasil kitosan tidak terlarut maka hasil kitosan terlarut tinggi pada suhu sonikasi
tinggi dan waktu sonikasi lebih lama. Profil Gambar 3b menunjukkan bahwa konsentrasi asam
yang rendah akan memberikan respon hasil kitosan tidak terlarut cenderung meningkat pada subu
sonikasi semakin tinggi, sedangkan hasil kitosan tidak terlarut cenderung menurun ketika sonikasi
dilakukan pada konsentrasi asam dan suhu tinggi, meskipun hal tersebut tidak berlaku pada
konsentrasi di antara konsentrasi rendah dan tinggi yang dipelajari. Gambar 3¢ menunjukkan
bahwa konsentrasi asam cenderung memberikan pengaruh yang linier terhadap hasil kitosan tidak
terlarut pada suhu tetap dan range waktu sonikasi yang dipelajari. Dari gambar terlihat bahwa pada
waktu sonikasi yang singkat, nilai hasil kitosan tidak terlarut menurun secara linear dengan
semakin besarnya konsentrasi asam asetal vang digunakan, tetapi pada waktu sonikasi yang lama,
hasil kitosan tidak terlarut meningkat secara linear terhadap peningkatan konsentrasi asam asetat

yang digunakan,

Pengaruh Parameter Sonikasi Terhadap Rendemen Kitosan Terdegradasi dan Optimasinya dengan Respornse
Surface Methodology
(Lmma Savitri, dkk)



Simposium Nasional Polimer 1X 2014 8 ISSN 1410-8720
Bandung. 24 September 2014 69

o5
30
% Rendemen

L0
%% Rendemen

a3 i
¥ tak terlarut ° ¥ tak terlarut,

19 7 s J.‘

- i -
- o o -
B Waktu Sonikasi (X2) -2 1T __\‘_J‘_,/‘j 1 Konsentrasi (X3)

1
1
—_—
-1 G L
Suhu Sonikasi (X1) Suhu Sonikasi (X1)

(a)

Y% Rendemen

¥ tak terlarut

45.0

"~ Konsentrasi (X3)

-

Waktu Sonikasi {X2)

()

Gambar 3. Plot Respon Permukaan untuk Hasil Kitosan Tidak Terlarut Sebagai Fungsi a) Suhu
dan Waktu Sonikasi: b) Suhu Sonikasi dan Konsentrasi Asam Asetat: ¢) Waktu Sonikasi dan
Konsentrasi Asam Asetat

Dengan menganalisis respon plot permukaan, nilai optimal dari variabel uji untuk
memperoleh hasil kitosan terlarut tertinggi adalah pada suhu sonikasi 40 °C selama waktu sonikasi
30 menit dan konsentrasi asam 1,17 % v/v.

Perubahan sifat fisika dan kimia dari kitosan terdegradasi yang tidak larut juga dianalisis
menggunakan XRD dan FTIR untuk mengetahui perubahan derajat kristalinitas dan derajat
deasetilasinya. Perubahan derajat kristalinitas dan derajat deasetilasi dari produk terdegradasi untuk
beberapa variabel proses dicantumkan pada Tabel 3. Tabel 3 menunjukkan bahwa proses sonikasi
yvang dijalankan memberikan perubahan terhadap derajat kristalinitas dan derajat deasetilast dari
kitosan tidak terlarut. Dari data terlihat bahwa proses sonikasi menyebabkan kenaikan dari derajat
kristalinitas Kitosan mula — mula yang awalnya bernilai 19,16 % kecuali untuk proses variabel I %
asam asetat. Kenaikan derajat kristalinitas ini disebabkan oleh hilangnya bagian amorf dari kitosan
karena proses degradasi, sedangkan derajat deasetilasi dari kitosan cenderung mengalami
penurunan yang berarti jumlah gugus —NH, dalam residu kitosan setelah proses degradasi
mengalami penurunan karena terpotong dan menjadi produk terlarut dalam filtrat. Hal ini sesuai
dengan hasil yvang diperoleh oleh Liu dkk [14} bahwa ikatan glikosidik GleN-GleN mempunyai
energi hidrasi yang terkecil (0.65 — 0,67 kcal/mol) dibandingkan dengan ikatan glikosidik dar
GleN-GleNAc atau GLeNAc-GLeNAc. Energi hidrasi dari ikatan glikosidik kitosan berhubungan

dengan kemudahan dari ikatan untuk putus karena proses sonikasi. Dari hasil ini terlihat bahwa unit
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GleN terdegradasi dan terlarut sebagai produk dalam larutan sehingga meninggalkan kitosan yang

tidak terlarut dengan jumlah GlcNAc yang

deasetilasinya.

lebih

tinggi sehingga menurunkan derajat

Tabel 3. Perubahan Derajat Kristalinitas Dan Deasetilasi Kitosan Terdegradasi

Variabel Proses Derajat Kristalinitas, %

Derajat Deasetilasi, %

40 °C; 30 menit; 0,5 %
60 °C; 100 menit; 0,5 %
40 °C; 30 menit; | %

60 °C:; 100 menit; | %
67 °C: 65 menit; 0,75 %
50 °C; 6 menit; 0,75 %
50 °C; 124 menit; 0,75 %
50 °C; 65 menit; 0,75 %

19.6
21,5
11,9
13,1
233
23,5
30.2
234

74,65
76.62
78,78
75.21
78.52
76,08
717,20
75,95

Penurunan berat molekul kitosan hasil degradasi dengan sonikasi pada range percobaan 40

dan 60 °C selama 30 menit pada berbagai konsentrasi asam asetat telah diperoleh dari penelitian

sebelumnya [ 16} seperti yang tercantum pada Tabel 4. Berat molekul rata — rata viskositas kitosan

mula — mula sebesar 3.783 kDa.

Tabel 4. Berat Molekul (Mn) Kitosan Hasil Degradasi dengan Sonikasi [ 16]

Variabel Proses Mn, Da
40 °C 30 menit | % 67.313
40 °C 30 menit 0.6 % 67.558
40 °C 30 menit 0,5 % 68.072
40 °C 30 menit 0.3 % 70.485
60 °C 30 menit 0,8 % 59312
60 °C 30 menit 0,5 % 67.607
60 °C 30 menit 0.3 % 75.373
60 °C 30 menit 0.2 % 80.353

KESIMPULAN

Dengan RSM, rendemen Kitosan terlarut optimum diperoleh sebesar 55% pada suhu

sonikasi 40°C, waktu sonikasi 30 menit, dan konsentrast asam asetat yang digunakan 1,17 % v/v.

Dari persamaan yang diperoleh dapat diketahui bahwa hasil optimum diperoleh pada suhu sonikasi

yang tidak terlalu tinggi dengan waktu sonikasi yang singkat tetapi dengan konsentrasi asam asetat

vang tinggi. Proses sonikasi juga telab mengubah derajat kristalinitas dan derajat deasetilasi dari

produk degradasi kitosan yang tidak tertarut.
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