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Dosen. serta praktisi industri dari berbagai daerah di Indonesia. Makalah yang diterima telah
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Pemrosesan Polimer clan Konrposit. (3) Modiflkasi Polimer, (zl) Polirner Fungsional. dan (-5)

Polimer Ener_eli dan Lingkungan.

Kcberhasilan penyelcn-qgaraan Sirnposium ini tidak terlepas dari dukung:rn dan bantuirn dari

berbagai pihak rnulai dari reucana penyelenggaraan Simposiunr hingga penerbitan Prosiding ini.

Oleh karena itu, Panitia rnengucapkan terima kasih yang sebesar-besarnya kepada sentua pihak atas

kerjasama yang telah tcrbangun selanla ini.

Sernoga penerbitan Prosiclin_q ini dapat menjadi sarana untuk meningkatkan hasil penelitian dan

kerjasarna ilmiah yang berkualitas di bidan,q Polimer dalanr rnendukung riset nasional di Indonesia.

Ketua Pani t ia Simposium Nasional  Pol imer IX 2014

Perhimpunan Pol imer Indonesia (HPI )

Dr.  Rike Yudiant i
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PENGARUH PARAMETER SONIKASI TERHADAP RENDEMEN KITOSAN 
TERDEGRADASI DAN OPTIMASINY A DENGAN RESPONSE SURFACE 

METHODOLOGY 

Emma Savitri, Sumarno, Achmad Roesyadi 
Jumsan Teknik Kimia, Fakultas Teknologi Jndustri, lnstitut Teknologi Sepuluh Nopemher 

Kampus ITS Sukolilo, Surabaya, 60 Ill 

ABSTRAK 

Telp: (031) 5946240/5922934, Fax: (031) 5999282 
E-mail: savitri ma@mhoo.com 

PENGARUH PARAMETER SONIKASI TERHADAP RENDEMEN KITOSAN 
TERDEGRADASI DAN OPTIMASINYA DENGAN RESPONSE SURFACE METHODOLOGY. 
Penelitian ini bertujuan mcngoptima.si pcrolchan hasil kitosan terdegradasi terlarut dan tidak tcrlarut 
menggunakan proses soniht.~i. Proses dilakukan clcngan tiga variahel yaitu suhu. waktu sonikasi, dan 
konscntrasi asam asetat yang dievaluasi mcnggunakan Cenrral Composite Design (CCD) dan dioptimasi 
secara statistik menggunakan Response Swface Methodology (RSM). Hasil optimasi RSM menghasilkan 
persamaan scbagai berikut : 
Y k'""'"' tC<icnn = 44,6772 + 0, 111662X,+ 2.1 R441 X,+ 1.9337RX, -1.07158X,'- 0,7357X,'- 1.15643X/ + 

0,971250X 1X,- 2,72625X 1X1 -5.19625 x,x, 
Y hil<h<m h<k b<nl = 49.6606 - 0, 188779X ,-J.2()235X, + 0.2164 73X, -0.33895 I X 12 

- 0.655381 X, 2 + 0.389369X) 2 
-

I ,88125X 1X2 - 0,523750X 1X, + 0.72625 X,X, 
Dengan RSM, dipcroleh rendemcn kitosan terlarut optimum sebcsar 55 '7r dengan parameter sonikasi pada 
suhu sonikasi 40'C waktu sonikasi 30 mcnit dan konscntrasi asam asctat 1.17 'k v/v. Terjadi pcrubahan 
derajat kristalinitas dan deasctilasi karena proses sonikasi. 

Kata kunci: kitosan, sonikasi, response swfoce methodology. central composite design 

ABSTRACT 

THE FFFHCT OF SONICATION PARAMETERS ON THE DEGRADHD CHITOSAN YIELD 
AND ITS OPTIMIZATION WITH RESPONSE SURFACE METHODOI,OGY. ihe research concerned 
on the optimi::.ing degraded chiwsan yield qf" both soluhle and non-soluhle chitosan using sonication proces·s. 
The process depended on three tYiriab/es such as sonication temperoture. time, mul acelic acid 
concentrmion. The interaclion benveen yield and the t>rocess ntriables H-ere ewz!uo!ed using Central 
Composite Design (CCD) and sratistica//y optimi~er/ using Response Swj(l('e Me!hodologr (RSM). The 
optimi:;.ation equwion c~f"RS'l'v! ~rere 
Y,""'''"i "''"'"' = 44.6772 + 0.111662X 1+ 2.18441 X"+ 1.93378X, -1.07158X 1 

2
- 0.7357X,'- 1.15643X3' + 

0.971250X 1X2 - 2.72625X 1X,- 5.19625 X2X1 

Yooo~ui""'"" " 1"""' = 49.6606 - 0.188779X 1-1.20235X" + 0.216473X, -0.338951 X1
2 

- 0.655381 X/ + 
0.389369X,'- 1.88125X 1X2 - 0.523750X 1X1 + 0.72625 X2X1 

Br RSM, !he oplimum riel</ of'so/uh/e c!titosan HLIS 55'k ar sonicalion lempermure of40 '' C, sonication lime 
of' 30 mins. and conce111ra/ion of acetic acid of' 1.17'7r vk The changes in degree of' crnral/init\' and 
dcacetylotion HPre occurred bccouse (~j"sonicalion procf!ss. 

Keywords: chitosan, sonicolion, response swface methodology, central composite design 

PENDAHULUAN 

Degradasi kitosan biasanya dilakukan untuk memperoleh kitosan dcngan berat molekul 

rendah. oligomer kitosan maupun glukosamin. Produk turunan kitosan ini banyak digunakan dalarn 

aplikasi medis dan farmasi karena kelebihan yang dimilikinya seperti kelarutan yang haik dan 

Pcngaruh Parameter Sonikasi Tcrhadap Rcndcmcn Kitosan Tcrdcgradasi dan Optimasinya dcngan Response 
Swj["·e Methodolog,· 
(F:mma Sm·itri, dkk) 

\ 
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memiliki ikatan yang kuat terhadap pernrukzran bermuatan negatif sehingga banyak bermanfaat

pada bidang -  b idang yang terkai t  dengan akt iv i tas biologis l l l  terutarna akt iv i tas ant i . janrur l2 l .

ant i  bakter i  f3-61. dan ant i  tumor f7-91.

Degradasi ikatan glikosidik dari kitosan dengan berba,rai rnelode telah ntenghasilkan

oligokitos.rn dengan berbagai variasi dera.iat polirnerisasi, glukosarrin, dan N asetil glukosanrin.

Metodc kirnia dan enzimrt is banyak digunakan untuk menghasi lkan ol igoki tosan. Meskipun

hidrolisis kimiawi seling clilakr-rkan pada skala industri tetapi hidrolisis ini nrempunyai kelemahan

antara la in dihasi lkannya produk sarnping yang beracun. r 'nenirrbulkan polusi  l ingkungan. hasi l

produksi  o l igoki tosan renchh. dan. jumlah d-glukosamin t in_tgi .  Proses enzimat is biasanya lebrh

mudah dalam pengoperas iannya, tetapi secara ekonornis tidak menguntungkan dibandingknn

dengan proses hidrol is is k imiawi L1l .  Salah satu usaha yan_q dapat di lakukan untuk rrent in inral  isasi

kelenrahan dari proses kimiawi dengan rnelakukan proses sonikasi. Proscs sonikasi merupakan

teknologi lang ranrah lingkungan dan efcktil dalarn proses degraclasi.jika dikornbinasikan dengan

penanrbahan sedik i t  asam I  l0 l .

Radiasi sonikasi intensitas tinggi dapat digunakan untuk mernecah kitosan. Parameter yang

berpen-qaruh pada proscs ini antala lain daya, u'aktu. suhu sonikasi. konsentrasi kitosan, dan derajat

aset i lasi  dar i  k i tosan [0- l l l .  Pene] i t ian sebelumnya l l2 l  rnenuniukkan bahwa ki tosan yang

didegradasi clengan sonikasi akan inen-qalarli depolirnerisasi lebih cepat pada larutan enccr dan

suhu rendah. De-tradasi .juga nrenin-rkat seiring dengan peningkatan rvaktu sonikasi. Dera.iat

deasetilasi (DD) kitosan iuga nrempengaruhi keccpatan degradasi kitosan. rneskipun terjadi

perbedaan hasil antara beberapa pcneliti [3]. Hasil studi lain nrenr-rnjukkan balrwzr proses sonikasi

dapat menurunkan DD kitosan iika DD awal < 90 c/r, dan tidak nrempengaruhi DD (perubahan

t idak lebih c lar i  2 l ( , ) . i ika DD > 90 7c kecual i  untuk waktu sonikasi  ] ,ang singkat I  l4] .

Beldasarkan hasil hasil penelitian sebelumnya diketahui bahrva banyak faktor sonikasi

seperti suhu. waktu. konsentrasi kitosan. arnplitudo, berat molckul arval. dan derajat deasetilasi

kitosan berpengaruh terhadap degraclasi kitosan. Faktor - faktor tersebut banyak dipela.lari secara

terpisah dan ticlak nrelihat intcraksi antara taktor-faktor yang belpen-qaruh. Untuk itu perlu

dilakr-rkan upaya untuk rrengoptimasi faktor faktor yang berpengaruh terhadap rendernen hasil

degradasi serta melihat interaksi antara f:rktor laktor tersebut. Respttrtse Sutfu'e Metltotlolol1l'

merupakirn teknik mate rat is c lan stat ist ik yang dapaf digunakan untuk mengevaluasi  interaksi

antan beberapa firktor proses yang signifikan dan nren goptimasikannya dengan jutnlah eksperinren

yang t idak ter la lu banyak [ l5] .  Dalanr pcnel i t ian in i  akarr  c l ianal is is laktor -  lnktor yang

berpengarr.rh sepcrti suhu. waktu sonikasi serta konsentrasi asam irsetat yang digunakan terhadap

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

Perrgaruh Paramclcr Sonikasi Tcrhadap Renderlcn Kitosan Tcrdcgrirdasi dan Optinrasinya dengar Res:port.se
Sutlut e Methodr ogt
(l:tnntd Su t' iIri, 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 Vo 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) yang dilengkapi dengan probe tranducer Titanium

A//oy. 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

seperli Gambar 1.

Kitosan dalam larutan asam asetat konsentrasi tertentu dan perbandingan 2:200 (b/v)

dimasukkan ke dalam rcaktor stainles.s .s/ee1 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).

7o hasil = massa kitosan terlarut/tidak terlarut setelah plele! len:il<asi x 100 Vo ( I )

massa kitosan dalam nelarut mula-mula

Gambar 1. Skema peralatan sonikasi

t
t
t

Pengaruh Parameter Sonikasi Terhadap Rendemen Kitosan Terdegradasi dan Optimasinya dengan Response

Surface Metho&tktgy
( Emma Savitri. dkk)
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1. Proln sonikator;  2.  Reaktor:  3.  Bak Air ;  1.  Soni t 'utor Pro(essot;5.  lVate r  BtLt l t ;6.  Sumber
Listr ik:  7.  Pipa Masuk Wuter Bdt l r ' .8.  Pipa Keluar Wuer Buth;9.  Kondensor

Response Surjhce l ethodology (RSl{) - CCD

Cenrral Contposite Desigtt (CCD) dari eksperirnen difbrmulasikan untuk menginvestigasi 3

parirmeter yang bcrpengaruh terhadap hasil kitosan setelah proses sonikasi. Paranlcter dirancang

menurut ntlai ortlngonul dari CCID (Tabcl 1). Eksperirnen clengan 3 tingkat faktorial dengan 6 titik

pusat (lan 6 titik bintang (stur point) di desain nrenggunakan Minitcrb ReLeuse 14 dan kualitas

rnodel didasarkan pacla Design ol Etperinent (DOE) Respon.se Strtlht:e. Respon variabel (Yr.ru,,",,

,.,r,,,,,, dan Yx;ro.en ridar rerlarur) didekati clen-u.an persarnaan polinomial orde 2 seperti persalnaan berikut :

Y =Bo+B'X,+B2X2+p3X3+B12X1X2+ B13X1X.r+B1.rX1X,+ B1Xr2 + p: :X:r  + B.:X. l

dengan Y adalah prediksi respon, pe adalah konstanta. X1 sarnpai dengan X, adalah variabel

masukan, p1 sarrpai dengan B3 adaliih koefisien linicr. 811 sampai clengan B1.1 adalah koefisien

intcraksi orde 2 dan p11 sampai dengan B:: adalah koefisien kuadral. Nilai sebenarnya dari tingkat

terkode untuk paralneter berbeda : Suhu sonikasi (X1). waktu sonikasi (X:) dan konsentrasi asam

(Xs) dicantumkan dalam Tabel I dan pengaruhnya pada hasil kitosan terlarut/tidak terlarut

dinyatakan scbagai Y. respon variabel. yang dipelajari.

Tabel  1.  Ni la i  Kode untuk 3 Var iabel  vans Digunakan oada Pcnel i t ian

Kode Variabel -1,682 -1 1,682

X:
suhu

waktu
konsentrasi

33
6

0.33

40
30
0.5

50
65

0.75

60
r00
I

61
t24
1 , 1 1

Rzurga percobaan ynng dilakukan ini berdasarkan data

sebelumnya den,gan suhu sonikasi 40 - 60 "C, rvaktu sonikasi 30

I  %  r ' / v  f l 6 l  .

penel i t ian yang telah di lakukan

120 nreni t .  dan konsentrasi  0,3 -

Pengaruh Palalreter Sonikasi Terhadap Rendcrnen Kitosan Terdegradasi dan Optimasinva clcn.!an Respott.se
Sut ftce Methodologt
(F)nnra Surit ri, t lkkl
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Analisis ,lq'o&rie r Transfornt Infra Red Spectrometer (FT-IR)

FTIR 84005 Shirnadzu, Jepang digunakan untuk menentukan derajat deasetilasi dari

kitosan setelah dide,cradasi dengan teknik pelet KBr. Pengukuran dilakukan dalanr ranga zl00

,1000  c rn  .  Sc rnu i l  \ pck l r r  d i uku l  p l du  suhu  l i nskuns rn  dcng rn  re .o lu : i  4  e t t t  
'  

un luk  J5  r , i r i t r t .

Baxter dkk. [7] mcnggunakan persamaan (2) untuk menentukan derajat deasetilasi dari kitosan

terdegradasi

D D  -  t -  ( | a ) x  r  l s  t l r

dengan DD adalah derajat cleasetilasi, Aro-ss adalah absorbansi pada 165-5 cm I dan A:+so

adalah absorbansi pada 3450 cm'r

Anafisis X- Ray Difliactiur

Pengukuran X-rut tliffra<:tion (XRD) dilakukan menggunakan PANalytical PW 3373/00

X'Pert X rrq' tli.ffrat:tonteler. tsclanda, dengan CuKn I .54 A pada 40 kV dan 30 mA. Intensitas

relatif dicatat dengan range 20 antara 0 90". Derajat kristalinitas dihitung sebagai perbandingan

integral inten-sitas puncak dari daerah kristalin terhadap integral intensitas dari total puncak sampel.

HASIL DAN PEN{BAHASAN

Sistem analisis dilakukan menggunakan Central Cotnpo.site Desigrt Ana1,r'sls (CCD).

Optinasi CICID 3 (tiga) variabel bebas dilakukan menggunakan 20 pcrcobaan dengan 6 percobaan

pada titik sentral. Analisis nn tiple regresi linier menggunakan persamaan polinornial orde dua

mcnghasilkan persamaan sebagai berikut :

Yr i ro,an r . . , . r " , .ur= 14,6112 + 0,  111662X1+ 2,18.141X2 + 1.93378X: - l .07l58Xrr 0.7357Xrr

I  . l5643xrr  + 0,971 250XrX -  2. l2625XtXr 5.  I  9625 XrXr (  3 )

yr i r , , , , ,n r"r  r . , , , , ,  = 49.6606 0.188779Xr-1,20235Xr + 0.216473X: -0,338951Xr2 -  0,655381X2: +

0.389369Xrr t .88125X1Xr 0.523750XrXr + 0.72625 XrX., ( .+ )

clengan Y1;,o,.,, ,..,.1",,,, dan Yki,u,"u ,", rrr,,r merupakan respon variabel clali X1, Xr' dan X; (rlerupakan

ef'ek linear dari variabel bebas). XrX:. XrXr. dan X:X: (merupakan konlponen interaksi antar

variabel) clan X1r, Xll clan X.l (nicrupakan komponen kuadrat dari variabel).

Ketepatrn dari pcrsamaan regresi clapat diukr.rr rrelalui koefisien deternrinasi tRr t. Unttrk

respon Yy;,,,..,,,.,.1,,,,1 nilai Rl sebesar 0,9-52 and R) (.adjlt.\led) 0.908 menunjukkan bahwa rnodel dapat

rncrnprediksi secara signifikan respon dan rrenjelaskan 9l % dari data, sedangkan untuk respon

Yrir,,,rn r"r 1,,,.,, nilai Rl sebesar 0.923 and R) {tuljtLstet!1 0.8-53 rncnunjukkan bahwa nrodel dapat

Pengaluh Pararnctcr Sonikasi Terhadap Rcrrdcncn Kitosan 
'lcrdegladasi 

dan Optimasinya clcngan Response

Sut face M ct hotloktgt
(L)nnur Stt it i. dkk)
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n)emprediksi secara signifikan respon dan menjelaskan 85 7c dari data. Tabel ANC)VA ditanpilkan

pada Tabel 2.

Nilai p rcgresi terhitung (p = 0,000) untuk Y;i',,,,,,' ,",.;,,,,,, meDurjukkan bahwa nrodel san-rat

signifikan. Dari tabel terlihat bahwa koeflsien pengaruh kuadlat (p = 0.017), linier (p = 0,000) dan

interaksi  (p = 0.000) berni la i  s igni l ikan. Ni la i  probabi l i tas (p) lebih renclah (p < 0.05) nterupakan

batas ni la i  s i -sni f lkan. Koef is ien dar i  respon yai tu Xr.  Xr,  Xr: ,X,r ,  XrX,.dln X:X..  rnerupakan ni la i

yang signifikan dari rlodel ini (p < 0.05). Nilai p regresi terhitung (p = 0.000) untuk Y1;'.,,,,,,,,,1 1,,,,,,

rnenunjukkan bahwa rnodel sangat signifikan. tlntuk persamaan ini nilai p dari kontponen linier.

kuadrat  dan interaksi  masing masing sebesar 0.001; 0,01 I  dan 0,000. Ni la i  in i  rnenunjukkan ni la i

yang signi f ikan. Koef is ien dal i  lcspon X,.  X, t .  X1X1. dln X:Xr mernber ikan ni la i  yang signi l ikan

pada moclcl ini (p < 0,05) .

Tabel 2. Tabel ANOVA untuk Fungsi Respon Pennukaan pada Ilasil Proses Sonikasi Kitosrin

Sumber DF Seq SS Adj SS Adj MS F p

Rcgt esi Ypi,,,,", 1,,,,,,

Lirtear

Kuadrat

Interaksi

Resitlual Ernr

Total

436.201 436.201 48,4675 21 ,81 0,000

I 16.;106

36.787

283.  14

2 2 , 1 6 0

458.367

I I  6.406 38,8019 17,5 I 0,000

36,181 12.2624 -5,-53 0,017

283, r4 9.+,338 I 42,51 0,000

22.160 2.2160l 0

l 9

Regresi Y1,',, ,;,1,,p 1,,,,,,

Linear

Kuadrat

lnteraksi

Resitlual Error

Total

66.248

20,870

10,65  |

31.121

5.557

7 r .805

66,248 7,3609

20,870 6,96-55

10.65 1 3,5504

34,121 | r .57-56

5.5-57 0,5557

13.2-s 0,000

12,52 0.001

6,39 0,0 |  l

20.83 0,000

l 0

l 9

'DF. degrea ol .li 'eedon. Scq SS. sergrrrllrtl sunt oJ .st1rurres: Adj SS. atljusted .sum of stluure.s: l-, Fischer's

I e.\t: p. l, ro ba bi I i | \' \:u lu(

Plot respon permukaan tiga dirnensi untr-rk hrsil kitosan tcrlarut ditunjukkan pada Gambar

2, scdangkan untuk plot respon untuk hasil kitosan tidak tcllarut ditampilkan pacla Clarnbar 3. Dari

Pengaruh Pilri lmctcr Sonikasi Terhadiip Renclcmcn Kitosan Terdegradasi dan Optinrasinya dcngan Re.sprtrt.se

S u rftt r c M e t ltctd o I o g .t'
(L tnnt t t  Suv i t r i ,  dkk)
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respon permukaan diindikrsikan adanya pengaruh dari variabel - variabel yang dipela.iari tcrhadap

hasil proses yaitu untuk kitosan yang terlarut clan hasil kitosan tidak ter-larut. Dari Gantbar 2a dan

2b terlihat bahwa waktu sonikasi serta konsentrasi asarn pada rzalge percobaan mernberikan profil

respon hasil kitosan terlarut yang berbecla pada suhu sonikasi sama. Pada u'aktu sonikasi yang

lama. hasil kitgsan terlarut akan nreningkat kctika sonikasi dilakukan pada suhu lebih tinggi karena

dengan peningkat ln suhu dan tvaktu sonikasi  kcmungkinan junr lah ion hidrogen vang terbentuk

selama klvitasi akan makin banyak dan kitosan terdegradasi akan makin banyak. IIal ini agak

berbeda ket ika di lakukan pada waktu sonikasi  yang sangat s ingkat,  pada kondis i  in i  suhu sonjkasi

yang rendah rnenrberikan nilai hasil kitosan terlarut yang lebih tin-rgi meskipun perbedaannya tidak

signifikan. Pada Garnbar 2c terlihat pula bahwa konsentrasi asam yang rendah

5 t

9/o Rendemen r!

(Y terlarut)

I  i l

waktu son'kasr (X2)
l

(x3)

( a )

:-rl

1rr

(Y terbrut) lf

Z L

xonsentrasi (X3)

Gambar 2. Plot Respon Pernrukaan untuk IIasil Kitosan Terlarut sebagai firngsi dari a) Suhu dan

Waktu Sonikasi ;b)  Suhu Sonikasi  dan Konsentrasi  Asam Asetat ;  c)  Waktu Sonikasi  dan
Konsentrasi Asam Asetat

memberikan respon hasil kitosan terlarut yan,g cenderun-q rneningkat pada waktu sonikasi yang

larna. scdangkan hasil kitosan terlarut akan cenderung menurlln kctika sonikasi dilakukan pada

konsenrrasi  asam yang t inggi  rneskipun waktu sonikasi  semakin panjang. Ket ika sonikasi  d i lakukan

pada konsentrasi asarn yang rendah maka c.rmpllran kitosan rnerupakan campuran heterogen yaitu

kitosan tidak lamt sernpurna. Dengan rnakin lanranya waktu soniknsi dan dengan terbentuknya ion

H* yang nrembantu kelarutan kitosan junrlah kitosan yang terdegradasi nteningkat seiring dengan

makin panjangnya wzrktu sonikasi. Pada konsentrasi asarn yang tinggi dan can)puran kitosan telah

Pcngaruh PararrctcI Sonikasi 
' l 'crhadap 

Rendemcn Kitosirn Terdcgradasi darr Optirnasinya dcngan Ilesponsc

,\urJhce il4 ct hotlologt'
(l:nunt Suliti, dkk)
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nlerupakan larutan yang homogen dali awal proses sonikasi, akan te{adi ketnungkinan hilangnya

produk kitosan terlarut karena degradasi lanjut dan perubahan fasa.

Meskipun opt i rnasi  d i lakukan hanya pada persanraan respon untuk hasi l  dar i  k i tosan

terlarut. tetapi prolil respon hnsil dari kitosan tidak tellarut .juga ditarnpilkan untuk validasi hasil

kitosan terlarut. Dari respon permukaan diindikasikan adanya pengaruh clari i,'ariabel - variabcl

yang dipela.iari terhadap hasil kitosan tidak terlarut (Garnbar 3). Profil respon yang cliperoleh untuk

hasil kitosan tidak terlarut terlihat berbeda clari profil respon lrasil kitosan terlalut. Dari Ciambar 3a

ter l ihat  bahwa hasi l  k i tosan t idak tcr larut  akan lebih renclah. j ika di l lkukan pada sonikasi  suhu

t inggi  dalan waktu sonikasi  yang sarna, rneskipun ni la i  hasi l  untuk waktu sonikasi  yang larna

nrenghasilkan nilai hasil kitosan tidak terlarut yang lebih rendah. FIal ini sesuai dengan hasil piot

dari hasil kitosan terlarut (Garnbar 2a) yang merupakan kebalikan dar-i respon ini. Dengan

renclahnya nilai hasil kitosan tidak terlarut maka hasil kitosan terlarut tinggi pada suhu sonikasi

ringgi dan u,aktu sonikasi lebih lanra. Profil Gambar 3b rnenunjukkan bahwa konsentrasi asirln

yang rendah akan memberikan respon htrsil kitosan tidak terlarut cenderung meningkat pada suhu

sonikasi semakin tinggi. sedangkan hasil kitosan tidak terlarut cenderung menurun ketika sonikasi

dilakukan pada konsentrasi asan dan suhu tinggi. meskipun hal tcrsebut tidak berlaku pada

konsentrasi di antara konsentrasi rendah dan tin-egi yang dipela.iari. Gambar 3c menunjukkan

bahrva konsentrasi asam ccnderung menrberikan pengaruh yan-r linier terhadap hasil kitosan tidak

terlarut pada suhu tetap dan runge u,aktu sonikasi yang dipelajari. Dari gambar terlihat bahwa pada

waktu sonikasi ylng singkat. nilai hasil kitosan tidak terlarut nrenurun secara linear dengan

sernakin besarnya konsentrasi asam asetat yang cligunakan, tetapi pada waktu sonikasi yang lalra,

hasil kitostrn tidak terlarut meningkat secara linear terhadap peningkatan konsentrasi asam asetat

yang digunakan.

Pengaruh Parametcr Sonikirsi Terhadap Rendcmen KiLosan Tcrdegladasi dan Optinasinya dengan Resptutsc

SurJlcc Met lndologt'
( [,nunu Srtv' itri, dkk )
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5 1  9

5 1  5

: t , .

l

waktu  son ikas i (X2)

tc,

Gambar 3. Plot Respon Pemukaan untuk Hasil Kitosan Tidak Terlarut Sebagai Fungsi a) Suhu
dan Waktu Sonikasi: b) Suhu Sonikasi dan Konsentrasi Asarn Asctiltl c) Waktu Sonikasi dan

Konsentrasi Asarn Asetat

Dengan nrenganalisis respon plot perrnukaan. nilai optimal dari variabel uji untuk

memperoleh hasil kitosan terlarut tcrtin-qgi adalah pada suhu sonikasi zl0'C selama waktu sonikasi

30 mcnit  dan konsentrasi  asam l . l7 7c v/v.

Perubahan sifht tlsika dan kinria dari kitosan terdegradasi yang tidak larut juga dianalisis

menggunakan XRD dan FTIR untuk rricngetahui pelubahan dera.jat klistalinitas dan derajat

deasetilasinya. Perubahan derajat kristalinitas dan derajat deasetilasi dari produk terdegradasi untuk

beberapa variabel proses dicantumkan pada Tlbel 3. Tabel 3 menunjukkan bahwa proses sonikasi

yang dijalankan nremberikan perubahan terhadap delajat kristalinitas dan derajat deasetiltisi dari

kitosan tidak terlarut. Dari clata tcrlihat bahwa proses sonikasi menyebabkan kenaikan dari derajat

kr istal in i tas k i tosan mula mula yang awalnya berni la i  19.16 % kecual i  untuk proses var iabel  I  6/c

asam asetat. Kenaikan derajat kristalinitas ini discbabkan oleh hilangnya bagian anrorf dari kitosan

karena proses degradasi. sedangkan derajat deasetilasi dari kitosan cenderung ncngalami

penurunan yang berarti jumlah gugus -NH1 dalzrrn residr,r kitosan setelah proses clegradasi

mengalanri penurunan karena terpotong dan menjadi produk terlarut dalanr filtrat. Hal ini sesuai

clengan hasil yang dipcroleh oleh Liu dkk t l ll bahwa ikatan glikosidik GlcN-GlcN nlempunyai

energi hiclrasi yang terkecil (0.65 - 0,67 kcal/mol) dibandingkan dengan ikatan glikosidik dari

GlcN-GlcNAc atau GLcNAc GLcNAc. Energi hidrasi dari ikatan glikosidik kitosan berhubungan

clengan kemudahan dari ikatan untuk putus karena proses sonikasi. Dari hasil ini terlihat bahwa unit

Pcngaruh Parametcr Sonikasi Telhadap Rcndcnren Kitosan Tcrdcgradasi dan Optirnasinl'a dengan Resport.sc

Suftace Methotlolo.qt
(.Ernnrt Savir ri. dkk)
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GlcN terdegraclasi dan terlarut sebagai produk dalanr larutan sehingga meninggalkan kitosan yang

tidak terlarut dengan junrlah GlcNAc yang lebih tinggi sehing,ea menurunkan dera.jat

deaset i lasinva.

'I'abel 3. Perubahan Dcrirjat Kristalinitas Dan Deasetilasi Kitosan Terdegradasi

Variabel Proses Deraiat Kristalinitas, o/o Dera.jat Deasetilasi, %
,{0 "C:
6 0 ' c ;
zl0'cl ;
60'cr ;
61 "C..
50 ' c ;
-50 .c:

19.6
2 1 . 5
I  1 , 9
l 3 . l
23 ,3
, 1  5

30.2
2.3.4

14,65
76.62
78,78
15.21
78.52
76.08
11 ,20

50 "C:

30 menit :  0,5 7c
I 00 nrenit; 0,-5 c/c

30 rneni t :  I  %
1 0 0  n r e n i t :  l %
65 n)enitt 0.75 7c
6 menit ;  0.7-5 %
124 menit t  0.75 %
65 menir :  0.75 7c 75.95

Penurunan berat molekul kitosan hasil degradasi dengan sonikasi pada rtutge percobaan zl0

dan 60 "C selarna 30 rnenit pada berbagai konsentrasi asam asetat telah diperoleh dari penelitian

sebelumnya I l6l scperti .yang tercantum pada Tabel 4. Berat molekr.rl rata rata viskositas kitosan

mula mula sebesar 3.783 kDa.

Tabel 4. Berat Molekul (Mn) Kitosan Hasil Degraclasi clengan Sonikasi I l6l

Variabel Proses NIn, Da
40 "C 30 rnenit I 7o
40 'C- 30 menit 0.6 7c
.+0 'C 30 menit 0,5 7c
.10 "C 30 mcnit 0.3 7o
60 "C 30 menit 0,8 c/c

60 'C 30 menit 0,-5 7c
60 'C  30  men i t  0 .3  %
60 'C  30  men i t  0 .2  %

6 7 . 3  l 3
67.5-58
68.072
70..185
5 9 . 3  l 2
61 .601
7 5 .313
80.353

KESIMPULAN

Dcngan RSM, rendenren kitosan terlarut optimum diperoleh sebesar 55% pada suhu

sonikasi 210'C. waktu soniklsi 30 mcnit. dan konsentrasi asam asetat yang digunakan 1,ll c/o vlv.

Dar i  persamaan yang diperoleh dapat diketahui  bahwa hasi l  opt i rnum diperoleh pada suhu sonikasi

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

yang tinggi. Proscs sonikasi juga telah nrengubah clerajat kristalinitas dan derajat deasctilasi dari

produk degradasi kitosan yang tidak terlar .

Pengaruh Parametcr Sonikasi Tcrhatlap Rendemen Kitosan Tcrdegrirdasi dan Optimasinya dengan Response
Surfut e M ct hotlologt
(Ltnntu Sut iti, t lkk)
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