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ABSTRAK

Kitosan adalah biopolimer alam yang dihasilkan dari deasetilasi kitin. Parameter utama
yang mengontrol sifat fisikokimia dan biologi kitosan adalah derajat deasetilasi dan
berat molekul (BM). Pemanfaatan kitosan belum optimal karena rantai kitosan yang
panjang dan mengakibatkan kelarutan yang rendah. Oleh karena itu dilakukannya
depolimerisasi untuk memotong ikatan kitosan menjadi rantai pendek. Penelitian ini
bertujuan untuk memperoleh kondisi optimum metode depolimerisasi kitosan
menggunakan asam asetat (CHsCOOH) serta untuk mengetahui karakteristik kitosan
berat molekul rendah hasil depolimerisasi. Optimasi proses depolimerisasi
menggunakan Design Expert versi 13 dengan metode Box Behnken Design (BBD). Desain
eksperimen terdiri dari 17 run dengan 5 center point. Variabel proses dalam penelitian
ini, yaitu suhu dengan variasi 60°C; 70°C; 80°C, waktu dengan variasi 30 menit; 45 menit;
60 menit, dan konsentrasi kitosan dengan variasi 1%; 1,5%; 2%. Variabel respon pada
penelitian ini yaitu rendemen, berat molekul, dan kelarutan kitosan. Hasil dari
penelitian ini diperoleh kondisi optimum pada suhu 80°C, waktu pengadukan 34 menit,
Submitted: 10 Maret 2023 dan konsentrasi 1% dengan rendemen sebesar 98.0667%, berat molekul 31.662 kDa, dan
Accepted: 13 September 2023 kelarutan 19.7%, derajat deasetilasi 98.57%, dan indeks kristalinitas sebesar 32.28%.
Published: 24 Desember 2023
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ABSTRACT

*Penulis Korespondensi: Chitosan is a biopolymer resulting from the deacetylation of chitin. The main
Suryani characteristics that control the properties of chitosan are deacetylation degree and
molecular weight (MW). The application of chitosan is still not optimal because of the
long chain of chitosan which results in low solubility. Therefore, depolymerization of
chitosan is to cut the chitosan bonds into short chains. This study aimed to obtain the
optimum conditions of the chitosan depolymerization using acetic acid (CH3COOH)
and to determine the characteristics of the low molecular weight chitosan resulting from
the depolymerization. Optimization of depolymerization process using Design Expert
version 13 using the Box Behnken Design method (BBD). The experimental design
consisted of 17 runs with 5 center points. The process variables in this study were
temperature (60°C; 70°C; 80°C), time (30 minutes; 45 minutes; 60 minutes), and chitosan
concentration (1%; 1.5%; 2%). Response variables there are the yield, molecular weight,
and solubility of chitosan. The results of this study obtained the optimum conditions at
a temperature was 80°C, 34 minutes, and a concentration of chitosan was 1% with a yield
was 97.0667%, a molecular weight was 31.662 kDa, and a solubility was 19.7%,
deacetylation degree was 98.57%, and crystallinity index was 32.28%.
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PENDAHULUAN
Kitosan merupakan biopolimer hasil

kitosan adalah derajat deasetilasi (DD) dan
berat molekul (BM). Kitosan komersial

dari deasetilasi kitin. Kitosan bersifat non-
toksik dan dapat diperoleh melalui reaksi
kimia maupun biokimia. Parameter utama
yang mengontrol sifat fisikokimia dan biologi

memiliki DD antara 70-95% dan BM antara
50.000-2.000.000 Da. Kitosan memiliki banyak
manfaat dalam bidang kesehatan, yaitu dalam

sistem  penghantaran  obat berbasis
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nanopartikel, hidrogel, dan tablet lepas
lambat (Imtihani & Permatasari, 2020; R.
Pratiwi, 2014; Song et al., 2020).

Panjangnya rantai kitosan
mengakibatkan kelarutan yang rendah
sehingga pengaplikasiannya menjadi terbatas.
Kelarutan kitosan merupakan karakteristik
yang penting. Kelarutan yang meningkat
akan menjadikan pengaplikasian kitosan
yang lebih  luas, khususnya pada
pengembangan  penyalut dan  system
penghantaran obat dalam industry farmasi.
Salah satu cara wuntuk meningkatkan
kelarutan kitosan adalah dengan menurunkan
BM kitosan melalui proses depolimerisasi
yaitu dengan memotong ikatan kitosan
menjadi rantai pendek (Tanasale et al., 2016).

Kitosan  berat molekul rendah
merupakan biopolimer yang memiliki
biokompatibilitas, biodegradabilitas, dan
bersifat non-toksik dibandingkan dengan
kitosan BM tinggi. Kitosan BM rendah dapat
diperoleh melalui depolimerisasi dengan cara
pemendekkan rantai molekul kitosan melalui
pemutusan ikatan glikosidik. Kitosan berat
molekul rendah dilakukan depolimerisasi
dengan berbagai kondisi variasi baik
konsentrasi kitosan, suhu yang digunakan
hingga waktu pengadukan. Kondisi proses
depolimerisasi menggunakan kondisi
optimum dari hasil penelitian yang terdahulu
(Gongalves et al., 2021; Sandria et al., 2017;
Tanasale et al., 2016).

Optimasi dilakukan untuk mencari
solusi terbaik dalam mengatasi suatu
permasalahan. Melalui optimasi, dapat
meminimalkan biaya penggunaan bahan
baku dan memaksimalkan hasil yang
diinginkan. Optimasi menggunakan Box
Bhenken Design (BBD) adalah metode yang
efektif untuk optimasi variabel proses,
metode ini digunakan dalam menemukan
pengaturan yang ideal untuk mencapai hasil
yang optimal. BBD mampu mengatasi
keterbatasan metode trial and error dan
menjadi metode yang tepat untuk
mengoptimalkan nilai target. Optimasi
menggunakan BBD telah dimanfaatkan pada
degradasi kitosan yang dilakukan oleh Zhang

et al. (2018) menggunakan hidrogen
peroksida dengan bantuan gelombang mikro
dengan menggunakan tiga faktor pada tiga
tingkat BBD. Optimasi depolimerisasi kitosan
menggunakan BBD telah dilaporkan juga
pada penelitian sebelumnya (Suryani et al.,
2022). Namun optimasi proses depolimerisasi
kitosan secara BBD menggunakan metode
pengadukan dengan meninjau parameter
konsentrasi, suhu, dan waktu pengadukan
belum banyak dilaporkan, hal ini perlu dikaji
lebih lanjut mengingat semakin lama waktu
kontak antara kitosan dan pelarut, dalam
kondisis suhu dan waktu pengadukan
tertentu mampu memperkecil rantai polimer
kitosan tersebut (Prihantini et al., 2020). Selain
itu interaksi antara faktor yang menggunakan
BBD dapat digunakan untuk produksi kitosan
berat molekul rendah (Reghioua et al., 2021;
Zhang et al., 2018).

Penelitian  ini  bertujuan  untuk
memperoleh  kondisi optimum metode
depolimerisasi kitosan menggunakan asam
asetat (CHsCOOH), dan untuk mengetahui
karakteristik kitosan berat molekul rendah
hasil depolimerisasi.

METODE PENELITIAN
Alat

Penelitian ini menggunakan alat
meliputi blender (Sharp®), cawan porselin
(Pyrex®), erlenmeyer (Pyrex®), gelas kimia
(Pyrex®), gelas ukur (Pyrex®), hot plate (Stuart
UC 152), magnetic stirrer (Cimarec®), oven
(Memmer®), pipet tetes (Pyrex®),
spektrofotometer FTIR (Shimadzu®), statif dan
klem, timbangan analitik (Bel Engineering®),
dan viskometer ostwald (Pyrex®).

Bahan

Penelitian ini menggunakan bahan-
bahan meliputi kitosan dengan berat molekul
57 kDa hasil sintesis dari cangkang kulit
udang vaname (Litopenaus vannamei) yang
diperoleh dari PT. Sultratuna Samudra
Kendari, asam asetat (Emsure®), aluminium
foil, aquades (Brataco®), etanol 96%, dan
NaOH (Sumitomo Seika Chemicals®).

Optimasi Box-Behnken Design
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Desain eksperimental = Box-Behnken
digunakan untuk mengoptimalkan metode
depolimerisasi dan meminimalkan jumlah
percobaan. Optimasi BBD dilakukan dengan
menggunakan software Stat-Ease Design-Expert
versi 13. Desain eksperimen terdiri dari 17

run. Dalam eksperimen terdapat 3 variabel
proses, yaitu suhu dengan variasi 60°C; 70°C;
80°C, waktu pengadukan dengan variasi 30
menit; 45 menit; 60 menit, dan konsentrasi
dengan variasi 1%; 1,5%; 2% yang dirancang
menggunakan BBD.

Tabel 1. Variasi Suhu, Waktu dan Konsentrasi Kitosan Menggunkan BBD

No. Std Run Factor A: Factor B: Waktu Factor C:
Suhu (°C) (Menit) Konsentrasi (%)
1 14 1 70 45 15
2 1 2 60 30 15
3 15 3 70 45 15
4 8 4 80 45 5
5 10 5 70 60 1
6 6 6 80 45 1
7 11 7 70 30 ’
8 4 8 80 60 15
9 17 9 70 45 15
10 12 10 70 60 2
11 7 11 60 45 5
12 5 12 60 45 1
13 9 13 70 30 1
14 13 14 70 45 15
15 3 15 60 60 15
16 16 16 70 45 15
17 2 17 80 30 15

Karakteristik Kitosan Berat Molekul Rendah
1. Rendemen

Penetuan Rendemen kitosan
didasarkan pada persentase dari berat kitosan
hasil depolimerisasi dibandingkan dengan
kitosan sebelum didepolimerisasi.
Prosedurnya yaitu menimbang berat kitosan
awal yang digunakan, lalu menimbang
kitosan hasil depolimerisasi. Setelah itu,
dihitung persentase rendemennya dengan
rumus sebagai berikut (Imtihani &
Permatasari, 2020):

Berat kitosan hasil
depolimerisasi (g)

% Rendemen= x 100%

Berat awal kitosan (g)

2. Penentuan Berat Molekul Berdasarkan
Viskositas

Konsentrasi kitosan 0,2%; 0,4%; 0,6%;

0,8%; 1,0%; 1,2%; 1,4%; 1,6%; 1,8%; 2,0%

dilarutkan dalam larutan 10 mL asam asetat

pada 2%. Dipipet larutan kitosan sebanyak 5

mL dan diukur menggunakan viskometer
Ostwald yang ditempatkan dalam penangas
air dengan suhu 30°C. Waktu alir diukur
setelah tiga kali pengulangan. Dilakukan
pengukuran untuk mengukur waktu alir air
suling yang digunakan sebagai pembanding.
Viskometer Ostwald digunakan untuk
mengukur viskositas, dan rumus berikut
dapat digunakan untuk menghitungnya:

0= 50" e = Mrea =5

[n] = K. M
3. Kelarutan

Kitosan (0,5 g) dilarutkan dalam 50 mL

air kemudian diaduk 20 menit. Larutan
disaring untuk memisahkan fasa cair dari fasa
padat, dikeringkan pada suhu 105°C, dan
ditimbang hingga mencapai berat konstan.
Persentase kelarutan dihitung menggunakan
rumus di bawah ini (Setha et al., 2019):

bobot akhir
bobot awal

%Ketidaklarutan = x 100%
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%Kelarutan = 100% - ketidaklarutan

4. Derajat Deasetilasi
Fourier Transform Infra Red (FTIR)

digunakan untuk menentukan derajat
deasetilasi (DD) kitosan yaitu pada kisaran
bilangan gelombang 4000-500 cm*

Pengukuran derajat deasetilasi berdasarkan
hasil FTIR menggunakan metode baseline.
Derajat deasetilasi ditentukan dan dihitung
dengan rumus berikut (Imtihani &
Permatasari, 2020; Setha et al., 2019):

% N-deasetilasi =[100 — (o> » 29%]

'A3450 1,33

Keterangan:

A1655 = Nilai serapan pada £ 1655 cm-!
A3450 = Nilai serapan pada £ 3450 cm-.
1,33 =Rasio A1655/A3450 ketika N-
deasetilasi adalah 100%.

5. Indeks Kristalinitas

Kristalinitas kitosan diukur
menggunakan X-Ray Diffraction (XRD).
Kristalinitas kitosan diukur berdasarkan pola
difraksi yang dihasilkan oleh radiasi Cu-Ka

yang diatur pada 40 kV dan diukur pada 2e =
5-50°, dan indeks kristalinitas dapat dihitung
dengan menggunakan persamaan di bawah
ini (Musiam & Aisyah, 2021).

Fc

% Indeks kristalinitas = x 100%
Fc + Fa
Keterangan:
Fc = luas kristalin
Fa =1luas amorf
HASIL DAN PEMBAHASAN
Optimalisasi dilakukan untuk

memudahkan penyusunan dan interpretasi
data yang diperoleh. Metode optimasi dengan
BBD memungkinkan untuk menentukan
pengaruh yang dominan dalam penentuan
proses depolimerisasi kitosan dan digunakan
untuk mencari daerah yang optimal dari
rendamen, berat molekul, dan kelarutan
kitosan hasil depolimerisasi. Respon yang
diperoleh untuk menentukan rentang optimal
menggunakan metode BBD ditampilkan pada
Tabel 2, dan analisis model ditampilkan pada

Tabel 3.

Tabel 2. Hasil Pengukuran Respon Rendamen, Berat Molekul, dan Kelarutan Penentu Formula Optimum

Berat

Suhu Waktu Konsentrasi Rendemen( Kelarutan
No. Std Run (oC) (Menit) %) %) molekul %)
(kDa)
1 14 1 70 45 1,5 96 30 20.2
2 1 2 60 30 1,5 86 38 10.8
3 15 3 70 45 1,5 91.33 37 12
4 8 4 80 45 2 92.5 35 14.8
5 10 5 70 60 1 93 35 14
6 6 6 80 45 1 98 30 194
7 11 7 70 30 2 95 33 15.2
8 4 8 80 60 1,5 94 31 18.8
9 17 9 70 45 1,5 99 35 14.4
10 12 10 70 60 2 90 30 20.5
11 7 11 60 45 2 85 40 10
12 5 12 60 45 1 80 40 10.2
13 9 13 70 30 1 98 35 15
14 13 14 70 45 1,5 99 31 20.7
15 3 15 60 60 15 77.3 38 11.2
16 16 16 70 45 1,5 90.66 30 21.3
17 2 17 80 30 1,5 97.33 30 19.8
Persamaan model kuadratik yang depolimerisasi kitosan terhadap respon

dihasilkan dari pengolahan data

rendemen sebagai berikut:

Y =95.20 +6.69A -2.75B -0.8125C +1.34AB -2.63AC +0.0000BC -5.83A2 -0.7078B2 -0.4902C2
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Tabel 3. Analisis Model Untuk Variabel Respon
Nilai p model Nilai p Lack of fit
. R 1 R?2
No espon Mode (p<0,05) (p<0,05)
1 Rendamen Quadratic 0,0099 0,9532 0,8967
2 Berat molekul Linear 0,0183 0,7221 0,5255
3 Kelarutan Linear 0,0464 0,8407 0,4474

Proses optimasi menggunakan Design
Expert  menunjukan  kondisi
sebagaimana yang ditampilkan pada Tabel 4.
Berdasarkan data pada Tebel 4 diketahui
bahwa diperoleh kondisi optimum proses

optimum

depolimerisasi dengan nilai desirability yang
mendekati nilai 1 yaitu ada pada desirability
0,691 pada suhu 80°C, waktu 34.033 menit,
dan konsentrasi kitosan 1 %.

Tabel 4. Solusi Formula Berdasarkan Nilai Desirability

Suhu Waktu

Konsentrasi Rendemen(

BM Kelarutan desirability

(°C) (menit) (%) %) (kDa) (%)
80.000  34.033 1.000 99.657 30.683 19.032 0.691 selected
Konfirmasi kondisi optimum dari hasil pengujian rendemen 98.067%, berat

dilakukan dengan pengujian ulang untuk
melihat nilai konfirmasi respon dari hasil
pengujian dan perkiraan oleh aplikasi.
Prediksi rendemen 99.707%, berat molekul
30.75kDa, dan kelarutan 18.907%, sedangkan

molekul 31.662 kDa, dan kelarutan 19.7%.
Nilai hasil pengujian tersebut dapat diterima
karena tidak melewati batas bawah dan atas
yang telah ditentukan dari desain, data
konfirmasi dapat dilihat pada Tabel 5.

Tabel 5. Konfirmasi Hasil Design Expert® Pada Kondisi Optimum

.. Nilai Mean Nilai Mean 95% Predction Index
No. Analisis o . ..
Prediksi Pengujian Low High
1 Rendamen 99.7072 % 98.0667% 89.9554% 109.459%
2 Berat Molekul 30.75 kDa 31.662 kDa 25.436 kDa 36.063 kDa
3 Kelarutan 18.907% 19.7% 12.538% 25.275%
Rendemen kedalam rentang PI high dan PI low (Tabel 5).

Hasil penelitian diperoleh rendemen
kitosan optimum yaitu 98.066%, prediksi
rendemen BBD yaitu 99.707% hal tersebut
dapat diterima karena masih termasuk

Nilai rendemen kondisi optimum diperoleh
pada suhu 80°C dengan waktu pengadukan
34 menit, konsentrasi kitosan 1% (Tabel 4).

g F o i
Factor Coding: Actual Rendemen (%) cton Codiag: Acksal 3D Surface

mgiod Rendemen (%)
@ Design Point
723 I %
et 773 [ +°
X2=8
Actual Factor = :;::
€ =1.00001 z -

= Actual Factor 2

E € = 100001 H

: §

2 3

: &

A: suhu (0C)
@) (b)
Gambar 1. Grafik Contour (a) dan Tiga Dimensi (b) Prediksi Kondisi Optimum Rendemen Kitosan
Depolimerisasi
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Berdasarkan Gambar 1 analisa grafik
contour dan 3D surface menunjukan prediksi
pada kondisi optimum, rendemen kitosan
depolimerisasi pada suhu sekitar 60°C dengan
waktu pengadukan 60 menit rendemen yang
dihasilkan sekitar 80%, dan akan semkain
meningkat seiring dengan kenaikan suhu.
Berdasarkan hasil prediksi kondisi optimum
kitosan 1% akan menghasilkan rendemen
terbesar hal ini sesuai Putra & Husni (2013)
bahwa  jumlah rendemen
disebabkan oleh banyaknya substitusi atom
H* yang ada pada kitosan dengan gugus
CHsCOOH dari asam asetat semakin
meningkat. Pada suhu optimum 80°C
menurut Handayani et al. (2013) bahwa efek
depolimerisasi akan meningkat seiring

kenaikan

meningkatnya suhu. Adanya pemanasan
pada suhu 80°C dapat mempercepat reaksi
sehingga kelarutan kitosan dalam asam asetat

Factor Coding: Actual Berat molekul (KDA)

Berat molekul (kDA)
@ Design Points

X2=8B

Actual Factor
c=1

B:waktu (menit)

A: suhu (oC)

(a)

akan semakin baik serta waktu pengadukan
dianggap  cukup  untuk
menghasilkan rendemen kitosan yang tinggi.

34 menit

Viskositas dan Berat Molekul

Pengujian viskositas larutan kitosan
dilakukan menggunakan viscometer Ostwald
dengan menghitung laju alir kitosan
kemudian diamasukkan kedalam persamaan
Mark-Houwink. Berat molekul kitosan dapat
ditentukan dengan viskositas intrinsik. Pada
penelitian ini berat molekul kitosan sebelum
didepolimerisasi 57 KDa viskositas 2822.8 cPs
menurun menjadi 31 KDa viskositas 105.05
cPs didapatkan pada suhu optimum 80°C
dengan waktu pengadukan 34 menit (Gambar
2). Hal ini disebabkan oleh degradasi kitosan
yang disebabkan oleh partikel aktif radikal
hidroksil memutuskan ikatan (3-1,4 glikosidik
dan menurunkan berat molekul kitosan.

Factor Coding: Actual 3D Surface

Berat molekul (kDA)
Design Points:

38|
Actual Factor 3 l 1
c=1 B L — -
x:W il
0|_—
|

H

(b)

Gambar 2. Grafik Contour (a) dan Tiga Dimensi (b) Prediksi Kondisi Optimum Berat Molekul Kitosan

Depolimerisasi

Hasil penelitian menunjukkan bahwa
kitosan mengalami penurunan berat molekul
selama perlakuan. Menurut D. I. Pratiwi &
Purwanti (2019) suhu pemanasan yang tinggi
akan mendegradasi polimer menjadi polimer
yang memiliki berat molekul rendah, sejalan
dengan Tanasale et al. (2016) penurunan
deprotonisasi dari NHs* dapat terjadi
diakrenakan suhu tinggi, hal tersebut
membantu depolimerisasi dengan
mempercepat pemutusan rantai utama
kitosan. Proses depolimerisasi pada suhu 80°C
cenderung Dbersifat acak  dibantu oleh
protonasi NHs* dapat memutuskan ikatan

glikosidik karena energi yang diberikan
kepada sistem.

Menurut  Sularsih  (2013), baik
perlakuan fisik seperti penggilingan dan
pemanasan maupun proses pembuatannya
berdampak pada tinggi rendahnya viskositas
kitosan. Temperatur yang tinggi,
sebagaimana dinyatakan oleh Sartika (2016),
dapat mengakibatkan depolimerisasi polimer
dan kerusakan lebih lanjut rantai molekul
primer, sehingga viskositas dan berat molekul
kitosan dapat mengecil. Kitosan yang
terdegradasi akan mengalami penurunan

JMPI | Desember 2023

Available @ http://www jurnal-pharmaconmw.com/jmpi

Suryani, et al.



Jurnal Mandala Pharmacon Indonesia
Vol. 9 No. 2

370

berat molekul yang lebih rendah sehingga
kelarutannya akan meningkat.
Kelarutan

Hasil penelitian ini diperoleh nilai
kelaruatan kitosan 19.7% pada kondisi
optimum suhu 80°C dengan lama waktu
pengadukan 34 menit (Tabel 5),
kelarutan kitosan sebelum didepolimerisasi
adalah 2%. Peningkatan kelarutan kitosan

nilai

Factor Coding: Actual Kelarutan (%)

60
Kelarutan (%)
@ Design Points

o [ sam
X1=A
X2=8

Actual Factor
c=1

B: waktu (menit)

60 65 70 75

A: suhu (o)

(a)

30 o T

80

Factor Coding: Actual

B

X1=A
X2=8

Actual Factor ;
c=1

dalam air dipengaruhi proses depolimerisasi
yaitu proses pemendekkan rantai polimer
kitosan. Dengan terputusnya ikatan {3 1,4
glikosidik membuat rantai polimer kitosan
memendek, pemendekkan rantai polimer ini
menghasilkan bobot molekul kitosan menjadi
kecil dan meningkatkan kelarutannya dalam
air.

3D Surface

Kelarutan (%)
D

s

(b)

Gambar 3. Grafik Contour (a) dan Tiga Dimensi (b) Prediksi Kondisi Optimum Kelarutan Kitosan

Depolimerisasi

Gambar 3 analisa grafik contour dan
3D surface pada kondisi optimum yang
menunjukkan peningkatan kelarutan akan
meningkat seiring dengan kenaikan suhu.
Menurut Aranaz et al. (2021) pemanasan
dengan suhu yang semakin ditingkatkan
sangat memengaruhi proses depolimerisasi
kitosan. Interaksi antara ion dan
hidrogen kitosan akan semakin kuat karena
kitosan memiliki gugus asetil yang lebih

ikatan

sedikit. Akibatnya, rantai yang lebih pendek
akan meningkatkan kelarutan zat (Pari et al.,
2022).

Hasil  kelarutan  kitosan  pada
penelitian tidak dapat melebihi 100 %. Kitosan
tidak larut dalam air, pH lebih besar dari 6,5,
dan dalam beberapa pelarut organic seperti
alcohol, (CH3)2CO dimetil sulfoksida, , basa,
atau dimetil formida asam mineral, namun
kitosan dapat larut dalam asam format, asam
sitrat, dan asam asetat. Pada penelitian ini
diperoleh ketidaklarutan 80,3%
termasuk dalam kategori kelarutan agak
sukar larut (Setha et al., 2019).

sebesar

Derajat Deasetilasi

Derajat deasetilasi diperoleh melalui
perbandingan jumlah unit D-glukosamin
yang terasetilasi dan tidak terasetilasi. Derajat
deasetilasi yang meningkat menyebabkan
reaktivitas kitosan juga meningkat. Penentuan
derajat deasetilasi kitosan pada penelitian ini
yaitu dengan menggunakan metode base line
(Sartika, 2016).

Kitosan optimum dihitung derajat
deasetilasinya menggunakan FTIR dengan
perbandingan nilai absorbansi 1655 cm™ dan
3450 com?. Nilai Panjang gelombang
dihasilkan berdasarkan transmitan yang
diperoleh pada masing-masing bilangan
gelombang. %DD kitosan berkisar antara 56-
99% (Sofia et al., 2018). Derajat deasetilasi
yang diperoleh pada penelitian ini 98.57%
memenuhi persyaratan penggunaan pada
aplikasi komersil yaitu 270%. Menurut Pari et
al. (2022) %DD kitosan industrial grade (DD >
70%), food grade (DD 285%)
pharmaceutical grade (DD 290%).

dan
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Ciri khas kitosan yaitu mengandung
gugus amida dan gugus hidroksil. Daerah
serapan khas pita amida umumnya pada
kisaran bilangan gelombang 1655-1310 cm!
dan untuk pita hidroksil pada kisaran
bilangan 3550-3300  cml.
Spektrum FTIR kitosan optimum pada
Gambar 4 menunjukkan gugus fungsi pada
pita serapan gugus OH dan NH: ditunjukkan

gelombang

80
60

40

Transmitan (%)

20+

-
3424.02

0

\
2878.56

oleh puncak 3424.02 cm, pita serapan C-H
ulur pada puncak 2878.56 cm, pita serapan
C=0O ulur pada puncak 1655.39 cm’, pita
serapan C-N di puncak 1164.03 cm. Hal
tersebut menandakan bahwa pada saat proses
depolimerisasi dengan kondisi
tidak mengubah ataupun merusak struktur
utama kitosan.

optimum

1164.03

159266 ¥ 197619
CN

T T T
4500 4000 3500 3000

T
2500

T T T 1
2000 1500 1000 500

Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 4. Spektrum FTIR Kitosan Optimum

Indeks Kristalinitas

Kitosan optimum hasil depolimerisasi
pada 20 sekitar 10° dan 20 sekitar 20°
menunjukkan pola refleksi yang kuat.
Gambar 5 menunjukkan pola difraktogram
XRD yang menunjukkan fase kristal dengan
peak melebar. Identifikasi partikel kristal dan
amorf ditentukan dengan metode full width at
half maximum (FWHM) menggunakan aplikasi
Match®. Puncak kristalin (Fc) didapatkan luas
puncak 271.164 dan puncak amorf (Fa)
didapatkan luas puncak 568.959 sehingga

Intensitas (a.u)

diperoleh indeks kristalinitas sebesar 32.28%.
Kitosan hasil depolimerisasi memiliki
struktur amorf jauh lebih besar dibandingkan
dengan kristalinnya  yang
ditunjukkan oleh nilai indeks kristalinitasnya,
hasil tersebut masih berupa campuran antara
kristal dan amorf. Nilai indeks kristalinitas
kitosan komersil adalah 89% (loelovich, 2014).
bentuk  amorf
bermanfaat dalam dunia kesehatan karena
mudah diserap dan memiliki bioavailabilitas
yang sangat baik. (Musiam & Aisyah, 2021).

struktur

Kitosan yang memiliki

T T
0 10 20

T T T
30 40 50

2 theta (o)

Gambar 5. Pola Difraksi XRD Kitosan Optimum
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KESIMPULAN Pari, R. F., Mayangsari, D., & Hardiningtyas,
Kondisi optimum untuk S. D. (2022). Depolimerisasi Kitosan dari

menghasilkan kitosan dengan BM rendah
hasil depolimerisasi diperoleh pada suhu
80°C, waktu pengadukan 34.033 menit dan
konsentrasi  kitosan 1% dengan nilai
desirability 0,691. Karakteristik kitosan berat
molekul rendah didapatkan nilai rendemen
sebesar 98.707%, berat molekul 31.662 kDa,
kelarutan 19.7%, derajat deasetilasi 98.57%,
dan indeks kristalinitas 32.28%.
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