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Abstrak

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui pengaruh suhu demineralisasi terhadap hasil
sintesis kitosan dari tulang cumi. Variasi suhu demineralisasi yang digunakan pada
penelitian ini adalah pada suhu + 27° C dan 60 °C. hasil penelitian menunjukkan bahwa
variasi suhu tersebut mempengaruhi nilai rendemen dan morfologi permukaan dari
sampel kitosan yang dihasilkan. Nilai rendemen kitin dan kitosan yang dihasilkan
berturut-turut adalah 29,75 % dan 22, 25 % untuk suhu demineralisasi = * 27° C,
kemudian 42,73 % dan 29,58 % untuk suhu demineralisasi = 60° C. hasil SEM
menunjukkan bahwa untuk suhu demineralisasi £ 27° C didapat ukuran partikel berkisar
22,78 um sedangkan untuk suhu demineralisasi 60 °C ukuran partikelnya berkisar antara
10,44 sampai 22,42 um

Kata kunci: Kitosan, tulang Cumi, SEM

Abstract

This research was conducted to determine the effect of demineralization temperature of
chitosan from squids bone. This research using variation temperature + 27° C and 60 °C.
The result showed that variation give different effect on the yield and surface morphology
of chitosan. The yields of chitin and chitosan which were produced successively were
29,75 % and 22,25 % for demineralization temperature = + 27° C. 42,73 % and 29,58
% for demineralization temperature = 60° C. SEM photograph show 22,78 um, and 10,44
— 24,22 um average particle sizes for chitosan with variation of demineralization
temperature + 27° C and 60 °C.
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PENDAHULUAN
Indonesia merupakan negara kedua terbesar di dunia sebagai penghasil seafood

(makanan laut). Tingkat konsumsi seafood di Indonesia juga semakin meningkat dari
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tahun ke tahun. Hal ini bisa terlihat dengan banyak restoran-restoran seafood yang
tersebar di berbagai wilayah Indonesia. Salah satu jenis makanan laut yang banyak
dikonsumsi adalah cumi.

Dalam pengolahan cumi, tulang cumi merupakan bagian yang dibuang dan
menjadi limbah. Semakin banyaknya pengolahan cumi mengindikasikan semakin banyak
pula limbah tulang cumi yang terbuang percuma tanpa adanya pemanfaatan lebih
lanjutKitosan adalah jenis polimer alami yang dihasilkan dari proses deasetilasi Kitin
(Dounighi dkk, 2012). Contoh bahan alam yang dapat menghasilkan kitosan adalah
cangkang udang, kepiting dan tulang cumi.

Material kitosan merupakan jenis material yang sedang banyak dikembangkan
beberapa waktu belakangan ini. Hal ini disebabkan karena sifat kitosan yang bioaktifis,
biokompatibel, biodegradasi, tidak beracun dan antimikroba (Agnihotri dkk, 2014). Sifat
kitosan tersebut dapat diterapkan pada berbagai bidang, terutama dalam bidang farmasi
dan kesehatan.

Terdapat tiga tahapan dalam pemproseasan bahan baku menjadi kitosan yaitu
demineralisasi, deproteinisasi dan deasetilisasi. Dilatarbelakangi oleh hal tersebut, maka
peneliti tertarik untuk melakukan penelitian mengenai sintesis dan karakterisasi kitosan
dari limbah tulang cumi dengan variasi suhu demineralisasi. Diharapkan dari hasil
penelitian bisa menjadi tambahan informasi mengenai parameter optimal dalam

pengolahan limbah tulang cumi menjadi kitosan.

METODE PENELITIAN
Bahan dan alat

Bahan dan alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain tulang rawan cumi,
HCI, NaOH. AgNO3, aquades, alcohol, magnetic stirer, neraca analitik, ayakan mesh 80,
oven, dan untuk karakterisasi digunakan Scanning Electron Microscopy (SEM)
Prosedur Penelitian

Tulang rawan cumi yang telah kering yang dihaluskn kemuadian diayak dengan
menggunakan ayakan 80 Mesh. Bahan berupa serbuk yang telah lolos ayakan siap untuk
disintesis lebih lanjut menjadi kitosan. Proses sintesis bahan menjadi kitosan dilakukan
melalui tiga tahap yaitu tahap penghilangan mineral (demineralisasi), tahap penghilangan
protein (deproteinisasi) dan tahap produksi kitosan (deasetilasi). Bahan didirendam
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dengan HCI 1 M dengan perbandingan antara tulang rawan cumi dan HCI 1:10 (b/v)
selama 72 Jam. Kemudian dilakukan proses deminaralisasi dengan cara mengaduk
campuran menggunakan magnetik stirer selama 3 jam dengan variasi suhu (suhu kamar
dan suhu 60 °C). setelah proses pengadukan selesai campuran disaring. Residu hasil
penyaringan dicuci dengan menggunakan aquades dan disaring kembali. Bahan
selanjutnya dikeringkan di dalam oven dengan suhu 70 °C hingga kering.

Tahapan selanjutnya adalah tahap penghilangan protein (deproteinisasi) bahan
yang telah kering dicampur dengan NaOH 1 M dengan perbandingan 1 : 10 (b/v) antara
bahan dengan NaOH. Campuran di stirrer dengan menggunakan magnetik stirrer selama
1 jam dengan suhu 60 °C. selanjutnya campuran disaring. Residu hasil penyaringan dicuci
dengan aguades hingga pH bahan netral. Bahan yang sudah netral dikeringkan di dalam
oven pada suhu 70 °C. Tahap akhir sintesis kitosan dari tulang rawan cumi adalah
deasetilisasi. Bahan yang telah kering dicampur dengan NaOH 50 % dengan
perbandingan bahan dengan NaOH 1:10 (b/v). campuran distirer dengan menggunakan
magnetik stirer selama 2 jam pada suhu 90 °C. kemudian disaring dengan menggunakan
kertas saring lalu dinetralisasi dengan mencuci residu dengan aquades hingga pH netral.
Bahan selanjutnya dikeringkan pada suhu 70 °C. Kitosan yang sudah terbentuk

selanjutnya dikarakterisasi dengan menggunakan SEM.

PEMBAHASAN

Hasil pengayakan dari serbuk tulang cumi kering dibagi menjadi 2 sampel.
Sampel pertama di sintesis dengan suhu demineralisasi pada suhu ruang yaitu + 27 °C
dan sampel kedua pada suhu demineralisasi 60 °C. Pada tahap demineralisasi ini terjadi

proses penghilangan kadar mineral dari bahan baku tulang rawan cumi.

— B

Gambér 1. Sampeilh 1dan Sampel72
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Setelah distirer dengan variasi suhu demineralisasi selama 3 jam, dilakukan proses
pencucian dengan mennggunakan aquades hingga ion klorida yang terkandung hilang.
Sisa penyaringan ditetesi dengan AgNOs untuk menguji apakah pada bahan masih
terdapat sisa ion klorida. Ketika sisa penyaringan pada proses penyaringan yang pertama
ditetesi larutan AgNOg3 cairan sisa penyaringan yang pada awalnya berwarna bening
berubah warna menjadi putih susu. Perubahan warna ini dikarenakan ion Ag* dari laruan
AgNOs bereaksi dengan CI dari HCI.

Hal ini mengindikasikan bahwa masih terdapat kandungan HCI didalam sampel.
Oleh sebab itu dilakukan kembali pencucian dengan menggunakan aquades bebrapa kali.
Hingga pada pencucian kelima sudah tidak mengalami perubahan warna. Tidak adanya
perubahan warna pada cairan sisa penyaringan mengindikasin bahwa bahan hasil
penyaringan sudah tidak mengandung ion klorida.

Tahap berikutnya adalah deproteinisasi dengan menggunakan NaOH 1 M. Sampel
distirer selama 1 Jam dengan suhu 60°C Pada tahap deproteinisasi ini terjadi proses
pelepasan ikatan antara protein dan kitin yang terkandung di dalam tulang rawan cumi.

Proses ini akan melepaskan protein dengan membentuk Na-proteinat yang dapat
larut. Setelah proses deproteinisasi selesai selanjutnya sampel dinetralkan dari kandungan
NaOH dengan mencuci sampel menggunakan aquades. Sisa penyaringan diuji dengan pH
Universal. Pada hasil pencucian pertama kali terlihat bahwa kadar pH = 14 (basa), kadar
tersebut berarti bahwa sampel masih mengandung NaOH yang merupakan basa kuat.
Dilakukan pencucian berulang hingga pada pencucian ke-6 hasil pada pH universal
menunjukkan kadar pH = 7. Hal ini mengindikasikan bahwa sampel telah netral dan bebas

dari kandungan NaOH.
INESC O rumsroaee |
' pHO--14
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(a)
Gambar 2. (a) Hasil pengujian pH pada pencucian pertama (b) hasil pengujian pada
pencucian ke-6

120



PharmaXplore ISSN: 2527-5801
Jurnal llmu Farmasi Vol. 2 No 2 November 2017

Tahap terakhir dari sintesis kitosan adalah deasetilisasi menggunakan NaOH 50
% pada suhu 90 °C. Deasetilasi adalah proses penghilangan asetil yang terdapat dalam
Kitin limbah tulang rawan cumi. Proses deasetilasi dipengaruhi oleh tiga faktor antara lain
konsentrasi NaOH, temperatur reaksi dan waktu reaksi (Tolaimatea dkk,2003).

Nilai rendemen yang dihitung pada penelitian ini adalah adalah nilai rendemen
kitin yang dihasilkan dari tulang rawan cumi dan nilai rendemen kitosan yang dihasilkan
dari kitin yang diperoleh. Data nilai rendemen dapat dilihat pada tabel 1 berikut :

Tabel 1. Persentase Rendemen Kitosan

Sampel _ Suhu Rendemen Keterangan
demineralisasi (%)
1 T=+27°C 29,75 Rendemen Kitin
2 T=60°C 42,73 Rendemen Kitin
1 T=+27°C 22,25 Rendemen Kitosan
2 T=60°C 29,58 Rendemen Kitosan

Dari data pada tabel 1 dapat dilihat bahwa % hasil rendemen kitosan berbeda pada
kedua sampel. Sampel 2 yang dimeneralisasi dengan HCI pada suhu 60 °C menghasilkan
rendemen kitosan yang lebih tinggi dibandingkan dengan sampel 1 yang dimeneralisasi
pada suhu ruang (£ 27 °C).

Perbedaan hasil rendemen memperlihatkan bahwa variasi suhu demineralisasi
dengan HCI mempengaruhui nilai rendemen dari kitosan. Menurut Rachmania (2011)
Mineral memiliki sifat larut asam. Perendaman tulang rawan cumi di dalam HCI 1 M
menyebabkan matrik cangkang udang mengembang. Pengembangan ini menyebabkan
pelarut mudah masuk ke dalam matrik. Suhu demineralisasi yang berbeda menyebabkan
reaksi yang berbeda pada HCI dan bahan baku. Semakin tinggi suhu maka laju reaksi
akan semakin meningkat. Peningkatan reaksi HCI akan mempengaruhi penurunan kadar
mineral pada proses pembuatan Kitin. Selain itu suhu yang leih tinggi akan membuat pori-
pori serbuk tulang rawan cumi terbuka lebih maksimal sehingga ruang-ruang yang
terbentuk memudahkan untuk dicapai oleh pengekstrak (HCL). Oleh sebab itu Semakin
tinggi suhu maka semakin banyak rendemen kitin yang terbentuk sehingga kitosan yang

terbentuk pun akan lebih banyak.
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(@) (b)
Gambar 3. Hasil SEM perbesaran 5000 kali dari kitosan dengan variasi suhu deminaralisasi (a)
suhu ruang (b) suhu 60 °C

Gambar 3 merupakan hasil karakterisasi SEM dari kitosan dengan variasi suhu
demineralisasi untuk pembesaran 5000 kali. SEM digunakan untuk mengetahui struktur
morfologi permukaan sampel kitosan. Prinsip kerja alat SEM ini adalah interaksi antara
berkas elektron yang dikenakan pada sampel atau atom-atom sampel. Hasil SEM pada
gambar 3.a merupakan morfologi permukaan dari sampel kitosan dengan suhu
demineralisasi pada suhu ruang (z 27 °C) dengan ukuran grain £ 22, 78 um. Kemudian
untuk suhu demineralisasi 60 °C ukuran grain sampel kitosan berkisar 10,44 sampai
24,22 um. Dari data tersebut dapat diketahui sampel kitosan dengan suhu demineralisasi
yang lebih tinggi menghasilkan ukuran partikel yang secara rata-rata lebih kecil. Semakin
kecil ukuran partikel tersebut maka luas permukaan partikel semakin besar. Semakin luas
permukaan partikel maka atom-atomnya akan semakin reaktif dan hal akan
mengoptimalisasi penggunaan sampel tersebut.

PENUTUP

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dan hasil yang telah diolah dapat
disimpulkan bahwa nilai persentase rendemen Kitosan optimal didapat pada sampel
dengan variasi suhu demineralisasi 60 °C. Semakin tinggi suhu semakin banyak
rendemen kitosan yang dihasilkan karena suhu meningkatkan laju reaksi dari pengekstrak
HCI dan membantu terbukanya pori-pori serbuk tulang rawan cumi sehingga mudah
dicapai oleh HCI dan mineral mudah terekstrak. Selain itu suhu yang lebih tinggi juga
menghasilkan ukuran partikel sampel kitosan dengan rata-rata luas permukaan yang lebih

luas.
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