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Abstrak

Berat molekul merupakan faktor yang penting dakgptikasi kitosanBerat molekul
yang tinggi akan membatasi penggunaan kit. Penelitian ini menggunakan proses kimi:
dengan hidrolisa asanHidrolisis merupakan c-polimerisasi untuk menurunkan berat mole
yang terjadi karena adanya pemutusan ikatan glikasnelalui reaksi menggunakan air,0).
De-polimerisasi kitosan berbeda dengan senyawa pdisd#t yang lain karena mempunyai
ikatan f yang sulit terdekomposisi dan gugus amin yang fagr&iationik. Oleh karena it
diperlukan kondisi operasi dan jenis katalis yarggigi sehingga dihasilkan kitosan denq
spesifikasi Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mempelol&ondisi optimum [oses
hidrolisa kitosan dan menentukan jenis katalismasgang paling baik untuk menghasilk
kitosan dengan berat molekul rent

Hasil penelitian menunjukkan bahwa suhu,konsentkasalis,dan jenis katalis sang
berpengaruh terhadap reaksi hidrolisa osan. Efek depolimerisasi meningl seiring
meningkatnya suhu dan konsentrasi ka, ditandai dengan penurunan viskositas dan b
molekul. Untuk menghasilkan kitosan dengan berat molekulrant5(-100 kDa, kondisi
optimum yaitu suhu operasi °C, waktu hidrolisa 120 menit, dan konsentrasi katHCI 0,6-
0,8 N.

Kata kunci : depolimerisasi, kitosan, berat mole
Absract

The molecular weig is an important factor inthe applicatiol of chitosan. High
molecular weight willrestrict the use of chitosan. This research uaeshemical proce: with
acid hydrolysis. Hydrolysis ide-polymerization to lowenolecular weigt that occur because of
the termination of glycosidgonc by reaction with water (kD). Depolymerization ochitosan is
different from othepolysaccharid compounds, because its havdifficult decomposeg-bond
and a cationic amine group$herefore, it required operating conditioaad type of catalyst to
produce chitosann accordanc with specifications. The purpose this research is to obtain
optimum conditionsf chitosal hydrolysis process and determine tiyge olacid catalyst is best
to produce chitosan with lomolecular weigh (LMWCSs).

Results showed thaémperatur, catalyst concentration, antype of catalyst greatly
affect on thedepolymerization cchitosan. Depolymerization effeicicrease with increasing
temperature andcatalyst concentratic, characterized by reducediscositt and molecular
weight of chitosanTo produc: chitosan with a molecular weighetween 5-100 kDa, optimum
conditions : temperature a 70 °C, hydrolysis time 120 minutesnd th¢ concentration of
Hidrochloric Acid (HCI )wa<0.6 to 0.8 N.

Key word : depolymerization; chitosa molecular weight
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1. Pendahuluan

Kitosan merupakan polisakarida alami yenontoxi¢ biodegradabl, danbiocompatible
yang dihasilkan dari proses deasetilasi kitin yamdkandung di dalam cangkang binat:
invertebrata terutamarustacea, seperti udang, kepitingdan rajungan. Kitosardapat
dimanfaatkan secara luas diberbagai bicindustri seperti dalam bidang pangnutraceutical,
flavor, pembentuk tekstur, emulsifief penjernihan minuman damntimkroba), farmasi
(antitumor, penurunan kolest dan mencegah diabetes milituggsmetik dan lain — lain
(Kumar, 2000, Shahidet al, 2005, Zainolet al, 2008). Disisi lain kesesuaian kitosan ur
diaplikasikan di berbagai bidang aplikasinya tetgag dari berat molekul dan dere
deasetilasi (Nguyergt al, 2008)

Akhir-akhir ini penelitian yang fokus untuk mengkonversitoken menjadi Lov
molecular weight chitosan (LMWCs) semakin meningkegao,et al, 2010) karena LMWC
sangat potensial untuk aplikasi bidang medis damdai, seperti terapi gen, penurut
kolesterol, nencegah diabetes mellitus, sebagai antimiki(Kittur, et al, 2003),antitumour
activity (Qin and Du, 200Rdan lebih potensial seba DNA carrier pada sistem pengahanta
DNA. Dalamaplikasinya sebagai bahan pengawet pada mal rendahnya BM kitose lebih
berpengaruh terhadap antimicrobical activity dibagddengan tingginya derajat deaset
(Rejaneet al, 2009).Di sisi lair, usus makhluk hidupgerutama manusia tidak mempunyai en
kitonase yang dapat memutuskan ikdgi-glikosida yang terkadung dalam senyawa kitos (Li
et al, 2005).

Untuk itu, diperlukanpeningkatan kualitas produk kitosan dan yang tenpgnadalal
pengurangan BM kitosan sehingga kitosan lebih apfikSalah satu cara pengurangan
kitosan adalah dengan cara hidrolyaitu proses dekomposisi kimia yang terjadi karena ad
pemutusan ikatan glikosida yang menghubungkan amt@nomer satu dengan monomer
lain melalui reaksi menggunakan air,O) sehingga membentuk bagiabagian penyusun yang
lebih sederhanalengan berat molekul lebih rendah. Depolimeris&#iosan agak berbec
dengan senyawa polisakarida yang lain, karena g@ismmmempunyai ikatarp yang sulit
terdekomposisi, kitosan juga mengandung gumin yang bersifat kationikTujuan dilakukan
penelitian adalah untuknengetaht kondisi operas{yaitu suhu, waktu dan konsentrasi kate
optimumuntuk menghasilkan kitosan dengan BM sesuai skas LMWCs.

2. Bahan dan Metode

Persiapan Bahan baku
Bahan baku yang digunakan pembuatan LCs adalah kitosan dari Biote
Surendo, Komp. Pelabuhan Perikanan, JI. PelabudigkaRan No.1 Kejawanan Cireb

Hidrolisa kitosan

Proses hidrolisa kitosan dilakukan dengan cara degiadimasukan dalam reak
yang dilengkapi dengan pengac kemudiandipanaskan hingga mencapai suhu terte
Setelah temperatur yang diinginkan terce serbuk kitosan dimasukkan kedalam rea
dan diikuti oleh pemasukan katalis. Proses hideoldilakukan selama waktu terter
dengan pengadukan dan temperatur dijkonstant. Setelah proses hidrolisis bera
dilakukan netralisasi dengan menambahkan laruta®@HaPadatan yang diperol
kemudian disaringlicuci dengan aquades dan dikering
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Analisa berat molekul
Berat molekul kitosan diukur berdasarkan viska instrinsik. Dalam penentuanny
larutan kitosan perlu didisiapkan dengan konsen@#9;0,02; 0,04;0,06 dan 0,08 %v
dalam larutan asam asetat 1% 100 ml. Sejumlahalartérsebut dimasukkan ke dal
viscometer Ostwald dan ditentukan waktu alirnyagan pengukuran berulang tiga ki
Bobot molekul dapat dihitung dengan menggunakasgpeaan Mark Houwink sebag
berikut:
t—t
Nsp = to
Keterangan :
Nsp = viskositas spesifik (deti
t =waktu yang diperlukan untuk mengalirnya larutan gal(detik)
to = waktu yang diperlukan untuk mengalirnya larutalven (detik
Berat molekul kitin dan kitosan diukur berdasarkaskositas instrinsikng,). Data
yang diperolehdipetakan pada grains, /C terhadap C. Viskositas intrinsik adalatik
pada grafik yang menunjukkan nilai C=0. Berat molektentukan berdasarkan persam
Mark-Houwink yaitu:
[n] = kM*
Keterangan:
[n] = viskositas intrinsik
k = konstanta pelarut (3.5 x )
a= konstanta (0.76)
M = berat molekul

3. Hasil dan Pembahasan

Penentuan Variabel Berpengaruh

Hasil penelitianpendahulua untuk menentukan variabghn¢ paling berpengaruh
dilakukan dengammemvariasika suhu, konsentrasi katalis, daraktL hidrolisa. Sebagai
parameter adalah ber@tosar setelah hidrolisa. Perhitungan bemoleku berdasarkan uiji
viskositas dan hasilnydapa dilihat pada tabel 1
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Tabel 1 Hasipenelitiar pendahuluan pada variasi suf@)( waktt (menit) dan
konsentrasi kataligN)

Pendlitian ke- Suhu (var 1) Waktu (var2) Kﬁglsglr;rr%‘;" Viskositas M?J(IEQELI
1 70 60 0,25 7,972 138,446
70 60 0,8 0,079 0,60772

3 70 200 0,25 9,406 168,1881
4 55 130 0,525 5,632 91,99105
5 70 200 0,8 0,451 4,71803
6 40 200 0,25 8,674 152,8976
7 40 200 0,8 5771 94,66786
8 55 130 0,987493 3,845 58,71193
9 40 60 0,25 2,723 39,12315
10 55 130 0,062507 5,658 92,49087
11 55 12,2745 0,525 1,494 19,30774
12 55 130 0,525 91,99105
13 40 60 0,8 5,831 95,82685
14 55 247,7255 0,525 8,348 146,1597
15 80,22689 130 0,525 5,521 89,87287
16 29,77311 130 0,525 5,426 88,0545

Berdasarkan datganc diperoleh kemudian diolamenggunake program statistika 6
untuk mengetahwiariabe yang paling berpengaruh dalam prodepolimerisa« kitosan.

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Var4
3 factors, 1 Blocks, 16 Runs; MS Residual=862,7021
DV: Vard

1Lby3L |
(@Var2(L) 314846

(3)Var3(L) 1-3.31334

2Lby3L -1,69201

1Lby2L
(DVarl(L
Var3(Q
Var2(Q

)
)
)
)

Varl(Q

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Gambar Pengaru suhu (var 1), waktu (var 2) d&onsentra: katalis (var 3)

Gambar 1 menunjukka bahwa variabel 2 vyaitu waktdan variabel 3 vyaitu
konsentrasi katalisange berpengaruh terhadap proskpolimerisa: kitosan. Suhu tidak
berpengaruh terhadajproses secaraindependenhamun interaks dengan variabel
konsentrasi katalis akdbeprngaru terhadap proses.
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Penambaharkatalic asam (konsentrasi solven) akemenyebabke penurunan pH,
depolimerisasi kitosarjuge dipengaruhi oleh pH dari kataliPadi pH dibawah 4,
kebanyakan grup amirkitosan terprotonasi dan menyebabkaembengkake (sweling)
pada ikatan polimesehingg mengakibatkan putusnya ikatatalan molekul kitosan
(Nystrom et al., 1999Muzzarell and Muzzarelli (1998) melalygenelitianny melaporkan
pada pH 5,2 struktumoleku kitosan tidak stabil. Gugus amirteba membentuk ikatan
hidrogen secarmtermolekule yang berikatan dengan oksig&ementar pada pH diatas
6,5 , ukuran agregameningka dan terjadi pemisahan fas&ehingg polimer dapat
mengalami koagulasiar dapat diambil sebagai padatan am®&adata amorf ini sulit
terdegradasi, sehinggerl. penambahan katalis asam untn&mudahka hidrolisa kitosan.
Kondisi asammerupaka kondisi optimal untuk proses hidrolisgtosar (Muzzarelli and
Muzzarelli, 1998Nystron et al., 1999).

Sementara itwntuk pengaruh waktu, dalamroses depolimerisasi kitose tidak
semua rantai dapat terdegradasi sempistruktur kristal amdrkitosan terkadang tidak iki
terdagradasi Sehinggawaktu hidrolisa akan sangaerpengaruh, waktu yang lat
menyebabkan banyak rantai kitosan yandegradasidan menghidlkan kitosan dengan
berat molekul yang rend.

Optimas Kondisi Proses

Setelah diketahuvariabel yang paling berpengarubrhada proses selanjutnya
dilakukan analisakondis operasi optimum untuk masimgasin¢ variabel. Optimasi
dilakukan dengabantual program statitika 6. Sesuai dengan tujpenelitian, yaitu untuk
menghasilkan kitosadengal BM 50-100 kDa maka dialukamptimas untuk mendapatkan
kondisi operasi yangkar menghasilkan kitosan dengan BM 50-kDa. Analisa dilakukan
dengan bantuan grafikubunga antar 2 variabel dengan satariabe dianggap sebagai
variabel tetap. Kisaranilai didapat dengan mengacu arsiran waad: grafik yang sesuai
dengan kisaran warraM yang diinginkan.

Pada percobagpertam: digunakan variabel konsenrdatalic HCl 0,525 N sebagai
variabel yangditentukan Gambar optimasi dengan statistikan@nunjukka berat molekul
kitosan 50-100 kDa (rige warna kuning-hijaun) dicapai pada s operasi 70-80C dan
waktu 120-130nenit.(liha gambar 2.1).

Fitted Surface; Variable: Var4 Fitted Surface; Variable: Var4
3 factors, 1 Blocks, 16 Runs; MS Residual=862,7021 3 factors, 1 Blocks, 16 Runs; MS Residual=862,7021
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Gambar 2.1 Optimasi suhu (M3 vs waktu (var 2) Gambar 2.2 Optinsuht (var 1) vs

konsentrasi HCI (vaB)
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Proses optimasdilanjutkar dengan melakukan variasuht opearsi (var 1) dan
konsentrasi katalis HGlar 3) pada waktu percobaan 120 menit.

Hasil optimasimenunjukka kondisi operasi optimal denggrodulk kitosan 50-100
kDa diperoleh padisarar suhu operasi (70-80)Cdan konsentra: katalis HCI (0,6-0,8
N).(lihat gambar 2.2)Selanjutny. dilakukan optimasi variabebaktL (var 2) vs konsentrasi
HCI (var 3) yangdilakukar untuk suhu 7¢C.

Fitted Surface; Variable: Var4
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Gambar 2.Diagran optimasi waktu (var 2) vs konsentr&atalis HCI (var 3)

Untuk optimasiwaktL (var 2) vs konsentrasi katalis HQvar 3) didapat waktu
optimum 120 menikareni dalam range 0,6-0,8 N konsentrasi kaimemenuhi untuk berat
molekul 50-100 kDa(lihat ganbar 2.3).

Mengacu paddnasi optimasi, produk kitosan dengan kisaBM 50-100 kda dapat
diperoleh dengamengatu kondisi operasi pada suhu operas?C, waktu operasi 120
menit dan konsentrakatalis berkisar antara 0,6-0,8 N. Selanjut dilakukan uji variabel
pengaruh konsentraslar jenis katalis dalam range konsentr&atalic yang memenuhi
antara 0,6-0,8 N.

4. Kesimpulan

1. Waktu dan konsentrakatalic sangat berpengaruh terhadaigrolise kitosan. Suhu tidak
berpengaruh terhadgpose secarandependenhamun akammenjad berpengaruh apabila
berinteraksi dengavariabe konsentrasi katalis.

2. Kondisi optimum untukmenghasilka kitosan dengan BM 50-1KDA diperoleh pada suhu
70°C, waktu 120 menidar konsentrali katalis berkisar antara 0,6-N.8
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