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ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan produk kitosan dari limbah kulit udang sebagai
adsorben yang ramah lingkungan melalui proses isolasi dan karakterisasi Dalamn
penelitian ini kitosan diperoleh dari limbah kulit udang (Peneaus monodon) melalui
deproteinase, demineralisasi, depigmentasi, dan deasetilasi. Hasil peneitian menunfukkan
rendamen yang diperoleh pada tahap deproteinase 48,28%, demineralisasi 24,98%.
depigmentasi 22,71%, dan deasetilasi 17,73%. Hasil uji kadar air sebesar E,48%, kadar
abu 0,40% dan dersjat deasetilasi 73,88%. Uji kelarutan terhadap air, amoniak dan natrium
sulfat tidak larut dan asam klorida, asam nitrat sedikit larut sedangkan dalam asam asetat
larut.

Kata kunci: Kitosan dan Peneaus monodon

PENGANTAR

Salah satu adsorben alami yang dapat digunakan adalah kitosan. Kitin dan
kitosan ditemukan melimpah dari crustaceans seperti udang dan kepiting [1].

Ketersediaan kulit udang banyak melimpah dan murah, banyak ditemukan
di pasar tradisional, memiliki fungsi biodegradable [2]. Kitin dan kitosan bersifat
non toksik dan biodegradable [3-4]. Menurut Lukum, kitosan yang diperoleh dari
limbah kulit udang yang bersal dari Gorontalo memiliki derajat deasetilasi sebesar
80%, serta mampu mengadsorpsi logam Pb(ll) dari limbah cair pabrik gula
Tolangohula Kabupaten Gorontalo [5-6]. Peneliti lainnya melaporkan bahwa
kitosan merupakan koagulan yang efekiif dalam menurunkan kadar COD dan
turbiditas limbah cair industry tekstil sebesar 72,5% dan 94.9% [1]. Efisiensi
kitosan untuk menghilangkan kekeruhan pada air laut lebih besar dibandingkan
dengan fero sulfat dan memiliki efisiensi yang sama dengan tawas [7].

Kitosan dan derivatnya menunjukkan kemampuan adsorpsi yang baik
terhadap logam arsen, produknya murah dan mudah didapat [8]. Adsorpsi Hg(ll)
oleh kitosan dan derivatnya diasumsikan terjadi melalui interaksi tunggal atau
campuran: kelat atau koordinasi dengan cara menggantung pada gugus amino




atau berkombinasi dengan gugus hidroksi visinal, terjadi gaya tarik eletrostatik
dalam media asam atau pertukaran ion dengan gugus amino terprotonasi [9).

Kitosan dan turunannya efektif dan murah, agen penyerap logam berat[10].
Udang merupakan sumeber daya alam yang melimpah kuhususnya di Provinsi
Gorontalo. Hasil observasi yang dilakukan beberapa pasar tradisional di Provinsi
Gorontalo menunjukkan bahwa penjualan udang yang dilakukan di pasar terbatas
pada penjualan daging sedangkan kulit udang dibuang dan dibiarkan begitu saja
sampai membusuk tanpa adanya pemanfaatan sehingga menimbulkan
pencemaran lingkungan serta akan merusak estetika lingkungan. Alternatif untuk
mengatasi fenomena ini adalah dengan memanfaatkan kulit udang menjadi produk
kitosan. Khitosan merupakan biopolimer yang banyak digunakan di berbagai
industri kimia, antara lain dipakai sebagai koagulan dalam pengolahan limbah air,
bahan pelembab, pelapis benih yang akan ditanam, adsorben ion logam, anti
kanker /anti tumor, anti kolesterol, komponen tambahan pakan ternak, sebagai
lensa kontak, pelarut lemak, dan pengawet makanan [18].

Khitin secara alami sering tidak lengkap asetilasinya, sedangkan khitosan
biasanya juga masih mengandung gugus asetil dengan berbagai tingkatan. Oleh
karena itu, sebenamya khitin ataupun khitosan pada dasamya merupakan ko-
polimer M-asetil-D-Glukosamin dan D-Glukosamin. Khitin biasanya mempunyai
derajad deasetilasi kurang dari 10 %. Secara umum derajat deasetilasi untuk
khitosan sekitar 60% dan sekitar 90-100 % untuk khitosan yang mengalami
deasetilasi penuh. Harga ini tergantung dari bahan baku khitin yang digunakan dan
proses yang dijalankan [12].

Khitin (C H NO,) merupakan biopolimer dari unit N-asetil-D-glukosamin yang saling
berikatan dengan ikatan p(1—4). Khitin adalah kristal amorphous berwarna putih, tidak berasa, tidak
berbau, dan tidak dapat larut dalam air, pelarut organik umumnya, asam-asam anorganik dan basa
encer. Sumber khitin yang sangat potensial adalah kerangka luar erustacea (seperti udang, kepiting,
rajungan, dan lobster), serangga, dinding veast dan jamur, serta mollusca (Muzzarelli, 1985,
Mekawati dik., 2000; Rahayu, 2007). Di alam, khitin merupakan senyawa vang tidak berdiri sendiri
tetapi bergabung dengan senyawa lain. Pada crustacea, khitin bergabung dengan protein, garam
anorganik (CaCO,), dan pigmen

Penelitian ini bertujuan untuk membuat kitosan limbah kulit udang sebagai
adsorben alami yang ramah lingkungan. Kitosan yang dihasilkan pada penelitian
ini berpotensi dapat mengadsorbsi logam Hg.

METODE PENELITIAN
Bahan

Sampel kulit udang diperoleh dari udang yang berasal dari Gorontalo.
Bahan kimia yang digunakan dalam dalam penelitian ini adalah larutan standar
Hg(NQs): p.a, asam klorida (HCI) p.a, natrium hidroksida (NaOH) p.2, hidrogen
peroksida (H20:), asam asetat (CHsCOOH), amoniak (NH:) p2a. natfum suis

(NazS0.4) p.a, asam nitrat (HNOs) p.a, aquadest kerias saring dan mdicaor
universal. = "



mesh, desikator, furnance, spektrofotometer inframerah (FTIR), neraca analitik,
lumpang alu, cawan porselen.

Prosedur

Isolasi kitosan dari kulit udang (Peneaus monodon)

Kulit udang dicuci dan dikeringkan pada udara terbuka sampai kering.
Selanjutnya dihaluskan menggunakan mortar dan disaring dengan ayakan 90
mesh. Isolasi kitosan [8] dalam penelitian ini dilakukan dengan tahapan sebagai
berikut deproteinasi, demineralsasi, depigmentasi, deasetilasi.

Deproteinase dilakukan dengan cara merendam bubuk kulit udang kering
kedalam NaOH 3,5% rasio 1:10 kedalam gelas kimia. Proses ini dilakukan dengan
keadaan suhu 90° C selama 4 jam diiringi dengan pengadukan. Selanjutnya
dilakukan penyeringan dan mencuci sampel menggunakan akuades sampai pH
netral. Setelah pH netral sampel dikeringkan dalam oven pada suhu 60° C selam
24 jam.

Demeneralisasi dilakukan dengan cara merendam sampel kedalam HCL 1
N rasio 1:7 pada suhu kamar sambil dilakukan pengadukan selama 1 jam.
Selanjuta mencuci sampel menggunakan akuades sampal pH netral. Lalu
menegringkan sampel pada suhu 60° C selama 24 jam.

Depigmentasi dilakukan dengan cara merendam sampel kedalam H;02:2%
rasio 1:10 pada suhu kamar selama 5 menit disertai pengadukan. Selanjutnya
mencuci sampel menggunakan akuades sampai pH netral dan menegringkan
sampel pada suhu 60° C selama 24 jam.

Deasetilasi dilakukan dengan cara merendam sampel kedalam NaOH 50%
dengan rasio 1:10 pada suhu 120° C selama 1 jam. Selanjutnya sampel dicuci
dengan akuades sampai pH netral dan dikeringkan pada suhu 60°C selama 4 jam.

Tahapan selanjutnya adalah karakterisasi kitosan yang meliputi penentuan
kadar air, kadar abu, uji kelarutan dan penentuan derajat deasetilasi dengan
menggunakan infrared (IR) spectroscopy method. Dalam penelitian ini |,
perhitungan derajat deasetilase dilakukan dengan baseline metode Sabnis dan
Block berdasarkan hasil analisis FTIR menggunakan persamaan di bawah ini [17]

A
% DD = 100 — [(A‘—*‘“) x 115]

3450
Dengan :

Milai A (Absorbansi) = log(Po/P)
Aiess = Absorbansi pada panjang gelombang 1655 cm "1 untuk serapan gugus
amida/asetamida (CH3CONH™)

Azsso = Absorbansi pada panjang gelombang 3450 cm "1 untuk serapan gugus
hidroksi (-OH).

Analisis data
Analisis data dalam penelitian ini menggunakan analisis deskriptif kualitatif.



HASIL DAN PEMBAHASAN
Isolasi Kitosan dari Limbah Kulit Udang (Peneaus Monodon) Asal Gorontalo

Tahapan awal isolasi kitosan dari kulit udang, yakni preparasi sampel kulit
udang dengan cara mencuci kulit udang menggunakan air untuk membersihkan
kotoran yang masih melengket, kemudian sampel dikeringkan pada suhu kamar
untuk menghilangkan kandungan air. Selanjutnya sampel dihaluskan
menggunakan lumpang dan alu dan disaring dengan ayakan 90 mesh.

Tahapan selanjutnya adalah deproteinase bertujuan untuk menghilangkan
protein dengan cara memutuskan ikatan antara kitin dan protein yang terkandung
dalam kulit udang menggunakan larutan NaOH 3.5% (rasio 1:10), lalu dipanaskan
pada suhu 90°C dan diaduk selama 4 jam kemudian disaring, filtrat yang dihasilkan
mengandung Na-proteinase, dimana ion Na* mengikat ujung rantai protein yang
bermuatan negatif. Protein yang terkandung dalam cangkang udang akan larut
dalam basa sehingga protein yang terikat secara kovalen pada gugus fungsi kitin
akan terpisah [18]. Reaksi pada tahap deproteinasi dapat dilihat pada gambar 1
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Gambar 1. Reaksi antara protein dan basa

Hasil deproteinasi berbentuk serbuk berwama coklat muda dengan
rendemen sebesar 51,72 %. Hal ini menunjukkan bahwa jumlah protein yang telah
terikat dengan ion Na'yang terlarut dalam air sebesar 48,28%.



Tahapan berikutnya adalah demineralisasi, yaitu penghilangan mineral-
mineral yang terkandung dalam kulit udang(peneaus monodon) , yaitu kalsium
karbonat.(CaCOs) dan kalsium fosfat (Cax(PO.)z) [19]. Menggunakan HC! 2N
(rasio 1:7). Hasil demineralisasi terbentuk wama coklat tua dengan rendemen
sebesar 24,98 %.Hal ini menunjukkan bahwa jumiah garam mineral dalam kulit
udang yang terlarut dalam proses demineralisasi sebesar 75,02 %. Selanjutnya
dan hasil demineralisasi dilakukan tahapan depigmentasi untuk menghilangkan
kandungan zat warna dalam kitin yang termasuk jenis karotenoid, yaitu red-orange
astaxanthin [20]. Penghilangan zat wama dilakukan dengan penambahan H.0-
2% (rasio 1:10) pada suhu kamar selama 5 menit disertai pengadukan_Kitin hasil
depigmentasi berbentuk serbuk berwarna coklat muda dengan rendemen sebesar
22 71%.

Tahap deasetilase kitin menjadi kitosan dilakukan dengan cara merendam
sampel kedalam NaOH 50% dengan rasio 1:10 pada suhu 120° C selama 1 jam.
Selanjutnya sampel dicuci dengan akuades sampai pH netral dan dikeringkan
pada suhu 60° C selama 4 jam. Produk yang diperoleh dari proses ini dinamakan
kitosan dan selanjutnya dianalisis derajat deasetilasinya dengan menggunakan
FTIR. Kitesan yang terbentuk dari hasil deasetilasi berwarna putih kecoklatan
dengan derajat deasetilase 73, 88 % sangat memenuhi standar mutu kitosan
perdagangan yakni lebih besar 60% [15], dan rendemen yang dihasilkan sebesar
17,73 %. Gambar 2 menunjukkan proses penghilangan gugus asetil (deasetilasi)
pada khitin dengan basa kuat NaOH. Tabulasi data spektra FTIR kitosan hasil
isolasi dari limbah kulit udang (peneaus monodon) ditunjukkan pada Tabel 1.
Selanjutnya kitosan yang dihasilkan di uji karakterisasi kimia berupa kadar air,
kadar abu dan kelarutan. Data hasil analisis kimia kitosan dari limbah kulit udang
{peneaus monodon) disajikan pada Tabel 2.
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Gambar 2. Deasetilasi Kitin menjadi Kitosan
Tabel 1. Tabulasi data spektra FTIR kitosan hasil isolasi dan literatur

Gugus fungsi Ikatan (jenis Bilangan Bilangan
vibrasi) gelombang (cm?)  gelombang (cm™)
= kitosan literatur hasil penelitian
Hidroksil O-H stretching 3450,3340 342341
Alkil CH (-CHz) 2864 288145
strecching asym
Amida Il Mainly-NH in 1650 1656,74
plane deformation
Amina NH stretching 1580 1593,09
Alkil CH (-CHz) 1418 1421,44
bending asym
Alkil CH (-CH=) 1377 1379,01
bending sym
Karbonil C-0 (-C-0-C-) 1082 1081,99
strecching asym
Karbonil C-0 (-C-0-C-) 1033 103377

strecching sym

Tabel 2. Data hasil analisis kimia kitosan darn limbah kulit udang (Peneaus

monodon)
Parameter _ Nilai kitosan standar Sampel kitosan
Kadar air <10 % 6.48 %
Kadar abu =3% 0,40 %
Derajat deasetilasi =260 % 73,88 %
Kelarutan:
- Air Tidak larut Tidak larut
- HCI pekat Sedikit larut Sedikit larut
- HNOs Sedikit larut Sedikit larut
- CHs:COOH 1% Larut Larut
- NHs pekat Tidak larut Tidak larut
- Na:5042% Tidak larut Tidak larut

Sumber : Rahayu & Purnavita (2007) [15], Lukum & Usman(2009) [8]

Rahayu dan Purnavita[15] melaporkan bahwa besar derajat deasetilasi
produk kitosan diperkirakan sangat berpengaruh terhadap penggunaannya
sebagal adsorben(pengkhelat) ion logam, karena semakin tinggi derajat
deasetilasi khitosan, berarti semakin banyak gugus amina (-NHz) dalam polimer
yang berfungsi sebagai tempat terjadinya pengkhelatan, sehingga akan semakin
memperbesar kemampuan kitosan dalam mengikat ion logam. Kitosan merupakan
polimer yang lebih efekiif dalam hal kapasitas dan kemampuan adsorpsinya
terhadap ion logam(merkuri) dibandingkan dengan kitin. Hal ini dimungkinkan
karena jumlah gugus amina bebas (sebanding dengan besar derajat deasetilasi)




dalam kitesan yang tersedia untuk pengkhelatan, lebih banyak dibandingkan pada
kitin, sehingga kemampuan kitosan dalam mengikat ion logampun diperoleh lebih
besar dari pada kitin.

KESIMPULAN

Rendamen vyang diperoleh pada tahap deproteinase 48,28%,
demineralisasi 24,98%, depigmentasi 22,71%, dan deasetilasi 17,73%. Hasil uji
kadar air sebesar 6,48%, kadar abu 0,40% dan derajat deasetilasi 73,88%. Ui
kelarutan terhadap air, amoniak dan natrium sulfat tidak larut dan asam klorida,
asam nitrat sedikit larut sedangkan dalam asam asetat larut.
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Luaran dari hasil penelitian ini
diharapkan diperoleh produk kitosan
sebagai alternatif koagulan alami ramah
lingkungan yang dihasilkan oleh limbah
kulit udang di Gorontalo, sehingga
pemanfaatannya dapat dioptimalkan,
serta dapat dipublikasikan dalam jurnal
ilmiah bereputasi Internasional
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Pentingnya Atau Keutamaan
Penelitian

Kegiatan ini  merupakan salah  satu
kepedulian Lembaga Pendidikan Tinggi untuk

membantu pemerintah dalam upava
melestarikan  lingkungan dan meningkatkan
kesehatan mmmkmm didapatkan
dari  miset imi  din membantu
pemerintah  untuk  mendatangkan  investor
dalam bidang perikanan dan kelautan dalam
rangka meningkatkan ckonomi kerakvatan
yang merupakan perwujudan dari Tridharma
Perguruan Tinggi berupa pengabdian kepada
masyarakat

BAB IITINJAUAN PUSTAKA

« Kitosan yang disebut juga dengan f-(1-4)-2-
dari kitin melalni proses deaseitlasi - Kitosan
memiliki gugus amino bebas yvang mengikat
wm-ion logam dan telah di i
adsorben untuk menghilangkan ien-ion Togam
dari efluen (Lertsutthiwong. ef afl., 2002).

» Kitosan juga merupakan suatu polimer
mlﬂhﬁ:ngl;%&karena mengandung tiga jenis
gugus fungsi yait asam amino, gugus hidroksil
primer dan r

Lanjutan..

» Adsorpsi Hg(ll) oleh kitosan dan
derivatnya diasumsikan terjadi melalui
interaksi tunggal atau campuran: kelat atau
koordinasi dengan cara menggantung pada
gugus amino atau berkombinasi dengan
gugus hidroksi visinal, terjadi gaya tarik
eletrostatik dalam media asam atau
pertukaran ion dengan gugus amino
terprotonasi (Miretzky & Cirelli,2009)

Peta Jalan Penelitian dan Luaran Penelitian

Fres Jvdes Tl By T

Fat Lok Fraslitn. [[CESFHITrress
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BAEB lil METODE PENELITIAN
3.1 Pentahapan Kegiatan Penelitian

Penelitian ini dirancang dalam tiga tahap
selama periode waktu dua tahun,

Berikut pentahapan nset secara gans besar
dan wtuh dengan luaran per tahunnya dapat
dijelaskan sebagai berikut ;

Tahap 1 Dhawali dengan pengumsputan din pecyinpan balinn fmbsh
kit udang di deernh Gorontaln, dan ikt dengan isobesi
kitim melipati deproteingsd, deminoralisasi. depigmestasi
dan deasetiles serta kasskterisast Kitosan vang diperoleh

Tahap 1l Oyplimasi pH dan dosis fechadap lognm Hg(n di
Inborutoriom

Tahnp I Asslisis kador logsm berat inerkusd @ peratran
penmmbangzin, yang bedirl dart beberapa Gifik, yaihs - Gtk
pertuma dibnginn ok schedum aktifites PETT, it kedus
disekitar akiifitas PETL ik ketiga sepelah aktifitss PET]
dan 1itik enipat i muam singeai stao dacrah pantai

Tahap IV Terhadap kitosan yang paling prospedaif diaplikasihan ke
sanypel perairan penambangan, yang kerdicd dan bebarnps
Tk, it ; Gtk partsme di bagian hob sehefom aktifitas
PETL fitik lezduoa disekiiar akfifitns PETL fifik kotigs setclah
aktifites PETT dan titik ampat di musmn sssgai glag dagrsh
pantsi
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HASIL DAN LUARANYANG
DICAPAI

I. Hasil

Tahap Isolasi Kitosan dari Kulit Udang Windu

Hopdaamon
%)

1 Demincralisasi Serbuk berwarna 4,98
cokdat tua.

3 Depigmentasi Serbul berwarna 2.7
coldlat mada

4  Deasetlisi Serbuk berwarna 17,73
putih kecokiatan

Data hasil analisis kimia kitosan dari
limbah kulit udang

|5 armpel kitosan

Parameter | Milat kitcsan
standar

Optimasi Kitosan terhadap larutan sampel
merkuri pada berbagai masa dan pH

Kurva kalibrasi
4

& 5 L1 15 kL] 8 30
Kamsmtrasi {ppb)

Kemampuan Kitosan untule Mengadsorpsi Logam
Hg(ll) pada Berbagai Hasa
120
100
3 " "'““a-h_h_ (‘__//""“\-—H--_.
T e
'E B0
E 40
i)
a
Elea) &00 oo 1200 1500
massa kitosan (mg)

Kemampuan adsorpsi kitosan terhadap ion
logam merkuri pada berbagai pH
100
E 44 ./-'/\
T 9% e
97 £

./

95

Interaksi Kitosan dan logam (a) pH rendah,
{b) pH medium dan (c) pH tinggi
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