BAB Il

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Jenis Rancangan Penelitian
Penelitian ini merupakan jenis eksperimental laboratorium. Rencana

penelitian ini akan dilakukan di laboratorium Farmasi Universitas Buana
Perjuangan Karawang. Limbah cangkang keong mas akan dibuat menjadi kitosan
yang dideasetilasi dari kitin dengan variasi konsentrasi NaOH 50%, 60% dan

70%. Hasil yang diperoleh selanjutnya akan dilakukan pengujian kualitas kitosan.

3.2 Alat

, labu ukur, batang
or, lemari asam basa,
as pH, furnance, oven dan

Spektrofomete

3.2.2 Bahan
Cangkang keong NaOH (pa), aquades, asam @asetat glasial,

aluminium foil dan kertas sarin

3.3 Variabel Penelitian
3.3.1 Variabel Bebas

Variabel yang terlibat pada penelitian ini yaitu variasi konsentrasi NaOH
pada saat proses deasetilasi dengan konsentrasi yang diberikan yaitu 50, 60 dan
70%.

3.3.2 Variabel Terikat
Variabel terikat pada penelitian ini yaitu kandungan kitin pada cangkang

keong sawah, rendemen, kadar air, kadar abu, kelarutan dan derajat diasetilasi.
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3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Preparasi Bahan Baku Cangkang Keong Mas

Bahan baku utama yang dipergunakan pada penelitian ini merupakan
cangkang keong mas yang diperoleh dari Desa Klari Kecamatan Klari Karawang.
Cangkang keong mas yang terkumpul selanjutnya dibersihkan dan dikeringkan,
setelah kering cangkang keong mas dihaluskan kemudian disaring menggunanakn
ayakan mesh No. 80. Cangkang keong mas yang sudah diayak siap untuk
disintesis menjadi Kitin dengan dua proses yaitu demineralisasi (penghilang
mineral) dan deproteinasi (penghilang protein)

si}genggunakan tiga tahapan, tahapan

an kedua adalah demineralisasi 4

sintesis pembuatan kito

an deprotelna3| untuk menghilangkan
----- lja udian tahapan ketiga
itin sehigga menjadi

kitosan. Pe 3 i Srsebut-adalah gal berikut :

Serbuk cangk ) kea RA}WANGmsukan kedalam gelas

I 1,5 M kemudian direndam selama 72 jam,
setelah 72 jam serbuk cangkang'ke ipa otplate stirrer
kecepatan 100 rpm menggunakan suhu 60
2. Deproteinasi

Setalah dilakukan tahap demineralisasi serbuk cangkang keong mas
ditambahkan dengan NaOH 3,5%. Untuk perbandingan antara cangkang keong
mas dengan dengan NaOH adalah 1:10 (b/v). cangkang keong sawah dimasukan
kedalam gelas kimia lalu tuangkan larutan NaOH 3,5% kemudian panaskan
dengan suhu 60°C selama 4 jam diaduk dengan hotplate stirrer menggunakan

kecepatan 100 rpm.
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3. Deasetilasi

Hasil dari isolasi kitin dilanjutkan dengan prosews diastilasi menggunakan
variasi NaOH 50%, 60% dan 70% dengan perbandinganl:10 (b/v). campuran dari
berbagai variasi NaOH diaduk melalui penggunaan hotplate stirrer berkecepatan
300 rpm dengan suhu 80°C selama 4 jam. Setelah selesai residu disaring, dicuci
dengan aquades hingga pH menjadi netral. Hasil residu dikeringkan didalam oven
dengan suhu 80°C hingga beratnya menjadi konstan. Setelah proses selesai
didapat kitosan ari cangkang keong sawahuntuk kemudian dianalisis gugus

fungsionalnya menggunakan Fourier Transform InfraRed (Agustina et al., 2015;

351 ndemen

tukan perhltungm un _getahm rendemen kitosan yang

suhu berkisar antara 100 hingga 105°C. Setelaf akuan panas, sampel
didinginkan dalam desikator selama sekitar 30 menit, dan kemudian diukur
beratnya. Sampel selanjutnya dipanaskan kembali dalam oven, kemudian
didinginkan dalam desikator hingga berat yang konsisten tercapai. Penentuan
kadar air dilakukan dengan menggunakan rumus yang terdapat dalam persamaan

(2) (Sudarmad;ji et al., 1994):

Rumus :

w w2
Kadar Air (%) = ———=x 100%
wl — w0
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Keterangan :

WO : Cawan porselen kosong (Q)

W1 : Cawan porselen kosong + sampel sebelum dioven (g)

W2  : Cawan porselen kosong + sampel setelah dikeringkan (dioven) (g)

3.5.3 Kadar Abu
Sampel berbobot 1 gram diukur dan ditempatkan dalam kurs porselen yang

kering dan memiliki berat yang telah diketahui sebelumnya. Kurs porselen ini
kemudian dimasukkan ke dalam tanur dengan suhu 600°C selama 2 jam. Setelah
itu, wadah porselen beserta abunya didinginkan dalam desikator selama 30 menit.

Bl

N
B2  : Berat kurst Sampel ’RWANG

Bs  :Berat sampel sétekafigiabukan (g)

3.5.4 Kelarutan
Kitosan dilarutkan dalam aSamgasetatiglasia ptrasi 2%, dengan

rasio massa terhadap volume 1:100 (g/
larutan kitosan dibandingkan untuk mengevaluasi hasilnya (Agustina et al., 2013).
3.5.5 Derajat Deasetilasi

Salah satu parameter kitosan adalah derajat diasetilasi. Derajat diasetilasi
menunjukkan presentase gugus asetil agar menjadi kitosan. FTIR digunakan untuk

menghitung derajat diasetilasi dari kitosan menggunakan rumus sebagai berikut ;

A= Log?
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Keterangan :
PO : puncak tertinggi
P : puncak terendah

Metode analisis spektrum inframerah untuk menentukan derajat deasetilasi
(DD) dari kitin dan kitosan pertama kali diperkenalkan oleh Moore dan Robert
pada tahun 1978. Metode ini kemudian diperbaiki lebih lanjut oleh Domszy dan
Robert pada tahun 1985, dan pada tahun 1992, Baxter et al. menyajikan
pendekatan alternatif untuk menghitung DD dengan menggunakan teknik
penarikan dasar. Perhitungan DD dilakukan dengan mengevaluasi rasio antara

sekita 1665 cm-1) dan pita hidroksi (sekitar
Penentuan DD dihitung dengan

3.6 Analisis
Analisis

kulompok melibatkan
acKAR AW“N,G yang dilakukan pada

H deasetilasi kitin 50%, 60%, dan 70%. Pada

i kadar air, kadar abu

pengamatan berul
pengujian yaitu pada v
setiap unit percobaan diperi larutan, dan

derajat deasetilasi.



3.7 Diagram Alir

Menyiapkan alat dan bahan

Preparasi bahan baku

Demineralisasi (HCI 1,5
M, 60°C, 72 jam, 100
rpm)
Deproteinasi (NaOH
3,5%, 60°C, 4 jam, 100
rpm)

Cangkang keong Mas

Sintesis kitin

—
—

-~

Sintesis kitosan

Sampel 1
Konsentrasi NaOH 50%
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Sampel 2
Konsentrasi NaOH 60%

Sampel 3
Konsenrasi NaOH 70%

Rendemen
Kadar air
Kadar abu
Kelarutan

Derajat diasetilasi




