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Abstrak
	 Limbah cangkang kepiting bakau yang dihasilkan dari industri pengolahan kepiting bakau di 
Kota Tarakan menjadi salah satu penyebab masalah pencemaran lingkungan. Salah satu cara untuk dapat 
mengurangi risiko pencemaran yaitu dengan mengolah limbah cangkang kepiting bakau menjadi kitosan. 
Penelitian terkait modifikasi pada tahap demineralisasi dilakukan karena kepiting bakau mengandung 
mineral yang tinggi sehingga akan mengurangi kualitas kitosan yang dihasilkan. Tujuan penelitian ini 
adalah mendapatkan optimasi tahapan demineralisasi pada ekstraksi kitosan dari cangkang kepiting bakau 
(Scylla sp.) melalui analisis rendemen, kadar air, abu, nitrogen total, FTIR, derajat deasetilasi, dan SEM-
EDX. Perlakuan pada penelitian ini yaitu pada tahapan demineralisasi dilakukan perlakuan perbandingan 
berbeda antara serbuk cangkang kepiting bakau dan HCl 1N yaitu a (1:10) dan b (1:15). Hasil penelitian 
ini diketahui mutu kitosan cangkang kepiting bakau memiliki nilai rendemen, kadar air, kadar abu, dan 
nitrogen total sebesar (15,08±0,04%, 1,65±0,00%, 2,87±0,07%, 1,35±0,00%) pada perbandingan 1:10 dan 
(6,37±0,04%, 1,66±0,01%, 1,75±0,00%, 1,29±0,004%) pada perbandingan 1:15. Derajat deasetilasi pada 
kitosan a (47%) tidak sesuai dengan ketiga standar karena di bawah 70%, sedangkan kitosan b (76%) sesuai 
dengan standar Protan Laboratory dan SNI (≥70%). Unsur-unsur kitosan cangkang kepiting bakau yang 
terdeteksi dari analisis SEM EDX terdiri dari C, O, Ca, Mg, Al. Unsur C dan O yang terdeteksi adalah 
komponen pembentuk kitosan. Karakteristik mutu kitosan terbaik dihasilkan pada tahap deminerarisasi 
dengan perlakuan perbandingan sampel dan HCl 1N b(1:15) karena terbukti sesuai dengan standar mutu 
kitosan.  

Kata kunci:  derajat deasetilasi, kitosan, limbah, SEM

Optimization of Demineralization Stage in Chitosan Extraction from 
Mangrove Crab Shell (Scylla sp.)

Abstract
	 Mangrove crab shell waste generated from the mangrove crab processing industry in Tarakan 
City is one of the causes of environmental pollution problems. One way to reduce the risk of pollution 
is to process mangrove crab shell waste into chitosan. Modifications at the demineralization stage were 
carried out because mangrove crabs contain high minerals, reducing the quality of the chitosan produced. 
This study aimed to optimize the demineralization step in the extraction of chitosan from mud crab shells 
(Scylla sp.) through analysis of yield, moisture content, ash, total nitrogen, FTIR, degree of deacetylation, 
and SEM-EDX. The treatment in this study was at the demineralization stage, and different comparisons 
were made between mud crab shell powder and 1N HCl, namely a (1: 10) and b (1:15). The results of this 
study showed that the quality of chitosan from mud crab shells had yield values, water content, ash content, 
and total nitrogen (15.08±0.04%, 1.65±0.00%, 2.87±0.07%, 1.35±0.00%) at a ratio of 1:10 and (6.37±0, 04%, 
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PENDAHULUAN
Kepiting bakau (Scylla sp.) banyak 

digemari masyarakat karena rasa dagingnya 
yang lezat dan memiliki kandungan protein 
yang cukup tinggi yakni  sebesar 47,31%  
dan kandungan lemak sebesar 11,20%                                                                                                     
(Karim et al., 2015). Data ekspor kepiting 
bakau pada tahun 2020 mengalami 
peningkatan sebesar 208.648 kg dengan 
frekuensi pengiriman sebanyak 92 kali, 
sehingga menjadi salah satu perintis   ekonomi 
makro dan komoditas ekspor non migas 
andalan kota Tarakan (Badan Karantina 
Ikan, Pengendalian Mutu, dan Keamanan 
Hasil Perikanan [BKIPM], 2020). Tingginya 
konsumsi kepiting bakau di masyarakat 
dapat mengakibatkan peningkatan limbah 
cangkang 40-60% dari total berat kepiting                                                                                       
(Azizi et al., 2020). Limbah cangkang 
kepiting bakau yang  menumpuk dan tidak 
ditangani dengan baik akan menimbulkan 
berbagai masalah lingkungan, sehingga 
dapat minimbulkan bau tidak sedap, sumber 
pembawa berbagai penyakit, mengganggu 
aktivitas manusia dan merusak lingkungan 
secara estetika (Fajri et al., 2019). Salah satu 
cara tepat guna dalam menangani tumpukan 
limbah cangkang kepiting bakau adalah 
dengan mengolah kandungan kitin menjadi 
kitosan. 

Kitosan adalah polisakarida yang 
diperoleh dari hasil deasetilasi kitin. Cangkang 
kepiting bakau mengandung senyawa kitin 
cukup tinggi sebesar 70% dari jenis krustasea 
lainnya yang hanya berkisar 20-30% dari berat 
kulit keringnya (Kusuma, 2016). Sifat bioaktif 
kitosan dapat diaplikasikan dalam bidang 
perikanan, pertanian, lingkungan industri, 
kecantikan, farmasi, kesehatan, dan pangan 
(Suherman et al., 2018). Sifat bakteriostatik 
kitosan juga mampu menghambat bakteri 
patogen dan mikroorganisme pembusuk 

misalnya jamur, bakteri gram positif, dan 
negatif (Magani et al., 2020). Pembuatan 
kitosan diperoleh melalui tiga tahap yaitu 
deproteinasi, demineralisasi, dan deasetilasi. 
Proses deproteinasi dilakukan dengan 
melarutkan cangkang kepiting ke dalam 
larutan NaOH dan demineralisasi dengan 
cara penghilangan mineral menggunakan 
HCl, sehingga terbentuklah kitin. Ektraksi 
kitin yang dihasilkan kemudian dilanjutkan 
ke tahap deasetilasi sehingga diperoleh 
kitosan. Proses penghilangan gugus asetil 
pada kitin menjadi kitosan dapat dilakukan 
dengan larutan basa pekat (Yoshida et al., 
2009). Melihat banyaknya manfaat dari 
kitosan, maka perlu dihasilkan kitosan yang 
berkualitas. 

Berbagai metode dan bahan baku 
dalam usaha pembuatan kitosan berkualitas 
sudah banyak dilakukan. Mashuni et al. 
(2021), melaporkan sebelum memasuki 
proses demineralisasi cangkang kepiting 
bakau terlebih dahulu dimasukkan pada 
microwave selama 15 menit dengan daya 
100 W dan menghasilkan derajat deasetilasi 
83,8% dan rendemen sebanyak 37,5%. Proses 
demineralisasi cangkang kepting dengan HCl 
1N 1:15 (b/v) selama 1 jam menghasilkan 
derajat deasetilasi 72,47% dan rendemen 
38,14% (Yanti et al., 2018). Selain itu, 
Kusmiati & Hayati (2020), melaporkan proses 
demineralisasi cangkang udang dengan HCl 
5% 1:10 (b/v) menghasilkan derajat deasetilasi 
80,30% dan rendemen 30,29%.

Penelitian ini ingin mendapatkan 
kitosan dari limbah cangkang kepiting bakau 
(Scylla sp.) dengan memberikan perlakuan 
perbandingan HCl yang berbeda pada 
tahap demineralisasi. Modifikasi pada tahap 
demineralisasi dilakukan karena kepiting 
bakau mengandung mineral yang  sangat 
tinggi sehingga akan memengaruhi mutu 

1.66±0.01%, 1.75±0.00%, 1.29±0.004%) at a ratio of 1:15. The degree of deacetylation of chitosan a (47%) 
did not match the three standards because it was below 70%, while chitosan b (76%) was following the 
Protan Laboratory standard and SNI (≥70%). The elements of mangrove crab shell chitosan detected from 
SEM EDX analysis consisted of C, O, Ca, Mg, and Al. The detected elements of C and O are components 
that form chitosan. The best quality characteristics of chitosan were produced at the demineralization stage 
with a comparison of the sample and 1N HCl b (1:15) treatment because it was proven to be in accordance 
with chitosan quality standards.

Keywords: chitosan, degree of deacetylation, SEM, waste
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kitosan apabila metode demineralisasinya 
kurang tepat. Nuarisma (2014) melaporkan 
cangkang kepiting mengandung mineral 
cukup tinggi. Kandungan  kalsium karbonat 
(CaCO3) mencapai 53,70-78,40% dan 
kadar kalsium sebesar 82,54%. Berdasarkan 
Badan Standardisasi Nasional (BSN) 2013, 
syarat mutu kadar abu kitosan sebesar ≤5%. 
Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan 
optimasi tahapan demineralisasi pada 
ekstraksi kitosan dari cangkang kepiting 
bakau melalui analisis rendemen, kadar air, 
abu, nitrogen total, FTIR, derajat deasetilasi, 
dan SEM-EDX. 

BAHAN DAN METODE
Bahan dan Alat

Bahan utama yang digunakan pada 
penelitian ini terdiri dari cangkang kepiting        
bakau, HCl (Merck), NaOH (Merck), akuades 
(Water one). Alat yang digunakan pada 
penelitian ini terdiri dari  lempeng hangat (hot 
plate) & pengaduk magnet (IKA C-MAG HS 4), 
oven (Memmerh), timbangan analitik (AND 
GF-100), desikator (DURAN Valumfest), 
blender (Panasonic MX-E310WSR), scanning 
electron microscopy energy dispersive X-ray 
spectroscopy (QUANTA 650), fourier transform 
infraRed (Shimadzu, IRSpirit-T). Alat-alat 
gelas yang terdiri dari gelas ukur, gelas piala 
(beaker), labu ukur, labu Erlenmayer, corong, 
batang pengaduk (Pyrex).

 
Metode Penelitian
Preparasi sampel

Preparasi sampel mengacu pada 
Mustafiah et al. (2018) yang dimodifikasi pada 
bahan baku dan konsentrasi NaOH. Sampel 
cangkang kepiting bakau diperoleh dari budi 
daya kepiting soka di Kota Tarakan. Sampel 
dicuci sambil disikat pada air mengalir hingga 
bersih. Setelah sampel bersih dilanjutkan 
dengan proses pengeringan mengunakan 
oven pada suhu 80oC selama 120 menit hingga 
kadar air 10%. Sampel yang sudah kering 
kemudian dihaluskan menggunakan blender 
dan ditimbang beratnya. 

Pembuatan kitosan
Isolasi kitin

Kitin diperoleh melalui dua tahap yaitu 
deproteinasi dan demineralisasi mengacu pada 
metode Yanti et al. (2018). Serbuk cangkang 
kepiting bakau sebanyak 200 g ditimbang 
terlebih dahulu pada tahap deproteinasi. 
Pelarut yang digunakan untuk deproteinasi 
adalah NaOH 3N dengan perbandingan (1:10 
gr/mL) pada suhu 80oC selama 60 menit. 
Sebelum masuk pada tahap demineralisasi 
sampel yang sudah disaring dinetralisasi 
dengan akuades hingga pH menunjukkan 
angka 7 dan dioven pada suhu 80oC selama 2 
jam. Tahap selanjutnya yaitu demineralisasi, 
sampel direndam menggunakan larutan HCl 
1N, dengan perbandingan yang berbeda yaitu 
1:10 dan 1:15 selama 60 menit pada suhu ruang. 
Sampel kemudian disaring dan dinetralisasi 
hingga pH netral. Sampel kemudian dioven 
pada suhu 80oC selama 1 jam dan diperoleh 
serbuk kitin.

Ekstraksi kitosan 
Kitin diubah menjadi kitosan melalui 

tahap deasetilasi. Pembuatan kitosan mengacu 
pada Mashuni et al. (2021) yang dimodifikasi 
tanpa penggunaan microwave. Proses 
deasetilasi dilakukan dengan merendam kitin 
menggunakan pelarut NaOH 60% dengan 
perbandingan 1:10 pada suhu 140oC selama 
60 menit. Sampel kemudian disaring untuk 
kembali dinetralisasi menggunakan akuades 
dan pH mencapai 7. Sampel dikeringkan 
menggunakan oven pada suhu 80oC selama 1 
jam sehingga dihasilkan kitosan.  

Analisis sampel
Sampel kitosan yang dihasilkan dihitung 

rendemennya berdasarkan Purwanti & Yusuf 
(2014), sedangkan analisis kadar air, kadar abu 
dan nitrogen total mengacu pada Association 
of Official Analytical Chemists (AOAC) 2005. 

Fourier transform infraRed (FTIR)
Pengujian FTIR mengacu pada                            

Pradana et al. (2018). Sebanyak 0,002  g kitosan 
dimasukkan dalam wadah dan diletakkan 
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ke tempat sampel pada FTIR untuk dibaca 
hasilnya. Kromotogram yang telah diketahui 
akan dibandingkan melalui tabek IR dengan 
panjang gelombang 4.000-400 cm-1 .

Deasetilasi (DD)
Derajat deasetil (DD%) ditentukan 

menggunakan metode Bahri & Abd Rahim 
(2015). Puncak tertinggi (P0) dan puncak 
terendah (P) dicatat dan diukur dengan garis 
dasar yang dipilih. Nisbah absorbansi dihitung 
dengan rumus:

Scanning electron microscope energy 
dispersive X-ray (SEM-EDX) 

Analisis menggunakan SEM-EDX 
mengacu pada Girão et al. (2017). Prinsip 
kerja SEM-EDX adalah mengetahui informasi 
morfologi, topografi, serta komposisi pada 
sampel yang dianalisis. Carbon tex dipotong 
berbentuk segi 4 ukuran ±0,5 cm kemudian 
ditempelkan pada sampel. Sampel yang sudah 
diletakkan pada kertas carbon tex akan di-stub 
dan di-blower. Penggunaan blower berfungsi 
agar sampel tertempel dengan sempurna pada 

stub. Selanjutnya sampel dimasukkan ke dalam 
chamber. Sampel bersifat non konduktor 
sehingga dilakukan dengan low vacum. Sampel 
kemudian dianalisis dengan melihat layar 
monitor yang bisa dilihat dengan perbesaran 
tertentu. Tingkat perbesaran disesuaikan 
dengan hasil analisis yang diperoleh. 

HASIL DAN PEMBAHASAN
Rendemen

Rendemen kitosan ditentukan 
berdasarkan perhitungan perbandingan berat 
dari kitosan dengan berat sampel cangkang 
kepiting. Hasil perhitungan rendemen kitosan 
disajikan pada Gambar 1. 

Gambar 1 menunjukkan rendemen 
kitosan cangkang kepiting bakau dengan 
perbandingan sampel dan HCl b (1:15) 
lebih rendah daripada a (1:10). Rendahnya 
kandungan rendemen menunjukkan bahwa 
proses deproteinasi, demineralisasi dan 
deasetilasi berjalan optimal. Mursida et al. 
(2018), melaporkan bahwa rendemen kitosan 
yang lebih rendah akan menghasilkan kualitas 
yang lebih  baik, karena diduga proses 
demineralisasi, deproteinasi dan deasetilasi 
mampu melarutkan atau menghilangkan 
mineral, protein, dan gugus asetil.   Hasil   
rendemen   yang   berbeda  dari masing-masing  
perlakuan  dipengaruhi  oleh  kandungan   
utama   bahan   baku.  Darmawan et al. 
(2007), melaporkan tingginya   kadar  protein 
(15,06-23,90%), kitin (18,70-32,20%) dan 
CaCO3 sebesar 53,70-78,40%, mengakibatkan  

P = LogP0
P

Keterangan:
P0=Jarak antara garis dasar dengan garis singgung 
antara dua puncak tertinggi dengan panjang 
gelombang 1.655/cm atau 3.450/cm.
P=Jarak antara garis dasar dengan lembah 
terendah dengan panjang gelombang 1.655/cm 
atau 3.450/cm.

Gambar 1 Hasil rendemen kitosan dari cangkang kepiting bakau dengan perbandingan HCl a 
(1:10) dan b (1:15) pada tahap demineralisasi.
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rendemen  kitosan  rendah, karena merupakan 
bagian yang hilang disamping   pigmen   dalam   
proses   ekstraksi   kitosan.  

Jumlah rendemen yang dihasilkan pada 
kitosan dipengaruhi beberapa faktor antara 
lain  konsentrasi, jenis pelarut, suhu, dan bahan 
baku yang digunakan. Azhar et al. (2010) 
melaporkan konsentrasi  alkali  dan  suhu  yang  
terlalu  tinggi  dapat  menurunkan  rendemen      
kitosan serta  menyebabkan depolimerisasi 
dan degradasi polimer. Cahyono (2018), 
menyatakan persentase rendemen kitosan 
disebabkan oleh ukuran partikel, reagen yang 
digunakan, suhu, serta jenis bahan baku yang 
digunakan. Penggunaan bahan baku dengan 
spesies yang berbeda akan memberikan 
hasil perhitungan rendemen yang berbeda. 
Pernyataan ini diperkuat Ma’mun et al. 
(2016) yang melaporkan rendemen cangkang 
kepiting lebih sedikit apabila dibandingkan 
kulit udang karena kandungan mineral yang 
dimiliki cangkang kepiting 53,70-78,40% 
lebih  besar  dibandingkan dengan kandungan 
mineral kulit udang 45-50%.

Mutu Kitosan 
Mutu kitosan cangkang kepiting bakau 

dianalisis mutunya berdasarkan kadar air, 
abu, nitrogen total, dan derajat deasetilasi. 
Hasil analisis kadar air, abu dan nitrogen total 
kitosan dari cangkang kepiting bakau pada 
perlakuan HCl a (1:10) dan b (1:15) pada 
tahap demineralisasi disajikan pada Tabel 1. 

Kadar Air
Salah satu parameter yang menentukan 

kualitas produk kitosan adalah kadar air. 
Kadar air yang tinggi tidak dikehendaki dalam 
pemanfaatan kitosan di berbagai industri. 
Menurut Agustina et al. (2015), tingginya 

kadar air pada produk kitosan berpengaruh 
terhadap kualitas kitosan khususnya terhadap 
kontaminasi mikroorganisme. Beberapa 
hal yang memengaruhi kandungan air pada 
kitosan, yaitu waktu pengeringan, berat sampel 
yang dikeringkan, serta luas permukaan 
media pengeringan.

Berdasarkan data pengujian kadar 
air, perbedaan jumlah larutan HCl yang 
ditambahkan tidak memengaruhi kandungan 
air pada sampel. Kadar air pada sampel a 
(1:10) 1,65% sedangkan kadar air sampel b 
(1:15) yaitu 1,66% (Tabel 1). Hasil penelitian                
Josua et al. (2017) menyebutkan bahwa 
demineralisasi dapat memisahkan air dari 
kitin tetapi dalam jumlah yang tidak konstan. 
Penelitian tersebut diperoleh bahwa perbedaan 
penambahan konsentrasi asam klorida tidak 
memberikan pengaruh terhadap kadar air 
kitosan.  Selain itu, kandungan air pada produk 
kitosan menurut Rochmawati et al. (2018) 
dipengaruhi oleh kondisi eksternal misalnya 
kelembapan udara di tempat penyimpanan. 
Hal tersebut karena karakteristik dari kitosan 
yaitu mudah mengabsorbsi uap air dari 
lingkungan sekitarnya. Standar kadar air 
berdasarkan Protan Laboratory (1987), adalah 
kurang dari 10%. Berdasarkan hal tersebut, 
sampel kitosan pada penelitian ini memiliki 
kadar air yang sudah sesuai standar yaitu 
≤10%.

 
Kadar Abu

Kadar abu pada produk kitosan 
menentukan tingkat kemurnian kitosan yang 
dihasilkan. Menurut Dompeipen et al. (2016), 
hasil pengujian kadar abu pada kitosan 
menunjukkan adanya senyawa anorganik 
yang terkandung pada sampel bahan baku 
yang digunakan. Kadar abu merupakan 

Tabel 1 Analisis kadar air, abu dan nitrogen total kitosan dari cangkang kepiting bakau

Parameter (%)
Hasil penelitian Standar Mutu Kitosan

a (1:10) b(1:15) SNI No.7949 
(2013)

Protan Laboratory
(1987)

*EFSA 
(2010)

Kadar Air 1,65±0.00 1,66±0.01 ≤12 ≤10 ≤10

Kadar Abu 2,87±0,07 1,75±0,00 ≤5 ≤2 ≤3

Nitrogen Total 1,35±0,00 1,29±0,00 ≤5 - ≤6
*European Food Safety Authority
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parameter keberhasilan proses demineralisasi 
pada isolasi kitin dari kulit cangkang yang 
digunakan sebagai bahan baku. Mursida et 
al. (2018), menyatakan demineralisasi adalah 
proses melarutkan CaCO3 yang jumahnya 
tinggi dan Ca3(PO4)2 yang rendah dalam 
cangkang kepiting.

Data hasil penentuan kadar abu 
menunjukkan bahwa sampel b (1:15) memiliki 
kadar abu yang lebih rendah yaitu 1,75% 
dibandingkan dengan sampel b (1:10) 2,87% 
(Tabel 1). Kadar abu pada sampel b (1:15) 
telah sesuai dengan standar Protan Laboratory 
(≤2%) dan SNI No.7949 tahun 2013 (≤5%) 
dan European Food Safety Authority (EFSA) 
2010 (≤3%) namun sampel a (1:10) belum 
memenuhi standar  Protan Laboratory (≤2%). 
Semakin tinggi jumlah larutan HCl yang 
ditambahkan maka dapat menghilangkan 
mineral (senyawa anorganik) semakin banyak. 
Hal tersebut sesuai dengan hasil penelitian 
Dompeipen et al. (2016) yang menyebutkan 
bahwa kadar abu merupakan parameter 
kualitas dari produk kitosan, karena semakin 
tinggi kadar abu, maka tingkat kemurnian 
kitosan semakin rendah, dan sebaliknya. 
Selain itu menurut Afriani et al. (2017), 
penurunan kadar abu dapat disebabkan juga 
karena adanya peningkatan reaktivitas asam 
klorida yang mereduksi senyawa anorganik 
pada sampel bahan baku.

Total Nitrogen 
Kadar nitrogen merupakan salah satu 

parameter yang dapat memengaruhi sifat 
dan karakteristik dari produk kitosan. 
Penentuan kadar nitrogen pada penelitian 
ini menggunakan metode kjedahl. Kitosan 
terlebih dahulu dilakukan destruksi 
menggunakan H2SO4 sehingga membentuk 
amonium sulfat. Sudianto et al. (2020) 
menyatakan bahwa karakteristik dari kitosan 
dalam berinteraksi dengan NH2 ditentukan 
dari kandungan nitrogennya, hal tersebut 
menjadikan kitosan memiliki reaktivitas yang 
baik dan dapat mengikat air serta larut dalam 
asam asetat. 

Kadar total nitrogen yang dihasilkan 
pada penelitian ini adalah 1,29% pada 
sampel b dan 1,35% sampel a (Tabel 1). 
Kadar nitrogen pada penelitian ini sudah 

memenuhi standar EFSA yaitu ≤6% (EFSA, 
2010) dan SNI No 7949 tahun 2013 (≥75%).                                                                                     
Hasil penelitian Natalia et al. (2021) juga 
menyebutkan bahwa kadar nitrogen pada 
kitosan sesuai dengan standar EFSA apabila 
≤6%. Hasil penelitian Modaso et al. (2013) 
menyebutkan bahwa unsur N pada masing-
masing monomer kitosan dinyatakan 
sebagai gugus aktif karena unsur tersebut 
dihubungkan dengan kadar nitrogen yang 
tinggi pada rantai polimernya. 

Fourier Transform InfraRed (FTIR)
Kitosan cangkang kepiting bakau 

dikarakterisasi menggunakan FTIR untuk 
mendeteksi serapan gelombang dan gugus 
fungsi yang dihasilkan sehingga DD dapat 
diketahui. Spektra FTIR kitosan cangkang 
kepiting bakau dengan perbandingan HCl 
yang berbeda a (1:10) dan b (1:15) pada tahap 
demineralisasi disajikan pada Gambar 2. 

Gambar 2 diinterpretasikan hasilnya dan 
dibandingkan dengan spektra IR dari kitosan 
standar yang dihasilkan Balai Riset dan 
Standardisasi Industri yang disajikan pada 
Tabel 2 yang menunjukkan perbandingan 
puncak spektrum antara kitosan standar dan 
kitosan hasil penelitian. Pita serapan setiap 
gugus pada kitosan standar dan kitosan hasil 
penelitian menunjukkan range serapan yang 
dekat, sehingga tidak terlihat perbedaan yang 
signifikan. Gugus fungsi yang terkonfirmasi 
dengan serapan FTIR menunjukkan 
bahwa kitosan berhasil disintesis dari 
proses deproteinasi, demineralisasi baik 
dengan perbandingan (kitosan dan HCl) 
a(1:10) maupun b(1:15), serta deasetilasi.                      
Wulandari et al. (2020) menyatakan bahwa ciri 
khas karakteristik kitosan adalah pada gugus 
amida dan gugus hidroksil. Letak serapan 
khas gugus gugus amida pada bilangan 
gelombang 1655-1310cm-1 sedangkan gugus 
hidroksil terletak pada bilangan gelombang 
3350-3300 cm-1. Shalini & Sampathkumar 
(2012), mengemukakan prinsip kerja FTIR 
yaitu mengidentifikasi gugus fungsi senyawa 
absorbansi inframerah, sehingga beberapa 
senyawa bisa dibedakan dan dikualifikasikan.  
melaporkan FTIR merupakan analisis yang 
paling baik untuk mengidentifikasi jenis 
ikatan kimia.



JPHPI 2022, Volume 25 Nomor 2

Masyarakat Pengolahan Hasil Perikanan Indonesia 358

Optimasi tahap demineralisasi pada ekstraksi kitosan, Luthfiyana et al.

Derajat Deasetilasi (DD)
Mutu kitosan ditentukan dari besarnya 

persentase derajat deasetilasi. Proses deasetilasi 
melibatkan pelepasan gugus asetil (-COOH3) 
dari rantai molekul kitin dan menyisakan gugus 
amina (-NH2) yang memiliki reaktivitas tinggi. 
Mashuni et al. (2021), melaporkan bahwa 
derajat deasetilasi merupakan parameter 
penting dalam memproduksi kitosan karena 
dapat memengaruhi sifat fisiknya sehingga 
kitosan sebagai peroduk akhir dapat diaplikasi 
dengan tepat. Semakin tinggi derajat 
deasetilasi maka semakin banyak gugus asetil 
yang hilang.

Persentase derajat deasetilasi kitosan dari 
cangkang kepiting bakau pada penelitian ini 
ditentukan berdasarkan metode base line. 

Derajat deasetilasi kitosan dari cangkang 
kepiting bakau dengan perbandingan sampel : 
HCl  a (1:10) dan b (1:15) disajikan pada Tabel 
3.

Derajat deasetilasi sampel a (47%) tidak 
memenuhi ketiga standar karena diduga 
proses demineralisasi kurang optimal. 
Sampel b (76%) memenuhi standar Protan 
Laboratory dan SNI sehingga dikonfirmasi 
sebagai kitosan (Tabel 3). Perbedaan nilai DD 
penelitian ini juga dipengaruhi oleh perlakuan 
demineralisasi dengan perbandingan HCl 
yang berbeda, sehingga menghasilkan 
kualitas kitin dari serbuk cangkang kepiting 
bakau yang berbeda pula. Trisnawati et al. 
(2013), melaporkan jika derajat deasetilasi 
<70% maka polimer dikatakan kitin dan 

Gambar 2 Spektra FTIR kitosan cangkang kepiting bakau dengan perbandingan sampel : HCl  a 
(1:10) dan b (1:15)

Tabel 2 Puncak Serapan FTIR kitosan

Gugus Fungsi

Bilangan Gelombang (cm-1)

Kitosan

Standar* a (1:10) b (1:15)

OH stretching 3.342,60 3.357 3.190

CH (CH3) bending 2.922,80 2.919 2.930

C=O (-NHCOCH3) stretching amida I 1.660,55 1.645 1.634

NH(-NHCOCH3) bending amida II 1.587,94 1.551 1.537

CH (-CH2) bending sym 1.377,11 1.374 1.379
*Sumber: Data Balai Riset dan Standarisasi Industri.
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apabila derajat deasetilasi >70% maka polimer 
tersebut disebut kitosan. Purwanti & Yusuf 
(2014), menyatakan bahwa semakin tinggi 
konsentrasi HCl pada tahap demineralisasi 
yang digunakan mengakibatkan semakin 
tinggi derajat deasetilasi dan kelarutan kitosan. 

Semakin tinggi DD kitosan yang 
dihasilkan maka mutu kitosan semakin 
baik. Handayani et al. (2018) melaporkan 
semakin tinggi derajat deasetilasi kitosan 
makan semakin baik mutu dan efektivitas 
yang dihasilkan. Zahiruddin et al. (2008) 
menyatakan DD menunjukkan persentase 
gugus asetil yang dapat dihilangkan dari kitin 
sehingga dihasilkan kitosan. Gugus asetil yang 
rendah pada kitosan akan menghasilkan DD 
yang tinggi. Semakin berkurangnya gugus 
asetil pada kitosan maka interaksi antar 
ion dan ikatan hidrogen dari kitosan akan 
semakin kuat.

Perbandingan sampel dengan HCl yang 
digunakan berpengaruh terhadap DD% 
kitosan yang dihasilkan. Jumlah volume HCl 
yang lebih tinggi memiliki derajat deasetilasi 
lebih tinggi. Mursida et al. (2018) melaporkan 
kualitas kitosan dapat dilihat dari kadar air 
dan kadar abu yang rendah, tetapi memiliki 
derajat  deasetilasi yang tinggi. Derajat  
deasetilasi    semakin tinggi  maka semakin  
banyak  gugus  amino  (NH2)  pada  molekul   
kitosan   sehingga   kitosan   semakin   reaktif. 
Mursida et al. (2018) menyatakan bahwa 
kualitas kitosan ditentukan berdasarkan 
derajat deasetilasinya  sehingga  dapat  dibagi  
menjadi  empat   kriteria   yang   lebih   kecil   
dari   80%, antara 80-85%, antara 85-90% dan 
di atas 90%.

Scanning Electron Microscope-
Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX)

Analisis SEM-EDX digunakan untuk 
analisis spektra radiasi sinar-X untuk 
mengetahui permukaan material atau 
morfologi dengan perbesaran yang tinggi. 
Sedangkan EDX berfungsi untuk menganalisis 

komposisi unsur yang terkandung pada sampel 
(Kustomo, 2020). Kitosan dari cangkang 
kepiting bakau dengan perbandingan sampel : 
HCl  a (1:10) dan b (1:15) dianalisis morfologi 
serta unsur-unsur penyusunnya melalui 
analisis SEM-EDX yang disajikan pada 
Gambar 3. 

Gambar 3 (a1) dan (b1) menunjukkan 
morfologi kitosan cangkang kepiting bakau 
dengan perbandingan sampel dan HCl 
(1:10) dan (1:15) dengan perbesaran 500x 
menggunakan SEM-EDX memperlihatkan 
morfologi kitosan berbentuk tidak teratur, 
bergelombang dan berpori, namun 
permukaan kitosan sampel b1 lebih halus bila 
dibandingkan b2. Hasil penelitian ini sesuai 
dengan Mursal (2018) yang menujukkan 
citra kitosan dari limbah tulang rawan 
cumi-cumi memiliki bentuk tidak seragam, 
bergelombang dan berpori. Hasil penelitian 
ini sedikit berbeda bila dibandingkan dengan 
Kumar et al. (2008) yang menggunakan 
kitosan komersial memperlihatkan bentuk 
membran halus, tidak berpori. Chairunnisa 
& Wardhana (2015) mengemukakan bentuk 
kitosan yang tidak teratur (amorf) memiliki 
bioaviabilitas lebih bagus, mudah diabsorbsi 
dan efektif diaplikasikan dalam bidang 
farmasi.

 Unsur-unsur kitosan cangkang kepiting 
bakau terdiri dari C, O, Ca, Mg, Al dan P 
(Gambar 3. a1) dan C, O, Ca dan Al (Gambar 
3. a2). Hasil ini menunjukkan bahwa masih 
terdapat mineral yang cukup tinggi pada 
kitosan dengan terkonfirmasinya unsur  Ca, 
Mg, Al dan P. Optimasi HCl pada proses 
demineralisasi masih kurang optimal 
karena terdeteksinya unsur unsur tersebut 
mengindikasikan adanya pengotor dan 
kitosan belum murni. Unsur C dan O yang 
terdeteksi mengkonfirmasi bahwa unsur yang 
ditemukan adalah komponen pembentuk 
kitosan, sedangkan  H dan N tidak ditemukan 
dimungkinkan SEM-EDX yang digunakan 
adalah bentuk one point sehingga tidak semua 

Tabel 3 Derajat deasetilasi (DD) kitosan dari cangkang kepiting bakau

Hasil Penelitian Protan Laboratory (1987) SNI :7949 (2013) EFSA (2010)
a (1:10) 47%

(≥70%) (≥75%) (≥90%)
b (1:15) 76%
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unsur pada sampel terdeteksi. Selain itu, 
persentasenya yang kecil dalam kandungan 
penyusun kitosan. Rumengan et al. (2018), 
melaporkan kitosan tersusun atas 47% C, 
6% H, 7% N dan 40% O. Hasil penelitian 
ini sejalan dengan Ngatijo et al. (2020), 
melaporkan hasil SEM-EDX kitosan cangkang 
kepiting laut mengonfirmasi adanya unsur 
C dan O sebagai unsur penyusun kitosan. 
Kusuma, (2016), menyatakan bahwa oksigen, 
nitrogen, hidrogen dan karbon merupakan 
unsur pembentuk kitosan.

KESIMPULAN
Kesimpulan pada penelitian ini adalah 

optimasi terbaik pada tahapan demineralisasi 
ekstrak kitosan cangkang kepiting bakau 
adalah perbandingan sampel kitosan dan 
HCl b (1:15) karena kadar air, abu, nitrogen 
total, dan derajat deasetilasi telah memenuhi 
standar mutu kitosan. Unsur-unsur kitosan 
cangkang kepiting bakau yang terdeteksi dari 

analisis SEM EDX mengonfirmasi bahwa 
unsur yang ditemukan adalah komponen 
pembentuk kitosan.
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