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ABSTRAK

ISOLASI DAN SINTESISGELATIN BERIKATAN SILANGDARI LIMBAH SISIK IKANKAKAP
PUTIH (LATESCALCARIFER) DENGAN TEKNIK INDUK SI IRADIASI GAMMA. Dalam kerangka
pemanfaatan limbah perikanan telah dilakukan isolasi gelatin sisik ikan kakap dan disintesis gelatin berikatan
silang dengan induksi iradiasi gamma pada rentang dosis 0 kGy hingga 50 kGy. Perubahan struktur kimianya
dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer Ultra Violet - Visible (UV-Vis) dan Fourier Transform - Infra
Red (FT-IR) serta perubahan viskositas diukur dengan viskosimeter. Hasil menunjukkan bahwa peningkatan
dosisiradiasi menyebabkan kenaikkan absorbansi dan viskositas larutan gelatin secaralinier padadosis 10 kGy
hingga 30 kGy. Sedangkan pada dosis 40 kGy hingga 50 kGy, larutan gelatin berubah ke bentuk gel disertai
perubahan yang signifikan pada spektrum FT-IR. Teknik iradiasi gamma selayaknya dapat dipertimbangkan
sebagai teknik yang aman dan relatif cepat untuk mensintesis gelatin berikatan silang.

Kata kunci: Sisik ikan, Gelatin, Iradiasi gamma, Ikatan silang

ABSTRACT

ISOLATION AND SYNTHESIS OF CROSSLINKED GELATIN OF WASTE LATES
CALCARIFER SCALESUSING GAMMA IRRADIATION INDUCTION TECHNIQUE. In order touse
thefisherieswaste, isolation of gelatin has been carried out from Lates cal carifer scales and then synthesized to
be cross-linked gelatin by induction of gammairradiation at irradiation dose of 0-50 kGy. Chemical structures
change of irradiated gel atin was characterized by using UV-Vis and FT-IR spectrophotometer. The viscosity of
gelatin was measured by using viscosimeter. The results showed that radiation dose correlate linearly to
absorbance and viscosity of gelatin solution at doses of 10-30 kGy. While at doses 40-50 kGy, gelatin solution
was transformed from solution to gel with significant changein FT-IR spectrum. Based on thisresult, gamma
irradiation technique should be considered as a safe and quick technique to synthesis cross-linked gelatin.

Keywords: Fish scale, Gelatin, Gammairradiation, Crosslinking

PENDAHUL UAN

Limbah dari pengolahan perikanan diketahui
mencapai 75 % dari berat total ikan[1]. Limbah tersebut
berupatulang, kulit dan sisik ikan yang dianggap sebagai
bahan bernilai rendah [2]. Pengolahan limbah perikanan
tersebut diharapkan mampu mereduksi volume limbah
sekaligus memberikan nilai tambah terhadap produk
yang dihasilkan. Gelatin merupakan salah satu material
yang terkandung dalam limbah perikanan yang prospektif
untuk dikembangkan [3].

Pada saat ini sebagian besar gelatin komersial
diekstraksi dari babi dan sapi. Adanya larangan
mengkonsumsi babi bagi umat |slam dan sapi bagi umat
Hindu serta outbreak penyakit sapi gila bovine
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spongiform encephalopathy memicu pengembangan
sumber baru untuk isolasi gelatin, salah satunya adalah
limbah perikanan[4]. Olehkarenaitu, gelatinikan telah
diproduksi dari kulit Oreochromis mossambicus,
Oreochromis nilotica, Priacanthus macracanthus,
Lutjanus vitta Johnius dussumeiri dan Decapterus
macrosoma, sertakulit dan tulang Lates niloticus[5-8].
Selain kulit dan tulang ikan, sisik ikan merupakan salah
satu bentuk limbah perikanan yang dapat diproses
sebagai sumber gelatin dengan kuantitas yang relative
besar [9-11]. Indonesia sebagai negara kepulauan
memiliki peluang besar untuk mengembangkan gelatin
ikan. Lates calcarifer merupakan salah satu jenis ikan
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konsumsi di Indonesiayang limbahnyadapat digunakan
sebagal sumber gelatin.

Gelatin merupakan produk dari kolagen yang
terhidrolisis secara parsial terdiri dari campuran rantai
polipeptida polidispersi dengan berat molekul Iebih dari
30kDa[12,13]. Gelatin merupakan sal ah satu bahan yang
prospektif karena bersifat biodegradable dan
biokompatibel dalam lingkungan fisiologis yang dapat
digunakan sebagai bahan biomaterial.

Beragam jenis gelatin padaumumnyadigunakan
sebagal makanan, film, lem, pelembab dan alat medis.
Dalam bidang biomaterial, gelatin saat ini telah
dimanfaatkan sebagai bahan kapsul, pembalut luka dan
scaffold dalam rekayasa jaringan [14-16]. Gelatin pada
umumnyadal am bentuk sol padasuhu>40°C dantransis
hidrogel terjadi jika suhu diturunkan melewati suhu
transisi sol-gel gelatin tersebut. Transisi sol-gel adalah
sebagai proses thermo-reversible yang berlangsung
sebagai ikatan non kovalen seperti ikatan hidrogen dan
ikatan ionik antara molekul-molekul gelatin.

Sifat termoplastik gelatin tersebut penting di
bidang makanan seperti pada pembentukan jeli dan
tidak layak pada bidang alat kesehatan dikarenakan
hidrogel yang terbentuk tidak dapat mempertahankan
bentuknya pada suhu tubuh manusia (37 °C). Oleh karena
itu, untuk mengatasi hal tersebut telah dilakukan
penelitian untuk mensintesis gelatin berikatan silang.
Pada umumnya sintesis gelatin berikatan silang
dilakukan melalui reaksi kima menggunakan
senyawa-senyawa turunan aldehida yang beracun
seperti misalnya glutaral dehida, formaldehida dan
asetaldehida[17-21].

Iradias gamma dan berkas elektron merupakan
alat (tool) yang paling popular dimanfaatkan
untuk sterilisasi di bidang kesehatan, pengawetan
makanan [22-26]. Selain itu, kedua alat tersebut
dapat dimanfaatkan untuk surface coating dan
pembuatan heat shrinkable cable [27-29]. Kedua jenis
sumber energi tersebut pada saat ini telah dimanfaatkan
lebih jauh untuk proses ikatan silang dan degradasi
monomer/polimer. Keunggulan radias gammadan berkas
elektron antaralain adal ah prosesnyarelatif cepat, tidak
adaresiduyang tersisa, tidak dibutuhkan katalisator atau
inisiator dandosisiradiasi dapat diatur sesuai keperluan.
Oleh karenaitu, dalam penelitianini akan dimanfaatkan
radiasi gammauntuk mensintesis gelatin berikatan silang
dari larutan gelatin. Berdasarkan deskripsi hal-hal
tersebut diatas, maka dalam penelitian ini dilakukan
sintesis gelatin hasil isolasi sisik ikan menjadi gelatin
berikatan silang dengan menggunakan iradiasi gamma
dan menginvestigasi karakter fisiko-kimianya.

METODE PERCOBAAN

Bahan

Bahan yang digunakan adalah limbah sisik ikan
kakap putih (Lates calcarifer) diperoleh dari Balai Besar

Riset Pengol ahan Produk dan Bioteknologi K élautan dan
Perikanan, Slipi. Bahan kimia yang digunakan berupa
asam asetat (glasial) 100% (pro analisis, Merck) dan
kalium bromida(pro andisis, Merck).

Alat

Spektrofotometer Ultra Violet - Visible (UV-Vis)
(Shimadzu, UVmini-1240), Spektrofotometer Fourier
Transform - Infra Red (Shimadzu, Prestige-21), Sealer
Machine (Polystar, 401 HM), Viscosimeter (Tokyo Seiki
Co.Ltd., Visconic EMD), Shaker With Water Bath
(Kottermann Labortechnik, D-3162 type 3047), Autokl af
(Rayva) dan Irradiator Co-60 (Iradiator Karet, IRKA).

Proses|solasi Gelatin

Limbah sisik ikan kakap putih dibersihkan dari
kotoran-kotoran pada permukaannya, dicuci dengan air
kran, dan direndam dalam larutan detergen selama
24 jam. Kemudian sisik ikan dalam larutan detergen
dishaker selamal jam. Perlakuan diulangtigakali dan
terakhir sisik ikan dibilas bersih dengan air suling. Sisik
ikan yang bersih dikeringkan dalam oven pada suhu
70°C. Gelatindalam sisik ikan diekstraksi menggunakan
pelarut asam asetat 0,5 M pada suhu 121°C tekanan
1 atm hingga 1,5 atm selama 20 menit. Setelah proses
ekstraksi, larutan hasil ekstraksi didinginkan lalu
dipisahkan dari sisik ikan.

SintesisGelatin Berikatan Silang

Larutan gelatin hasil ekstraksi dengan konsentrasi
12,5 % disaring dengan kertasfilter No. 42 menggunakan
pompa vakum. Setelah itu larutan dikemas sebanyak
50 mL dalam kantong plastik ukuran (9 x 11) cm?
menggunakan mesin sealer. Sintesis gelatin berikatan
silang dengan iradiasi sinar gamma pada dosis 10 kGy,
20kGy, 30kGy, 40 kGy, dan 50 kGy (laju dosis 7 kGy/jam)
dalam kondisi suhu kamar dan udara atmosfir di
Pusat Aplikasi Teknologi Isotop dan Radiasi (PATIR)
BATAN.

Karakterisas Spektrofotometer FT-IR

Sampel gelatin iradiasi dikarakterisasi
menggunakan spektrofotometer FT-IR (Shimadzu,
Prestige-21) di PATIR-BATAN. Sampel dipindai sebanyak
20 kali dengan resolusi 2 cnr! pada rentang bilangan
gelombang 4000 cm* hingga 400 cnrt. Sampel gelatin
yang berbentuk |arutan dikarakterisasi langsung dengan
spektrofotometer FT-IR sedangkan sampel yang
berbentuk gel dikarakterisasi dalam bentuk film.
Background standar yang digunakan adalah larutan
asam asetat 0,5 M untuk sampel yang berbentuk larutan
dan kalium bromida untuk sampel yang berbentuk film.
Spektrum FT-IR dosis 0 kGy digunakan untuk
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mengkonfirmasi bahan uji sebagai gelatin dan juga
sebagal spektrum standar gelatin tanpairadiasi.

Pengukuran Spektrofotometer UV-Vis

Absorbansi gelatin iradiasi yang berbentuk
larutan diukur menggunakan spektrofotometer
UV-Vis (Shimadzu, UVmini-1240) di PATIR-BATAN.
Pengukuran dilakukan padainterval panjang gelombang
200 nm hingga 400 nm pada suhu 25 °C. Koreksi
baseline spektrum serapan menggunakan larutan asam
asetat 0,5 M.

Penentuan Viskositas

Viskositas larutan gelarin ditentukan
menggunakan viskosimeter (Tokyo Keiki Co. Ltd.,
Visconic EMD) di PATIR-BATAN. Alat viskosimeter
bekerjapada0,5 rpmdan suhu 30 °C. Pengujian dilakukan
10kali ulangan.

HASIL DAN PEMBAHASAN
SintesisGelatin Berikatan Silang

Bahan baku sisik ikan kakap putih (Lates
calcarifer) dan gelatin hasil ekstraksi ditunjukkan pada
Gambar 1. Ekstraksi bahan baku tersebut menghasilkan
larutan berwarna kuning bening dengan aroma khas
ikan. Larutan tersebut masih berada pada fase sol pada
suhu kamar.

Pengukuran FT-IR larutan hasil ekstraksi (gelatin
dosis iradiasi 0 kGy) mengkonfirmasi bahwa larutan

Gambar 1. Sisik ikan kakap putih (Lates calcarifer)
(a). setelah pencucian dan (b). gelatin hasil ekstraksi.

Bilangan Gelombang (1/cm)

Gambar 6. Spektrum FT-IR larutan gelatin hasil ekstraksi
dari sisik ikan kakap putih (Lates calcarifer)
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tersebut adalah gelatin, sebagaimana disgjikan pada
Gambar 2. Gelatin kontrol menunjukkan spektrum FT-IR
tipikal gelatinikan, dimanaterdapat 3 area puncak, yaitu:
area puncak 1 (3600 cmrthingga 2700 cnt) meliputi ikatan
amidaA dan amida B; area puncak 2 (1900 cnr! hingga
900 cm™) meliputi ikatan amidal, amidall danamidalll;
dan area puncak 3 (900 cmt hingga 400 cm?) meliputi
ikatan amida IV, amida V dan amida V1. Hasil ini
bersesuaian dengan spektrum FT-IR gelatin ikan yang
diperoleh pendliti sebelumnya[30,31].

Sintesisikatan silang pada gelatin dapat dilakukan
secarafisikadan kimiamelalu prosesyang relatif sama.
Proses pembentukan ikatan silang pada larutan gelatin
terjadi melalui duatahap, sebagaimana ditunjukkan pada
Gambar 3 [32]. Dalam bentuk larutan, rantai gelatin
menunjukkan perilaku aggregasi sehingga molekulnya
berada pada struktur random coil. Rantai gelatin pada
segmen yang kaya kandungan asam imino kemudian
mengal ami proses renaturasi membentuk segment triple
heliks yang mirip struktur tropokolagen.

Pada segmen random coil yang amorph,
rantai-rantai tersebut saling berikatan silang
membentuk struktur jalinan tiga dimensi (3D) disertai
perubahan fasa gelatin dari larutan (sol) menjadi gel
[33,34]. Sintesis gelatin berikatan silang secara fisika
dilakukan dengan menurunkan suhu larutan gelatin
dibawah suhu transisi sol-gel atau menaikkan
konsentrasi gelatin hingga melewati konsentrasi kritis
aggregasi. Ikatan silang secara fisika terjadi karena
adanyaikatan hidrogen, ikatan Van der Waalsdan ikatan
ionik. lkatan silang secara kimiawi terjadi akibat
terbentuknyaikatan kovalen yang bisadilakukan dengan
penambahan crosslinker atau diinduksi dengan iradiasi
gamma|[35].

Ddam penditianini, gelatin berikatan silang telah
disintesisdengan induks iradias gamma. Iradiasi gamma
pada dosis 40 kGy dan 50 kGy menyebabkan gelatin
mengalami perubahan fasa dari sol menjadi gel pada
suhu kamar. Perubahan fasa tersebut mengindikasikan
terbentuknya ikatan silang antarmolekul gelatin yang
membentuk struktur jalinan 3D. Ikatan silang tersebut
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Gambar 3. Skema proses pembentukan ikatan silang pada
molekul gelatin
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didugaterjadi secarakimiawi akibat pembentukan ikatan
kovalen. Hal ini akan dikonfirmasi berdasarkan hasil
karakterisasi FT-IR gel gelatiniradiasi.

Iradias gamma pada dosis hingga 30 kGy tidak
menyebabkan perubahan fasa pada larutan gelatin.
Diduga ikatan silang telah terbentuk diantara molekul
gelatin namun belum membentuk jalinan 3 dimens secara
menyeluruh dalam larutan. Ikatan silang yang terjadi
secara parsia ini dikonfirmasi berdasarkan perubahan
absorbansi spektrum UV-Vis dan viskositas larutan
gelatiniradiasi [36].

Spektrum UV-VisGelatin

Pengukuran spektrum UV-Visdalam penelitianini
digunakan untuk membuktikan pembentukan ikatan
silang dalam larutan gelatin iradiasi pada dosis hingga
30 kGy. Kenaikan absorbansi larutan kolagen pada
spektrum UV-Vis akibat suatu perlakuan berkaitan
dengan kenaikan dergjat ikatan silang molekul kolagen
dalam larutan tersebut [37]. Spektrum UV-Vis larutan
gelatin iradiasi 0 kGy hingga 30 kGy disgjikan pada
Gambar 4 dan hasil penentuan absorbansinya disgjikan
pada Gambar 5.

Padadosisiradiasi hingga 30 kGy, pola spektrum
UV-Visgelatiniradiasi tidak mengalami perubahan baik
pada panjang gelombang maupun bentuk puncak
absorbansinya. Hal ini mengindikasikan bahwairadiasi
gammatidak menyebabkan transformasi gelatin menjadi
senyawa lain. Hasil ini bersesuaian dengan hasil
penelitian sebelumnya gelatin dari ikan bigeye
spapper [38]. Puncak absorbansi spektrum UV-Visgdatin
terjadi pada panjang gelombang 235 nm dengan nilai
absorbansi yang meningkat dengan peningkatan
dosisradiasi.

Absorbansi larutan gelatin iradiasi dosis 0 kGy,
10 kGy, 20 kGy dan 30 kGy berturut-turut sebesar
1,80cmt, 2,27 cm?, 2,39 et dan 2,46 cmt. Peningkatan
absorbansi larutan gelatin berkorelasi dengan
dosisradias mengikuti persamaan linier Y = 1,91+ 0,02X
dengan r = 0,91. Hal ini membuktikan bahwa ikatan

30 kGy

Absorbansi

e ————— 10 kGy

0 kGy
400 .0

300.0 350 .0

Panjang gelombang (nm)

200.0 250.0

Gambar 4. Spektrum UV-Mis larutan gelatin iradiasi pada
dosis hingga 30 kGy
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Gambar 5. Pengaruh dosis iradiasi terhadap absorbansi

larutan gelatin hasil iradiasi 10 kGy, 20 kGy dan 30 kGy
diukur dengan spektrofotometer UV-Vis pada A =235 nm.

silang dalam molekul gelatin juga terjadi pada dosis
iradiasi hingga 30 kGy walaupun larutan gelatin
belum mengalami perubahan fasa. lkatan silang
dalam larutan gelatin iradiasi juga dikonfirmasi
berdasarkan peningkatan viskositas larutan tersebut.

Penentuan Viskositas Gelatin

Gelatin merupakan senyawa biopolimer dengan
berat molekul yang relatif tinggi. Peningkatan viskositas
molekul polimer dalam larutan akibat suatu perlakuan
pada kondisi lingkungan yang tetap berkaitan dengan
peningkatan berat molekul polimer tersebut [39].
Perubahan viskositas larutan gelatin iradiasi akibat
iradias gamma pada dosis hingga 30 kGy ditunjukkan
pada Gambar 6.

Berdasarkan Gambar 6, viskositaslarutan gelatin
iradiasi meningkat dengan meningkatnya dosis radiasi
pada dosis hingga 30 kGy. Peningkatan viskositas
tersebut berkorelasi secara linier dengan dosis radiasi
mengikuti persamaan Y = 41,10 + 1,089 X dengan
r =0,96. Hal ini mengkonfirmasi adanya kenaikan berat
molekul gelatin akibat pembentukan ikatan silang yang
terjadi akibat induksi radiasi sinar gamma. |katan silang
dalam molekul gelatin menyebabkan pembentukan rantai

80
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A T Y=41,10+1,08 X,
a r=0,96
a 40 T
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0 10 20 30 40
Dosis iradiasi (kGy)

Gambar 6. Pengaruh dosisradiasi terhadap viskositas larutan
gelatin hasil iradiasi 0 kGy,10 kGy, 20 kGy dan 30 kGy.
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cabang dan atau pemanjangan rantai linier gelatin yang
menambah berat molekul gelatin[36].

Spektrum FT-IR Gelatin

Efek radiasi terhadap pembentukan ikatan silang
pada struktur molekul gelatin dalam larutan diketahui
berdasarkan perubahan spektrum FT-IR sampel. Efek
tersebut dianalisis berdasarkan perubahan pada ikatan
amida l. lkatan amida | (1900 cm* hingga 1650 cm?)
merupakan puncak serapan yang paling penting dalam
analisis struktur protein menggunakan spektroskopi
FT-IR karena sebanyak 80 % serapan puncak tersebut
berasal dari vibrasi regangan C=0 ikatan peptidaprotein
yang sensitif terhadap varias kecil padageometri molekul
dan polaikatan hidrogen [40-42]. Penurunan intensitas
serapan pada puncak ini disebabkan oleh hilangnya
struktur sekunder dan pembentukan random coil [43].
Spektrum FT-IRlarutan gelatiniradias ditunjukkan pada
Gambar 7 dan Gambar 8.

Spektrum FT-IR gelatin iradiasi berbentuk gel
pada dosisiradiasi 40 kGy dan 50 kGy berubah secara
signifikan dibandingkan gelatin kontrol (bentuk larutan)
seperti yang disgjikan pada Gambar 7. Terlihat bahwa
puncak ikatan amidal mengalami peningkatan intensitas
absorbansi disertai pergeseran dari bilangan gelombang

Gambar 7. Spektrum FT-IR (a) gelatin kontrol (bentuk
larutan), (b) 40 kGy (bentuk gel) dan (c) 50 kGy (bentuk

gel).
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Gambar 8. Spektrum FT-IR (a). gelatin kontrol
dibandingkan gelatin berikatan silang yang
berbentuk larutan dengan teknik induksi radiasi pada
dosis (b). 10 kGy, (c). 20 kGy dan (d). 30 kGy.
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1650 cm! menjadi 1700 cmt. Peningkatan intensitas
absorbansi puncak amida | merupakan indikasi
terjadinyaikatan silang melalui gugus karboksil (C=0)
pada ikatan peptida yang menyebabkan adanya
percabangan dan atau pemanjangan molekul gelatin.
Selainitu, area puncak | gelatiniradiasi dosis 40 kGy
dan 50 kGy mengalami penyempitan dan pergeseran
bilangan gelombang dibandingkan gelatin kontrol (O
kGy). Area | gelatin kontrol berada pada rentang 3600
cnrt hingga 2700 cm® sedangkan gelatin iradiasi dosis
40 kGy dan 50 kGy berada pada rentang 3250 cm?
hingga 3800 cm'2.

Hal ini mengindikasikan bahwa ikatan silang
akibat induksi iradiasi gamma juga melibatkan gugus
hidoksil (-OH) padagelatin. Gugus hidroksil merupakan
gugus reaktif padarantai samping molekul gelatin yang
membentuk ikatan silang sehingga terbentuk struktur
heliks dan tropokolagen padarantai gelatin [44].

Transisi larutan kolagen dari sol menjadi gel
akibat ikatan silang yang diinduksi secarakimiawi [36].
Pada tahap awal dimana dergjat ikatan silang sangat
rendah, ikatan silang secaraintramol ekul agregat kolagen
yang melibatkan residu lisin membentuk rantai berpilin.
Selanjutnyaketikadergjat ikatan silang meningkat, ikatan
silang terjadi secara intramolekular dan intermoluker
dalam mol ekul-mol ekul gelatin dalam larutan membentuk
sistem campuran antara jalinan kolagen yang belum
saling terkoneksi dan aggregat kolagen dengan berat
mol ekul beragam. Padatahap ini, kolagen tersebut masih
beradafasasol. Ketikaderajat ikatan silang dalam larutan
melewati titik kritis transisi sol menjadi gel, agregat
kolagen berikatan silang membentuk struktur jalinan 3D
yang terinterkoneksi. Mobilitas agregat menurun secara
drastis sehingga terjadi transisi dari sol menjadi gel.
Pada penelitian ini, gelatin iradiasi pada dosis 10 kGy
hingga 30 kGy masih berada pada fasa larutan
dikarenakan derajat ikatan silang dalam larutan gelatin
tersebut masih rendah dan belum mencapai titik kritis
transisi sol-gel.

Pembentukan ikatan silang pada kondisi ini
melibatkan gugushidroksi dalamresidulisindan arginin.
Ikatan silang terjadi antara hiroksimetil-lisin dengan
hidroksimetil-arginin membentuk jembatan dimetilen-eter
antara kedua gugus asam amino tersebut [44]. Hal ini
terlihat pada spektrum FT-IR gelatin iradiasi tersebut
yang menunjukkan penyempitan area puncak | (area
absorbansi hidroksil) tanpadisertai perubahan terhadap
intensitas absorbansi puncak amida | dibandingkan
gedlatinkontrol (Gambar 8).

KESIMPULAN

Iradias gammadapat digunakan untuk mengubah
larutan gelatin menjadi bentuk gel. Meningkatnya
dosisiradiasi hingga 50 kGy mengakibatkan viskositas
larutan gelatin meningkat dan larutan gelatin berubah
menjadi gel
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