SKRIPSI

SINTESIS HIDROKSIAPATIT DARI CANGKANG TELUR BEBEK

DENGAN METODE PRESIPITASI UNTUK APLIKASI BIOKERAMIK

Disusun dan diajukan oleh

MUTMAINNAH

H021171012

DEPARTEMEN FISIKA
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
UNIVERSITAS HASANUDDIN
MAKASSAR
2021



SINTESIS HIDROKSIAPATIT DARI CANGKANG TELUR BEBEK
DENGAN METODE PRESIPITASI UNTUK APLIKASI BIOKERAMIK

= Mempertla R puasines =
d gsjka pal’ € A ka.

Viatematika dan Ilmu Pengeta

——— _Dass 1 St

>1LAS C1aSaltuaain

DEPARTEMEN FISIKA
FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
UNIVERSITAS HASANUDDIN
MAKASSAR
2021



11021 i g
f '} .

“Telah di pertahankan di hadapan ‘Pamtla U_m*n yang dlbenmk dalam angka
yelesaian Studi ProgmmSarjana Program Studi Fisika Fakultas Matematika

,?‘ ~ dan llmu Pengetahuan Alam Umversxtas asanuddi e

léelul Sar

Vg

L3~ pada tanggal 29 Septeml
' dan dinyatakan telah memenuhi

Menycitujul, ‘

i Pem

Pembimbing Ufa

// 1

Dr. A.‘f_&ﬂ M.Sc

P. 196006241986012001



PERNYATAAN KEASLIAN

Yang bertanda tangan di bawah ini:
Nama © Mutmainnah
NIM : H021171012
Program Studi:  Fisika
Jenjang v 5

Menyatakan dengan ini bahwa karya tulisan saya berjudul

Sintesis Hidroksiapatit dari Cangkang Telur Bebek dengan Metode

Presipitasi untuk Aplikasi Biokeramik

Adalah karya tulisan saya sendiri dan bukan merupakan pengambilan alihan
tulisan orang lain bahwa skripsi yang saya tulis ini benar-benar merupakan hasil

karya saya sendiri.

Apabila dikemudian hari terbukti atau dapat dibuktikan bahwa sebagian atau
seluruh skripsi ini hasil karya orang lain, maka saya bersedia menerima sanksi

atas perbuatan tersebut.

Makassar, 29 September 2021
Yang Menyatakan,

l, 4
METE

e

BAJX34648

SEPULUH RIBU RUPIAH

Mutmainnah



ABSTRAK

Pemanfaatan cangkang telur bebek sebagai sumber kalsium untuk sintesis
hidroksiapatit (HAp) telah dilakukan oleh beberapa peneliti dengan berbagai
metode. Metode presipitasi menjadi pilihan paling umum digunakan terlihat dari
sisi kemudahannya. Penelitian ini bertujuan untuk menentukan komponen kimia
cangkang telur bebek sebelum dan setelah dikalsinasi, serta menganalisis
pengaruh variasi suhu sintering terhadap HAp. Karakterisasi dilakukan
menggunakan XRF dan XRD serta dilakukan pengujian efisiensi massa. Analisis
XRF menunjukkan bahwa komponen utama yang terdapat pada cangkang telur
bebek sebelum dan setelah kalsinasi berturut-turut yaitu CaCOs dan setelah
dikalsinasi adalah CaO, serta komponen utama HAp mengandung CaO dan P20s.
Analisis XRD memperlihatkan fasa yang terbentuk merupakan HAp. HAp yang
disintering pada suhu yang bervariasi menghasilkan ukuran kristal dan efisiensi

massa yang bervariasi pula.

Kata kunci: Cangkang telur bebek, hidroksiapatit, kalsium, sintering.



ABSTRACT

Utilization of duck egg shells as a source of calcium for the synthesis of
hydroxyapatite (HAp) has been carried out by several researchers with various
methods. The precipitation method is the most commonly used option in terms of
its convenience. This study aims to determine the chemical components of duck
egg shells before and after calcination, and to analyze the effect of variations in
sintering temperature on HAp. Characterization was carried out using XRF and
XRD as well as testing the mass efficiency of Hap. XRF analysis showed that the
main component of duck egg shell before and after calcination was CaCOs and
after calcination was CaO, and the main component of HAp contained CaO and
P,Os. XRD analysis showed that the phase formed was HAp. HAp which was
sintered at various temperatures resulted in varying crystal sizes and mass

efficiencies.

Keywords: Duck egg shell, hydroxyapatite, calcium, sintering.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Berkembangnya penelitian di bidang industri dan teknologi berdampak pada
peningkatan kebutuhan material. Dalam dunia medis salah satu pemanfaatan
material digunakan sebagai implan. Biokeramik merupakan biomaterial sintesis
yang terus dikembangkan dan merupakan bahan implan yang terkenal serta
banyak digunakan karena memiliki beberapa kelebihan dibandingkan dengan
biomaterial polimer atau logam, diantaranya memiliki biokompatibilitas yang baik
dengan sel-sel tubuh, tidak beracun dan tidak merusak sel-sel dalam tubu h
manusia [1]. Keunggulan yang dimiliki biokeramik menjadikannya sebagai bahan
yang terus digunakan dalam perkembangan ilmu kedokteran, terutama untuk
tulang dan gigi yang disebabkan oleh meningkatnya kasus patah tulang dan
kerusakan gigi [2]. Biokeramik dapat disintesis dari bahan-bahan yang kaya akan
kalsium, seperti tulang sapi, tulang ikan, cangkang kerang, dan cangkang telur [3-
6]. Salah satu bahan yang berpotensi sebagai bahan biokeramik yang mudah
didapatkan adalah cangkang telur bebek.

Umumnya cangkang telur bebek dianggap sebagai sampah yang tidak
bernilai ekonomis dan tidak terpakai, sehingga hanya dibuang begitu saja tanpa
dimanfaatkan. Berdasarkan beberapa referensi cangkang telur bebek memiliki
kandungan kalsium karbonat (CaCOs) yang tinggi hingga 99% yang dapat
dimanfaatkan sebagai sumber kalsium untuk sintesis hidroksiapatit (HAp) [2,7]
Selain itu, hasil kalsinasi cangkang telur bebek memiliki kemurnian kalsium
oksida (CaO) yang lebih tinggi dibandingkan hasil kalsinasi kulit telur ayam dan
kulit telur puyuh [8].

Hidroksiapatit merupakan senyawa biokeramik yang terbentuk dari unsur
utama kalsium dan fosfor dengan perbandingan Ca/P sebesar 1,667 [9].
Keunggulan dari HAp yaitu memiliki sifat biokompatibilitas, non toksik, non
imunogenik, non inflamasi, dan bioaktif serta memiliki susunan kristal yang sama

dengan hidroksiapatit pada tulang dan gigi manusia [7,10-12]. Beberapa



penelitian sebelumnya menjelaskan bahwa teknologi material pengganti tulang
dari biokeramik hidroksiapatit ini bersifat biokompatibel sehingga tidak perlu
diangkat karena dapat berinteriaksi dengan jaringan tubuh [13].

Beberapa metode sintesis hidroksiapatit telah dilakukan, seperti metode
presipitasi, metode hidrotermal, metode sol-gel, dan metode radiolisis gamma
[14-17]. Metode yang digunakan untuk sintesis hidroksiapatit pada penelitian ini
adalah dengan metode presipitasi [14]. Metode ini merupakan bagian dari metode
kimia basah yang terkenal dan paling banyak digunakan karena memiliki
beberapa keunggulan, seperti harga bahan baku yang dibutuhkan lebih murah,
reaksi kimia yang relatif sederhana, ukuran dan homogenitas ukuran partikel yang
didapat cenderung lebih baik, produk sampingannya hanya air, tidak mencemari
lingkungan dan kontaminasi selama pengolahan sangat rendah sehingga dalam
proses produksinya menghasilkan tingkat kemurnian yang cukup tinggi [11,18].

Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Agbabiaka dkk (2020),
cangkang telur ayam dapat dimanfaatkan sebagai sumber kalsium untuk sintesis
hidroksiapatit (HAp) dan asam ortofosfat (HsPOs) sebagai sumber fosfat. Hasil
penelitian tersebut menunjukkan bahwa sampel terbaik dari hidroksiapatit yang
disintesis menggunakan metode hidrotermal dihasilkan pada suhu 1000°C. Pada
suhu tersebut dihasilkan rasio stoikiometri Ca/P sebesar 1,65 dan mendekati rasio
stoikiometri tulang alami sebesar 1,667 [9,15]. Sebelumnya, Rusli Ruslan (2015)
juga telah melakukan penelitian tentang sintesis HAp dengan memanfaatkan
cangkang telur ayam dan diamonium hidrogen fosfat ((NHi)2HPO4). Hasil
penelitian menunjukkan bahwa HAp terbaik yang disintesis menggunakan metode
kering dihasilkan pada HAp dengan massa ((NH4)2HPO.) sebesar 2,5560 gram
dan massa cangkang telur sebesar 1,05 gram [19].

Berdasarkan penjelasan tersebut, maka akan dilakukan penelitian mengenai
sintesis hidroksiapatit dari cangkang telur bebek menggunakan metode presipitasi
dengan memvariasikan suhu sinteringnya. Sumber kalsium yang digunakan pada
penelitian ini adalah cangkang telur bebek sedangkan sumber fosfat menggunakan
diamonium hidrogen fosfat ((NH4)2HPO4). Hidroksiapatit yang dihasilkan dapat

diharapkan mampu dimafaatkan sebagai aplikasi biokeramik.



1.2 Rumusan Masalah

1.

Bagaimana komposisi kimia bubuk cangkang telur bebek sebelum dan
setelah dikalsinasi?

Bagaimana komposisi kimia hidroksiapatit yang disintesis dari cangkang
telur bebek?

Bagaimana pengaruh suhu sintering terhadap sifat struktur dan efisiensi

hidroksiapatit?

1.3 Tujuan Penelitian

1.

Menentukan komposisi kimia bubuk cangkang telur bebek sebelum dan
setelah dikalsinasi.

Menentukan komposisi kimia hidroksiapatit yang disintesis dari cangkang
telur bebek.

Menganalisis pengaruh suhu sintering terhadap sifat struktur dan efisiensi

hidroksiapatit.



BAB |1
TINJAUAN PUSTAKA

11.1 Biokeramik

Perpaduan ilmu pengetahuan dan perkembangan ilmu baru menimbulkan
perpaduan antara ilmu kedokteran,biologi, dan teknik yang disebut biomedical
engineering. Material yang digunakan sebagai material biomedical engineering
disebut biomaterial [20]. Biomaterial merupakan material dasar yang digunakan
untuk kepentingan medis dan mengalami kontak langsung dengan sistem biologis
pada makhluk hidup [21-22]. Secara umum pengelompokan biomaterial terbagi
kedalam dua jenis, yaitu [23]:

1. Biomaterial sintetis, seperti keramik, logam, komposit, dan polimer.
2. Biomaterial alami, material yang diperoleh dari tumbuhan atau binatang.

Salah satu biomaterial sintesis yang terus dikembangkan saat ini adalah
biokeramik [24]. Biokeramik merupakan salah satu biomaterial yang dapat
digunakan sebagai implant karena memiliki sifat biokompatibilitas yang baik
dengan sel tubuh dibandingkan dengan biomaterial lainnya. Biokeramik tidak
bersifat racun, tidak merusak sel dalam tubuh dan umumnya digunakan sebagai
gigi tiruan dan pengganti tulang [23,25].

11.2 Cangkang Telur Bebek

Pada umumnya cangkang telur bebek dianggap sebagai sampah yang tidak
terpakai dan tidak memiliki nilai ekonomis, sehingga sebagian besar hanya
dibuang begitu saja [25]. Padahal cangkang telur ini mengandung kalsium
karbonat yang tinggi [27]. Cangkang telur juga terdiri dari kalsium fosfat
(CaP0Os4), magnesium karbonat (MgCOs), magnesium fosfat (MgPQOs), dan air
serta bahan organik [11]. Jumlah kandungan CaCOs yang tinggi pada cangkang
telur menjadi potensi penggunaan limbah ini sebagai bahan dasar pembuatan
hidroksiapatit yang dapat dimanfaatkan sebagai pengganti tulang ataupun gigi
karena strukturnya mirip dengan komponen kimia tulang dan gigi [12, 28].

Kalsium karbonat (CaCOz) dapat diubah menjadi kalsium oksida (CaO)

melalui proses kalsinasi [29]. Proses kalsinasi merupakan proses pemanasan pada



suhu tinggi yang menguraikan senyawa kalsium karbonat (CaCOs) menjadi
senyawa kalsium oksida (CaO). Semakin lama proses kalsinasi maka semakin
banyak dekomposisi CaCO3z menjadi CaO [26]. Hasil kalsinasi cangkang telur
menghasilkan CaO yang tinggi hingga mencapai 99,41% [2,30-31].

11.3 Hidroksiapatit

Bahan biokeramik yang banyak digunakan untuk aplikasi ortopedi dan gigi
adalah hidroksiapatit, trikalsium fosfat, tetra-kalsium fosfat, alumina, zirkonia,
gelas bioaktif berbasis silika dan karbon pirolitik [32]. Hidroksiapatit (HAp)
merupakan salah satu biokeramik yang memiliki unsur fosfat dan kalsium dengan
rumus kimia Caio(POa4)s(OH)2 [15,33]. HAp banyak digunakan untuk material
implan karena sifatnya yang biocompatible, bioresorbable, osteoconductive, non-
toxic, bioaktif, tidak ada respon inflamasi, dan tidak ada respon pirogenetik serta
memiliki susunan kristal yang sama dengan HAp pada tulang hewan dan manusia
ketika diaplikasikan pada jaringan biologi, HAp dapat memperbaiki kerusakan
setelah pencabutan gigi dan mampu meregenerasi tulang yang berhubungan
dengan prosedur penggantian gigi hilang [34].

Hidroksiapatit merupakan penyusun jaringan keras tubuh manusia, seperti
gigi dan tulang [33-35]. Struktur tulang terdiri dari komponen organik dan
anorganik. Komponen anorganik (69%) terdiri dari hidroksiapatit (99%) [11].
Penggunaan material HAp dalam bidang medis tentunya memiliki beberapa
karakteristik yang harus dipenuhi, seperti ukuran kristal, parameter kisi dan
struktur Kristal. Ukuran kristal merupakan ukuran diameter dari suatu kristal pada
material tertentu [36]. Ukuran Kristal hidroksiapatit mempunyai ukuran kristal
yang sama dengan ukuran kristal hidroksiapatit tulang dan gigi, yaitu berkisar 20—
50 nm [37-38].

Struktur kristal hidroksiapatit dapat berupa monoklinik atau heksagonal.
Struktur HAp monoklinik diperoleh pada kondisi stoikiometrik, dengan rasio Ca/P
adalah 1,667 [9,39]. Struktur heksagonal diperoleh dari sintesis HAp yang tidak
stoikometrik dan pada umumnya HAp yang disintesis dengan bahan alam

memiliki struktur heksagonal [40].



HAp memiliki fase kristal kalsium fosfat yang stabil dengan parameter Kisi
yaitu a = 9,433A dan ¢ = 6,875A. Keunggulan hidroksiapatit adalah berpori,
bioaktif, tidak korosif dan tahan aus [41]. HAp memiliki berat 69% dari berat
tulang murni dan merupakan senyawa paling stabil dalam cairan tubuh dan udara
kering hingga suhu 1200°C [40].

11.4 Metode Presipitasi

Hidroksiapatit dapat disintesis dari bahan alam yang mengandung kalsium
yang cukup tinggi seperti cangkang telur bebek [7,29]. HAp berbasis cangkang
telur dapat disintesis melalui beberapa metode, seperti metode presipitasi, metode
hidrotermal, metode sol-gel, dan metode radiolisis gamma [14-17]. Metode
sintesis hidroksiapaptit (HAp) yang berbeda akan menghasilkan serbuk HAp yang
berbeda pula seperti homogenitas ukuran partikel, ukuran partikel, dan bentuk
partikel yang diperolah [42].

Proses sintesis yang digunakan pada penelitian yaitu proses presipitasi.
Proses tersebut merupakan reaksi asam-basa yang menghasilkan padatan kristalin
(garam hasil reaksi). Beberapa alasan dipilihnya metode ini adalah bahan baku
yang murah, reaksi kimia yang relatif sederhana, tidak menggunakan pelarut-
pelarut organik serta ukuran dan homogenitas ukuran partikel yang didapat
cenderung cukup baik [42]. Keunggulan lain dari metode pengendapan basah
adalah tidak mencemari lingkungan dan produk sampingannya hanya air [11].

11.5 Proses Sintering

Proses sintering merupakan proses pemanasan pada suhu tinggi yang
menggabungan partikel-partikel serbuk suatu material melalui peristiwa difusi
[37]. Adanya peristiwa ini maka akan meningkatkan kekuatan dan sifat fisis
material yang ditandai dengan terbentuknya ikatan-ikatan partikel yang halus
antar permukaan serbuk. Proses ini dilakukan dengan memanaskan sampel pada
suhu di bawah melting pointnya. Suhu sintering optimum untuk HAp adalah
1250°C [43-44].

Proses sintering akan meningkatan ukuran butir dan kerapatannya [45].
Kristal-kristal yang berada di dalam suatu butir akan semakin membesar akibat

panas yang diberikan,. Hal tersebut yang menyebabkan butir tumbuh dan akan



cenderung semakin membesar. Peristiwa ini akan terus berlangsung seiring
dengan peningkatan suhu sintering. Semakin besar ukuran kristal pada butir
tersebut maka masing-masing butir juga akan mengalami pertumbuhan dan
menyebabkan butir-butir akan semakin rapat. Hal ini membuktikan bahwa nilai
ukuran kristal suatu sampel dapat dipengaruhi oleh perlakuan panas (sintering)
yang diberikan [37].

Efisiensi hidroksiapatit dapat dipengaruhi oleh suhu sintering. Semakin
tinggi suhu sintering, efisiensi yang dihasilkan semakin kecil. Hal ini terjadi
karena hilangnya bahan organik dan kandungan air yang terdapat pada material
yang digunakan. Kehilangan berat komponen gabungan antara bahan organik dan
bahan air terjadi pada suhu (200-300)°C dan terjadi secara drastis pada suhu
sintering (300-500)°C, karena pada suhu tersebut terjadi proses dekomposisi
bahan-bahan organik yang berhubungan dengan komponen lain pada tulang,
diantaranya protein, kolagen, dan lemak. Pada suhu 600°C senyawa yang tersisa
adalah kalsium fosfat dan pada suhu sintering (600-800)°C terjadi penurunan
efisiensi massa HAp berkisar antara 30-40%, hal tersebut disebabkan karena

keterikatan antara komponen jaringan lemak, protein dan [36].



