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ABSTRAK

Sintesis hidroksiapatit (HAp) telah dilakukan menggunakan metode
presipitasi dengan memanfaatkan limbah dari cangkang kerang darah
(Anadara Granosa). Bubuk cangkang kerang darah dikalsinasi dengan
suhu 900°C selama 5 jam untuk memperoleh bubuk CaO. Sintesis HAp
dilakukan dengan mencampur precursor (NH4)2HPO4 (Diammonium
hidrogen fosfat) dan suspense Ca(OH).. Proses sintering dilakukan pada
suhu 700°C, 750°C,800°C, dan 850°C selama 5 jam. Penelitian ini
bertujuan untuk mengetahui besar susut massa bubuk cangkang kerang
setelah dikalsinasi dan efisiensi massa hidroksiapatit yang dihasilkan
setelah sintering. Berdasarkan hasil pengujian susut massa bubuk
cangkang kerang diperoleh rata-rata sebesar 44,31%.Hal ini terjadi
karena adanya proses oksidasi terhadap sebagian senyawa organik pada
cangkang kerang. Nilai efisiensi HAp mengalami penurunan seiring

meningkatnya suhu sintering.

Kata Kunci: Cangkang kerang darah, Hidroksiapatit, Susut massa, Efisiensi

Hidroksiapatit



ABSTRACT

Hydroxyapatite (HAp) synthesis has been carried out using the precipitation
method by utilizing waste from blood clam (Anadara Granosa) shells. Blood clam
shell powder was calcined at 9000C for 5 hours to obtain CaO powder. HAp
synthesis was carried out by mixing the precursor (NH4)2HPO4 (Diammonium
hydrogen phosphate) and Ca(OH)2 suspension. The sintering process was carried
out at 700°C, 750°C, 800°C and 850°C for 5 hours. This study aims to determine
the mass of the large shell powder after calcining and the mass efficiency of the
hydroxyapatite produced after sintering. Based on the results of testing the mass
shrinkage of shell powder obtained an average of 44,31%. This happens because
of the oxidation process of some organic compounds in the shells. HAp efficiency
values decreased with increasing sintering temperature.

Keywords: Blood Clam Shell, Hydroxyapatite, Mass loss, Efficiency of
Hydroxyapatite
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang
Penelitian dalam bidang material telah berhasil memberikan manfaat yang besar bagi
kehidupan manusia, salah satunya penelitian mengenai biomaterial yang saat ini
mengalami peningkatan kebutuhan dalam dunia kedokteran terutama dalam bidang
kedokteran gigi dan ortopedi [1]. Hal ini disebabkan karena bahan utamanya berasal
dari pemanfaatan bahan alam dan limbah dimana ketersediaannya melimpah di
lingkungan sekitar dan penggunaan biaya lebih ekonomis. Selain itu, pengaplikasian
biomaterial bersifat efektif karena tidak menimbulkan efek samping terhadap tubuh.
Biomaterial bermanfaat sebagai material sintesis yang baik digunakan, diantaranya
sebagai bahan penggantian (replacement) dan perbaikan (repair), regenerasi untuk
tulang manusia, gigi, dan jaringan kerangka yang rusak dan hilang menggunakan cara
pencangkokan atau implantasi [2-3]. Hidroksiapatit (HAp) merupakan salah satu
biomaterial yang banyak disintesis menjadi biokeramik untuk tujuan tersebut.

Hidroksiapatit merupakan senyawa kalsium fosfat dengan rumus kimia
Cai10(PO4)s(OH)2 yang memiliki kemiripan struktur dengan komponen mineral
pembentukan tulang dan gigi [4]. Sebagian besar kalsium fosfat diterapkan dalam
kehidupan sebagai bahan untuk implantasi, penggantian, dan restorasi baik untuk
penggunaan estetika maupun fungsional [5-6]. Selain itu, Hidroksiapatit (HAp)
merupakan fase kristal dari senyawa kalsium fosfat yang bersifat paling stabil. HAp
telah banyak dimanfaatkan sebagai bahan regenerasi tulang dan implan biomedik
karena keunggulan yang dimilikinya diantaranya berpori, tidak beracun, mampu
berikatan dengan jaringan tubuh (biocompatible ), bersifat bioaktif, berpori, ramah
lingkungan dan tidak korosif.

Proses pembuatan hidroksiapatit dapat bersumber dari  kalsium sintetik
maupun alami [4]. Sintesis HAp dari sumber bahan kimia murni menggunakan biaya

yang cukup mahal dan penyediaan bahan yang cukup sulit [1,7]. Adapun Sumber



kalsium alami harus memiliki karakteristik tinggi akan kandungan kalsiumnya seperti
kulit telur, tulang ikan cakalang, cangkang kerang darah [7-10]. HAp sebagai bahan
implan harus memenuhi kriteria Rasio perbandingan mol Ca/P sebesar 1,67 dan
kristalinitas senyawa yang sesuai agar tubuh merespon terhadap material yang
diimplan. oleh karena itu, sintesis hidroksiapatit harus mempertimbangkan teknologi
pembuatannya untuk dapat memperoleh hidroksiapatit yang sesuai dengan spesifikasi
yang dibutuhkan [9].

Metode sintesis HAp yang umum digunakan, adalah metode sol-gel, metode
spray pirolisis, metode hidrotermal dan metode presipitasi (pengendapan basah)
[3,8,11,1]. Perbedaan pemilihan metode sintesis yang digunakan akan mempengaruhi
karakter hidroksiapatit yang dihasilkan [12]. Metode sintesis HAp yang digunakan
dalam penelitian ini adalah metode presipitasi. metode ini merupakan metode yang
sering digunakan karena proses pengolahan sederhana, biaya relatif ekonomis, dan
ukuran partikel yang diperoleh cenderung memiliki homogenitas yang cukup baik [3].
Berdasarkan Penelitian N. D. Malau dan F. Adinugraha (2020) Proses Sintesis HAp
dengan mencampur CaO dari kulit telur bebek dengan larutan (NHa4):HPO4
menggunakan metode presipitasi menunjukkan hasil bahwa suhu sintering paling
optimal yakni suhu 900°C dan memperoleh rasio Ca/P sebesar 1.6718.

Indonesia sebagai negara maritim memiliki banyak bahan alam yang dapat
dikembangkan menjadi hidroksiapatit. Salah satu contohnya adalah limbah dari
cangkang kerang darah (Anadara Granosa) [13]. Kandungan kalsium karbonat
(CaCO03) pada Cangkang kerang darah sekitar 98% sehingga dapat digunakan sebagai
sumber kalsium pada sintesis hidroksiapatit [14]. Penggunaan biomaterial cangkang
kerang darah ini merupakan Upaya untuk mengoptimalkan nilai ekonomis dan
manfaat bagi kehidupan.

Proses sintering memiliki pengaruh terhadap sintesis hidroksiapatit [15]. Proses
sintering merupakan proses pemanasan atau pembakaran material yang dipanasakan
dengan suhu yang tidak melampaui dari titik lelehnya. Suhu sintering yang digunakan

dalam sintesis Hap dapat mempengaruhi porositas, rasio Ca/P dan ukuran butiran



yang dihasilkan. selain itu, juga dapat mengubah sifat mekanik biokeramik yang
dihasilkan [6].

Berdasarkan pada uraian sebelumnya, maka dilakukan penelitian sintesis HAp
dengan sumber utama kalsium fosfat berasal dari cangkang kerang darah
menggunakan metode pengendapan basah. Pada proses mensintesis larutan HAp
dilakukan juga untuk menjaga stabilitas HAp selama sintesis maka perlu dilakukan
pengaturan PH dengan meneteskan larutan buffer hingga mencapai PH 10. Adapun
proses sintering dilakukan dengan variasi suhu sintering pada 700°C, 750°C, 800°C,
850°C selama 5 Jam.

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana susut massa dari CaO setelah kalsinasi dan efisiensi massa dari
hidroksiapatit yang dihasilkan?

2. Bagaimana pengaruh suhu sintering terhadap gugus fungsi hidroksiapatit dari
CaO cangkang kerang darah (Anadara Granosa)?

3. Bagaimana pengaruh suhu sintering terhadap gugus fungsi Hidroksiapatit pada
pH 10 (dengan penambahan NaOH)?

1.3 Tujuan penelitian

1. Menghitung susut massa CaO dan efisiensi massa hidroksiapatit dari cangkang
kerang darah (Anadara Granosa)

2. Menganalisis pengaruh suhu sintering terhadap gugus fungsi hidroksiapatit dari
CaO cangkang kerang darah (Anadara Granosa)

3. Menganalisis pengaruh suhu sintering terhadap gugus fungsi hidroksiapatit pada

pH 10 (dengan penambahan NaOH)



BAB |1
TINJAUAN PUSTAKA

11.1 Biokeramik

Biomaterial merupakan bahan sintetik yang dapat diimplan dan mampu
berinteraksi dengan tubuh sebagai pengganti dari fungsi jaringan hidup atau organ.
Saat ini terjadi peningkatan kebutuhan terhadap biomaterial terutama bidang
kedokteran ortopedi (implantasi) dan kedokteran gigi [1]. Implantasi merupakan
upaya merehabilitasi jaringan keras seperti tulang dan gigi yang mengalami
kerusakan (patah atau retak). Karakteristik biomaterial sebagai bahan implan harus
bersifat biokompatibel yaitu material memiliki kemampuan bekerja selaras dengan
tubuh manusia tanpa resiko efek samping [2]. Salah satu contohnya adalah
biokeramik Hidroksiapatit (HAp) yang secara umum telah digunakan sebagai
material implan biomedik dan regenerasi tulang karena memiliki kesamaan komposisi
dengan mineral pembentukan jaringan keras pada tubuh manusia [16].
Biokeramikmerupakan keramik yang secara inovatif dimanfaatkan secara khusus
untuk memperbaiki serta merekontruksi bagian tubuh yang terkena penyakit atau
cacat [17].
1.2 Hidroksiapatit

Hidroksiapatit Cai0(PO4)s(OH). merupakan material biokeramik yang
mengandung senyawa kalsium fosfat yang dapat diimplan dan dapat bekerja selaras
dengan tubuh dan tidak menyebakan kerusakan lain pada jaringan sehat [18].
Hidroksiapatit merupakan salah satu komponen utama penyusun tulang dan gigi.
Penyusun utama dari tulang yaitu kolagen, kalsium fosfat dan air. Sedangkan pada
gigi terdapat 2 bagian utama yaitu email dan dentin. Email tersusun dari
hidroksiapatit, air dan zat organik lainnya. Dentin tersusun oleh kristal hidroksiapatit,
serat kolagen, protein dan air [19]. Terdapat banyak keunggulan yang dimiliki HAp,
diantaranya memiliki sifat biokompatibilitas, bioaktif, tidak beracun, tahan terhadap



suhu tinggi, stabilitas kimia, sifat mekanik dan fisik yang baik sehingga tidak
menyebabkan adanya reaksi penolakan dari tubuh [2,20-21].

HAp memiliki bentuk struktur kristal heksagonal dan monoklinik. Serbuk
HAp dengan Struktur monoklinik dapat diperoleh hanya pada kondisi murni dengan
stoikiometri yang tepat yakni, perbandingan molar Ca/P sebesar 1,67 [7]. Sedangkan
struktur kristal hexagonal biasanya diperoleh dari hasil sintesis hidroksiapatit yang
tidak stoikiometrik. Kalsium fosfat terdiri empat fase antara lain, tetracalcium
phosphate, trikalsium fosfat (TCP), okta kalsium fosfat dan hidroksiapatit. HAp
merupakan jenis kalsium fosfat yang bersifat paling stabil dengan parameter kisi a =
9,433A dan ¢ = 6,875A [22].

HAp memiliki sifat biokompatibilitas, osteokonduktif, dan bioresorbabilitas
yang baik [23]. Karakteristik kimia dan kristalinitas hidroksiapatit yang mirip dengan
tulang dan gigi manusia, bioaktif dan tahan panas serta tidak beracun menyebabkan
kehadiran implan dalam tubuh mudah diterima [1,3]. Secara umum faktor yang dapat
mempengaruhi sifat mekanis HAp adalah bentuk serbuk, pori-pori dan ukuran
partikel serbuk. Ukuran butir dapat menurunkan kekuatan HAp dengan
mempengaruhi ikatan butir HAp [9].

11.3 Kerang Darah (Anadara Granosa)

Kerang darah adalah salah satu jenis kerang yang biasa dikonsumsi warga Asia
Timur dan Asia Tenggara. Kerang jenis ini menghasilkan hemoglobin (bloody
cockles) pada cairan merah yang dihasilkannya sehingga disebut kerang darah.
Kerang darah termasuk ke dalam Anggota suku Arcidae. Cangkang kerang darah
memiliki morfologi bentuk yang tebal, bertekstur kasar, lebih bulat dan bergerigi
pada bagian puncak cangkangnya [24].

Upaya untuk menambah nilai dari limbah cangkang kerang darah adalah
dengan memanfaatkannya sebagai sumber utama kalsium fosfat pada pembuatan
material biokeramik hidroksiapatit. Pemanfaatan ini berguna dalam dunia medis
sebagai material rehabilitasi tulang dan gigi yang mengalami kerusakan. Secara
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tricalcium phosphate (B-TCP) dan biphasic calcium phosphate (BCP). Secara
keseluruhan kandungan komposisi cangkang kerang darah terdiri dari CaO sebesar
97,93%, SiO 0,17%, Fe203 0,04% dan MgO 0,85% dan lainnya yang kurang dari
1,00% [25].
1.4 Metode Presipitasi

Beberapa metode yang biasa digunakan dalam sintesis HAp adalah metode
hidrotermal, metode hydrolysis, metode presipitasi (pengendapan basah), dan metode
sol-gel [8,10-11]. Sintesis HAp Pada Penelitian ini menggunakan metode presipitasi.
Kelebihan metode pengendapan basah dalam sintesis HAp adalah produk sampingnya
hanya berupa air yang bersifat tidak mencemari lingkungan , dan kemungkinan
terjadinya kontaminasi sangat rendah selama proses pengolahan sehingga diharapkan
mampu menghasilkan tingkat kemurnian yang tinggi. Selain itu, proses
pengolahannya cukup sederhana dan penggunaan biaya relatif ekonomis dibanding
metode lainnya. Metode ini sangat cocok digunakan pada industri dengan skala besar.

Metode presipitasi adalah proses pencampuran asam dan basa dengan hasil
akhir yang diperoleh berupa padatan kristalin dan air [12]. Dalam sintesis HAp
metode persipitasi dilakukan dengan mentitrasi larutan prekursor Ca dengan larutan
yang mengandung fosfor (P). Untuk dapat digunakan sebagai graft tulang dan tambal
gigi, perlu dilakukan pengaturan kemurninan, kristalinitas dan Penentuan ukuran
partikel bubuk komposit HAp yang sesuai dengan kebutuhan penggunaan HAp
sebagai biokeramik. Hal tersebut dapat dikontrol pada proses sintesisnya [18, 26].
Beberapa parameter yang berpengaruh pada hasil sintesis HAp dengan metode
presipitasi adalah pH, laju pengadukan, metode penambahan fosfat, dan suhu
sintering [4]. Kecepatan pengadukan akan berpengaruh terhadap laju reaksi, hal ini
disebabkan karena pengadukan akan mempercepat terjadinya tumbukan antar partikel
reaktan sehingga memaksimalkan laju reaksi [27].
I1. 5 Proses Sintering

Sintering merupakan proses pemanasan atau pembakaran material dengan
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berupa padatan HAp [a]. Proses sintering pada biokeramik HAp memiliki pengaruh
terhadap ukuran partikel serbuk, porositas, rasio kalsium/fosfor (Ca/P), dan
perubahan sifat mekanis dari biokeramik yang dihasilkan [28-29]. Efisiensi
hidroksiapatit dapat dipengaruhi oleh suhu sintering. Semakin tinggi suhu sintering,
efisiensi yang dihasilkan semakin kecil. Penurunan efisiensi pada proses sintering
terjadi karena hilangnya kandungan air dan bahan organik yang terdapat pada bahan
yang digunakan [30].

11.6 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) merupakan alat yang
berfungsi untuk mengidentifikasi jenis ikatan kimia dan gugus fungsi pada sampel.
Data karakterisasi FTIR sampel hidroksiapatit akan menunjukkan ikatan antar
senyawa kalsium fosfat yang ada pada sampel [1]. Oleh karena itu, berdasarkan hasil
karakterisasi FTIR dapat diketahui absorbsi gugus fungsi dalam pembentukan
mineral diantaranya ikatan PO4 *, gugus OH dan gugus karbonat CO3 ? . Data
karakterisasi FTIR menunjukkan  Jumlah energy yang diserap sehingga dapat

ditentukan senyawa yang terkandung dalam material tersebut [31-32].



