Cokroaminoto Journal of Chemical Science
Volume 4 Nomor 2 Halaman 1-4

SINTESIS DAN KARAKTERISASI BIONANO HIDROKSIAPATIT (HAp)
SECARA INSITU DENGAN METODE HIDROTERMAL

Laode A. Kadir!, Dian Permana?, Thamrin Azis®
L233yrusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Halu Oleo, Kampus Hijau Bumi
Tridharma, Anduonohu, Kota Kendari, Sulawesi Tenggara

Email korespondensi: laode.kadir90@uho.ac.id

Abstrak

Cangkang kerang pokea memiliki kandungan kalsium tinggi yang berpotensi untuk dimanfaatkan sebagai
prekursor kalsium dalam sintesis hidroksiapatit (HAp). Penelitian ini bertujuan memanfaatkan cangkang
kerang pokea sebagai prekursor CaO untuk mensintesis HAp, melakukan sintesis HAp dari cangkang kerang
pokea, serta karakterisasinya. Analisis serbuk cangkang kerang pokea menggunakan XRF menunjukkan
kandungan CaO setelah kalsinasi sebesar 94,23%. Hasil sintesis dengan metode hidrotermal menunjukkan
HAp yang diperoleh merupakan fasa tunggal yang ditunjukan dengan ketajaman puncak vibrasi fosfat (PO,*)
pada bilangan gelombang 561,85; 962,01; dan 1024,55 cm™.

Kata kunci: hidroksiapatit, pokea, hidrotermal

Abstract
The pokea clamshell contains high calcium content which has the potency to be used as a precursor of
calcium in synthesis of hydroxyapatite (HAp). This study aimed to utilize the waste of the pokea clamshells
as a precursor of Ca0 in synthesizing of HAp, and to carry out the characterizations. Analysis of CaO content
XRF showed that pokea clamshell after calcination was 94.23% (by weight). The hydrothermal method
synthesized HAp confirmed the formation of single phase of HAp as indicated by the sharpness of the
phosphate (PO;) vibration peak at 561.85; 962.01; and 1024.55 cm.

Keyword: hydroxyapatite, pokea, hydrothermal

PENDAHULUAN

Hidroksiapatit (HAp) dengan formula kimia
Ca;g(PO4)s(OH), adalah satu keramik yang
biokompatibel, karena secara kimia dan fisika
kandungan mineralnya sama dengan tulang manusia
dan gigi. Hidroksiapatit adalah keramik bioaktif yang
sudah luas penggunaannya pada reparasi tulang
seperti pelapisan logam prostese  untuk
meningkatkan sifat biologi dan mekanik [1]. Selain
itu, hidroksiapatit telah lama digunakan sebagai
biomaterial penambal gigi karena memiliki sifat
estetika dan keamanan yang lebih baik dibandingkan
amalgam [2]. Untuk dapat diaplikasikan sebagai
biokeramik penambal gigi, komposit HAp harus
memiliki  ukuran butir yang sesuai, hal ini dapat
diatur melalui proses sintesisnya [3].

Bahan baku yang dapat digunakan untuk
membuat HAp banyak ditemukan di alam, misalnya
batu kapur [4], cangkang telur [5], batu karang [6],
dan kulit kerang [7]. Pada penelitian ini digunakan
cangkang kerang pokea (Batissa violacea var.
celebensis, von Martens 1897) sebagai bahan dasar
sumber kalsium pada pembuatan HAp. Hal ini
dikarenakan potensi limbah cangkang kerang pokea
di Sulawesi Tenggara cukup besar. Lapisan luar
cangkang kerang pokea padat dan keras, karena
kandungan kalsiumnya (Ca) tinggi, yaitu sebesar
94% [8]. Mineral kalsium (Ca) yang terdapat pada
cangkang kerang pokea berbentuk karbonatnya
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(CaCO0s) [9]. Pemilihan bahan dasar HAp dari bahan
alam vyang telah disebutkan sebelumnya pada
umumnya akan menentukan cara sintesisnya.

Metode-metode sintesis yang sering digunakan
untuk  menghasilkan HAp adalah metode
hidrotermal, sol-gel, irradiasi ultrasonik, irradiasi
microwave dan pengendapan [10]. Metode
hidrotermal merupakan metode yang paling tepat
untuk mendapatkan hasil dengan kualitas yang baik,
kemurnian, reaktivitasnya, dan perolehan yang
tinggi. Metode ini juga tergolong sederhana dan
murah dalam pengerjaannya. Selain itu, penelitian
sebelumnya melaporkan bahwa HAp yang dihasilkan
dengan metode hidrotermal paling homogen [11].
Untuk meningkatkan kinerja HAp pada berbagai
bidang aplikasi biasanya ditingkatkan dengan cara
membentuk kompositnya.

Metode hidrotermal dua tahap (cara ex-situ)
dan satu tahap (/n-situ) untuk sintesis komposit HAp
dari cangkang telur ayam sudah dikembangkan pada
penelitian  sebelumnya yang dilakukan oleh
Hutabarat [12]. Dari hasil penelitian tersebut
dinyatakan bahwa metode satu tahap (in-situ)
menghasilkan komposit dengan kemurnian dan
kristalinitas yang lebih baik.

METODE PENELITIAN

Penelitian ini terdiri atas dua tahapan, yaitu
pengisolasian kalsium dari cangkang kerang, dan


mailto:laode.kadir90@uho.ac.id

Sintesis dan Karakterisasi Bionano Hidroksiapatit (HAp) Secara

Insitu Dengan Metode Hidrotermal

sintesis hidroksiapatit. Analisis komposisi, struktur
dan morfologi dilakukan dengan alat-alat XRF
(Rigaku Nex CG), dan FTIR (PerkinElmer Spectrum
100).

Isolasi Kalsium dari cangkang kerang pokea

Pada proses ini limbah cangkang kerang pokea
dibersihkan dari sisa kotoran dan membran yang
masih  menempel dengan cara melepaskannya
menggunakan akuades. Limbah cangkang kerang
pokea yang sudah dibersihkan didiamkan pada
udara terbuka selama 24 jam. Limbah cangkang
pokea yang sudah kering kemudian dihaluskan
sampai ukuran lolos 100 mesh, kemudian dikalsinasi
pada tungku pada 900 °C selama 3 jam, dengan
kecepatan kenaikan suhu 5 menit per 25 °C. Serbuk
putih yang dihasilkan dikarakterisasi dengan XRF.
Sintesis Komposit Hidroksiapatit secara In-
situ

Serbuk CaO ditambahkan pada larutan
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ammonium dihidrogenfosfat (Merck Cas No. 7783-
28-0) dengan perbandingan mol Ca:P 1,67.
Campuran dimasukkan ke dalam autoklaf dan
dipanaskan dalam oven pada 230 °C selama 48 jam,
sebagai proses pembentukan komposit HAp secara
hidrotermal. Padatan yang terbentuk disaring dan
dicuci menggunakan akuades hingga pH netral.
Untuk menghilangkan air, padatan dipanaskan pada
110 °C selama 24 jam dan dilanjutkan dengan
proses sintering pada 900 °C selama 2 jam dengan
kenaikan suhu 10 °C per menit untuk meningkatkan
kristalinitasnya. Struktur dan morfologi hasil sintesis
masing-masing dikarakterisasi dengan FT-IR.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Isolasi CaO pada kerang pokea dilakukan
menggunakan Teknik kalsinasi pada suhu 900 °C.
Dari hasil pengukuran menggunakan XRF diperoleh
kadar CaO 94,23% setelah kalsinasi. secara
keseluruhan data hasil XRF ditampilkan pada Tabel

Tabel 1. Hasil analisis XRF pada kerang pokea

Kadar (%)

No Mineral
Sebelum kalsinasi Setelah kalsinasi
1 Cao 50,10 94,23
2 SiO, 1,45 3
3 Al,O; 0,059 0,62
4 Fe203 0, 14 0
5 MgO 4,05 0

Keberadaan gugus fungsi yang terdapat pada
HAp dikarakterisasi dengan FTIR seperti ditunjukkan
pada Gambar 1. Puncak-puncak karakteristik untuk
HAp muncul pada bilangan gelombang 561,85 cm™,
962,01 cm™, 1024,55 cm™’. Puncak ini merupakan
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puncak serapan khas untuk gugus fosfat (PO,%),
selanjutnya terlihat puncak pada 629,57 cm™ dan
3572,28 cm’l, yang merupakan vibrasi tekuk dan
regangan gugus O-H.
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Gambar 1. Spektrum FTIR HAp

Puncak pada bilangan gelombang 1456,7 cm™
dan 1418,5 cm™ merupakan gugus CO;* tidak
diperoleh, hal ini diduga disebabkan karena suhu
sintering pada suhu tinggi memungkinkan lepasnya
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gugus-gugus tersebut dari struktur HAp [13].

Kualitas Hidroksiapatit adalah perubahan kristalisasi
gugus PO, dan OH" yang ditentukan berdasarkan
ketajaman puncak spektrumnya pada hasil
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pemeriksaan FTIR. Semakin tajam puncak gugus
PO,* menunjukan pertumbuhan kristalisasi yang
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semakin baik, yang berarti kualitas hidroksiapatit
semakin baik [14].

Tabel 2. Hasil Analisis FTIR Hap

No Gugus fungsi Bilangan Gelombang (cm™)
1 Regangan PO, 561,85; 962,01

2 Asimetri PO, 1024,55

3 Regangan OH 3572,28

4 Vibrasi tekuk OH 629,57

Dari hasil FTIR puncak asimetri PO,> dan vibrasi
regangan PO,> menunjukan spektrum yang sangat
tajam sehingga disimpulkan kualitas hidkroksiapatit
dengan metode hidrotermal sangat baik.

KESIMPULAN

Kandungan kalsium dari limbah cangkang
kerang pokea dapat dimanfaatkan sebagai starting
material dalam sintesis hidroksiapatit. Analisis serbuk
sampel cangkang kerang pokea menggunakan XRF
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