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ABSTRACT

Hydroxyapatite (HA) is widely used types of biomaterials for bone implants, surgery hard
tissue and bone regeneration. The purpose of this research was to determine the effect of Ca/P
ratio and pH on the synthesis of hydroxyapatite from sea shells with a low temperature
hydrothermal method. CaO powder produced through calcination process of sea shells at a
temperature of 1000°C for 24 hours. Then CaO powder as much as 45.91 grams dissolved in
600 ml of water and NHH>PO,4 added with ratio Ca/P 0.67, 1.67 and 2.67 and pH adjusted with
variation 4, 6 and 9, then heated at 90°C until form a pasta. The pasta is then dried in the oven
at 120°C and calcined at a temperature of 900°C for I hour. The results showed that increasing
the ratio Ca/P and pH causes the diameter of HA crystals formed smaller with diameter at ratio
Ca/P 2,67 and pH 9 was 52,32 nm. FTIR analysis showed peaks of PO;~ and OH that means the
hydroxyapatite is formed. HA at ratio Ca/P 2,67 and pH 9 had the biggest %yield that was

77,73%.

Keywords: Hydrothermal, Hydroxyapatite, Sea shells.

1. Pendahuluan

Peningkatan jumlah penderita kerusakan
tulang di Indonesia, salah satunya dipicu oleh
kecelakaan  pada lalu  lintas  yang
mengakibatkan patah tulang. Data dari Badan
Pusat Statistik menunjukkan pada tahun 2012
terjadi 117  ribu  peristiwa  yang
mengakibatkan cacat atau kerusakan tulang
pada  korban.  Selain  itu, penyakit
osteoporosis juga menjadi faktor penyebab
yang mempengaruhi tingginya kerusakan
tulang. Osteoporosis merupakan penyakit
tulang yang ditandai dengan penurunan
kualitas dan kepadatan massa tulang,
sehingga menyebabkan tulang menjadi rapuh
dan patah. Menurut Kementerian Kesehatan

yang dikutip dari Kembaren (2012) insiden
patah tulang akibat osteoporosis terus
meningkat dari sekitar 20 ribuan kasus pada
tahun 2007 menjadi sekitar 43 ribuan kasus
pada tahun 2010. Kerusakan tulang ini dapat
menyebabkan penurunan fungsi gerak pada
tubuh.  Hidroksiapatit  (Ca;o(PO4)s(OH),)
adalah biokeramik yang banyak digunakan
dalam dunia medis. Biokeramik
hidroksiapatit juga banyak digunakan untuk
memperbaiki dan merekontruksi bagian
tulang manusia yang rusak terutama sebagai
tulang pengganti dalam pengisian tulang
(Shadat-Shojai dkk, 2012).

Berbagai teknik telah dikembangkan
untuk  proses  sintesis  hidroksiapatit
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diantaranya adalah metode hidrotermal
(Sopyan dkk, 2009; Sadat-Shojai dkk, 2011),
sol gel (Bezzi dkk, 2002; Eugene dkk, 2004),
presipitasi (Mobasherpour dkk, 2007) dan
mechanochemical (Rhee, 2002).

Pada  penganalisaan karakteristik
hidroksiapatit digunakan X-ray
diffractometer (XRD), Scanning Electron
Microscopy (SEM) dan Fourier Transform
Infra Red (FTIR). Analisa ini digunakan
untuk  mengetahui  karakteristik  dari
hidroksiapatit ~yang  dihasilkan.  X-ray
diffraction ~ (XRD)  digunakan  untuk
mengamati  puncak-puncak terbentuknya
hidroksiapatit. Metode ini dapat digunakan
untuk menentukan sistem kristal, parameter
kisi, derajat kristalinitas dan fase yang terdapat
dalam suatu sampel serta dapat mengetahui
jenis senyawa yang terkandung secara
kualitatif (Amrina, 2008). Analisa XRD
dapat digunakan untuk menentukan ukuran
diameter dari material yang dianalisa
menggunakan persamaan scherrer.

Analisa Scanning FElectron Microscopy
(SEM) digunakan wuntuk mengamati
morfologi dari suatu sampel. Morfologi
merupakan bentuk atau keadaan permukaan
suatu material. Analisa Transform Infrared
(FTIR)  Spectroscopy  berguna  untuk
mengidentifikasi gugus fungsi sampel seperti
karbonat dan fosfor.

Pada penelitian ini, ammonium hydrogen
phosphate (NH4H,PO,4) dilarutkan terlebih
dahulu didalam air (persamaan (1.2))
kemudian direaksikan dengan CaO sehingga
reaksinya menjadi sistem cair-padat :

3NH4H2PO4(1)+5C3.O(S) — Ca5(PO4)3(OH)(S)
+ 3NH4OH(g) + HzO(l) ..................... (1.2)

2. Bahan dan Metode
2.1. Bahan dan Alat

Bahan kimia yang digunakan dalam
penelitian ini yaitu kulit kerang darah,
NH4H,PO4, aquades. Sedangkan alat yang
digunakan terdiri dari: furnace, termometer

raksa, oven, hot plate, stirrer, gelas kimia,
XRD, AAS, FTIR dan SEM. Rangkaian alat
yang digunakan dalam penelitian ini dapat
dilihat pada gambar 1.

—

Keterangan alat:

1. Batang pengaduk
2. Termometer

3. Gelas kimia

2 4. Hot plate

Gambar 1.
hidroksiapatit

Rangkaian alat sintesis

2.2. Persiapan Bahan baku

Proses perlakuan kulit kerang dimulai
dengan pembersihan kulit kerang dari
kotoran makro, seperti: pasir, lumpur, dlL
Kemudian kulit kerang dikeringkan diudara
terbuka. Kulit kerang selanjutnya ditumbuk
halus menggunakan penumbuk lesung.
Kerang  halus  kemudian  dikalsinasi
menggunakan furnace pada suhu 1000°C
selama 24 jam sehingga didapatkan CaO
(Dahlan dkk, 2009). Kemudian kerang halus
diayak dengan ayakan yang berukuran -
100+200 mesh. Hasil ayakan berupa serbuk
kemudian diuji dengan AAS  untuk
mengetahui kadar kalsiumnya. Serbuk ini
selanjutnya disebut CaO.

2.3. Sintesis hidroksiapatit

Sintesa hidroksiapatit dilakukan dengan
menggunakan metode hidrotermal suhu
rendah yang merujuk pada penelitian Alqap
dan Sopyan (2009). CaO yang berasal dari
hasil kasinasi kerang halus sebanyak 45,91
gram dicampur ammonium  dihydrogen
phosphate dengan perbandingan rasio Ca/P
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0,67, 1,67 dan 2,67 lalu dilarutkan pada 600
ml akuades serta diatur pH nya dengan
variasi 4, 6 dan 9. Campuran dimasukkan
kedalam gelas kimia 1000 mL dan
dipanaskan pada suhu 90°C sambil diaduk
menggunakan stirrer dengan kecepatan
pengadukan 300 rpm. Setelah itu, hasil
sintesis berupa pasta selanjutnya dikeringkan
didalam oven selama 15 jam pada suhu
120°C. Sampel yang sudah kering kemudian
dikalsinasi pada suhu 900°C selama 1 jam.

2.4. Karakterisasi Hidroksiapatit

Karakterisasi ~ hidroksiapatit ~ hasil
sintesis dilakukan menggunakan SEM, FTIR
dan XRD. Analisa XRD, SEM dan FTIR
dilakukan di Laboratorium FMIPA-Biologi
Universitas Negeri Padang.

3.  Hasil dan Pembahasan
3.1 Kalsinasi Kulit Kerang

Proses kalsinasi kulit kerang dengan
suhu 1000°C selama 24 jam ini dilakukan
berdasarkan penelitian yang telah dilakukan
oleh Muntamah (2011) dan memperoleh hasil
serupa dimana CaCO; terdekomposisi
menjadi CaO seperti yang terlihat pada
gambar 2. Pada gambar 2 memperlihatkan
hasil analisa XRD kulit kerang halus sebelum
dan sesudah kalsinasi. Gambar 2 a
memperlihatkan mayoritas puncak CaO dan
mayoritas puncak CaCO; pada gambar 2 b.
Hal ini memperlihatkan hampir keseluruhan
CaCOs; terdekomposisi menjadi CaO. Seperti
yang terlihat pada reaksi berikut :

CaCO; —> (a0 +CO, (4.1)

Kandungan CaCO; yang masih
terdapat pada hasil kalsinasi menurut
Muntamah (2011) disebabkan oleh kulit
kerang memiliki tiga lapisan  yaitu
periostrakum yang terdiri atas zat tanduk,
prismatik yang merupakan lapisan tebal yang
terdiri dari kristal-kristal CaCQOj; serta nakreas
yang merupakan lapisan terdalam tersusun
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atas kristal-kristal halus CaCO;. Ketiga
lapisan tersebut membentuk cangkang yang
sangat keras dan kandungan CaCO; yang
sangat banyak sehingga membutuhkan waktu
yang lebih lama lebih dari 24 jam untuk
mendekomposisi CaO.
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CaO yang dihasilkan dari proses
kalsinasi akan menjadi bahan dasar sintesis
hidroksiapatit. Kadar CaO dalam bahan
baku yaitu kulit kerang darah yang telah
dikalsinasi diukur dengan menggunakan
AAS. Persentase CaO yang diperoleh sebesar
76,2% berdasarkan bobot kering.

3.2 Pengaruh rasio Ca/P terhadap

karakteristik HAP

Untuk mempelajari pengaruh dari rasio
Ca/P terhadap karakterisasi hidroksiapatit
yang dihasilkan, maka dilakukan dengan
merujuk kepada data — data hasil analisa
XRD, FTIR dan SEM. Dari hasil analisa
XRD memperlihatkan terjadi perubahan

intensitas dari puncak — puncak pada
difraktogram. Seperti yang diperlihatkan
3



pada gambar 3 untuk masing — masing
sampel yaitu rasio Ca/P 0,67, rasio Ca/P 1,67
dan rasio Ca/P 2,67 memperlihatkan
mayoritas puncak yang hadir dalam bentuk
hidroksiapatit.
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Gambar 3. Hasil analisa XRD hidroksiapatit
metode hidrotermal rasio (a) Ca/P 0,67 (b)
Ca/P 1,67 (c) Ca/P 2,67 (d) XRD
hidroksiapatit JCPDS

Puncak hidroksiapatit dari gambar 3
memiliki nilai hkl yang mirip dengan pola
karakterisasi hasil analisa XRD hidroksiapatit
standar dari data JCPDS (Joint Committee on
Powder Diffraction Standards) dengan No.
09-432 yakni (002), (211) dan (300) yang
dapat dilihat pada gambar 4.2 d. Pada rasio
Ca/P 0,67 yaitu pada 26 25,853°, 31,719° dan
32,847° dengan hkl : (002), (211), dan (300).
Pada rasio 1,67 yaitu pada 26 25,853°,

31,740°, dan 32,857° dengan hkl : (002),
(211), dan (300). Dan pada rasio 2,67 yaitu
pada 20 25,879°, 31,739°, dan 32,865°
dengan hkl : (002), (211), dan (300). Dimana
hkl dengan nilai (002), (211), dan (300)
merupakan  nilai  hkl  standar pada
hidroksiapatit.

Pada gambar 3 a dengan rasio Ca/P
0,67 terlihat puncak selain hidroksiapatit
berupa kalsium piropospat (CP). Pada rasio
Ca/P 1,67 yang diperlihatkan pada gambar 3
b terdapat puncak selain hidroksiapatit
berupa trikalsium pospat (TCP). Pada gambar
3 ¢ memperlihatkan pengurangan puncak
selain hidroksiapatit dan puncak
hidroksiapatit yang semakin sempit akibat
pengaruh kenaikkan rasio Ca/P. Pada gambar
3 d memperlihatkan analisa XRD dari
hidrosiapatit standar dari data JCPDS dengan
No. 09-432. Dari gambar 3 secara
keseluruhan ~ memperlihatkan  perbedaan
puncak yang semakin menyempit dengan
semakin  besarnya rasio Ca/P  dan
memperlihatkan pengurangan noise serta
meningkatnya intensitas puncak
hidroksiapatit dengan semakin bertambahnya
rasio Ca/P. Hal ini juga terjadi pada
penelitian yang dilakukan oleh Zhang dan
Darvell (2011) dimana peningkatan rasio
Ca/P  berpengaruh  terhadap  puncak
hidroksiapatit yang semakin jelas dan tinggi.
Hasil perhitungan ukuran diameter kristal
dengan persamaan Scherer dapat dilihat pada
Tabel 1.

Sampel Rasio Ukuran diameter
(nm)
B1 0,67 54,38
B2 1,67 52,37
B3 2,67 52,32

Tabel 1. Ukuran diameter kristal pada
sampel dihitung dengan persamaan Scherer
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Hasil analisa pada Tabel 1 dapat dilihat
bahwa semakin meningkatnya rasio Ca/P,
ukuran diameter kristal yang diperoleh
semakin kecil. Semakin tinggi suhu reaksi
akan menyebabkan susunan atom dalam
sampel semakin teratur sehingga semakin
banyak kristal yang terbentuk.

Untuk analisa spektroskopi FTIR juga
digunakan pada penelitian ini. FTIR
berfungsi mengidentifikasi gugus fungsi
dalam bahan. Gugus fungsi yang akan
teridentifikasi pada analisa FTIR antara lain
PO43', OH’, HPO42' dan P,O; dalam range
4000 hingga 600 cm™ seperti yang
ditunjukan pada gambar 4.4. Menurut Alqgap
dan Sopyan (2009) gugus PO, muncul pada
panjang gelombang 1100 — 1019, 958, 962
dan 605 cm™ seperti yang diperlihatkan pada
gambar 4. Pada sampel dengan rasio 0,67
gugus PO,>” muncul pada panjang gelombang
1027, dan 1067 cm” yang terlihat pada
gambar 4 a. Pada sampel dengan rasio Ca/P
1,67 muncul pada panjang gelombang 962,
1087, 1023 cm™ yang terlihat pada gambar 4
b, sedangkan pada sampel rasio dengan Ca/P
2,67 2,67 pada panjang gelombang 963,
1024, dan 1086 cm™ seperti yang terlihat
pada gambar 4 c.

Selain itu, pada gambar 4 juga
memperlihatkan gugus selain gugus PO,>
yaitu gugus OH". Dimana gugus OH™ muncul
pada panjang gelombang sekitar 3700 —
2500, 630, dan 667 cm™ (Algap dan Sopyan,
2009). Pada sampel dengan rasio 0,67 gugus
OH" muncul pada panjang gelombang 683
dan 612 cm™ yang terlihat pada gambar 4 a.
Pada sampel dengan rasio 1,67 muncul pada
panjang gelombang 3572, 3642, 628 cm’
yang terlihat pada gambar 4 b, sedangkan
pada sampel dengan rasio 2,67 pada panjang
gelombang 3643 dan 630 cm™ seperti yang
terlihat pada gambar 4 c. Kehadiran PO,>
dan OH" yang merupakan gugus fungsional
dari  hidroksiapatit ~ mengindikasikankan
adanya kandungan hidroksiapatit pada
sampel (Sadat-shojai, 2009).
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Gambar 4. Grafik gugus  fungsi
hidroksiapatit dengan metode hidrotermal (a)
rasio Ca/P 0,67 (b) rasio Ca/P 1,67 (c) rasio
Ca/P 2,67

Pada panjang gelombang 1308 dan
1260 cm™ yang diperlihatkan pada gambar 4
a terdapat gugus HPO,” yang terkandung
pada kristal hidroksiapatit pada sampel
dengan rasio 0,67. Gambar 4 juga
memperlihatkan adanya gugus pada panjang
gelombang 788 dan 710 cm” dimana
berdasarkan Alqap dan Sopyan (2009) pada
merupakan gugus fungsi dari P,O;. Hal ini
membuktikan terdapatnya fasa kalsium
pirofosfat pada sampel dengan rasio 0,67
seperti yang terlihat pada hasil analisa XRD.

Selain identifikasi fasa kristal dengan
analisis XRD dan analisa gugus fungsi
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dengan FTIR, sampel juga dikarakterisasi
dengan SEM yang digunakan untuk
mengetahui morfologi sampel. Hasil foto
SEM untuk masing — masing sampel dengan
perbesar 7500 kali ditunjukkan pada gambar
5. Dari hasil foto SEM tampak morfologi
kristal yang berbeda untuk tiap — tiap sampel.
Secara  keseluruhan pada gambar 5
memperlihatkan perbedaan yang jelas dari
morfologi sampel, menurut Zhang dan
Darvell (2011) hal ini disebabkan karena
rasio Ca/P merupakan variabel yang
berpengaruh terhadap morfologi sampel
hidroksiapatit yang dihasilkan.

Gambar 5. Hidroksiapatit hasil analisa SEM
pada (a) rasio Ca/P 0,67 (b) rasio Ca/P 1,67
dan (c) rasio Ca/P 1,77

Pada sampel dengan rasio 0,67 yang
terlihat pada gambar 5 a memiliki ukuran
permukaan datar (plate), menggumpal dan
terdapat pori dipermukaannya dibanding
sampel lainnya, hal ini disebabkan oleh
adanya senyawa pospat lain yang terdapat
pada sampel yaitu kalsium piropospat seperti
yang terlihat pada hasil analisa XRD. Hasil
foto SEM untuk sampel dengan rasio Ca/P
1,67 ditunjukkan pada gambar 4.5 b. Dari
hasil foto SEM tampak morfologi dengan
gumpalan yang lebih kecil dan berbentuk
bulat tidak beraturan (irregular). Hal ini
disebabkan oleh adanya senyawa fosfat lain
berupa trikalsium fosfat seperti yang terlihat
pada hasil analisa XRD. Untuk sampel
dengan rasio Ca/P 2,67 ditunjukkan pada
gambar 4.5 c¢. Dari hasil foto SEM tampak
morfologi dengan butir berbentuk berbentuk
bulat (sphere) yang halus dibangingkan
sampel lain, tidak menggumpal dan
berbentuk hampir seragam. Sesuai dengan
pola difraksi sinar X yang menunjukkan
bahwa  sintesis dengan rasio Ca/P
menghasilkan puncak-puncak hidroksiapatit
yang lebih banyak dibandingkan sampel lain.
Pada penelitian ini dihasilkan yield yang
ditunjukkan pada tabel 2 dan diperoleh dari
data perhitungan.

No Rasio Ca/P Yield (%)
1 0,67 66,80
2 1,67 68,04
3 2,67 77,73

Tabel 2. Yield hidroksiapatit hasil sintesis
pada variabel rasio ca/P

Berdasarkan data yang diperoleh
memperlihatkan  pengaruh  rasio Ca/P
terhadap yield yang dihasilkan. Dimana
semakin besar rasio Ca/P maka yield yang
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dihasilkan semakin besar. Terlihat pada tabel
2 dimana rasio Ca/P 2,67 memperoleh yield
sebesar 77,73%. Akan tetapi rasio Ca/P 2,67
belum menjadi kondisi rasio Ca/P optimum
dari sintesis hidroksiapatit pada metode ini.

3.3 Pengaruh pH terhadap karakteristik
HAP
Analisis dari pengaruh pH awal reaksi
terhadap  sampel  hidroksiapatit  yang
diperoleh juga dilakukan dengan merujuk
kepada data — data yang diperoleh dari hasil
pengujian XRD, FTIR dan SEM. Pengujian
XRD memperlihatkan puncak — puncak
grafik yag memperlihatkan kandungan fasa
pada sampel. Dari analisa yang dilakukan
diketahui bahwa terjadi perubahan intensitas
dari puncak — puncak pada difraktogram.
Grafik hasil uji XRD untuk sampel masing —
masing memperlihatkan mayoritas puncak
yang hadir dalam bentuk hidroksiapatit.
Berdasarkan gambar 6 dapat dilihat
puncak hidroksiapatit dengan pH awal reaksi
4 yaitu pada 26 25,875°, 31,770° dan 32,905°
dengan hkl : (002), (211), dan (300). Pada pH
awal reaksi 6 yaitu pada 20 25,879°, 31,739°,
dan 32,865° dengan hkl : (002), (211), dan
(300). Dan pH awal reaksi 9 yaitu pada 260
25,879°, 31,739°, dan 32,865° dengan hkl :
(002), (211), dan (300). Dimana pada puncak
tersebut memiliki nilai hkl yang mirip dengan
pola karakterisasi hasil analisa XRD
hidroksiapatit standar dari data JCPDS
dengan PDF No. 09-43. Dari grafik XRD
yang  ditunjukkan pada  gambar 6
memperlihatkan puncak tertinggi memiliki
nilai hkl (300) sesuai dengan penelitian yang
telah dilakukan oleh Suchanek et al (1995).
Pada gambar 6 a dengan pH awal 4
terlihat puncak selain hidroksiapatit berupa
dicalcium phosphate anhydrous (DCPA).
Pada rasio pH awal 6 yang diperlihatkan pada
gambar 6 b terdapat puncak selain
hidroksiapatit berupa Kalsium pirppospat
(CP). Pada gambar 6 c¢ memperlihatkan
pengurangan puncak selain hidroksiapatit dan

puncak hidroksiapatit yang semakin sempit
akibat pengaruh kenaikkan pH awal.
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Gambar 6. XRD hidroksiapatit dengan
metode hidrotermal pH awal (a) 4 (b) 6 (c) 9
dan (d) 9 setelah pengeringan sebelum
dikalsinasi

Pada gambar 6 d memperlihatkan
analisa XRD dari sampel hasil pengeringan
sebelum kalsinasi yang terlihat masih
melebar, hal ini membuktikan bahwa
kalsinasi berfungsi untuk menyempurnakan
kristal hidroksiapatit pada sampel. Menurut
Suryadi (2011) pelebaran puncak yang
disebabkan oleh ukuran kristalin yang masih
kecil dan tampak seperti amorf sehingga
terjadi pelebaran puncak. Pelebaran puncak
ini juga disebabkan oleh adanya kandungan
amorf seperti yang terlihat pada gambar 4.6
d Dberupa kalsium silika. Selain itu
berdasarkan analisa XRD dapat ditentukan
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diameter  kristal sampel menggunakan
persamaan Scherrer. Sehingga didapatkan
ukuran diameter kristal pada sampel masing
— masing pH awal reaksi seperti yang
ditunjukkan pada tabel 3.

pH awal | Ukuran diameter
Sampel .
reaksi (nm)
B4 4 62,98
BS 6 62,92
B6 9 52,32
Tabel 3. Ukuran diameter kristal pada

hidroksiapatit dari variasi pH awal reaksi

Pada sampel dengan pH awal reaksi 4
yang diperihatkan pada gambar 7 a gugus
PO,’” muncul pada panjang gelombang 963,
1087, dan 1025 cm™. Pada sampel dengan pH
awal reaksi 6 muncul pada panjang
gelombang 962, 1087, 1024 cm™ seperti yang
terlihat pada gambar 7 b, sedangkan pada
sampel dengan pH awal reaksi 9 pada
panjang gelombang 963, 1024, dan 1086 cm™
seperti yang terlihat pada gambar 7 c.

Pada gambar 7 juga memperlihatkan
gugus selain gugus PO,> yaitu gugus OH.
Pada sampel dengan pH awal reaksi 4 gugus
OH" muncul pada panjang gelombang 630
dan 3643 cm™. Pada sampel dengan pH awal
reaksi 6 muncul pada panjang gelombang
3643 dan 631 cm™ seperti yang terlihat pada
gambar 7 b, sedangkan pada sampel dengan
pH awal reaksi 9 pada panjang gelombang
3643 dan 630 cm™ seperti yang terlihat pada
gambar 7 c. Kehadiran PO, dan OH™ yang
merupakan gugus fungsional dari
hidroksiapatit mengindikasikankan adanya
kandungan hidroksiapatit pada sampel
(Sadat-shojai, 2009). Lalu ada gugus HPO4>
yang terdapat pada panjang gelombang 1348
pada sampel dengan pH awal reaksi 4 pada
gambar 7 a dan 1341 cm’ pada sampel
dengan pH awal reaksi 6 pada gambar 7 b.

Gambar 7 b juga memperlihatkan
terdektesinya gugus pada panjang gelombang
798 cm™ dimana berdasarkan penelitian
algap dan sopyan (2009) pada sekitaran
panjang gelombang tersebut terdekteksisi
gugus fungsi yang merupakan gugus dari
P,07, hal ini membuktikan terdapatnya fasa
kalsium pirofosfat pada sampel dengan pH
awal reaksi 6 seperti yang terlihat pada hasil
analisa XRD.
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Gambar 7. Grafik gugus  fungsi
hidroksiapatit hidroksiapatit dengan metode
hidrotermal (a) pH awal reaksi 4 (b) pH awal
reaksi 6 (c¢) pH awal reaksi 9
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Hasil foto SEM untuk masing — masing
sampel dengan  perbesar 7500 kali
ditunjukkan pada gambar 8. Dari hasil foto
SEM secara keseluruhan tampak morfologi
sampel yang sangat berbeda untuk tiap
sampel. Menurut Shadat-shojai  (2012)
semakin rendah pH maka semakin rumit
bentuk morfologi dari sampel. Pada sampel
dengan pH awal reaksi 4 yang terlihat pada
gambar 8 a memiliki bentuk flake-like, hal ini
disebabkan oleh adanya beberapa senyawa
lain berupa CPDA yang terdapat pada sampel
seperti yang telah terlihat pada hasil analisa
XRD.

Gambar 8. Hidroksiapatit hasil analisa SEM
pada pH awal reaksi (a) 4 (b) 6 dan (c) pH 9.

Hal ini juga serupa dengan penelitian
yang dilakukan oleh Shadat-shojai (2012)
dimana pada pH 4 sampel yang dihasilkan
memiliki morfologi yang sama. Hasil foto
SEM juga menunjukkan bahwa reaksi dengan
pH 4 belum menghasilkan hidroksiapatit
secara baik. Hasil foto SEM untuk sampel
dengan pH awal reaksi 6 yang ditunjukkan
pada gambar 8 b, tampak morfologi sampel
yang berbentuk bulat tidak beraturan
(irregular) dan menggumpal. Hal ini
disebabkan karena adanya senyawa kalsium
fosfat yang lain berupa kalsium pirofosfat.
Untuk sampel dengan pH awal reaksi 9 yang
ditunjukkan pada gambar 8 ¢, tampak
morfologi sampel berbentuk bulat (sphere)
dan tidak menggumpal dan terlihat memiliki
ukuran yang lebih kecil serta seragam
dibandingan dengan sampel dengan pH awal
reaksi 4 dan 6. Menurut Shadat-shojai (2012)
kenaikan pH berbanding terbalik dengan
ukuran partikel yang akan semakin menurun
atau kecil. Pada tabel 4 memperlihatkan
pengaruh variabel pH awal reaksi terhadap
yield yang dihasilkan. Berdasarkan data yang
semakin besar pH awal reaksi maka yield
yang dihasilkan semakin besar. Terlihat pada
tabel 4 dimana pada pH awal reaksi 9
memperoleh yield sebesar 77,73%. Kenaikan
yield pada variasi pH ini dapat disababkan
karena pada pH basa merupakan kondisi
yang optimum untuk sitesis hidroksiapatit
(Sadat-shojai et al, 2012).

No awafll:tlaaksi Yield (%)
1 4 69,17
2 6 70,35
3 9 77,73

Tabel 4. Yield hidroksiapatit hasil sintesis
pada variabel pH awal reaksi
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4. Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian ini

didapatkan kesimpulan yaitu :

1.  Kadar CaO dalam bahan baku yaitu
kulit kerang darah yang telah
dikalsinasi diukur dengan
menggunakan AAS dengan persentase
Ca0O yang diperoleh sebesar 76,2%
berdasarkan bobot kering.

2. Semakin besar rasio Ca/P maka
semakin besar yield yang dihasilkan,
yakni pada rasio Ca/P 2,67 diperoleh
yield sebesar 77,73%. Dan semakin
besar pH awal reaksi maka semakin
besar yield yang didapatkan yakni
pada pH awal reaksi 9 diperoleh yield
sebesar 77,73%.

3. Semakin besar rasio Ca/P maka
diameter kristal hidroksiapatit semakin
kecil berturut — turut dari rasio Ca/P
0,67, 1,67 dan 2,67 adalah 54,38,
52,37 dan 52,32. Dan diameter kristal
hidroksiapatit semakin kecil dengan
semakin besarnya pH awal reaksi,
berturut — turut dari pH awal reaksi 4,
6 dan 9 adalah 62,98, 62,92 dan 52,32.

4.  Dari hasil analisa XRD, semakin besar
rasio Ca/P maka tidak ada senyawa
fosfat lain yang terbentuk, terlihat
pada rasio Ca/P 0,67 dan 1,67
terbentuk senyawa fosfat lain berupa
TCP dan CP sedangkan rasio Ca/P
2,67 tidak terdapat senyawa fosfat
lain. Dan semakin besar pH awal
reaksi maka tidak ada senyawa fosfat
lain yang terbentuk, terlihat pH 4 dan
6 terbentuk senyawa fosfat lain berupa
DCPA dan CP sedangkan pH 9 tidak
terdapat senyawa fosfat lain.

5. Dari analisa FTIR, pada tiap sampel
terdapat gugus PO, dan OH yang
mengindikasikankan adanya
kandungan hidroksiapatit pada sampel.

6. Dari hasil analisa SEM,
memperlihatkan hasil semakin besar
rasio Ca/P dan pH yang digunakan

maka aglomerasi akan semakin
berkurang dan ukuran partikel akan
semakin kecil.
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