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Abstrak

Hidroksiapatit merupakan material biokeramik berbasis kalsium fosfat dengan rumus kimia Caio(PO4)s(OH). yang
digunakan sebagai sel scaffold. Pada penelitian kali ini menggunakan metode pengendapan basah dan sumber kalsium
yang akan digunakan adalah tulang ayam. Hidroksiapatit sintetis harus melalui proses kalsinasi, dimana suhu dan waktu
kalsinasi sangat berpengaruh terhadap kualitas hidroksiapatit sintesis. Pada penelitian ini hidroksiapatit dilakukan
proses kalsinasi pada suhu 800°C dan 1000°C selama 5 dan 6 jam. Hasil sintesis kemudian akan dilakukan karakterisasi
menggunakan X-Ray Diffractometer (XRD) sehingga dapat diketahui fasanya dan Scanning Electron Microscope
(SEM) untuk diuji penentuan morfologinya. Hasil dari penelitian ini menunjukkan nilai kemurnian tertinggi terdapat
pada sampel serbuk tulang ayam yang mengalami proses kalsinasi pada suhu 1000°C selama 6 jam sebesar 81.68%
sedangkan nilai kemurnian terendah terdapat pada sampel serbuk tulang ayam yang mengalami proses kalsinasi pada
suhu 800°C selama 5 jam sebesar 79.74%.

Kata Kunci: Hidroksiapatit, Kalsinasi, Presipitasi, Tulang Ayam.

Abstract

Hydroxyapatite is a calcium phosphate-based bioceramic material with the chemical formula Ca.o(PO«)s(OH): used as
a scaffold cell. In this study, the wet deposition method was used and the calcium source to be used was chicken bones.
Synthetic hydroxyapatite must go through a calcination process, where the temperature and time of calcination greatly
affect the quality of the synthetic hydroxyapatite. In this study, the hydroxyapatite calcination process was carried out
at 800°C and 1000°C for 5 and 6 hours. The results of the synthesis will then be characterized using an X-Ray
Diffractometer (XRD) so that the phase can be identified and a Scanning Electron Microscope (SEM) to be tested for
morphological determination. The results of this study showed that the highest purity value was found in samples of
chicken bone powder which underwent a calcination process at 1000°C for 6 hours of 81.68%, while the lowest purity
value was found in samples of chicken bone powder which underwent a calcination process at 800°C for 5 hours by
79.74%.
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PENDAHULUAN

Penyembuhan kerusakan pada tulang dapat dilakukan
dengan metode alternatif bone tissue engineering
(rekayasa jaringan tulang). Rekayasa jaringan tulang
telah  banyak dikembangkan untuk  mengatasi
permasalahan defect tulang yakni dengan merestorasi dan
mempertahankan fungsi alami jaringan tulang. Rekayasa
jaringan tulang ini dilakukan dengan cara
mengimplankan scaffold tulang ke bagian tulang yang
mengalami defek massa

Hidroksiapatit adalah biokeramik yang sangat
bermanfaat dan banyak digunakan secara luas pada
bidang medis dan nonmedis. Hidroksiapatit merupakan
suatu bentuk dari mineral kalsium apatit yang
mengandung unsur kalsium dan fosfat dengan rumus
kimia Caio(PO4)s(OH). sangat mirip dengan senyawa
anorganik (Zugni, 2016). Komposit Hidroksiapatit bisa
didapatkan menggunakan sumber-sumber  kalsium
sintetik dan alami. Sumber kalsium alami yang sering
dipakai diantaranya batu kapur, cangkang kepiting,
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tulang sapi, tulang ayam, dan tulang ikan (Afifah &
Cahyaningrum, 2020). Pada penelitian kali ini, sumber
kalsium yang akan digunakan dalam proses sintesis
hidroksiapatit adalah tulang ayam. Konsumsi masyarakat
akan daging ayam seiring dengan banyaknya restoran
atau rumah makan yang menyediakan makanan siap saji
dengan bahan utamanya adalah ayam terus meningkat.

Pada penelitian kali ini menggunakan metode
pengendapan basah karena dapat menghasilkan
hidroksiapatit dengan tingkat kemurnian yang cukup
tinggi (Suryadi 2011). Untuk mendapatkan hidroksiapatit
sintetis dibutuhkan proses kalsinasi. Proses kalsinasi
bertujuan untuk menghilangkan ion karbonat yang dapat
mengganggu proses sintesis pada hidroksiapatit sintetis
(Bella, 2016). Suhu dan waktu kalsinasi merupakan
faktor yang mempengaruhi hidroksiapatit sintetis.

Tulang ayam yang telah dikalsinasi selanjutnya akan
dilakukan karakterisasi dengan metode XRD dan SEM.
Metode XRD bertujuan untuk mengidentifikasi fasa
kristalin dalam material, sedangkan metode SEM
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digunakan untuk mengetahui bentuk morfologi pada
penelitian ini agar mendapatkan hasil yang maksimal.

METODE
e Alat dan Bahan
e Alat
Alat yang digunakan pada penelitian adalah
Furnace, Mortar, Timbangan Digital, Saringan
Tepung, Gelas Ukur, Magnetic Stirrer, Kertas
Saring, X-Ray Diffractometer, Scanning Electron
Microscope.
e Bahan
Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah
Tulang Ayam, Air Aquades, NaOH, H3PO.,

e Langkah Penelitian
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Gambar 1. Flowchart Penelitian

Persiapan Spesimen

Persiapan spesimen dilakukan dengan beberapa
langkah diantaranya pemecahan tulang ayam,
pembersihan awal tulang ayam, perebusan tulang
ayam, dengan suhu mencapai 100°C, pembersihan
akhir tulang ayam, penjemuran tulang ayam dengan
bantuan sinar matahari selama 10 hari, penghalusan
tulang ayam, menggunakan mortar kemudian disaring
menggunakan saringan 100 mesh, dan terakhir
penyimpanan tulang ayam agar tidak terkontaminasi
dengan udara.

Tahap Kalsinasi

Tepung tulang ayam dilakukan kalsinasi dengan
cara dimasukkan pada mesin furnace dengan suhu
800°C dan 1000°C dengan waktu tahan masing-
masing selama 5 dan 6 jam hingga menjadi CaO.

Tulang ayam + CaCO3 (s) — CaO (s) + CO2

Tulang ayam yang telah melalui proses kalsinasi
kemudian diayak dengan saringan 100 mesh dan
kemudian dilakukan penimbangan ulang.

Preparasi Larutan

Larutan yang akan dibuat adalah larutan kalsium
hidroksida Ca(OH), sebesar 1 M, larutan natrium
hidroksida NaOH sebesar 1 M dan larutan asam
fosmat HsPO, sebesar 0,6 M. Larutan kalsium
hidroksida dibuat dengan cara melarutkan CaO
(tepung tulang ayam) sebanyak 14,8 gr dengan 200
ml aquades.

CaO (s) + H20 (aq) — Ca(OH)2

Untuk larutan asam fosfat (HsPO.) sebesar 0,6 M
dibuat dengan cara pengenceran HsPOs 85%
sebanyak 8,1 ml dengan 200 ml aquades. Larutan
NaOH yang digunakan berasal dari NaOH cair
dengan molaritas 1 M.

Tahap Sintetis Hidroksiapatit

Hidroksiapatit disintesis dari kalsium oksida
(CaO) tulang ayam dengan larutan asam fosfat
didapatkan larutan kalsium hidroksida Ca(OH)..
Larutan Ca(OH), dicampur dengan larutan asam
fosfat (HsPO.) dengan laju penambahannya 5
ml/menit, proses pencampuran dilakukan hingga
larutan HsPQO4 habis.
10Ca(OH)2 + 6H3PO4 — Cal0(PO4)6(OH)2 + 18H20

Setelah proses pencampuran selesai, suspensi
dipanaskan pada suhu 90°C selama 1 jam, Selama
pencampuran,  suspensi  diaduk  menggunakan
magnetic stirrer dengan kecepatan 300 rpm. Setelah
selesai, kemudian campuran masuk ke proses penuaan
(aging) dengan cara didinginkan dengan suhu kamar
selama 24 jam.

Endapan yang dihasilkan dari proses tersebut
kemudian disaring menggunakan kertas saring
whatman no.42. Setelah disaring, Endapan hasil
saringan kemudian dikeringkan menggunakan dengan
suhu 110°C selama 2 jam menggunakan oven.

Karakterisasi Hidroksiapatit
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Untuk dapat diketahui kristalinitas, diameter,
kemurnian dan struktur pada serbuk hidroksiapatit
sintesis dilakukan pengujian menggunakan XRD (X-
Ray Diffraction). Kemudian untuk mengetahui
morfologi permukaan dilakukan pengujian
menggunakan SEM (Scanning Electron Microscope).

HASIL DAN PEMBAHASAN

e Hasil Pengujian
Pengujian XRD dilakukan pada sudut 2 theta dengan
tegangan 30 kV pada 30.0 mA terhaadap target
Copper (CU) dalam rentan scanning 10.00-90.00
derajat.

Gambar 2. Ha3|l Ujl XRD spe5|men 800°C 5 Jam
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Gambar 3. HaS|I Uji XRD spesimen 800°C 6 Jam
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Gambar 4. HaS|I Uji XRD spesimen 1000°C-5 Jam
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Gambar 5 HaS|I Ujl XRD speS|men 1000°C-6 Jam
Pengujian SEM dilakukan untuk mengetahui bentuk
butiraan partikel serbuk hidroksipatit dengan perbesaran
5000 kali.

UMM4332 20221019 09:13NL D50 x50k  20um UMM4333

Gambar 8. Hasil Uji SEM spesimen 1000°C-5 Jam

20221019 09:14NL D50 x50k 20um

Gambar 9. Hasil Uji SEM spesimen 1000°C-6 Jam
Berdasarkan hasil SEM pada Gambar 6 dapat diamati
bahwa morfologi permukaan sampel yang dihasilkan
berbentuk bongkahan dengan geometri persegi yang
memiliki sudut dan memiliki jarak yang rapat antar
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partikel. Bentuk partikel yang sama juga terjadi seperti
sampel Pada Gambar 7, hanya saya pada gambar 7 jarak
antar partikel tidak rapat.

Berdasarkan hasil SEM pada Gambar 8 dapat diamati
bahwa morfologi permukaan sampel yang dihasilkan
berbentuk butiran granular seperti bola yang berjarak
antar partikel. Hasil pengujian SEM pada gambar 8
menunjukkan adanya partikel yang terang dan kurang
terang. Hal ini disebabkan oleh perbedaan posisi dimana
butiran yang lebih terang berada pada posisi yang lebih
tinggi daripada butiran yang kurang terang (Fathia, 2018).
Bentuk partikel yang sama juga terjadi seperti sampel
Pada Gambar 9, hanya saya pada gambar 9 jarak antar
partikel terlihat sangat rapat.

e Hasil Analisa

KRISTALINITAS

PERSENTASI

SUHU DAN LAMA WAKTU KALSINAS

Gambar 10. Grafik Kristalinitas

Dapat dilihat pada grafik diatas, pada suhu 800°C
didapatkan angka kristalinitas yang lebih tinggi pada
waktu tahan 6 jam dibandingkan dengan waktu tahan
5 jam, begitupun pada suhu 1000°C didapatkan angka
kristalinitas yang lebih tinggi pada waktu tahan 6 jam
dibandingkan dengan waktu tahan 5 jam.

Dengan demikian dapat disimpulkan bahwa tingkat
kristalinitas tertinggi terdapat pada sampel yang
dilakukan kalsinasi dengan suhu 800°C dengan waktu
tahan 6 jam sebesar 86.90%. Sedangkan tingkat
kristalinitas terendah terdapat pada sampel yang
dilakukan kalsinasi dengan suhu 800°C dengan waktu
tahan 5 jam sebesar 73.77%.

DIAMETER (nm)

SUHU DAN LAMA WAKTU KALSINASI

Gambar 11. Grafik Diameter
Berbeda halnya dengan kristalinitas, dapat dilihat
pada grafik diameter diatas bahwa pada suhu kalsinasi
1000°C tidak terjadi kenaikan dengan waktu tahan
yang lebih lama. Pada suhu 1000°C dengan waktu

tahan 5 jam didapatkan diameter sebesar 38.20 nm,
sedangkan pada suhu 1000°C dengan waktu tahan 6
jam didapatkan hasil yang lebih kecil yaitu 37.60 nm.

Dari hasil analisis dan penelitian pengujian
spektrum XRD (X-Ray Diffraction) dapat dikatakan
bahwa hasil diameter terbesar pada suhu 1000°C
dengan waktu tahan 5 Jam yaitu 38.20 nm, sedangkan
diameter butir terkecil terdapat pada suhu 800°C
dengan waktu tahan 5 jam yaitu 22.26 nm.

KEMURNIAN

PERSENTASE

SUHU DAN LAMA WAKTU KALSINASI

Gambar 11. Grafik Kemurnian

Seperti hasil pada kristalinitas, kemurnian serbuk
tulang ayam mendapatkan nilai yang lebih tinggi saat
mendapatkan perlakuan kalsinasi lebih lama pada suhu
yang sama. Dapat dilihat pada grafik diatas, pada suhu
800°C didapatkan angka kemurnian yang lebih tinggi
pada waktu tahan 6 jam dibandingkan dengan waktu
tahan 5 jam, begitupun pada suhu 1000°C didapatkan
angka kemurnian yang lebih tinggi pada waktu tahan 6
jam dibandingkan dengan waktu tahan 5 jam.

Dengan data grafik diatas dapat dikatakan bahwa
tingkat kemurnian tertinggi terdapat pada sampel yang
dilakukan kalsinasi dengan suhu 1000°C dengan
waktu tahan 6 jam sebesar 81.86%. Sedangkan tingkat
kristalinitas terendah terdapat pada sampel yang
dilakukan kalsinasi dengan suhu 800°C dengan waktu
tahan 5 jam sebesar 79.74%.

Hasil analisa penelitian pada sampel serbuk
hidroksiapatit berbasis tulang ayam dapat disimpulkan
seperti pada tabel di bawah ini:

Tabel 1. Hasil Analisis Sampel XRD
' Suhu dan Lama Waktu Kalsinasi

Kandungan ~ goo°c ~ 800°C |~ 1000°C | 1000°C |
(5]am) (6]am) (5Jam) (6)am)

Kristalinitas (%)  73.77% ~ 8690%  75.88% | 8088%
Diameter (nm)  2226nm  27.43nm  3820nm | 37.60 nm
Kemurnian (%) 79.74%  8038%  81.01%  81.86%

Dari keempat hasil sampel diatas dapat
disimpulkan bahwa sampel yang memiliki hasil paling
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optimum adalah sampel hidroksiapatit tulang ayam
pada suhu 800°C dengan waktu tahan 6 jam
dikarenakan memiliki kristalinitas 86.90%, diameter
2743 nm, dan kemurnian 80.38%. Kesimpulan
tersebut  didapatkan karena sampel memiliki
kristalinitas 86.90%, artinya sampel hidroksiapatit
tersebut memiliki sifat mekanik yang lebih baik
dikarenakan semakin tinggi kristalinitas maka sifat
mekaniknya semakin mendekati tulang manusia baik
itu dari kekukatan tarik, kekuatan tekan, dan
keuletannya.

Selain itu sampel mempunyai diameter 27.43 nm,
artinya sampel memiliki densitas yang lebih baik
dibandingkan dengan sampel yang memiliki diameter
diatasnya. Hasil kemurnian yang didapatkan pada
sampel 800°C 6 jam jika dibandingkan dengan sampel
1000°C 6 jam memiliki hasil yang tidak berbeda jauh.

PENUTUP

Simpulan

Tingkat kemurnian hidroksiapatit tulang ayam pada
suhu yang sama akan semakin meningkat seiring dengan
lama waktu tahan kalsinasinya. Tingkat kemurnian
tertinggi terdapat pada hidroksiapatit sintetik tulang ayam
yang mengalami kalsinasi pada suhu 1000°C selama 6
jam sebesar 81.86%. sedangkan tingkat kemurnian
terendah terdapat pada hidroksiapatit sintetik tulang ayam
yang mengalami kalsinasi pada suhu 800°C selama 5 jam
sebesar 79.74%. Ukuran diameter butir pada serbuk
tulang ayam terbesar terdapat pada sampel yang
dilakukan kalsinasi dengan suhu 1000°C dengan waktu
tahan selama 5 Jam sebesar 38.20 nm, dan ukuran
diameter butir pada serbuk tulang ayam terkecil terdapat
pada sampel yang dilakukan Kkalsinasi dengan suhu
800°C dengan waktu tahan selama 5 Jam sebesar 22.26
nm.

Saran

Untuk  penelitian  selanjutnya, =~ agar  dapat
menghasilkan kristalinitas serta kemurnian yang tinggi
secara bersamaan pada hidroksiapatit sintetis tulang
ayam, pada saat kalsinasi bisa dilakukan dengan suhu
antara 800°C sampai 900°C dengan rentan lama waktu
tahan diatas 6 jam. Harap diperhatikan dari langkah awal
ketika sedang mempersiapkan spesimen, pastikan tidak
terkontaminasi dari bahan lain yang tidak diperlukan
untuk menghindari terdapat banyaknya noise yang
menyebabkan banyaknya fasa yang masih tersisa pada
hasil  uji XRD (X-Ray Diffraction) sehingga
menyebabkan kurang tingginya tingkat kemurnian.
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