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Abstrak

Hidroksiapatit merupakan salah satu biomaterial yang dapat dimanfaatkan untuk perbaikan jaringan tulang pada
manusia. Pada penelitin ini akan dilakukan sintesis hidroksiapatit menggunakan tulang sapi sebagai sumber kalsium
utama dengan memvariasikan lama waktu pengadukan pada proses presipitasi. Variasi lama waktu pengadukan yang
digunakan pada penelitin ini adalah 25 menit, 50 menit, 75 menit, dan 100 menit. Selanjutnya, hasil sintesis akan
dilakukan karakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui kristalinitas dan kemurninnya, dan
Scanning Electron Microscope (SEM) untuk mengetahui morfologinya. Hasil dari uji X-Ray Diffraction (XRD)
diketahui tidak terjadinya perubahan yang signifikan terhadap nilai kristalinitas dan nilai kemurnian hidroksiapatit.
Hasil uji dari Scanning Electron Microscope (SEM) diketahui terjadinya proses kristalisasi yang semakin baik seiring
bertambanya lama waktu pengadukan.
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Abstract

Hydroxyapatite is a biomaterial that can be used to repair bone tissue in humans. In this research, hydroxyapatite
synthesis will be carried out using bovine bone as the main source of calcium by carrying the stirring time during
precipitation process. The variations of stirring time used in this study were 25 minutes, 50 minutes, 75 minutes and
100 minutes. Then the result will be characterized using X-Ray Diffraction (XRD) to determine the crystalline and
purity value, and Scanning Electron Microscope (SEM) to determine the morphology. The results of the X-Ray
Diffraction (XRD) showed that there was no significant change in the crystallinity and purity values of the
hydroxyapatite. From the results of the Scanning Electron Microscope (SEM) test it is known that the crystallization

process is getting better as the stirring time increases.
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PENDAHULUAN

Penggunaan kendaraan motor yang cukup tinggi dan
bencana alam yang sering terjadi di Indonesia merupakan
salah satu alasan terjadinya kerusakan tulang. Selain dua
hal tersebut penyakit dan usia lanjut merupakan penyebab
terjadinya osteoporaosis, infeksi tulang dan tumor tulang.
Hal tersebut membuat kebutuhan biomaterial yang
digunakan untuk perbaikan jaringan tulang terutama
hidroksiapatit meningkat.

Hidroksiapatit merupakan material  biokeramik
dengan rumus kimia Ca,q(F0,):(0H).. Jaringan keras
pada makhluk hidup umumnya memiliki kandungan
hidroksiapatit seperti pada tulang dan gigi. Struktur
kristal hidroksiapatit juga mempunyai kemiripan dengan
struktur  tulang, mempunya sifat bioaktif, dan
biokompatibel sehingga cocok digunakan pada implant
tulang (Afifah dan Cahyaningrum, 2020). Senyawa ini
diketahui baik pada bidang biomedis karena memiliki
struktur kristal dan susunan komponen mineral dengan
tingkat kemiripan yang tinggi pada tulang manusia
(Rachmantio dan Irfa’i, 2023).
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Pada saat ini, penggunaan hidroksiapatit di Indonesia
masih  bergantung pada kegiatan impor, dimana
berdampak pada harga yang melambung tinggi. Sintesis
hidroksiapatit dari sumber alami dibutuhkan untuk
menanggulangi permasalahan tersebut. Hal tersebut juga
didukung dengan sumber daya kalsium alami yang
berlimpah di Indonesia. Bahan baku dalam penggunaan
hidroksiapatit alami harus memiliki kadar kalsium yang
tinggi seperti terdapat pada tulang sapi, cangkang telur,
dan cangkang kepiting (Supangat dan Cahyaningrum,
2017).

Salah satu sumber kalsium alami yang berlimpah
diindonesia adalah tulang sapi. Tulang sapi menyediakan
kandungan mineral berupa kalsium dan fosfor.
Kandungan kalsium pada tulang sapi sebesar 7,07%
dalam bentuk kalsium karbonat (Cafd;), dan sebesar
1,96% dalam bentuk kalsium fluorida ( Caf; ).
Sedangkan, kandungan fosfor yang disediakan tulang
sapi sebesar 2,09% dalam bentuk magnesium fosfat
(Mgs (PO,4)-), dan sebesar 58,30% dalam bentuk kalsium
fosfat (Cag(F0,)-). Kandungan kalsium dan fosfor yang
disediakan oleh tulang sapi inilah yang akan
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dimanfaatkan pada sintesis hidroksiapatit (Yuliana dkk,
2017).

Untuk memperoleh sintesis hidroksiapatit terlebih
dahulu harus melalui proses kalsinasi dengan tujuan
menghilangkan senyawa karbon dan air pada serbuk
tulang sapi  (Melianti, 2017). Metode sintesis
hidroksiapatit dapat dilakukan dengan beberapa metode.
Pada penelitian ini metode sintesis yang digunakan
adalah pengendapan basah dikarenakan memiliki tingkat
kontaminasi yang rendah, dan dapat menghasilkan
hidroksiapatit dengan tingkat kemurnian yang tinggi
(Supangat dan Cahyaningrum, 2017). Dalam proses
memperoleh sintesis hidroksiapatit perlu memperhatikan
banyak hal untuk mendapatkan hidroksiapatit dengan
kemurnian yang tinggi. Dalam proses presipitasi lama
waktu pengadukan akan menyebabkan temperature reaksi
dan tumbukan antar partikel akan meningkat (Fadli dkk,
2019).

METODE
e Instrumen, Alat dan Bahan
e Instrumen
Instrumen penelitian pada penelitian kali ini adalah
mesin X-Ray Diffracton (XRD) dan Scanning
Electron Microscope (SEM)
e Alat
Alat alat yang digunakan pada penelitian kali ini
adalah Penggilingan Tipe Disk  Mill, Furnace,
Saringan, Blender, Lumpang Alu, Magnetic
Stirrer, Ph Meter, Gelas Ukur, Pipet Tetes, dan
Timbangan Digital
e Bahan
Bahan bahan yang digunakan pada penelitian kali
ini adalah Tulang Sapi, Aquades, NaOH, H3POa,

e Langkah Penelitian
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Gambar 1. Flowchart Penelitian
Persiapan Spesimen
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Gambar 2. Flowchart Preparasi Spesimen

Pereparasi spesimen dimulai dengan
mengumpulkan tulang sapi yang akan digunakan.
Tahap berikutnya adalah pembersihan tulang sapi dari
kotoran dan lemak yang terdapat pada tulang sapi
tersebut dengan cara dicuci dan dilakukan perebusan
selama kurang lebih 12 jam dengan suhu 90°C. lalu
tulang sapi akan melalui proses penjemuran selama
tujuh hari agar tulang sapi bener benar kering. Setelah
itu, tulang sapi akan dilakukan penggilingan dengan
mesin  penggiling tipe disk mill. Hasil dari
penggilingan tersebut akan dilakukat penyaringan
dengan saringan. Sehingga hasil akhir dari preparasi
spesimen adalah serbuk tulang sapi yang berukuran
100 mesh.
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Tahap Kalsinasi

Serbuk tulang sapi yang telah diperoleh akan
dilakukan proses kalsinasi dengan memanaskannya
pada suhu 1000°C selama 6 jam dengan
menggunakan furnace. Tahap Kkalsinasi dilakukan
untuk memperoleh CaO.

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

Preparasi Larutan

. l
14,8 gram CaO + Natrium Hidroksida 8,1 ml HyPO, +
Aquades — 200 ml (NaOH) 1M Agquades — 200 ml
Ca(OH), H;PO,
Kalsium hidroksida Asam Fosfat 85%
(CaOH,) 1M (H3P0,) 0,6M
|

‘ 71 i

Sintesis Hidroksiapatit

Gambar 3. Flowchart Preparasi Larutan

Larutan yang perlu untuk disiapkan pada tahap ini
adalah larutan kalsium hidroksida Ca(OH). sebesar 1
M, larutan natrium hidroksida NaOH sebesar 1 M dan
larutan asam fosmat HsPO,4 sebesar 0,6 M. Larutan
kalsium hidroksida didapatkan dengan
mencampurkan serbuk tulang sapi sebanyak 14,8
gram dengan aquades hingga volumenya naik hingga
200 ml.

CaO (s) + H20 (aq) — Ca(OH)2

Larutan asam fosfat (H3POa) sebesar 0,6 M
didapatkan dengan cara mengencerkan HsPO. 85%
sebanyak 8,1 ml dengan 200 ml aquades. Untuk
larutan NaOH yang digunakan didaptakan dari NaOH
cair dengan molaritas 1 M.

Tahap Sintetis Hidroksiapatit

Sintesis  hidroksiapatit ~ didapatkan ~ dengan
melakukan sintesis larutan kalsium hidroksida
Ca(OH); dengan larutan asam fosfat (HsPO4) dengan
kecepatan penambahan larutan asam fosfat sebanyak
5ml/menit. Proses penaambahan dilakukan hingga
larutan asam fosfat (HsPO4) habis.

10Ca(OH)2 + 6H3PO4 — Cal0(PO4)6(0OH)2 + 18H20

Setelah proses pencampuran selesai, dilakukan
variasi lama waktu pengadukan selama 25 menit, 50
menit, 75 menit, dan 100 menit, proses pengadukan
menggunakan magnetic stirrer dengan kecepatan
pengadukan sebesar 300 rpm dan suhu 90°C. setelah
itu sampel dilakukan proses aging selama satu hari
penuh.

Endapan yang didapatkan dari proses tersebut
akan disaring menggunakan kertas saring. Setelah itu
akan dilakukan pengeringan menggunakan oven
dengan suhu 120°C selama 5 jam.
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Karakterisasi Hidroksiapatit

Agar kita dapat mengetahui nilai kristalinitas dan
kemurnian hidroksiapatit yang didapatkan perlu
dilakukan karakterisasi dengan menggunakan uji
X=Ray Diffraction (XRD). Untuk mengetahui
bagaimana bentuk morfologi yang didapatkan
dilakukan karakterisasi dengan menggunakan uji
Scanning Electron Microscope (SEM).

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil Pengujian

Pengujian XRD dilangsungkan dengan menggunakan
sudut 2 theta, dengan sudut 0° hingga 60°
dilangsungkan dengan tegangan 30 kV pada 30.0 mA
pada target tembaga (Copper).
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Gambar 6. Hasil Uji XRD Spesimen 50 Menlt
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Gambar 7. Hasil Uji XRD Spesimen 75 Menit
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Gambar 8. Hasil Uji XRD Spesimen 100 Menit

Hasil Pengujian XRD menunjukan puncak puncak
hidroksiapatit yang muncul dengan ditandai warna merah.
Seluruh spesimen memiliki kesamaan dimana puncak
hidroksiapatit pertama kali muncul diantara sudut 10° dan
15°. Sementara itu puncak hidroksiapatit tertinggi muncul
pada sudut 30° hingga 35°

Pengujian SEM dilakukan dengan tujuan untuk
mengetahui bagaimana struktur morfologi yang terbentuk
pada sintesis hidroksiapatit tersebut. Pengujian ini
dilakukan dengan menggunakan perbesarasn sebesar 5000
kali.

Gambar 11. Hasil Uji SEM Spesimen 50 Menit

Gambar 13. Hasil Uji SEM Spesimen 100 Menit

Hasil dari pengujian SEM menunjukan bentuk
morfologi dari hidroksiapatit yang didapat. Pada gambar
9, terlihat struktur morfologi hidroksiapatit tersebut
memiliki bentuk granular dan terdapat bongkahan dengan
bentuk persegi tidak beraturan. Gambar 10 dan 11
menunjukan bentuk morfologi berbentuk granular dengan
susunan jarak antar partikel yang tidak rapat. Pada
gambar 12, memiliki bentuk yang cukup mirip dengan
bentuk sebelumnya, tetapi pada sampel ini susunan jarak
antar partikelnya lebih rapat dibanding sebelumnya.
Gambar 13, menunjukan bentuk morfologi yang tidak
beraturan dikarenakan terjadi pelapasan ikatan pada
sampel tersebut.
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Gambar 14. Hasil Uji T-Test Spesimen 25 Menit
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Gambar 15. Hasil Uji T-Test Spesimen 50 Menit
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Gambar 17. Hasil Uji T-Test Spesimen 100 Menit
Uji t-test diatas dilakukan dengan membandingkan
spesimen dengan perlakuan pengadukan selama 25
menit, 50 menit, 75 menit, dan 100 menit dengan
spesimen tanpa dilakukan pengadukan. Hasil dari uji
tersebut diketahui bahwa tidak terdapat perubahan
yang signifikan dari sampel dengan dilakukan
pengadukan dan sampel tanpa dilakukan pengadukan.
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Gambar 18. Grafik Kristalinitas

Dari grafik kristalinitas diatas dapat kita amati
bahwa nilai kristalinitas naik seiring bertambahnya
waktu pengadukan. Namun nilai tersebut turun pada
spesimen dengan lama waktu pengadukan mencapai
100 menit. Nilai kristalinitas tertinggi terjadi pada
spesimen dengan lama waktu pengadukan 75 menit
dengan nilai kristalinitas sebesar 79,90%. Sedangkan,
untuk nilai kristalinitas terkecil terjadi pada spesimen
tanpa dilakukan pengadukan dengan nilai kristalinitas
sebesar 71,78%.

KEMURNIAN
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Gambar 19. Grafik Kemurnian
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Tidak seperti grafik kristalinitas, grafik kemurnian
memiliki nilai yang naik turun pada tiap spesimennya.
Pada spesimen dengan lama waktu pengadukan 25
menit memiliki nilai kemurnian yang lebih rendah
dibanding spesimen tanpa dilakukan pengadukan. Hal
tersebut terjadi karena pada waktu awal pengadukan
dimulai terdapat senyawa lain yang juga tereaksi
sehingga nilai kemurnian hidroksiapatit menurun.

Setelah itu, nilai kemurnian kembali naik hingga
pada spesimen dengan lama waktu pengadukan 75
menit, dan kembali turun pada spesimen dengan lama
waktu pengadukan 100 menit. Nilai kemurnian
tertinggi terjadi pada spesimen 75 menit dengan nilai
kemurnian sebesar 86,77% dan nilai kemurnian
terendah terjadi pada spesimen 25 menit dengan nilai
kemurnian sebesar 80,25%.

Tabel 1. Hasil Analisis Sampel XRD

Kandungan Lama waktu Pengadukan
0 25 50 75 100
menit menit menit menit menit
Kemurnian 83,65% | 80,25% | 83,56% | 86,77% | 85,24%
Kristalinitas 71,78% | 76,24% | 76,41% | 79,90% | 74,18%

Kemurnian hidroksiapatit menunjukan bagaimana
kualitas dari hidroksiapatit tersebut. Sedangkan
kristalinitas berpengaruh pada sifat mekanis seperti
keuletan dari hidroksiapatit tersebut. Semakin tinggi
nilai kemurnian dan kristalinitas maka semakin baik
kualitas hidroksiapatit tersebut. Dari penelitian ini
diketahui spesimen dengan kualitas terbaik adalah
spesimen dengan lama waktu pengadukan 75 menit.
Pada sampel tersebut memiliki nilai sebesar 86,77%
untuk kemurnian yang didapat, dan nilai sebesar
79,90% untuk nilai kristalinitas yang didapat.

Tabel 2. Hasil Analisa Uji SEM

Lama
Waktu

Gambar Morfologi

0
menit

TafnigMesin ITS 8.00kV X5.00k SE
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25
menit

lesin ITS B.00kV X500k SE

50
menit

75
menit

100
menit

dimana bentuk morfologinya mulai berantakan Dari
hasil data pengujian SEM dapat kita amati bagaimana
bentuk morfologi hidroksiapatit yang terbentuk. Struktur
morfologi dari hidroksiapatit diatas memiliki bentuk
kumpulan kristal kecil yang berbentuk butiran atau
disebut granular. Pada sampel tanpa dilakukan
pengadukan dapat kita lihat bagaiaman bentuk morfologi
hidroksiapatit yang masih berbentuk bongkahan persegi
tidak beraturan. Lalu pada proses pengadukan selama 25
menit dan 50 menit terjadi proses nukleusisasi atau
pembentukan inti dimana morfologi mulai berbentu
seperti granular tetapi susunan antar partikelnya tidak
rapat.

Setelah mengalami proses pembentukan inti, tahap
selanjutnya adalah kristalisasi dimana inti inti yang telah
terbentuk akan tumbuh menjadi kristal yang dapat kita
amati pada morfologi sampel dengan lama waktu
pengadukan 75 menit. Pada morfologi tersebut terlihat
susunan kristal hidroksiapatit berbentuk granular dan
jarak antar partikel rapat. Pada sampel dengan proses
pengadukan 100 menit terjadi proses rekristalisasi
dimana terdapat ikatan senyawa mulai lepas. Hal ini

diperlihatkan dengan bentuk morfologi pada sampel 100
menit.

PENUTUP

Simpulan

Hasil dari penelitian ini menunjukan tidak terjadinya
perubahan yang signifikan pada nilai kemurnian dan
kristalinitas terhadap lama waktu pengadukan yang
dilakukan pada tahap presipitasi. Namun, lama waktu
pengadukan  memiliki  pengaruh pada morfologi
hidroksiapatit. Proses kristalisasi terjadi semakin baik
siring bertambahnya lama waktu pengadukan, Dari
penelitian ini didapatkan sampel dengan nilai kemurnian
dan kristalinitas terbaik terjadi pada spesimen 75 menit
dengan nilai kemurnian 86,77% dan nilai kristalinitas
79,90%.
Saran

Untuk mendapatkan nilai yang signifikan pada
kristalinitas dan kemurnian hidroksiapatit yang didapat
perlu  ditambahkan  variabel lain yang dapat
mempengaruhi laju reaksi yang terjadi seperti suhu dan
lama waktu yang dilakukan. Selain itu, pada penelitian
ini mungkin memiliki nilai puncak diantara spesimen 75
dan 100 menit. Penelitian lebih lanjut dibutuhkan untuk
mengetahui informasi tersebut.
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