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ABSTRACT

This study aims to obtain the effect and the best sintering temperature treatment on hydroxyapatite
from CaO flour of blue swimming crab shell. The experimental design of sintering CaO flour into
hydroxyapatite was carried out with temperature parameters of 800°C, 900°C, and 1000°C for 5 hours
respectively. The results of hydroxyapatite showed that the hydroxyapatite produced belongs to the type
B (AKB) category, and has a nanopatrticle size. The greater of the sintering temperature, the smaller of
the hydroxyapatite yield, the smaller of the pore holes of hydroxyapatite, the greater of the degree of
crystallinity, and the smaller of the Ca/ P ratio. The best treatment is found in 800°C sintering for 5 hours
with fine granulated and porous morphology, the percentage of crystallinity 86.37%, and the Ca / P ratio
of 1.67.

Keywords: Blue swimming crab shell, CaO, Hydroxyapatic, Portunus sp., Sintering temperature
ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan pengaruh serta perlakuan suhu sintering terbaik
terhadap hidroksiapatit dari tepung CaO cangkang rajungan. Rancangan percobaan sintering tepung
CaO menjadi hidroksiapatit dilakukan dengan parameter suhu 800°C, 900°C, dan 1000°C selama
masing-masing 5 jam. Hasil penelitian hidroksiapatit menyatakan bahwa hidroksiapatit yang dihasilkan
termasuk kategori tipe B (AKB), dan memiliki ukuran nano partikel. Semakin besar suhu sintering, maka
rendemen hidroksiapatit akan semakin kecil, semakin kecil lubang pori-pori hidroksiapatit, semakin
besar derajat kristalinitas, serta semakin kecil rasio Ca/P. Perlakuan terbaik terdapat pada sintering 800
°C selama 5 jam dengan morfologi yang bergranula halus dan berpori, presentase derajat kristalinitas
86,37%, dan rasio Ca/P 1,67.

Kata kunci: Cangkang rajungan, CaO, Hidroksiapati, Portunus sp., Suhu sintering
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PENDAHULUAN

Hidroksiapatit  merupakan  anggota
mineral apatit dan mengandung hidroksida
dengan rumus kimia Caio(PO4)s(OH):
(Ngapa, 2018), yang memiliki kadar basa
atau netral sebagai komponen utama
pengganti jaringan tulang (Yang et al., 2014),
serta mampu beradaptasi dengan baik, dan
tidak membahayakan jaringan manusia
(LeGeros dan Ben-nissan, 2014). Manfaat
hidroksiapatit pada bidang farmasi antara
lain, sebagai media penghantar obat lewat
strukturnya yang berpori (Bose et al., 2011),
sebagai anti kanker pada kanker tulang
(Kolmas et al., 2016), sebagai filler pengisi
saluran akar gigi dengan pencampuran
calcium tungstate (Collares et al., 2012),
sebagai bone tissue, dan sebagai pelapis
(Coating) pada implan tulang manusia
(Harahap dan Helwani, 2015). Selain itu,
hidroksiapatit juga dibuat dalam bentuk
tepung sebagai produk olahan makanan,
penjernihan air, dan terapi kalsium organik
yang baik bagi kesehatan tulang (Sulistiyani
et al., 2016). Oleh karena itu, hidroksiapatit
sangat bermanfaat dalam bidang farmasi dan
juga bidang lainnya.

Hidroksiapatit memiliki kemiripan dengan
jaringan tulang dan gigi manusia. Hal tersebut
ditandai dengan adanya garam kalsium fosfat
(Ca/P), yaitu mineral utama penyusun tulang
dan gigi (Mozartha, 2015). Ca/P memiliki
standar untuk perbandingan kalsium dan
fosfat pada hidroksiapatit terbaik yaitu 1,67
(Kantharia et al., 2014), yang dapat dianalisa
dengan mesin SEM-EDS atau dengan
metode pengujian AAS. Jika rasio Ca/P yang
kurang dari 1,67, maka dikategorikan
Octacalcium Phospate (Syafaat dan Yusuf,
2018). Oleh karena itu, untuk mendapatkan
hidroksiapatit terbaik, harus mendapatkan
rasio mendekati Ca/P 1,67.

Selain Ca/P, hidroksiapatit memiliki
kemiripan dengan jaringan tulang manusia
berdasarkan persentase derajat kristalinitas,
yaitu antara 73% sampai 87% (Nurmawati,
2007). Oleh karena itu, hidroksiapatit dapat
dimanfaatkan sebagai biomaterial dengan
kemiripan derajat kristalinitas. Derajat
kristalinitas menerangkan persentase
kandungan kristal pada material, yang dapat
dilihat dengan aplikasi pada mesin XRD
(Balgies et al., 2011). Nilai kristalinitas pada
hidroksiapatit terbagi menjadi 3 vyaitu
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kristalinitas rendah dengan nilai dibawah
30%, sedang dengan persentasi antara 30%
sampai 70%, serta tinggi memiliki persentase
70% (Rana et al., 2017). Semakin tinggi nilai
kritalinitas, maka semakin murni dan baik
kualitas hidroksiapatit. Oleh karena itu,
hidroksiapatit yang baik atau standar memiliki
derajat kristalinitas mulai dari 70% sampai
dengan 100%.

Metode sintesis hidroksiapatit telah
dikembangkan dalam beberapa penelitian.
Inti dari metode ini adalah menggunakan
metode hidrotermal dengan beberapa
metode modifikasi. Metode hidrotermal yaitu
dengan memasukkan tepung CaO dan
larutan asam fosfat pada vessel hidrotermal,
selanjutnya dilakukan pemanasan pada suhu
160°C sampai 24 jam (Khoirudin et al., 2017).
Metode solid state merupakan salah satu
metode sintesis hidroksiapatit yang diproses
masal dan dengan teknik sederhana. Akan
tetapi, metode ini memiliki kekurangan dalam
hal hasil yang tidak seragam pada
komposisinya akibat koefisien ion kecil pada
fase padatnya (Sadat-Shojai et al., 2013).
Ada juga metode sol gel, dengan suhu
kalsinasi 1100°C menghasilkan morfologi
granul dengan butir yang seragam pada
hidroksiapatit, tetapi permukaan yang
dihasilkan cenderung kasar (Hidayat, 2013).
Metode sol gel merupakan tahapan lanjutan
dari PCC dicampur dengan (NH4).HPO., dan
perlakuan aging. Setelah terbentuk gel dari
perlakuan aging, maka dilakukan
pengeringan dalam oven 80°C selama 24 jam
(Kasaj et al., 2018).

Metode pengendapan basah yang paling
banyak dilakukan, vyaitu metode yang
melibatkan penggunaan air sebagai pelarut
yang dipanaskan dalam wadah tertutup.
Tahap awal sintesis nano hidroksiapatit
adalah memilih kalsium dan fosfat dengan
mencampur keduanya. Hasil pencampuran
dibiarkan menua, dan kemudian dicuci dan
disaring, selanjutnya dikeringkan dalam oven
dan dikalsinasi dengan tungku perendam
(Anitha dan Pandya, 2014). Kelebihan
metode ini yaitu prosesnya sederhana,
murah, dapat menghasilkan yield yang tinggi
yaitu >90%, serta menghasilkan partikel
dengan kristalinitas tinggi, kemurnian tinggi,
dan distribusi partikelnya homogen (Arrafigie
et al.,, 2016). Penelitian cangkang rajungan
ini akan menggunakan metode pengendapan
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basah, untuk dapat diaplikasikan sebagai
kegiatan usaha dimasa mendatang.
Beberapa hasil penelitian hidroksiapatit
cangkang rajungan dengan  metode
pengendapan basah antara lain, dengan
kalsinasi 1000°C selama 5 jam, pemanasan
pengadukan 40°C selama 5 jam, serta
sintering 800°C selama 5 jam. Hasil yang
didapat bahwa hidroksiapatit mengandung
kalsium 66% dan rasio Ca/P 1,78 (Raya et al.,
2015). Selanjutnya, dengan metode yang
sama pada hidroksiapatit cangkang rajungan
didapatkan rasio Ca/P adalah 1,67 dan
kristalinitas 75% dengan kalsinasi dengan
suhu 1000°C 3 jam, pemanasan pengadukan
80°C 60 menit, dan sintering 1000°C 3 jam
(Rizkayanti dan Yusuf, 2019). Pada penelitian
ini, akan dilakukan sintesis hidroksiapatit
cangkang rajungan dengan perbedaan
modifikasi pada suhu dan waktu kalsinasi,
pemanasan pengadukan, dan sintering.
Penelitian ini merujuk pada penelitian
Supangat dan Cahyaningrum (2017). Metode
ini dimodifikasi pada kalsinasi dan sintering,
perbedaan hal ini dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Perbedaan Metode Kerja Penelitian
dengan Hasil Penelitian Supangat dan
Cahyaningrum (2017)

Supangat dan

No Metode Cahyaningrum  Modifikasi
(2017)
1. Kalsinasi 1000°C 5jam  800°C 4
jam
2. Stirrer 60°C 1 jam 60°C 1
jam
3. Sintering 900°C 2 jam 800°C,
900°C,
1000°C
selama 5
jam
4. Rasio Ca/P Tidak ada Belum
5. Persentase 83,98% Belum
Derajat
Kristalinitas

Tujuan penelitian sintesis hidroksiapatit
dengan perlakuan sintering suhu 800°C,
900°C, dan 1000°C selama 5 jam adalah
mengetahui  pengaruh  suhu  sintering
terhadap rendemen, ukuran  partikel,
morfologi, derajat kristalinitas, dan rasio Ca/P
dari masing-masing perlakuan sintering.
Selanjutnya adalah mengetahui perlakuan
sintering terbaik dari sintesis hidroksiapatit.
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METODE PENELITIAN

Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan pada 1 Juni
sampai 30 Oktober 2020 di Laboratorium
Pengolahan Balai Besar Riset Pengolahan
Produk dan Bioteknologi Kelautan dan
Perikanan (BBRP2B-KP) Jakarta.

Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan dalam sintesis
hidroksiapatit adalah tepung CaO 0,5 M dari
hasil penelitian pendahuluan dengan bahan
baku cangkang rajungan, larutan asam fosfat
(HsPO.4) 0,3 M, larutan natrium fosfat (NaOH)
2 M, larutan HNO; 12 M, dan aquades.
Peralatan yang dipakai pada metode sintesis
hidroksiapatit menggunakan furnace untuk
kalsinasi tepung CaO. Mesin furnace selain
untuk mengkalsinasi, juga untuk men-
sintering hidroksiapatit. Labu ukur 1 Liter
untuk wadah preparasi larutan CaOH; dan
HsPO., pH meter untuk mengukur pH hasil
pemanasan setelah titrasi. Serta mesin stirrer
untuk perlakuan pemanasan pengadukan
campuran apatit. Untuk uji karakteristik
Hidroksiapatit, alat yang dipakai adalah
mesin Spectrum One FTIR merek Perkin
Elmer Precisely untuk analisa gugus fungsi,
dan mesin SEM dengan teknik EDS dengan
merek JEOL tipe 6000 Jepang untuk
membaca electron atom kalsium dan juga
untuk melihat morfologi tepung CaO.

Proses Sintesis Hidroksiapatit

Tahap awal sintesis hidroksiapatit adalah
menangani bahan baku sampai
mengkalsinasi tepung CaO. Tahapan kerja
awal yaitu penanganan bahan baku dengan
mencuci cangkang rajungan sebanyak 3 kg
dengan air mengalir. Cangkang rajungan
dikeringkan dibawah sinar matahari selama 2
hari dan digiling menjadi tepung dengan
blender. Kalsinasi deilakukan dengan suhu
800°C selama 5 jam (Hadiwinata et al., 2021).

Tahap selanjutnya, mencampur CaO 14
gram dengan aquades 500 ml sehingga
menjadi larutan Ca(OH), 0,5 M. Membuat
larutan HsPO4 0,3 M dengan campuran 20,11
ml HsPO. 85% dengan 500 ml aquades.
Masing-masing larutan dibiarkan sekitar 30
menit. Larutan HsPO,4 ke dituangkan dalam
larutan Ca(OH). di dalam gelas ukur 2000 ml.
Pengadukan dilakuakn dengan kecepatan
300 rpm dan suhu 60°C selama 1 jam dengan
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mesin hot stirrer magnetic. Suhu diturunkan
ruang dan diaduk dengan kecepatan 300 rpm
selama 2 jam.

Tahap selanjutnya penambahan Natrium
fosfat (NaOH) 2 M sampai pH 10.
Pengadukan dilakukan selama 15 menit.
Hasil pemanasan suhu ruang di endapkan
selama 24 jam di suhu ruang, kemudian
disaring dengan kertas whatmann 42 125 mm
sampai pH 7. Hasil endapan dikeringkan
dengan oven 100°C selama 3 jam.
Tambahkan HNOs 2 ml sebelum sintering.
Penambahan  HNOs  berfungsi  untuk
membantu melepaskan sisa-sisa CO, yang
terlarut dalam air pada apatit selama
pengendapan basah atau pencucian, karena
CO2 dalam air terdapat dalam CO2 terlarut,
asam karbonat, anion karbonat, atau anion
bikarbonat yang salah satu penghambat
terbentuknya hidroksiapatit (Ningsih et al.,
2014). Tahap terakhir adalah perlakuan
sintering untuk  mendapatkan  produk
hidroksiapatit terbaik. Perlakuan sintering
memakai variabel suhu 800°C, 900°C, dan
1000°C selama 5 jam. Alur sintesis
hidroksiapatit dapat dilihat pada diagram
Gambar 1.

Penanganan dan pembersihan cangkang
rajungan

U

Kalsinasi suhu 800 °C 5 jam

Pembuatan larutan Ca(OH)2 dengan
H3PO4

Pemanasan dan Pengadukan 60 °C 60
menit dan 120 menit

Penambahan NaOH sampai pH 10 dan
pengadukan 15 menit

Pengendapan 24 jam

U

Pencucian dengan penyaringan sampai
pH 7

U

Pengeringan dengan Oven 3 jam 105 °C

Sintering dengan suhu 800,900,1000 °C
selama 5 jam

Gambar 1. Alur sintesis hidroksiapatit cangkang
rajungan
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Analisa Karakteristik Hidroksiapatit

Analisa  karakteristik  hidroksiapatit
meliputi analisa gugus fungsi, morfologi,
ukuran partikel, serta derajat kristalisasi.
Metode kerja yang dipakai dalam analisa
gugus fungsi menggunakan instrumen
dengan detektor di daerah inframerah tengah
(4.000 - 400 cm?) pada resolusi 4 cm™.
Sebelum dilakukan analisa FTIR, sampel
dihaluskan dengan mortal. Setelah halus,
sampel dicampurkan dengan garam KBr
dengan perbandingan 1:100. Sampel HAP
yang sudah dicampur, dimasukkan ke dalam
logam untuk dilakukan pengepresan dan
pemvakuman dengan tekanan 7 tons selama
15 menit. Selanjutnya, sampel dimasukkan
ke intrumen FTIR.

Analisa SEM dilakukan untuk
menentukan morfologi HAP yang telah
dibuat. Tepung HAP diambil sebanyak 2 g,
diletakkan pada plat logam tembaga yang
berbentuk bulat (Sample holder), pada
analisa morfologi dilakukan proses pelapisan
atau coating selama 1 menit dengan lapisan
emas agar sampel memiliki sifat konduktif.
Mikrostruktur hidroksiapatit diamati
menggunakan SEM perbesaran 500, 1000,
dan 2000. Proses pengukuran dilakukan
pada akselerasi tegangan 20 kV.

Analisa derajat kristalinitas HAP
dilakukan di Laboratorium Pusat Penelitian
Kimia, Lembaga lImu Pengetahuan Indonesia
(LIPI), Serpong, Tangerang Selatan. Analisa
drajat kristalinitas dilakukan dengan metode
kualitatif. Analisa kadar kalsium dan fosfat
sebagai rasio Ca/P dilakukan di Unit
Laboratorium Jasa Pengujian, Kalibrasi, dan
Sertifikasi Institut  Pertanian Bogor.
Sedangkan untuk analisa derajat kristalinitas
dilakukan di Laboratorium Fisika Lembaga
llImu Pengetahuan Indonesia.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Persentase Rendemen Hidoksiapatit

Hasil persentase rendemen sintesis
hidroksiapatit dari cangkang rajungan diukur
dari tepung CaO cangkang rajungan 0,5 M
ditambah dengan larutan Hs:POs sebanyak
0,3 M, sampai menjadi hidroksiapatit. Hasil
perhitungan rendemen hidroksiapatit dapat
dilihat pada Tabel 2.
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Tabel 2. Hasil
hidroksiapatit
No Alur Proses

perhitungan  rendemen

Rendemen (%)

1. Kalsinasi cangkang 42,31+0,36%
rajungan ke Tepung
CaO

2. Pencampuran CaO 116,17+0,63%
dengan HsPOs ke
tahap stirring,

pengendapan, sampai
pengeringan
3. Sintering HAP sampai
menjadi Tepung
Hidroksiapatit dari
tahap Pengeringan
- 800°C selama
5 jam
- 900°C selama
5 jam
- 1000°C
selama 5 jam

75,09+0,005%
71,84+0,005%
57,85+0,009%

Penghitungan rendemen hidroksiapatit
bertujuan untuk mengukur kebutuhan bahan
baku hidroksiapatit yang akan di sintesis.
Selain itu, perhitungan rendemen akan
membantu  menghitung analisa usaha
hidroksiapatit. Rendemen tepung CaO dari
cangkang rajungan dengan perlakuan 800°C
selama 5 jam, menghasilkan 42,31+0,36%.
Setelah CaO dicampur dengan asam fosfat

(HsPO4), lalu dilakukan  pengadukan
pemanasan sampai pengeringan, akan
menghasilkan rendemen sebesar

116,17+0,63%. Kenaikan rendemen diatas
100% disebabkan penambahan air dan
proses kristalisasi saat pengadukan.

Dari tahap pengeringan sampai menjadi
hidroksiapatit, didapatkan variasi rendemen
yang berbeda dari perlakuan suhu selama 5
jam. Hal ini dipengaruhi oleh suhu saat
sintering. Pada suhu 800°C, rendemen yang
didapatkan  75,09+0,005%. Pada suhu
900°C, terjadi sedikit penurunan rendemen
menjadi 71,84+0,005%. Selanjutnya pada
suhu 1000°C, rendemen semakin menurun
menjadi 57,85+0,009% (Tabel 2). Hasil
rendemen suhu saat sintering dapat dilihat
pada Gambar 2.

Perlakuan suhu pada sintering, sangat
mempengaruhi  rendemen  hidroksiapatit.
Semakin besar suhu sintering hidroksiapatit,
maka akan semakin kecil rendemen
hidroksiapatit (Gambar 2). Untuk mencari
perlakuan terbaik, perlu dilihat hasil analisa
lebih lanjut pada karakteristik hidroksiapatit.
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Gambar 2. Hasil rendemen saat sintering

Analisa Karakteristik Gugus Fungsi

Hasil analisa gugus fungsi dapat dilihat
pada Gambar 3. Dari hasil analisa gugus
fungsi hidroksiapatit, terlihat sedikit adanya
getaran pada vibrasi hidroksil (OH") yaitu
pada perlakuan 800°C sebesar 3435.94 cm?,
dan pada perlakuan 900°C sebesar 3444.01
cm?, serta pada perlakuan 1000°C sebesar
3454.39 cm®. Akan tetapi, lengkungan
getaran OH- tidak terlihat tajam, dan dapat
dikatakan hampir memiliki getaran sejajar.
Hal ini menandakan pemanasan sedikit lagi
sempurna, jika vibrasi sejajar pada gugus
fungsi OH" dapat dikatakan hilangnya gugus
fungsi OH- disebabkan oleh pemanasan
lanjutan saat sintering, atau disebut
dehidroksilasi (Sunardi et al., 2011). Oleh
karena itu, ketiga perlakuan hampir tidak
menyisakan vibrasi OH" sehingga dapat
menjadi produk hidroksiapatit.

Bagian tengah Gambar 3, menerangkan
tentang adanya vibrasi karbonat (COs?).
Terdapat vibrasi COz* pada setiap perlakuan
800°C sebesar 1210.51 sampai 1122.83 cm
1, dan pada perlakuan 900°C sebesar
1211.12 sampai 1137.59 cm?, serta pada
perlakuan 1000°C sebesar 1187.27 sampai
1156.01 cm™. Vibrasi karbonat pada ketiga
perlakuan termasuk dalam kategori karbonat
tipe B (AKB), karena berada di bawah 1500
cm menggantikan ion PO.*, sedangkan jika
karbonat melebihi 1500 cm?, maka
dikategorikan tipe A (AKA) menggantikan ion
OH- (Lekahena et al., 2014).

Selanjutnya adalah mendeteksi vibrasi
fosfat (PO.*) untuk mengetahui adanya
hidroksiapatit. Pembentukan hidroksiapatit
ditentukan oleh vibrasi fosfat pada area 1000-
1100 cm™? (Riyanto dan Maddu, 2014). Pada
perlakuan 800°C, vibrasi PO.* terdapat pada
vibrasi 1034,86 cm™* Pada perlakuan 900°C,
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vibrasi PO,*> 1035,61 cm™. Pada perlakuan
1000°C, vibrasi PO.*, terdeteksi pada angka
1030,23 cm?®. Dapat dikatakan semua
perlakuan memiliki gugus fungsi fosfat,
sehingga semua perlakuan merupakan
golongan hidroksiapatit.

a b c

OH™ po4}

soo—«uJ*——w—xW

900

1000

Gambar 3. Kurva hasil analisa gugus fungsi
hidroksiapatit

Analisa Ukuran Hidroksiapatit

Berdasarkan hasil analisa pengukuran
partikel hidroksiapatit dengan instrument
PSA, didapatkan bahwa semua perlakuan
memiliki kategori parkitel berukuran nano,
karena berukuran mulai dari 1 sampai 1000
nm (Hanura et al., 2017). Pada perlakuan
800°C selama 5 jam, didapatkan ukuran
partikel dengan rata-rata 500,49 nm.
Sedangkan pada perlakuan 900°C selama 5
jam ukuran rata-rata partikel adalah 423,8
nm. Selanjutnya pada perlakuan 1000°C
selama 5 jam, ukuran partakel semakin
membesar dengan rata-rata 428,74 nm. Jadi,
semakin tinggi perlakuan suhu sintering
hidroksiapatit, maka semakin kecil ukuran
hidroksiapatit, walaupun pada suhu 1000°C
mengalami ukuran rata-rata cenderung lebih
besar dari suhu 900°C.

Dari semua perlakuan, hampir atau
belum mencapai ukuran optimal nano partikel
sebagai senyawa penghantar obat yaitu 200-
400 nm (Abdassah, 2013). Oleh karena itu,
perlu dilakukan perlakuan lanjutan pada
kalsinasi, pemanasan pengadukan, atau
sintering, untuk mendapatkan  ukuran
nanopartikel yang lebih kecil. Hasil analisa
ukuran yang semuanya termasuk ke dalam
kategori nanohidroksiapatit, perlu dilakukan
analisa lanjutan terhadap morfologi partikel,
rasio Ca/P, dan persentase drajat
kristalinitas.
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Analisa Karakteristik Morfologi

Analisa morfologi akan menentukan
perlakuan mana yang menghasilkan
morfologi terbaik. Hasil analisa morfologi
dengan instrument SEM dapat dilihat pada
Gambar 4.

. - A -3

Gambar 4. Hidroksiapatit suhu 800°C (a), suhu
900°C (b) dan suhu 1000°C (c)

Hidroksiapatit sudah dalam ukuran
nanometer dengan pembesaran 10.000 kali
(Gambar 4). Morfologi hidroksiapatit pada
perlakuan 800°C selama 5 jam, terlihat pori-
pori yang kecil, dan permukaan sudah tidak
tajam jika dibandingkan dengan saat masih
menjadi tepung CaO (Gambar 4.a). Ketika
suhu 900°C selama 5 jam, ukuran pori-pori
semakin mengecil pada butiran hidroksiapatit
(Gambar 4.b). Celah pori-pori hidroksiapatit
yang kecil dikhawatirkan tidak bisa menjadi
drug delivery, karena fungsi porositas pori-
pori hidroksiapatit sebagai penghantar obat
atau drug delivery (Bose et al., 2011).
Selanjutnya  porositas  pori-pori  pada
perlakuan 1000°C selama 5 jam, sudah tidak
terlihat lagi, walaupun struktur permukaan
terlihat halus (Gambar 4.c). Hal ini,
disimpulkan pada 1000°C, tidak
direkomendasikan untuk dijadikan produk
hidroksiapatit.

Perlakuan 800°C selama 5 jam dipilih
menjadi hidroksiapatit terbaik dalam hal
morfologi. Bentuk granula yang halus dan
seragam, serta adanya celah pori-pori yang
bisa menjadikan hidroksiapatit. Akan tetapi,
hal ini juga harus dibandingkan dengan hasil
rasio Ca/P dan derajat kristalinitas.

Analisa Karakteristik Kristalinitas

Hasil analisa derajat kristalinitas dengan
instrument X-Ray Difraction dapat dilihat
pada Gambar 5.

Bentuk puncak yang semakin tajam pada
seluruh perlakuan menandakan
hidroksiapatit sudah berbentuk kristal murni
(Gambar 5). Jika puncak melebar, maka
masih terdapat kontaminan lain atau
pemanasan saat Kkalsinasi atau sintering
belum optimal (Negara dan Simpen, 2018).
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Oleh karena itu, pemanasan suhu dan waktu
pada sintering hidroksiapatit telah
menghasilkan struktur hidroksiapatit yang
optimal.

Mess damCR12 —
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Gambar 5. Hasil Analisa Kristalinitas
Hidroksiapatit

Bentuk puncak yang semakin tajam pada
seluruh perlakuan menandakan
hidroksiapatit sudah berbentuk kristal murni
(Gambar 5). Jika puncak melebar, maka
masih terdapat kontaminan lain atau
pemanasan saat kalsinasi atau sintering
belum optimal (Negara dan Simpen, 2018).
Oleh karena itu, pemanasan suhu dan waktu
pada sintering hidroksiapatit telah
menghasilkan struktur hidroksiapatit yang
optimal.

Hasil perhitungan persentase derajat
kristalinitas pada perlakuan sintering 800°C
adalah 86,37%, dan pada perlakuan 900°C
adalah 86,56%, sedangkan pada perlakuan
1000°C adalah sebesar 89% (Gambar 5).
Derajat kristalinitas mengalami kenaikan
persentase dari perlakuan sintering 800°C ke
900°C, namun mengalami penurunan saat
perlakuan 1000°C. Hal ini diduga karena
pengaruh optimalisasi suhu saat sintering,
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karena drajat kristalinitas akan semakin naik
persentasenya seiring dengan kenaikan suhu
pemanasan, namun jika telah mencapai suhu
optimum pada pemanasan, maka drajat
kristalinitas akan mengalami penurunan
(Novanto et al., 2017).

Analisa Karakteristik Rasio Ca/P

Hasil perhitungan rasio Ca/P dilakukan
dengan menghitung hasil persentase kalsium
dibagi dengan persentase fosfat. Hasil
perhitungan dapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Persentase Kalsium, Fosfat, dan Rasio
Ca/P pada Hidroksiapatit

No Perlakuan Kalsium Fosfat Rasio

(Ca) (%) (P) (%) CalP

1 800°C 5 48,00 26,29 1,82
jam

47,51 28,44 1,67

2 900°C 5 43,21 28,55 1,51
jam

43,03 26,22 1,64

3 1000°C 5 34,79 29,79 1,16
jam

34,64 32,37 1,07

Semakin besar suhu pada saat sintering,
maka semakin menurun kandungan kalsium
pada hidroksiapatit, tetapi kadar fosfat naik
pada suhu 1000°C. Pada suhu 800°C,
dihasilkan rasio Ca/P sebesar 1,67.
Kemudian pada suhu 900°C, rasio Ca/P
mengalami penurunan 1,64. Sedangkan
pada suhu 1000 °C, rasio Ca/P semakin turun
menjadi 1,07 (Tabel 3). Dari hasil diatas
disimpulkan bahwa, semakin besar perlakuan
sintering hidroksiapatit, maka  akan
menghasilkan rasio Ca/P yang lebih kecil.
Untuk hidroksiapatit, standar rasio Ca/P yang
diinginkan adalah 1,67. Oleh karena itu,
perlakuan 800°C selama 5 jam, dipilih

sebagai perlakuan terbaik dalam
hidroksiapatit.
KESIMPULAN
Berdasarkan hasil penelitian

hidroksiapatit dari tepung CaO cangkang
rajungan dengan perlakuan sintering, dapat
disimpulkan bahwa hidroksiapatit yang
dihasilkan termasuk kategori tipe B (AKB),
dan memiliki ukuran nano partikel. Semakin
besar suhu sintering, maka rendemen
hidroksiapatit akan semakin kecil, semakin
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kecil lubang pori-pori hidroksiapatit, semakin
besar derajat kristalinitas, serta semakin kecil
rasio Ca/P. Perlakuan terbaik terdapat pada
perlakuan sintering 800 °C selama 5 jam
dengan morfologi yang bergranula halus dan
berpori, presentase derajat kristalinitas
86,37%, dan rasio Ca/P 1,67.
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