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SUMMARY

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF HYDROXYAPATITE
FROM CHICKEN EGGS SHELLS AND HYDROXYAPATITE-FesO4
COMPOSITE

Scientific writing in the form of skripsi, Mei 2018
Xvi + 63 pages, 5 tables, 15 figures, 16 appendices

Uswatun Khasanah: Supervised by Dr. Poedji Loekitowati H, M.Si and
Dra. Fatma, M.S.

Chemistry Department, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya
University.

Chicken egg shells contains calcium carbonate (CaCO3). Calcium in the
chicken egg shells can be used in hydroxyapatite synthesis. The aim of this
research is to determine the magnetic properties with varying ratio of
hydroxyapatite-Fe3Os composite, and the effect of PEG-4000 addition to
magnetic properties of hydroxyapatite-FesOs4 composite. The synthesis of
hydroxyapatite was performed by sol-gel method, with the phosphate precursor
was H3POs4. The hydroxyapatite precipitate is heated at 900 °C for 2 hours to
obtain the hydroxyapatite crystalline.

Hydroxyapatite characterized by XRD showed the highest peak at 20 =
31,856 with an intensity value of 479. The FTIR spectrum of the hydroxyapatite
characterization have identified P-O of PO4* groups and O-H of OH" groups, and
no carbonat group is present. The surface morphology of hydroxyapatite results in
the form of granular grains in uniform size. Hydroxyapatite was composed with
Fe304 and PEG-4000 as templates with ratio variation 1: 1; 2: 1; 3: 1; 4: 1.

The magnetic properties of hydroxyapatite-FesOs composite is
characterized using VSM. The results show the hydroxyapatite-FezOs 1:1
composite has the best magnetic properties with a Ms value of 78.76 emu/g; while
and the hydroxyapatite-PEG- FesOs 1:1 composite has a Ms value of 74.76
emu/g. The highest magnetic values of the VSM are then characterized using
XRD and SEM-EDS. Addition of PEG-4000 increased FesOs4 content in the
composite material, decreasing particle size by preventing particle aggregation,
and decreasing the magnetic properties of hydroxyapatite-FesO4 composite.

Keywords: Hydroxyapatite, hydroxyapatite-FesOa, chicken eggs shells, PEG-
4000, Magnetic properties.

Citations : 72 (2001-2018)



RINGKASAN

SINTESIS DAN KARAKTERISASI HIDROKSIAPATIT  DARI
CANGKANG TELUR AYAM SERTA KOMPOSIT HIDROKSIAPATIT-
PEG-Fe30s4

Karya tulis ilmiah berupa skripsi, Mei 2018
xvi + 63 halaman, 5 tabel, 15 gambar, 16 lampiran

Uswatun Khasanah: Dibimbing olen Dr. Poedji Loekitowati H, M.Si dan
Dra. Fatma, M.S.

Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas
Sriwijaya.

Cangkang telur ayam memiliki kandungan kalsium karbonat (CaCO3).
Kalsium pada cangkang telur ayam dapat digunakan dalam sintesis hidroksiapatit.
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui komposisi komposit hidroksiapatit-
FesOs dengan sifat magnetik terbaik serta pengaruh penambahan PEG-4000
terhadap sifat magnetik komposit hidroksiapatit- FesO4. Sintesis hidroksiapatit ini
dilakukan dengan metode sol-gel, dengan prekursor HsPOs4. Endapan
hidroksiapatit dipanaskan pada suhu 900°C selama 2 jam untuk mendapatkan
kristal hidroksiapatit.

Hidroksiapatit dikarakterisasi dengan menggunakan XRD menunjukkan
puncak tertinggi pada 20 = 31,856 dengan intensitas sebesar 479. Hasil
karakterisasi FTIR hidroksiapatit telah teridentifikasi adanya vibrasi P-O dari
gugus POs* dan O-H dari gugus OH-, serta tidak ditemukan adanya gugus
karbonat. Morfologi permukaan hidroksiapatit hasil SEM berupa butir-butir
granular dengan ukuran merata.

Hidroksiapatit dikompositkan dengan FesO4 dan template PEG-4000 dengan
variasi perbandingan 1:1; 2:1; 3:1; 4:1 dan dikarakterisasi sifat magnetiknya
menggunakan VSM. Hasil karakterisasi VSM menunjukkan komposisi
hidroksiapatit-FesOs 1:1 memiliki sifat magnet terbaik dengan nilai magnetik
saturasi sebesar 78,76 emu/g, dan komposit hidroksiapatit-PEG-FesOs 1:1
memiliki nilai magnetik saturasi sebesar 74,76 emu/g. Nilai magnetik tertinggi
dari VSM selanjutnya dikaraterisasi menggunakan XRD dan SEM-EDS.
Penambahan PEG-4000 meningkatkan kandungan FesOs4 dalam material
komposit, menurunkan ukuran partikel dengan mencegah terjadinya agregasi
partikel, serta menurunkan sifat magnetik dari komposit hidroksiapatit-FezOa.

Kata Kunci: Hidroksiapatit, hidroksiapatit-FesO4, cangkang telur ayam, PEG-
4000, sifat magnetik.

Kutipan 72 (2001-2018)
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Cangkang telur adalah bagian terluar dari telur yang berfungsi memberi
perlindungan bagi komponen-komponen isi telur dari kerusakan, baik secara fisik,
kimia maupun mikrobiologis (Jamila, 2014). Syam, dkk (2014) dan Susanto, dkk
(2017) melaporkan dalam penelitiannya cangkang telur ayam dapat digunakan
sebagai pupuk organik untuk pertumbuhan tanaman dan adsorben logam berat.
Penelitian oleh Yuliani (2018) menentukan kandungan kalsium pada cangkang
telur ayam merah petelur diperoleh sebesar 87,8%. Kandungan kalsium pada
cangkang telur ayam merah petelur ini cukup tinggi sehingga berpotensi baik
untuk digunakan sebagai sumber kalsium dalam sintesis hidroksiapatit.

Kalsium dalam cangkang telur berada dalam bentuk kalsium karbonat.
Kalsium karbonat yang terkandung dalam cangkang telur ayam dikalsinasi
untuk menghilangkan komponen organik sehingga dapat menghasilkan senyawa
kalsium oksida. Kalsium yang berasal dari kalsium oksida tersebut digunakan
untuk mensintesis hidroksiapatit melalui reaksi dengan suatu prekursor fosfat
melalui metode tertentu (Prabaningtyas, 2015). Metode yang dapat digunakan
untuk sintesis hidroksiapatit diantaranya metode kering, metode basah, reaksi
hidrotermal dan sol-gel (Khoirudin dkk, 2015). Pada penelitian ini memilih untuk
menggunakan metode sol-gel dalam mensintesis hidroksiapatit dikarenakan dapat
menghasilkan hidroksiapatit dengan kemurnian yang tinggi, reaksi relatif
sederhana, temperatur rendah dan tingkat homogenitas tinggi (Widodo, 2010).

Prabakaran, dkk (2005) melakukan sintesis hidroksiapatit dari cangkang telur
memperoleh hidroksiapatit dengan kristalinitas terbaik serta tidak ditemukan lagi
ion karbonat pada temperatur pemanasan 900°C. Piranika (2017) mensintesis
hidroksiapatit pada temperatur 900°C dengan memvariasikan waktu pemanasan
dan mendapatkan kristalinitas hidroksiapatit terbaik pada waktu pemanasan 2 jam.

Hidroksiapatit dapat diaplikasikan sebagai adsorben logam-logam berat
(Saleha dkk, 2015). Menurut Lokapuspita (2012) hidroksiapatit mengandung

ion hidroksil yang memiliki kemampuan yang tinggi sebagai pertukaran ion dan
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menyerap logam berat. Adsorben yang menggabungkan teknologi pemisahan
magnetik dalam proses adsorpsi telah banyak digunakan. Teknologi pemisahan
magnetik merupakan metode yang efisien, cepat dan ekonomis untuk
memisahkan bahan magnetik. (Feng et al, 2010). Magnetit (FezO4) memiliki sifat
magnet yang kuat sehingga pada penelitian ini hidroksiapatit dikompositkan
dengan Fe3Os untuk memperoleh suatu bahan komposit baru yang mampu
merespon medan magnet luar yang memudahkan untuk mengambil partikel
adsorben setelah menyerap ion logam dengan menggunakan batangan magnet
sehingga tidak lagi diperlukan proses penyaringan. Penambahan Fe3O4 juga dapat
meningkatkan kemampuan adsorpsi hidroksiapatit karena bertambahnya situs
aktif dari FesO4 (Fisli dkk, 2012 & Imaniah, 2016). Dilaporkan oleh Langenati,
dkk (2012) dalam penelitiannya mengenai pengaruh jenis adsorben terhadap
penyerapan uranium menyatakan bahwa komposit karbon aktif-magnet (FesOs)
efektif menyerap uranium. Hal ini disebabkan komposit karbon aktif-magnet
(FesO4) memiliki luas permukaan bidang kontak yang lebih besar dibandingkan
magnet dan karbon aktif.

Komposit hidroksiapatit-FesO4 disintesis dengan variasi perbandingan
hidroksiapati dan FesO4 untuk menentukan nilai magnetik terbaik.

Polietilen glikol (PEG) merupakan salah satu zat yang dapat digunakan untuk
mengotrol ukuran dan struktur pori dari partikel. PEG menempel pada permukaan
partikel dan dapat berfungsi membungkus partikel sehingga tidak terjadi proses
agregrasi lebih lanjut (Siswanto dan Suharyadi, 2014). Pada penelitian ini juga
dilihat pengaruh penambahan PEG terhadap sifat kemagnetan partikel, sehingga
dilakukan juga variasi sintesis komposit hidroksiapatit melalui penambahan PEG
sebagai template antara hidroksiapatit dan Fe30s. PEG sebagai template
memainkan peran penting dalam mengatur pertumbuhan kristal dan berperan
dalam merekatkan hidroksiapatit dan FesOs dengan mengimpregnasikan
hidroksiapatit dan FesO4 ke dalam template (Jiao et al, 2007).

Oleh karena itu, pada penelitian ini dilakukan pemanasan hidroksiapatit pada
temperatur 900°C selama 2 jam. Hasil sintesis hidroksiapatit dikarakterisasi

menggunakan XRD untuk menentukan kristalinitas, FTIR untuk menentukan
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gugus fungsi, dan SEM-EDS untuk menentukan morfologi permukaan serta
unsur-unsur penyusun hidroksiapatit.

Hasil sintesis komposit hidroksiapatit-FesO4 dengan dan tanpa penambahan
PEG dikarakterisasi menggunakan Vibrating Sample Magnetometer (VSM)
untuk mengetahui sifat magnetik bahan komposit. Komposit dengan sifat
magnetik tertinggi dikarakterisasi dengan XRD (X-Ray Difraction) untuk
menentukan struktur Kkristalin dan Scanning Electron Microscopy-Energy
Dispersive Spectroscopy (SEM-EDS) untuk menentukan struktur morfologi
Kristal.

Hartati, dkk (2014) memanfaatkan hidroksiapatit sebagai adsorben tungstat
dengan cara memerangkap ion tungstat di dalam pori-pori permukaan
hidroksiapatit. Menurut Corami et al (2006) melaporkan hidroksiapatit dapat
menyerap logam berat seperti timbal, kobalt, nikel, tembaga, dan kadmium
dengan efisien. Feng et al (2010) menghilangkan Cd?* dan Zn?* dari larutan

berair menggunakan hidroksiapatit-magnetik.

1.2. Rumusan Masalah

Cangkang telur ayam mempunyai komposisi utama berupa kalsium dalam
bentuk kalsium karbonat, sehingga cangkang telur ayam merupakan salah satu
bahan pembuatan hidroksiapatit yang sangat potensial. Metode yang digunakan
pada sintesis hidroksiapatit ini adalah metode sol-gel yang diharapkan dapat
menghasilkan serbuk hidroksiapatit. Hasil sintesis hidroksiapatit ditambahkan
dengan Fe30s membentuk komposit hidroksiapatit-FesOs agar hidroksiapatit
memiliki sifat magnetik. Pada penelitian ini dikaji bagaimana pengaruh
penambahan FesO4 terhadap sifat magnetik hidroksiapatit dalam pembentukan
komposit hidroksiapatit-FezOa, serta pengaruh penambahan PEG sebagai template
antara hidroksiapatit terhadap FesOa.

1.3. Tujuan Penelitian
Tujuan Penelitian ini adalah :
1. Menentukan Kkarakteristik hidroksiapatit yang disintesis dari cangkang

telur ayam menggunakan XRD untuk menentukan kristalinitas, FTIR untuk
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menentukan gugus fungsi, dan SEM-EDS untuk menentukan morfologi
permukaan serta unsur-unsur penyusun hidroksiapatit.

2. Menentukan kekuatan magnetik dari berbagai variasi komposisi komposit
hidroksiapatit dan FesO4 menggunakan VSM.

3. Menentukan kekuatan magnetik komposit hidroksiapatit-FesOs setelah
penambahan PEG sebagai template menggunakan VSM.

4. Menentukan karakteristik komposit hidroksiapatit-FezOs dan hidroksiapatit-
PEG-Fe30O4 dengan kekuatan magnetik tertinggi menggunakan XRD dan
SEM-EDS.

1.4. Manfaat Penelitian

Manfaat penelitian ini diharapkan dapat mengurangi limbah cangkang telur
ayam dengan menggunakannya dalam pembuatan hidroksiapatit sehingga dapat
meningkatkan nilai guna limbah cangkang telur ayam. Manfaat lainnya adalah
dapat memberikan sifat magnetik pada hidoksiapatit melalui pembentukan

komposit hidroksiapatit-FezOa.
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