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SUMMARY

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF HYDROXYAPATITE
FROM FISH BONE CORK (Channa striata) AND THE EFFECT OF
ALUMINA (Al203) ADDITION ON HYDROXYAPATITE MECHANICAL
PROPERTIES

Scientific writing in the form of skripsi, April 2018
Xii + 82 pages, 9 tables, 11 figures, 28 appendices

Anisa Rachma Anjani: Supervised by Dr. Poedji Loekitowati H, M.Si and Dra.
Fatma, M.S.

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

The research about synthesis and characterization of hydroxyapatite (HAp)
from fish bone cork (Channa striata) and the effect of alumina (Al2O3) addition on
HAp mechanical properties has been done. This research aimed to acknowledge
calcium consentration of fish bone cork , obtain optimum temperature and duration
of calcination on HAp synthesis, morphology of HAp, elements which contained
on HAp, and obtain composite HAp-alumina-gelatin compositions that comply as
dental and bone implant materials.

The synthesis of HAp was carried out with Ca(OH). and H3PO4 precursor
and then it calcined with temperatures variation 700, 800, 900, and 1000°C and
calcination duration 1, 2, 3, and 4 hours. The HAp powder that calcined with
optimum temperature and calcination duration composited with alumina and
gelatin. The characterization of HAp crystalline investigated by using XRD,
morphologies and elements of HAp investigated by using SEM-EDS, and
mechanical properties of HAp and composite HAp-alumina-gelatin which cover
hardness investigated by using Vickers hardness and compressive strength using
autograph.

The result shown that calcium concentration in the fish bone cork is 17,83%.
HAp with the highest crystallinity formed at 900°C during 1 hour. SEM results
describe that morphology from HAp form irregular crystal and large pore. EDS
results describe that Ca/P ratio in the amount of 0.52. The result of characterization
of mechanical properties showed that composite HAp-alumina-gelatin with 70 : 30
:10,60:30:10,60:40:10,and 50 : 40 : 10 compositions accupied as dental and
cancellous bone implant materials meanwhile 80 : 10 : 10 compositions accupied
as cortical bone implant materials.

Keywords: Hydroxyapatite (HAp), fish bone cork, HAp-alumina-gelatine
composite, mechanical properties.
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RINGKASAN

SINTESIS DAN KARAKTERISASI HIDROKSIAPATIT DARI TULANG
IKAN GABUS (Channa striata) SERTA PENGARUH PENAMBAHAN
ALUMINA (Al203) TERHADAP SIFAT MEKANIK HIDROKSIAPATIT

Karya tulis ilmiah berupa skripsi, April 2018
xii + 82 halaman, 9 tabel, 11 gambar, 28 lampiran

Anisa Rachma Anjani: Dibimbing oleh Dr. Poedji Loekitowati H, M.Si dan Dra.
Fatma, M.S

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

Penelitian tentang sintesis dan karakterisasi hidroksiapatit (HAp) dari tulang
ikan gabus (Channa striata) serta pengaruh penambahan alumina terhadap sifat
mekanik HAp telah dilakukan. Penelitian ini bertujuan untuk menentukan kadar
kalsium pada tulang ikan gabus, mendapatkan temperatur dan waktu kalsinasi
optimum dalam pembentukkan HAp, menentukan morfologi HAp, unsur yang
terkandung didalamnya, dan mendapatkan komposisi komposit HAp-Alumina-
Gelatin yang memenuhi syarat sebagai material implan gigi dan tulang.

Sintesis HAp dilakukan dengan prekursor Ca(OH), dan H3POas lalu
dikalsinasi pada variasi temperatur 700, 800, 900, dan 1000°C serta variasi waktu
kalsinasi 1, 2, 3, dan 4 jam. Serbuk HAp yang telah dikalsinasi pada temperatur dan
waktu kalsinasi optimum kemudian dikompositkan dengan alumina dan gelatin.
Karakterisasi kristal HAp menggunakan XRD, morfologi dan unsur penyusun HAp
menggunakan SEM-EDS, serta sifat mekanik HAp dan komposit HAp-alumina-
gelatin yang meliputi kekerasan dan modulus young menggunakan Vickers
hardness dan kekuatan tekan menggunakan autograph.

Hasil penelitian menunjukkan kadar kalsium tulang ikan gabus sebesar
17,83%. HAp dengan kristalinitas tertinggi terbentuk pada temperatur 900°C
selama 1 jam. Hasil SEM menunjukkan bahwa morfologi dari HAp membentuk
partikel dengan ukuran yang tidak seragam dan pori yang cukup besar. Hasil EDS
menunjukkan bahwa rasio Ca/P sebesar 0,52. Hasil karakterisasi sifat mekanik
menunjukkan komposit HAp-alumina-gelatin dengan komposisi 70 : 20 : 10, 60 :
30:10,50:40: 10, dan 50 : 40 : 10 telah memenuhi syarat sebagai material implan
gigi dan tulang cancellous sedangkan komposisi 80 : 10 : 10 memenuhi syarat
sebagai material implan tulang kortikal.

Kata Kunci: Hidroksiapatit (HAp), tulang ikan gabus, komposit HAp-alumina-
gelatin, sifat mekanik
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Hidroksiapatit (HAp) dengan rumus kimia Caio(PO4)s(OH)2 merupakan
senyawa anorganik penyusun jaringan keras (hard tissue) tubuh manusia seperti
tulang dan gigi (Darwis & Yessy, 2008). HAp memiliki berat mencapai 69% dari
berat tulang alami dan memiliki struktur heksagonal yang merupakan senyawa
paling stabil dalam cairan tubuh (Farzadi et al, 2011). Maraknya kasus patah tulang
ataupun kelainan tulang dan gigi, dalam bidang biomedis sedang berkembang
pembuatan HAp sintetik sebagai material implan tulang dan gigi. HAp sintetik
dijadikan salah satu alternatif yang diharapkan efektif memperbaiki jaringan tulang
yang rusak tanpa memberikan efek negatif bagi kesehatan pasien.

HAp sintetik banyak digunakan sebagai material implan tulang atau bone
filler (pengisi tulang) karena kemiripannya dengan struktur kimia tulang dan
jaringan keras pada mamalia sehingga memiliki sifat bioaktif, biokompatibel, dan
bioresorbable (Afrizal dan Gunawarman, 2016). HAp dapat disintesis dari
persenyawaan kalsium (Ca) dan posfor (P) dengan perbandingan mol Ca/P = 1,67
(Farzadi et al, 2011).

Sintesis HAp telah dilakukan dengan berbagai sumber kalsium.
Pemanfaatan bahan alami sebagai sumber kalsium telah berkembang, dapat berasal
dari cangkang telur ayam, cangkang kerang, tulang sapi, dan tulang ikan (Akram et
al, 2013 dan Hartati dkk, 2014). Tulang ikan gabus misalnya, di Sumatera Selatan
merupakan limbah dari industri pengolahan pempek dan kerupuk ikan yang
menjadi makanan khas kota Palembang. Cucikodana (2012) melaporkan
kandungan kalsium pada tulang ikan gabus berkisar antara 16,86-22,77%. Adanya
kadar kalsium yang dimiliki tulang ikan gabus oleh karena itu pada penelitian ini
digunakan sebagai sumber kalsium dalam sintesis HAp.

Kualitas HAp vyang dihasilkan sangat dipengaruhi oleh derajat
kristalinitasnya. Derajat kristanilitas yang tinggi menyebabkan HAp lebih stabil
dan lebih sulit larut (Mozartha, 2015). Menurut Suryadi (2011), kristalinitas HAp

akan semakin tinggi seiring dengan naiknya temperatur kalsinasi, namun menurut
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Solechan dan Anwar (2014) HAp yang dikalsinasi pada temperatur terlalu tinggi
dapat menurunkan kristalinitas HAp karena adanya kerusakan kristal pada sampel.
Solechan (2015) melakukan sintesis HAp dengan variasi temperatur kalsinasi
900°C, 1000°C, dan 1100°C. Pada temperatur kalsinasi 900°C diperoleh HAp dengan
krstalinitas yang lebih tinggi.

Derajat kristalinitas HAp juga dipengaruhi oleh waktu kalsinasi yang
digunakan pada sintesis HAp. Permada (2013) melakukan sintesis HAp dengan
variasi waktu kalsinasi 1, 3 dan 5 jam, dan dari hasil penelitiannya diperoleh waktu
kalsinasi 3 jam menghasilkan HAp dengan derajat kristalinitas yang lebih tinggi
sedangkan menurut Piranika (2017) waktu kalsinasi 2 jam menunjukan derajat
kristalinitas terbaik dari HAp. Hal ini ditunjukan oleh puncak-puncak difraksi yang
lebih tajam pada grafik XRD.

Aplikasi HAp sebagai material implan tulang memiliki keterbatasan akibat
sifat mekaniknya yang rendah (rapuh) (Darwis dan Yessy, 2008). Modifikasi untuk
meningkatkan sifat mekanik HAp agar memenuhi syarat sebagai material implan
tulang maupun gigi dapat dilakukan dengan cara mengkompositkan HAp dengan
material lain yang memiliki sifat mekanik lebih tinggi. Material implan harus
memenuhi karakteristik biomekanik untuk tulang kortikal / cancellous yang diganti
diantaranya memiliki nilai kekuatan tekan 2-12 MPa (tulang cancellous), 100-230
MPa (tulang kortikal) serta modulus young 0,05-0,5 GPa (tulang cancellous) 7-30
GPa (tulang kortikal) (Ficai et al, 2011) sedangkan untuk implan gigi material
implan harus memiliki nilai yang sesuai dengan nilai kekerasan dari dentin gigi
manusia yaitu 0,25-0,8 Gpa (Noerjannah dkk, 2015).

Alumina (Al203) merupakan material yang kuat secara mekanik dapat
digunakan sebagai material penguat pada sintesis biokomposit (Ratner et al, 2004).
Alumina memiliki kekuatan yang tinggi dan sangat keras (Raharjo dkk, 2015).
Yudiyanto dkk (2016) telah melakukan sintesis komposit HAp-Alumina dengan
variasi perbandingan HAp:alumina (90:10), (70:30), dan (50:50). Dari hasil
penelitiannya, diperoleh bahwa kekerasan HAp meningkat seiring dengan
banyaknya alumina yang terdapat dalam sampel komposit, namun penambahan
alumina yang berlebih dapat menyebabkan kekakuan pada material komposit.

Untuk itu, pada pembuatan komposit HAp-alumina menggunakan gelatin sebagai
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bahan campuran. Menurut Bundela dan Bajpai (2008), kombinasi antara material
HAp dan hidrogel elastis seperti gelatin dapat menghasilkan material dengan sifat
yang unik diantaranya kekakuan rendah, tahan terhadap regangan, dan tidak mudah
patah.

Pada penelitian ini dipelajari sintesis HAp dari tulang ikan gabus dengan
metode sol-gel. HAp hasil sintesis pada variasi temperatur dan waktu kalsinasi
dikarakterisasi dengan Spektrometer XRD (X-Ray Difraction) untuk menentukan
kristalinitas dan ukuran kristal, SEM-EDS (Scanning Electron Microscope —
Energy Dispersive Spectroscopy) untuk mengamati morfologi dari permukaan HAp
serta mengamati unsur yang terkandung dalam HAp. Hasil karakterisasi XRD yang
menunjukkan kristalinitas terbaik digunakan untuk mensintesis komposit HAp-
alumina-gelatin. Penambahan alumina diharapkan mampu mengatasi sifat rapuh
HAp. Variabel penelitian ini meliputi variasi temperatur kalsinasi 700°C, 800°C,
900°C, dan 1000°C, waktu kalsinasi 1, 2, 3, dan 4 jam dan variasi komposisi
HAp:alumina-gelatin  (80:10:10), (70:20:10), (60:30:10), (50:40:10), dan
(40:50:10). Untuk melihat perubahan sifat mekanik HAp setelah dikompositkan
maka dilakukan uji sifat mekanik yang meliputi uji kekerasan dan modulus young

dengan Vickers hardness dan uji kekuatan tekan dengan autograph.

1.2 Rumusan Masalah

Dalam pembuatan HAp membutuhkan sumber kalsium. Pada penelitian ini
digunakan tulang ikan gabus sebagai sumber kalsium dimana kandungan kalsium
pada tulang ikan gabus menurut Cucikodana (2012) rata-rata berkisar antara
16,86%-22,77%. Sintesis HAp dilakukan dengan metode sol-gel yang dilanjutkan
dengan kalsinasi pada temperatur tinggi. Struktur HAp yang dihasilkan sangat
dipengaruhi oleh temperatur dan lama kalsinasi. Hasil sintesis HAp dengan
karakteristik terbaik dikompositkan dengan penambahan alumina dan gelatin untuk
mengatasi sifat mekanik HAp yang rendah, oleh sebab itu rumusan masalah dari
penelitian ini adalah:
1. Berapa kadar kalsium yang terkandung pada tulang ikan gabus ?
2. Bagaimana pengaruh temperatur dan waktu kalsinasi pada sintesis HAp

terhadap derajat kristalinitas HAp yang diperoleh?
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1.3

14

Bagaimana morfologi dan unsur apa saja yang terkandung pada senyawa HAp
hasil sintesis?
Bagaimana pengaruh penambahan alumina terhadap sifat mekanik HAp dalam

sintesis komposit HAp-alumina-gelatin ?

Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah:
Menentukan kadar kalsium dari tulang ikan gabus menggunakan AAS (Atomic
Absorption Spectrophotometry).
Mendapatkan temperatur dan waktu kalsinasi optimum pembentukkan HAp
melalui karakterisasi menggunakan XRD.
Menentukan morfologi dari senyawa HAp dan unsur yang terkandung
berdasarkan karakterisasi SEM-EDS (Scanning Electron Microscopy-Energy
Dispersive Spectroscopy).
Mendapatkan komposisi komposit HAp-Alumina-Gelatin yang memenubhi
syarat sebagai material implan gigi maupun tulang melalui uji kekerasan dan
modulus young dengan Vickers hardness dan kekuatan tekan dengan

autograph.

Manfaat Penelitian

Dari penelitian ini diharapkan mampu mengurangi limbah tulang ikan gabus

melalui pemanfaatan limbah tulang ikan gabus sebagai sumber kalsium alami yang

ekonomis dalam sintesis HAp dimana HAp dapat diaplikasikan sebagai implan

tulang dan gigi pada bidang medis serta dapat meningkatkan sifat mekanik dari

HAp dengan penambahan alumina dalam sintesis komposit HAp-alumina-gelatin.
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