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ABSTRAK

SINTESIS HIDROKSIAPATIT DARI CANGKANG KEONG SAWAH DENGAN
KOMBINASI POLYCAPROLACTONE (PCL) SEBAGAI SUTURE ANCHOR
BERBASIS 3D PRINTING

Nama Mahasiswa / NRP 1. Annisa Alifia Rahmah /10411810000023
2. M. Alvin Hidayatullah / 10411810000027
Departemen Teknik Kimia Industri FV - ITS.
Dosen Pembimbing Dr. Eng. Achmad Dwitama K., S.T., M.T.
Abstrak

Robekan pada rotator cuff merupakan salah satu cedera otot yang sering ditemui pada korban
kecelakaan maupun atlet. Untuk mengobatinya, dalam dunia ortopedi sering digunakan Suture Anchor
yang berfungsi untuk mengikat jaringan lunak ke implant yang tertanam di dalam tulang.. Salah satu
bahan yang dapat digunakan sebahai bahan pembuatan suture anchor vyaitu hidroksiapatit
[Cai(PO4)s(OH),]. Hidroksiapatit (HAp) merupakan salah satu biokeramik kalsium fosfat yang
memiliki kemiripan dengan mineral tulang sehingga dapat dimanfaatkan sebagai bahan pembuatan
suture anchor. Salah satu metode sintesis hidroksiapatit yaitu Metode Presipitasi. Kalsium hidroksida
(CaCOs3) dapat diperoleh dari bahan alami, seperti Cangkang Keong Sawah. Namun HAP bersifat
rapuh dan kekuatannya yang buruk, sehingga HAP biasanya dikombinasikan dengan polimer sebagai
komposit untuk mengatasi keterbatasan sifat mekaniknya. Salah satu polimer yang dapat dimanfaatkan
yaitu Polycaprolactone (PCL). Oleh sebab itu, perlu adanya penelitian lebih lanjut mengenai
kombinasi pencampuran HAp dan (PCL) pada pembuatan filamen 3D Printing sebagai suture anchor.
Variabel yang digunakan dalam penelitian ini yaitu rasio pencampuran HAp:PCL dalam membuat
filamen dengan rasio pencampuran, yaitu 0,5:9,5 ; 1:9 ; 2:8. Untuk mengetahui pengaruh dari variabel
yang telah ditentukan, dilakukan pengujian terhadap filamen 3D Printing. Pengujian yang dipilih yaitu
dengan melakukan pengujian karakteristik hasil sintesis HAP, dan pengujian mekanik filamen 3D
Printing. Nilai rasio perbandingan Ca/P yang didapatkan dalam senyawa hidroksiapatit sebesar 2,05.
Nilai rasio ini didapatkan dari hasil pengujian SEM-EDX. Dari pengujian SEM juga didapatkan
bentuk morfologi partikel yang berbentuk bulat, serta ukuran partikel sebesar 0,2 — 0,6 um. Untuk
hasil pengujian XRD didapatkan spektrum senyawa yang sesuai dengan spektrum hidroksiapatit
standar (JCPDS No. 24-0033) dan untuk hasil pengujian FTIR yang telah dilakukan, didapatkan hasil
yang mengindikasikan adanya kandungan hidroksiapatit pada sampel. Sedangkan hasil uji kuat tarik
komposit yang paling optimal ketika pencampuran HAp:PCL dengan rasio 0,5:9,5.

Kata kunci: Cangkang Keong Sawah, Filamen 3D Printing, Suture Anchor, Hidroksiapatit,
Polycaprolactone (PCL).



ABSTRACT

SYNTHESIS OF HYDROXIAPATITE FROM RICE CONCH SHELL WITH
COMBINATION OF POLYCAPROLACTONE (PCL) AS A SUTURE ANCHOR
BASED ON 3D PRINTING

Student Name / NRP : 1. Annisa Alifia Rahmah / 10411810000023
M. Alvin Hidayatullah / 10411810000027
Department : Teknik Kimia Industri FV - ITS
Advisor : Dr. Eng. Achmad Dwitama K., S.T., M.T.
Abstract

A tear in the rotator cuff is one of the most common muscle injuries in accident victims and
athletes. To treat it, in the world of orthopedics, Suture Anchor is often used which serves to bind soft
tissue to implants embedded in bone. One of the materials that can be used as an anchor for making
suture anchors is hydroxyapatite [Cal0(PO4)6(OH)2]. Hydroxyapatite (HAp) is a calcium phosphate
bioceramic which has similarities with bone minerals so that it can be used as a material for making
suture anchors. One of the hydroxyapatite synthesis methods is the Precipitation Method. Calcium
hydroxide (CaCO3) can be obtained from natural materials, such as Sawah Snail Shells. However,
HAP is brittle and has poor strength, so HAP is usually combined with polymers as composites to
overcome the limitations of its mechanical properties. One of the polymers that can be used is
Polycaprolactone (PCL). Therefore, there is a need for further research on the combination of mixing
HAp and (PCL) in the manufacture of 3D Printing filaments as anchor sutures. The variables used in
this study were the mixing ratio of HAp:PCL in making filaments with a mixing ratio of 0.5:9.5; 1:9 ;
2:8. To determine the effect of the variables that have been determined, the 3D Printing filament was
tested. The chosen test is by testing the characteristics of the HAP synthesis results, and testing the
mechanics of 3D Printing filaments. The value of the ratio of Ca/P obtained in the hydroxyapatite
compound is 2.05. The value of this ratio is obtained from the results of the SEM-EDX test. From the
SEM test, the morphological shape of the particles is spherical, and the particle size is 0.2 — 0.6 m. The
XRD test results obtained a spectrum of compounds that matched the standard hydroxyapatite
spectrum (JCPDS No. 24-0033) and for the results of the FTIR test that had been carried out, the
results indicated the presence of hydroxyapatite content in the sample. While the results of the tensile

strength test of the most optimal composite when mixing HAp:PCL with a ratio of 0.5: 9.5.

Keywords: Rice Conch Shells, 3D Printing Filaments, Anchor Sutures, Hydroxyapatite,
Polycaprolactone (PCL).
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Rotator cuff adalah sekelompok atau jaringan dari empat otot dan beberapa tendon
pada bahu yang menghubungkan tulang lengan atas (humerus), tulang belikat (scapula) dan
tulang selangka (clavicula). Robekan pada rotator cuff merupakan salah satu cedera yang
paling sering ditemui dalam dunia orthopedi (Smith, 2018). Salah satu penyebab cedera yang
sering diakibatkan karena kecelakaan. Tingginya angka kecelakaan lalu lintas sejak 2014
hingga 2019 dengan 79,8% korban kecelakaan lalu lintas mengalami cedera pada
tulang dan otot (Susanto et al., 2020). Untuk mengobati robekan pada rotator cuff, dalam
dunia ortopedi sering menggunakan Suture Anchor atau jangkar jahitan. Suture anchor ini
berfungsi untuk mengikat jaringan lunak ke implant yang tertanam di dalam tulang (Su et al.,
2021). Dengan meningkatnya angka kecelakaan lalu lintas, mengakibatkan kebutuhan suture
anchor semakin meningkat. Tetapi, peningkatan kebutuhan akan suture anchor ini tidak
dibarengi dengan produksi lokal, sehingga suture anchor produk impor masih menguasai
pasar Indonesia. Namun, biaya yang sangat tinggi untuk implant tulang yang mencapai 400
USD membuat masyarakat sulit menjangkaunya (Kemenristekdikti, 2017).

Sementara itu, Badan Pengkajian dan Penerapan Teknologi (BPPT) melalui Pusat
Teknologi Material BPPT telah berhasil mengembangkan implan tulang Stainless Steel
316 L dari bahan local Ferro - Nickel yang dapat mereduksi harga implan tulang sampai
dengan 60 — 70% (BPPT, 2016). Implan yang dihasilkan berbahan logam. Akan tetapi,
penggunaan bahan inert permanen menyebabkan beberapa komplikasi, seperti degradasi
logam karena korosi, perisai pada tegangan dari waktu ke waktu yang menyebabkan
melemahnya jaringan implan, pengembangan sensasi benda asing, distorsi gambar diagnostik,
dan persyaratan operasi sekunder untuk menghapus implan. Oleh sebab itu, penggunaan
implan biokomposit di lingkungan tubuh dapat menjadi strategi yang efektif untuk mengatasi
kelemahan implan logam inert (Tai et al., 2021).

Baru-baru ini, suture anchore berbahan biokomposit mulai dikembangkan untuk
membantu mengatasi permasalahan yang dapat terjadi akibat dari penggunaan suture anchore
berbahan logam yang digunakan jauh lebih luas. Keuntungan suture anchore berbahan
biokomposit dibandingkan dengan suture anchore berbahan logam adalah sebagai berikut,
kurangnya kebutuhan untuk operasi pengangkatan, pencitraan postsurgical yang lebih baik,
peningkatan kompatibilitas bio (Cho et al., 2021). Salah satu bahan biokomposit yang dapat
digunakan sebahai bahan pembuatan suture anchor yaitu yaitu HAP [Ca10(POa4)s(OH)].

Hidrokisapatit (HAp) banyak digunakan untuk aplikasi yang berhubungan dengan
tulang manusia karena kesamaan struktur kimia dan kristalografi antara jaringan tulang
manusia dan HAp. Selain itu, bentuk kalsium fosfat yang paling stabil dan biokompatibel
adalah HAp dengan rumus kimia [Cai0(POs)s(OH)2] yang merupakan penyusun utama
mineral tulang manusia. Hal ini menjadikan HAp memiliki sifat yang menjanjikan untuk
pemanfaatan dalam operasi ortopedi dan implan gigi karena biokompatibilitas yang tinggi,
osteokonduktivitas, bioaktivitas, non-inflamasi, sifat non-imunogenik, dan tidak beracun
(Sharifianjazi et al., 2021).

Meskipun hidroksiapatit telah terbukti menginduksi pertumbuhan tulang, HAp
memiliki sifat mekanik yang buruk, yaitu bersifat rapuh dan kekuatannya yang buruk.
Keterbatasan sifat mekanik HAP yang buruk telah membuka jalan bagi banyak peneliti
material untuk berburu komposit polimer. Meskipun ada banyak metode yang tersedia untuk
peningkatan sifat mekanik HAP dan mineral HAP, metode yang paling umum dan luas adalah
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dengan memasukkan polimer yang sesuai ke dalam HAP yang tidak memiliki efek negatif
pada tubuh manusia (Elangomannan et al., 2017).

Hidroksiapatit biasanya dikombinasikan dengan biopolimer dan bahan organik sebagai
komposit untuk mengatasi keterbatasan sifat mekaniknya. Salah satu bahan biopolimer yang
dapat digunakan yaitu Polycaprolactone (PCL). Polycaprolactone (PCL) memiliki aplikasi
yang luas dalam kedokteran sebagai polimer sintetis. Biaya rendah dan biokompatibilitas
adalah alasan utama keberhasilannya. Selain itu, PCL dapat dengan mudah dilarutkan ke
dalam sebagian besar pelarut organic (Sattary et al., 2020).

Hidroksiapatit dapat di sintesis dari berbagai sumber dan metode. Metode kimia yang
umum digunakan, vyaitu metode presipitasi, metode sol-gel, metode hidrotermal,
mechanochemical method, polymer-assisted routes , dan sintesis berbantangan gelombang
mikro (Panda et al., 2021). Di antara metode sintesis ini, presipitasi kimia basah adalah
metode sederhana dan berbiaya rendah karena nilai suhu rendah. Selain itu, produk kemurnian
tinggi dengan proses ramah lingkungan, di mana satu-satunya produk sampingan adalah air.
Untuk mendapatkan hidroksiapatit yang sesuai dengan kebutuhan, dalam metode presipitasi
ini dapat dilakukan dengan mengontrol tingkat penambahan reaktan dan pH larutan yang
dimana merupakan parameter praktis untuk mengontrol morfologi produk selama sintesis
kimia basah (Gecim et al., 2021).

Saat ini mulai banyak sumber daya dari bahan alami yang telah ditemukan untuk
digunakan sebagai bahan baku HAp, seperti tulang mamalia, tulang dan skala ikan, cangkang
telur, cangkang kerang, cangkang laut, bahkan esource tanaman seperti tangkai, daun, ekstrak
bunga dan buah. HAp dapat disiapkan dari sumber daya alam ini akan kalsinasi dan diikuti
oleh metode yang telah disebutkan sebelumnya (Panda et al., 2021). Salah satu bahan alami
yang dapat dimanfaatkan untuk mensintesis hidroksiapatit adalah Cangkang Keong Sawah
(Pila Ampullacea). Keong sawah (Pila Ampullace) termasuk kedalam filum molusca, dimana
filum ini adalah hewan berbadan lunak yang terlindungi oleh suatu cangkang yang keras yang
berwarna keemasan yang mengandung kalsium karbonat. Komposisi pada cangkang keong
sawah hampir seluruhnya dari kalsium karbonat (Ridha et al., 2020).

Kandungan mineral yang utama pada cangkang keong berupa kalsium karbonat
(CaCO:s), zat besi, magnesium, kalium dan fosfor. Cangkang keong sawah mengandung unsur
kalsium sebagai penyusun utamanya dengan kadar kalsium 93,438 %, selain itu juga
mengandung silika sebanyak 1,875%, unsur alumunium sebanyak 1,359% dan unsur-unsur
lain sekitar 3,328%. Kandungan kalsium cangkang keong sawah (Pila ampullacea) yang
sangat tinggi ini sangat berpotensi untuk bisa dimanfaatkan sebagai bahan yang lebih bernilai
daya guna (Haryona et al., 2015).

Untuk mendapatkan implant yang bersifat biodegradable sesuai dengan yang
diinginkan, diperlukan adanya penelitian untuk menentukan formula terbaik dari bahan
komposit yang dikombinasikan dengan teknologi pencetakan 3D. Jika bahan komposit
biomedis yang sesuai dapat dicetak ke dalam berbagai bentuk jaringan tulang manusia dan
diterapkan pada obat klinis, ditanamkan di bagian tulang manusia yang sesuai untuk
menggantikan jaringan tulang manusia yang tidak dapat diperbaiki, itu akan menjadi hal yang
baik di bidang rekayasa jaringan tulang (Wan et al., 2021)

Beberapa metode sintesis kimia telah dikembangkan dalam pembuatan hidroksiapatit
dengan menggunakan berbagai jenis sumber Ca dan P. Pada penelitian ini, sintesis
hidroksiapatit dilakukan menggunakan metode presipitasi dengan cangkang keong sawah
(Pila Ampullacea) sebagai sumber kalsium (Ca) yang direaksikan dengan H3POs sebagai
sumber phospat (P). HAp yang berhasil disintesis selanjutnya akan dibentuk menyerupai
anchoring screw supraspinatus melalui pembentukan filamen 3D printer dengan
menambahkan PCL (Polycaprolactone). Hasil sintesis HAp akan dikarakterisasi dengan
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menggunakan XRD, FTIR untuk mengetahui gugus fungsi, SEM untuk mengetahui struktur
morfologi pori, dan mechanical strength untuk mengetahui kekuatan filamen 3D printer

HAp:PCL
1.2 Rumusan Masalah
Pada penelitian ini memiliki rumusan masalah, yaitu :
1. Bagaimana nilai rasio Ca/P dalam HAp yang disintesis dari Cangkang Keong Sawah
dengan metode presipitasi ?
2. Bagaimana hasil pengujian karakteristik HAp dari Cangkang Keong Sawah
menggunakan uji FTIR, XRD, dan SEM — EDX?
3. Bagaimana pengaruh variasi rasio campuran PCL dan HAp dari sintesis cangkang
keong sawah terhadap kekuatan uji Mekanik (Strength and Compression)?
1.3 Batasan Masalah

Dalam penelitian ini diberikan batasan agar dicapai hasil yang sesuai dengan tujuan

penelitian serta tidak menyimpang dari permasalahan yang ditinjau, maka batasan masalah
pada penelitian ini adalah sebagai berikut :

1.
2.
3.
4.
1.4
1

2.

3

1.5

Suhu yang digunakan saat proses kalsinasi 1000° C.

Prekusor phospat berasal dari larutan HzPO4 0,5M.

Menggunakan polymer Polycaprolactone (PCL).

Pembentukan filamen menggunakan screw extruder dengan suhu operasi 60°C.

Tujuan

Pada penelitian ini memiliki beberapa tujuan, yaitu :

Mengetahui nilai rasio Ca/P dalam HAp yang disintesis dari Cangkang Keong Sawah
dengan metode presipitasi.

Mengetahui hasil pengujian karakteristik HAp dari Cangkang Keong Sawah
menggunakan uji FTIR, XRD, dan SEM — EDX.

Mengetahui pengaruh variasi rasio campuran PCL dan HAp dari sintesis cangkang
keong sawah terhadap kekuatan uji Mekanik (Strength and Compression).

Manfaat

penelitian ini memiliki beberapa manfaat, yaitu:

Memberikan informasi pembuatan sintesis hidroksiapatit dari cangkang keong sawah
(Pila ampullacea) menggunakan polimer PCL (polycaprolactone).

Diharapkan dapat menjadi sebuah solusi untuk mengatasi limbah cangkang keong
sawah (Pila ampullacea) dan dapat memberikan manfaat nilai guna cangkang keong
sawah (Pila ampullacea).

Diharapkan filamen yang terbuat dapat menjadi bahan untuk suture anchor bagi dunia
medis.



(Halaman sengaja dikosongkan).



BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Dasar Teori
2.1.1 Suture Anchor

Penggunaan suture anchor banyak dijumpai dalam operasi ortopedi karena
memungkinkan fiksasi jaringan lunak yang sederhana dan efisien (misalnya, tendon dan
ligamen) ke tulang dalam operasi terbuka dan arthroscopic di sekitar bahu, siku, pergelangan
tangan, dan sendi tungkai bawah. Fungsi utama dari suture anchor adalah untuk
menempelkan jaringan di lokasi yang tepat dan mempertahankan posisinya tanpa
melonggarkan atau ketegangan yang berlebihan hingga penyembuhan fisiologis pasien selesai.
Suture anchors memiliki kelebihan yaitu mudah ditangani, mempertahankan kekuatan tarik
keluar yang cukup, mencegah abrasi jahitan, dan dapat diserap tanpa menghasilkan reaksi apa
pun saat material larut. Berbagai jenis dan desain dari suture anchors telah banyak
dikembangkan selama dekade terakhir untuk memaksimalkan efektivitasnya dalam
menciptakan perbaikan tendon ke tulang yang kuat (Cho et al., 2021).

Softtissue
tissue-suture

Eyelet

| suture-anchor |

Anchor

ancher-bone

Bone

Gambar 2. 1 Komponen dalam menempelkan jaringan ke tulang melalui suture anchor.
Sumber : Chaudhry dkk., 2019.

Suture anchor dapat dibuat dengan bahan non biodegradable atau bahan biodegradable.
Bahan non biodegradable yang banyak digunakan yaitu logam (paduan baja, stainless steel,
titanium), sedangkan untuk bahan biodegradable dapat dibuat dari polimer. Setiap anchor
yang terbuat dari bahan non biodegradable ataupun biodegrable memiliki kelebihan dan
kekurangannya masing — masing (Chaudhry et al., 2019).

Suture Anchor yang banyak dijumpai dalam operasi ortopedi umumnya berbahan
logam. Logam yang digunakan dapat dikombinasikan dengan logam lain sebagai paduan atau
dalam bentuk murninya. Dua bahan logam yang paling umum digunakan adalah titanium dan
stainless steel. Logam terbukti efektif dalam memberikan fiksasi yang kaku dan stabil serta
berhasil digunakan dalam waktu yang lama. Meskipun logam dinilai efektif, logam memiliki
beberapa kelemahan yang dikaitkan dengan penggunaannya, terutama di sekitar bahu.
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Kelemahan akibat penggunaan ini meliputi, komplikasi termasuk migrasi, melonggarkan,
penahanan jangkar logam di dalam rongga sendi, kerusakan tulang rawan, dan gangguan
dengan pencitraan diagnostik, seperti pemindaian tomografi komputasi dan magnetic
resonance imaging (MRI). Selain itu kelemahan lainnya yaitu dengan kehadiran sekrup logam
membuat operasi revisi lebih sulit, karena sekrup harus dilepas atau dihindari karena mereka
akan melepaskan ion logam ke jaringan sekitarnya (Cho et al., 2021).

Gambar 2. 2 Metallic Suture Anchor.
Sumber : Cho dkk., 2021.

Untuk mengatasi kelemahan dari suture anchor berbahan logam, suture anchor dapat
dibuat menggunakan bahan biodegradable melalui bahan biokomposit. Biokomositosit
memiliki keuntungan, seperti kemudahan pasca operasi dan operasi revisi, dengan manfaat
tambahan pembentukan tulang dalam sekrup. Suture anchor berbahan biokomosit terdiri dari
bahan polimer biodegradable dan bahan pembentukan tulang atau bahan biokeramik Semua
implan yang tersedia terdiri dari polimer biodegradable dan keramik bioaktif. Penelitian telah
menunjukkan hasil klinis yang baik dengan sekrup interferensi biokomposit, serta pengujian
biomekanik yang memuaskan. Contoh komponen keramik bioaktif (yang dapat meningkatkan
pembentukan tulang) yang banyak digunakan, yaitu HAP [Cai0(POa4)s(OH)2], B-tricalcium
phosphate (B-TCP [Caz(POa4)2]), kalsium fosfat biphasic (HAP dan B-TCP), kalsium karbonat,
dan kalsium sulfat. Karena HAP dan B -TCP terdiri dari kalsium dan fosfat, komponen
anorganik utama tulang, mereka erat meniru fase mineralnya (Suchenski et al., 2010).

VT
;,l,

Gambar 2. 3 Biocomposite Suture Anchor.
Sumber : Cho dkk., 2021.



2.1.2 Hidroksiapatit

HAP dengan rumus kimia umum [Caio(OH)2(POa)es] telah menarik perhatian yang
cukup besar sebagai salah satu biokeramik berbasis kalsium fosfat terbaik untuk digunakan
dalam rekonstruksi kerangka. Hal ini karena HA mengandung sebagian besar komponen
anorganik yang ditemukan di tulang manusia dan memiliki afinitas yang kuat untuk jaringan
inang. Kesamaan dalam konstituen mineral HA dengan tulang manusia memungkinkan
keramik ini terbentuk pada antarmuka jaringan tulang dengan meniru fase apatit tulang alami.
HA menunjukkan sifat biokompatibility dan bioaktivitas yang sangat baik. Biasanya, bahan
implan stoikiometri HA harus memiliki rasio Ca/P 1,67. Bahan baku yang digunakan untuk
menghasilkan HA dapat diperoleh baik dari sumber anorganik atau bahan alami. Beberapa
jenis sumber biologis alami yang tidak tercemar seperti kulit telur, tulang ikan, kerang laut
dan tanaman telah dipelajari oleh banyak peneliti. Secara umum, bahan awal yang digunakan
untuk memproduksi HA akan memiliki pengaruh pada sifat struktural karena perilaku
prekursor tersebut akan berubah selama proses pemanasan (Goh et al., 2021).

Hidroksiapatit (HAp) adalah salah satu bahan paling menarik yang telah digunakan
untuk aplikasi rekayasa jaringan tulang dalam beberapa tahun terakhir. Karena kesamaan
antara struktur kimia dan kristalografi jaringan tulang manusia dan HAp, telah banyak
digunakan untuk aplikasi yang berhubungan dengan tulang. Bentuk kalsium fosfat yang
paling stabil dan biokompatibel adalah HAp dengan rumus kimia [Cai0(POa4)s(OH)-] yang
merupakan konstituen mineral tulang manusia utama. Ini memiliki sifat yang menjanjikan
untuk pemanfaatan dalam operasi ortopedi dan implan gigi karena biokompatibilitas yang
tinggi, osteokonduktivitas, bioaktivitas, non-inflamasi, sifat non-imunogenik, dan tidak
beracun. Menurut penelitian sebelumnya, HAp yang berasal dari sumber daya alam dapat
digunakan secara efektif untuk proliferasi sel dan peningkatan diferensiasi (Sharifianjazi et al.,
2021).
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Gambar 2. 4 Struktur Hidroksiapatit
Sumber : Panda dkk., 2021.

HAP adalah kalsium alami apatit. HAP adalah senyawa kimia fosfor baik dengan
hidroksil (OH-), klorida (Cl-) atau ion fluorida (F—). Berat molekul HAP adalah 1004,6
g/mol. HAP memiliki struktur kristal heksagonal, di mana rasio stoikiometri Ca: P biasanya
adalah 1,67. Ini menunjukkan ikatan kovalen (PO dan O-H) dan ikatan ionik (Ca-O) dalam
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kisi kristalnya. HAP murni sangat hidrofilik dan telah dilaporkan memiliki sudut kontak
sekitar 10°. Menjadi senyawa keramik kalsium, hydroxyapatite menunjukkan kerapuhan,
bagaimanapun, memegang kekuatan tekan yang sangat tinggi (hingga 917 MPa) sementara itu
memiliki sifat tarik yang sangat lemah. Sintered HAP dapat menumbuhkan kekuatan tarik
hingga sebanyak 18 MPa. Namun, telah dilaporkan sebelumnya bahwa, modulus Young dan
rasio Poisson tentang HAP yang tered dosa berbanding lurus dengan kepadatannya (porositas).
Jika kepadatan meningkat sebesar 100%, modulus Young dapat berkisar hingga 117 GPa dan
ketangguhan fraktur dapat berkisar hingga 1 MPa /m?2. Kekuatan flexural dari HAP sintered
(lebih dari 1000 -C) dilaporkan 115 MPa dan kekuatan torsional dan dinamis adalah 76 dan
68 MPa (Panda et al., 2021).

Hidroksiapatit (HAp) adalah bagian turunan dari kalsium fosfat yang paling banyak
digunakan dalam pelapisan atau cements pada tulang. Untuk mendapatkan HAp ini, maka
sumber yang dapat digunakan adalah material alam yang memiliki tingkat kalsium yang
tinggi sehingga dapat dihasilkan HAp yang baik pula. Hidroksiapatit dapat dihasilkan dari
sumber anorganik maupun organik. Sumber anorganik misalnya batu-batuan yang
mengandung posfat. Sedangkan sumber organik misalnya berasal dari cangkang telur ayam,
cangkang kerang, tulang ikan dan tulang sapi (Fadhilah, 2016).

Sintesis senyawa hidroksiapatit dapat diperoleh dengan mencampurkan prekursor
kalsium dengan prekursor fosfat. Prekursor fosfat yang berupa asam fosfat (HsPOa).
Penggunaan asam fosfat dipilih karena reaksi antara kalsium oksida dengan asam fosfat
menghasilkan hidroksiapatit dan air (Wardani et al., 2015).

2.1.3 Metode Sintesis Hidroksiapatit

Berbagai sumber dan metode sintesis HAP telah dilakukan. Metode presipitasi,
metode sol-gel, metode hidrotermal, mechanochemical method, polymer-assisted routes , dan
sintesis berbantangan gelombang mikro adalah metode kimia yang paling umum untuk
sintesis HAp (Panda et al., 2021). Di antara metode sintesis ini, presipitasi kimia basah adalah
metode sederhana dan berbiaya rendah karena nilai suhu rendah. Selain itu, produk kemurnian
tinggi dengan proses ramah lingkungan, di mana satu-satunya produk sampingan adalah air.
Karena presipitasi HAp terjadi dengan nukleasi, agregasi dan mekanisme pertumbuhan,
penting untuk membangun nukleasi homogen untuk membentuk partikel HAp secara
langsung. Hal ini dapat dikontrol dengan tingkat penambahan reaktan dan pH larutan yang
merupakan parameter praktis untuk mengontrol morfologi produk selama sintesis kimia basah
(Gecim et al., 2021).

Metode presipitasi merupakan bagian dari metode kimia basah yang paling terkenal
dan teknik yang paling banyak dipergunakan untuk sintesis hidroksiapatit. Hal ini karena
dengan teknik tersebut dapat mensintesis HA dalam jumlah besar tanpa menggunakan pelarut-
pelarut organik dan dengan biaya yang tidak begitu mahal. Untuk menghasilkan HA melalui
metode presipitasi dapat menggunakan berbagai prekursor yang mengandung kalsium dan
fosfat, misalnya kalsium hidroksida (Ca(OH)2) dan asam fosfat (H3POs). Hasil sampingan
yang dihasilkan oleh reaksi Ca(OH). dan H3PO4 dalam sintesis HA hanyalah air dan reaksi
tidak melibatkan elemen-elemen asing (Mozartha, 2015).

Sebelum dilakukannya metode presipitasi, cangkang keong sawah yang telah melalui
tahap pretretatment akan dikalsinasi terlebih dahulu. Kalsinasi bertujuan untuk
menghilangkan komponen organik dan mengubah senyawa kalsium karbonat (CaCO3)
menjadi kalsium oksida CaO yang digunakan sebagai prekursor kalsium. Senyawa CaCOs,
yang dipanaskan pada suhu 1000 ° C mengalami pembakaran dan berubah menjadi Cao.
Perubahan ini disebabkan oleh suhu tinggi yang mengakibatkan pelepasan karbon (Ningrum
et al., 2022). Suhu Kkalsinasi memainkan peran penting dalam pengendalian fase
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Hidroksiapatit. Temperatur yang semakin tinggi akan meningkatkan nilai kekerasan material.
Jika suhu kalsinasi terlalu rendah maka penguraian material organik pada sampel belum
sempurna. Perubahan warna tulang lah yang diyakini sebagai pertanda jika masih ada atau
hilangnya matriks organik dalam sampel. Jika suhu kalsinasi terlalu tinggi maka akan
merusak hidroksiapatit dan mulai membentuk fase lain yaitu Tricalcium Phosphate (TCP)
(Mohd Pu’ad, Alipal, et al., 2019).

2.1.4 Cangkang Keong Sawah

Keong sawah (pila ampullace) termasuk kedalam filum molusca, dimana filum ini
adalah hewan berbadan lunak yang terlindungi oleh suatu cangkang yang keras yang
berwarna keemas an. Keong ini banyak ditemukan di sawah yang pada umumnya menjadi
hama karena memakan batang padi yang baru di tanam sehingga mengganggu pertumbuhan
padi. Selain menjadi hama, keong sawah juga belum dimanfaatkan secara maksimal.
Pemanfaatan keong terbatas pada konsumsi daging keong oleh sebagian masyarakat yang
menyebabkan cangkangnya sangat melimpah dan mudah ditemukan (Nasution et al., 2015).

Keong sawah (Pila ampullacea) merupakan salah satu jenis keong air yang mudah
ditemukan di perairan tropis Asia seperti di sawah, parit, dan danau. Dalam kelas hewan
moluska, cangkang leong memiliki kandungan kalsium yang tinggi. Cangkang keong
berlimpah di alam dan merupakan bahan komposit yang terdiri dari kalsium karbonat dan
bahan organik. Tubuh keong yang lunak dilindungi oleh cangkang spiral yang keras. Keong
sawah biasanya dimanfaatkan oleh masyarakat hanya sebagian isinya sebagai bahan makanan
yang memiliki nilai gizi tinggi. Porsi cangkang yang menutupi sekitar 83-85% dari total berat
keong sawah umumnya dibuang begitu saja tanpa dimanfaatkan. Cangkang keong sawah
banyak mengandung kalsium karbonat, sehingga berpotensi untuk dimanfaatkan sebagai
sumber kalsium (Ca) (Dahlan et al., 2020).

Cangkang keong sawah mengandung unsur kalsium sebagai penyusun utamanya
dengan kadar kalsium 93,438 %, selain itu juga mengandung silika sebanyak 1,875%, unsur
alumunium sebanyak 1,359% dan unsur-unsur lain sekitar 3,328%. Kandungan kalsium
cangkang keong sawah (Pila ampullacea) yang sangat tinggi ini sangat berpotensi untuk bisa
dimanfaatkan sebagai bahan yang lebih bernilai daya guna untuk keperluan industri,
diantaranya industri cat, kertas, magnetic recording, industri detergen, plastik dan keramik
(Haryona et al., 2015).

Gambar 2. 5 Cangkang Keong Sawah



2.1.5 Polycaprolactone (PCL)

Keterbatasan sifat mekanik HAP yang buruk telah membuka jalan bagi banyak
peneliti material untuk berburu komposit polimer. Meskipun ada banyak metode yang tersedia
untuk peningkatan sifat mekanik HAP dan mineral HAP, metode yang paling umum dan luas
adalah dengan memasukkan polimer yang sesuai ke dalam HAP yang tidak memiliki efek
negatif pada tubuh manusia (Elangomannan et al., 2017). Hidroksiapatit biasanya
dikombinasikan dengan biopolimer dan bahan organik sebagai komposit untuk mengatasi
keterbatasan sifat mekaniknya. Banyak penelitian telah dilakukan pada pembuatan perancah
komposit menggunakan HAP dengan polimer yang kompatibel, seperti poli (etilena) oksida
(PEO), asam poliglikolik (PLGA), poli (hydroxybutyrate-quartetite) (PHBV), Selulosa, PCL,
dan polivinil alkohol (PVA) (Hassan and Sultana, 2017).

Aplikasi hidroksiapatit murni memiliki banyak kelemahan karena sifat mekaniknya.
Selain itu, adhesi, penyebaran, dan pertumbuhan sel pada permukaan hidroksiapatit murni
membatasi penerapannya sebagai bahan medis. Untuk meningkatkan efisiensi hidroksiapatit,
telah dikombinasikan dengan polimer. Dibandingkan dengan hidroksiapatit murni, komposit
polimer berbasis hidroksiapatit memiliki biokompatibilitas dan potensi osteoplastik yang lebih
tinggi. Salah satu biopolimer yang paling menarik adalah policaprolakton (PCL). PCL
memiliki beberapa keuntungan seperti respon inflamasi dan tingkat resorpsi yang lebih
lambat. Karena sifat struktural yang menarik dari PCL, telah digunakan untuk pembuatan
pelat fiksasi tulang. Selain itu, PCL yang digabungkan dengan partikel hidroksiapatit telah
mendapat perhatian khusus. Pengisi ini dapat menginduksi sifat osteokonduktif dan toksisitas
rendah (Trakoolwannachai et al., 2019).

2.1.6 Extruder

Screw extruder merupakan alat pencampur. Alat screw extruder merupakan mesin
dengan penggerak motor DC. Mesin bekerja dengan elemen utama pemanas berupa band
heater. Pada alat screw extruder terjadi proses ekstrusi bahan yang dilakukan dengan menekan
bahan agar mengalir melalui lubang pada cetakan menghasilkan produk yang bentuknya
ditentukan oleh bentuk lubang cetakan yang berbentuk piringan atau silinder pada bagian
akhir mesin ekstrusi. Cetakan berfungsi sebagai pembentuk atau pencetak bahan setelah
diolah di dalam mesin ekstrusi agar terbentuk yang diinginkan (Suryana, 2019).

Selain itu, mesin extruder merupakan suatu proses perubahan diextrusi (perubahan
dari bentuk padat menjadi cair) proses perubahan ini melalui berbagai tahapan panas, tahapan
panas tersebut antara lain sebagai berikut: Material yang sudah berada di hopper jatuh ke
dalam, tepatnya jatuh kedalam feeding zone. Daerah feeding zone ini mempunyai daerah yang
terdalam. Didalam daerah ini material tersebut mengalami pemanasan. Pemanasan merupakan
tahap penting dalam proses agar menghasilkan produk yang berkualitas (Sidik et al., 2017).
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Gambar 2. 6 Skema Extruder

2.1.7 3D Printing

Dalam dunia industri, percetakan 3D merupakan teknik yang berkinerja tinggi untuk
menghasilkan prototipe dengan tingkat akurasi dan komplesitas struktur dalam atau luar.
Manfaat lain dari adanya percetakan 3D ini, yaitu percetakan 3D berpotensi dapat
menggurangi jumlah bahan baku, energi, boros dan polusi selama proses produksi. Dalam
bidang ortopedi, ahli bedah ortopedi dapat menggunakan percetakan 3D untuk menciptakan
perangkat medis yang inovatif. Beberapa tahun terakhir, percetakan 3D mulai digunakan
dalam produksi perancah tulang dan untuk menanamkan tulang yang retak (Faksawat et al.,
2021).

Saat ini teknologi 3D printing dapat dikategorikan menjadi tiga kelompok yaitu: 3D
printing berbasis serbuk, 3D printing berbasis tinta, dan pencetakan berbasis polimer. Karena
mampu menghasilkan struktur yang kompleks dengan resolusi tinggi dan dapat menghasilkan
produk medis yang dapat disesuaikan dengan kebutuhan melalui kombinasi dengan teknik
rekonstruksi citra maka teknologi 3D printing memiliki prospek yang sangat menjanjikan
dalam rekayasa jaringan (Liu and Yan, 2018).

Teknologi 3D printing berbasis serbuk pada prinsipnya bekerja menggunakan butiran
serbuk sebagai bahan baku dan perekat serbuk yang biasanya berupa polimer atau dengan
metode penggabungan termal lainnya. Cara kerja metode ini mirip dengan printer komersial
yang dapat disesuaikan tingginya (terdapat tambahan sumbu-z) sehingga memungkinkan
untuk mencetak struktur 3D. Pada cartridge printer tersimpan larutan perekat sebagai
pengganti pigmen asli. Ketika perekat tersebut dideposisikan pada butiran serbuk maka hal
tersebut akan merekatkan dan membentuk struktur yang diinginkan (Liu and Yan, 2018).
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Scraper

Melting area

Gambar I1. 1 Skema Cara Kerja 3D Printing Berbasis Serbuk.
Sumber : Liu dan Yan, 2018.

Pada teknologi 3D printing berbasis tinta metode pencetakan dilakukan dengan cara
mendepositkan material yang bersifat cair secara terus menerus atau secara diskrit keluar dari
nozel ke platform 3D lapis demi lapis. Berdasarkan karakteristik tersebut maka teknologi 3D-
printing berbasis tinta lebih cocok diterapkan untuk menghasilkan material jaringan yang
lunak karena dapat mencetak bio-tinta yang dicampur dengan sel hidup atau berbagai bahan
pendukung pertumbuhan sel yang bersifat cair (Oktaviyani and Fitri Afriani, 2020).

Filament
Prneumatic Piston  Screw
>
Filament ¢ “ .
driver ) nlet
(extruder) — . . _
Heated
nozzle
Part

Build platform

Gambar I1. 2 Skema Cara Kerja 3D Printing Berbasis Tinta.
Sumber : Liu dan Yan, 2018.

Adapun untuk metode 3D printing berbasis polimerisasi dilakukan dengan cara
pemaparan fotopolimer cair dengan laser dan area pemaparan tersebut dipadatkan melalui
reaksi berantai polimer. Proses pemaparan tersebut dilakukan secara terus menerus untuk
setiap lapisan sehingga struktur 3D kompleks dapat dibangun. Metode ini paling cocok untuk
menghasilkan suatu material dengan struktur 3D berbasis bahan polimer (Zheng et al., 2016).

12



2.2

Penelitian Terdahulu
Beberapa peneliti yang telah melakukan sintesis hidroksiapatit dengan menggunakan
metode presipitasi dengan penambahan polimer PCL, antara lain:

Tabel 2. 1 Penelitian Terdahulu

No Judul Penulis Tahun Variabel Hasil

1. Production of Ningrum 2022 Suhu Analisa XRF suhu kalsinasi 950°C
bone implant et al Kalsinasi  kandungan Ca sebesar 94.96% dan
filaments from 950°C dan pada 1000°C kandungan Ca sebesar
blue crab shells 1000°C, 93.11%. Analisa XRD pada
(Portunus Konsentra temperatur 950°C dan konsentrasi
pelagicus) in Si KH2PO4 0.25 M; 0.5 M; 0.75 M; 1
various KH2POs . M pada sudut difraksi 20
synthesis 0.25 M; menghasilkan 31.7038°; 31.6221°;
conditions and 0.5 M; 31.6924°; 33.9300°. Sedangkan pada
blending ratios 0.75 M;1 temperatur 1000°C dan konsentrasi
of M KH2PO4 0.25 M; 0.5 M; 0.75 M; 1
hydroxyapatite M  pada sudut difraksi 260
(HAp)- menghasilkan 29.2905°; 31.7554°;
polycaprolacto 31.7038°; 31.8579°. Analisa FTIR
ne (PCL) pada suhu 950°C dan 1000°C

menunjukkan adanya gugus OH,
PO.* dan CO.

2. In vitro and in Murugan 2018 M-Hap, Analisa FTIR pada M-Hap
vivo et al M- menunjukan gugus POs* dan OH-.
haracterization Hap/PCL M-Hap/PCL menunjukan  gugus
of mineralized dan M- POs* dan M-Hap/PCL/GO
hydroxyapatite/ Hap/PCL/ menunjukan gugus PO.*. Analisa
polycaprolacto GO XRD, M-Hap sudut friksi (2e) 28.8°,
ne-graphene konsentra  29.8° 30.4° 31.1° 34.5° 41.0° dan
oxide based si (25 mL, 53.4° M-Hap/PCL sudut friksi (2e)
bioactive 50mL, 75 14.9° 28.1° 29.5° 30.3°, 31.3° 34.7
multifunctional mL, 100 °, 40.9°dan 53.2°. M-Hap/PCL/GO
coating on Ti mL and sudut friksi (2e) 14.8°, 20.1°, 23.3°,
alloy for bone 125mL)  28.3° 29.6, 30.1° 31.2° 34.6° 41.1°
implant dan 53.6°.
applications

3. PCL-coated Milovac 2014 Variabel  Analisa XRD HAp/PCL
hydroxyapatite et al bahan menunjukkan sudut friksi pada 20 =
scaffold cuttlefish ~ 21.2° and 23.6°. Analisa FTIR
derived  from menunjukkan PO.*". Uji mekanik
cuttlefish bone: menghasilkan HAp/PCL perancah
Morphology, komposit menampilkan kekuatan
mechanical tekan tertinggi (0,88 MPa) dan
properties and modulus elastisitas (15,5 MPa)
bioactivity dibandingkan dengan sotong mentah

(0,46MPa; 6,2MPa) dan perancah
HAp (0,15MPa; 0,7MPa).
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3.1 Desain Proyek Akhir

BAB 3
METODOLOGI

Pada proyek akhir ini menggunakan bahan baku alam dari cangkang keong
sawah. Cangkang keong sawah akan dikalsinasi terlebih dahulu dan hasilnya
dilakukan Analisa XRF. Lalu melakukan sintesis hidroksiapatit. Kemudian hasil dari
sintesis yang berupa powder (serbuk) dianalisa XRD, FTIR dan SEM. Kemudian
membuat filamen menggunakan Ekstruder dan 3D printing, kemudian dilakukan uji

mekanik.

3.1.1 Diagram Alir Penelitian

Pencarian Mas=alzh

¥

Tidak

Studi Literatur

L

+ hietodologi Penalitian

Proposal Penalitizn

Bab 1,2, dan 3

Dhzatigum?

L ¥

Dengan Parbaikan Tanpa Perbail

¥

Penehitian

L4
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Tahap Pre-Treatment

1. Membersihkan sampel
cangkang keong sawah

2. Mengeringkan sampel
tersebut pada suhu
ruang

3. Menghancurkan sampel
tersebut hingga halus

Tahap Persiapan

1. Mempersiapkan sampel
yang telah dihancurkan
sampai halus

2. Mempersiapkan zat
kimia yang dipakai
dalam proses penelitian

3. Mempersiapkan alat

Tahap Kalsinasi

Masukkan sampel cangkang keong
sawah kedalam furnace
(T=1000°C, t=8jam)

Tidak

A 4

16

Uji

Karakterisasi
1. Uji XRD
2. Uji FTIR

Tahap Sintesis HAp

menggunakan metode Presipitasi

1. Melarutkan 5,1gram CaO hasil
kalsinasi ke 500mL distilled
water yang mendidih

2. Mereaksikan Ca(OH), yang
dihasilkan dengan 100mL H3PO4
0,5M dengan cara diteteskan
secara perlahan dalam bath
sonicator disertai pemanasan
pada suhu 80°C. Horn sonicator
dinyalakan setiap 10menit hingga
reaksi selesai.

3. Memanaskan larutan dengan
hotplate magnetic stirrer hingga
suhu 50°C selama 2 jam

4. Mendinginkan larutan kemudian
endapan yang terbentuk
dipisahkan menggunakan kertas
saring dan dicuci 3x
menggunakan distilled water

5. Endapan hidroksiapatit
didapatkan kemudian disintering
pada suhu 800°C selama 6jam.

Ya

Uji Tekan |

!

Tahap Pembuatan Filamen

Uji Mechanical

3D Printing

4 1. Mencampurkan Hap:PCL

Uji Tarik

A 4

dengan rasio 0,5:9,5, 1:9
dan 2:8 dilarutkan dalam
asam asetat glasial 50mL
diaduk selama 2jam.

Pelaporan

2. Kemudian melakukan
diangin anginkan selama 24

v

jam.
3. Memasukkan ke dalam

Evaluasi

oven dengan suhu 110°C
selama 45 menit.

4. Memotong kecil hasil Hap-
PCI yang didapatkan.

Tidak Sidang

5. Melakukan ekstruksi
menggunakan alat Screw

Ya

Extruder dengan suhu 60°C
6. Filamen ditarik dan
dikumpulkan pada wadah.

Pemberkasan

Gambar 3. 1 Diagram Alir Proyek Akhir
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Bahan dan peralatan yang digunakan

Bahan yang digunakan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya sebagai berikut :
Cangkang Keong Sawah

H3PO4

Polycaprolactone

CH3COOH 100%

Peralatan yang digunakan
Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya sebagai berikut :
Beaker glass 250 ml
Crucible
Furnace
Hot plate and stirrer
Kertas Saring
Labu Ukur 250 ml
Magnetic Stirrer
Mortar dan alu
Oven

10. Timbangan analitik.
11. Termometer
12. Waterbath Sonicator

3.3
1.

2.

Gambar 3. 2 Rangkaian Alat Sintesis Hidroksiapatit.

Variabel Percobaan

Variabel Tetap

Konsentrasi H3PO4 0,5M

Suhu Kalsinasi 1000°C

Polimer Polycaprolactone

Variabel Bebas

Rasio Hap dan PCL 0,5:9,5, 1:9 dan 2:8.
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3.4  Prosedur Penelitian
3.4.1 Tahap Pre-Treatment

A

Mencuci Cangkang Keong Sawah hingga bersih

\ 4

Mengeringkan Cangkang Keong Sawah

Menghancurkan Cangkang Keong Sawah

1

Berikut adalah penjelasan dari diagram alir proses pretreatment bahan baku yang
dilakukan :

1.  Membersihkan sampel cangkang keong sawah dengan mencuci menggunakan air.
cangkang dibersihkan hingga air cucian dari cangkang tidak berwarna kecoklatan lagi.
Proses pencucian ini bertujuan untuk memastikan tidak ada lagi zat pengotor.

2. Mengeringkan cangkang pada suhu ruangan. Proses pengeringan ini dilakukan dengan
menjemur cangkang yang telah dicuci di bawah sinar matahari selama 2 hari. Proses
pengeringan ini bertujuan untuk Menghilangkan kadar air pada cangkang

3. Cangkang yang telah dikeringkan dihancurkan hingga ukurannya menjadi kecil-kecil
hingga menyerupai serbuk, agar ukurannya menjadi nano.

Gambar 3. 3 Proses Pre-treatment Cangkang Keong Sawah

3.4.2 Tahap Kalsinasi

Memasukkan cangkang keong sawah ke dalam furnace dengan suhu
operasi 1000°C selama 8 jam

Y



Berikut adalah penjelasan dari diagram alir proses kalsinasi :

1. Memasukkan cangkang yang telah dihancurkan kedalam furnace untuk dikalsinasi
pada suhu 1000°C selama 8 jam. Proses kalsinasi dilakukan untuk Menghilangkan
komponen organik, serta mengubah kandungan kandungan kalsium karbonat menjadi

kalsium oksida.

CaCO3 — Ca0O + COe

Gambar 3. 4 Proses Kalsinasi

3.4.3 Proses Sintesis Hidroksiapatit

Menimbang CaO sebanyak 5,16

gram kemudian dilarutkan ke dalam

500 ml distilled water yang telah mendidih

I

Membuat larutan H3PO4 0,5M sebanyak 100 ml.

I

Meneteskan larutan HsPO4 pada Ca(OH). dalam bath sonicator yang
disertai denaan pemanasan pada suhu 80°C.

A

y

Horn sonicator dinyalakan set

iap 10 menit hingga larutan H3zPO4

Larutan campuran Ca(OH). dengan H3PO4 dipanaskan dengan hotplate
magnetic stirrer pada suhu 50°C selama 2 jam.

Mendinginkan larutan hasil presipitasi selama 45 menit.

A

y

Menyaring endapan dari larutan yang terbentuk
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1.

N

ok~

o

Endapapan dicuci sebanyak‘3x menggunakan distilled water

\4

Endapan disinterring menggunakan sonicator pada suhu 800°C selama 6

A 4

Berikut adalah penjelasan dari diagram alir proses sintesis hidroksiapatit dengan
menggunakan metode presipitasi :

20

Melarutkan CaO 5,16 gram pada 500 ml distilled water yang telah didihkan untuk
membentuk larutan Ca(OH)>.

CaO + H20 — Ca(OH):

Membuat larutan HsPO4 0,5 M sebanyak 100 ml.

Mereaksikan larutan Ca(OH). dengan larutan HsPO4 0,5 M dengan cara diteteskan
secara perlahan dalam bath sonicator disertai pemanasan pada suhu 80°C. reaksi yang
terjadi ditunjukkan seperti pada persamaan berikut :

10Ca(OH)2 + 6H3PO4 — Ca10(PO4)s(OH)2 + 18 H20

Menyalakan Horn sonicator setiap 10 menit hingga reaksi selesai.

Memanaskan larutan dengan menggunakan hotplate magnetic stirrer hingga suhu 50°C
selama 2 jam.

Mendinginkan larutan hasil presipitasi selama 45 menit.

Larutan hasil presipitasi kemudian disaring dengan menggunakan kertas saring untuk
mendapatkan endapan berwarna putih.

Endapan hasil penyaringan dicuci sebanyak 3x menggunakan aquades.

Hidroksiapatit yang terbentuk kemudian disintering pada suhu 800°C selama 6jam.

LT

£




Gambar 3. 5 Proses Sintesis Hidroksiapatit

3.4.4 Tahap Sintesis Komposit PCL — HAp

1.

2.

w

v

Mencampurkan PCL dengan HAp menggunakan variabel (9,5:0,5; 9:1;
8:2) dan dilarutkan ke dalam 50 ml larutan CH2COOH konsentrasi 100%

)

Larutan dicampur hingga homogen menggunakan magnetic stirrer

Menghilangkan pelarut dengan cara diangin-anginkan selama 24 jam.

Y

Memasukkan ke dalam oven dengan suhu 110°C selama 45 menit

A 4
Mendiamkan campuran hingga memadat pada suhu ruang selama 24 jam.

Y

Berikut ini adalah penjelasan dari diagram alir proses sintesis komposit PCL — HAp :
Mencampurkan PCL dan HAp dengan variabel (9,5:0,5 ; 9:1 ; 8:2) dan dilarutkan ke
dalam 50 ml larutan CH3COOH 100%

Larutan campuran PCL — HAp diaduk hingga homogen selama 2 jam dengan
menggunakan magnetic stirrer dan dibantu dengan spatula. Setelah tercampur, larutan
dituang pada alumunium foil.

Menghilangkan pelarut CHsCOOH dengan cara diangin-anginkan selama 24 jam.
Setelah diangin-anginkan, larutan campuran dimasukkan ke dalam oven dengan suhu
110°C selama 45 menit. Kemudian campuran didiamkan pada suhu ruang selama 24
jam hingga memadat dan bau tidak terlalu kuat.
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Gambar 3. 6 Proses Sintesis Komposit PCL — HAp

\4

Memotong hasil Hap-PCL yang telah mengeras dan hilang pelarutnya.

3.45 Proses Pembuatan Filamen

A 4

Melakukan ekstruksi menggunakan alat single screw extruder dengan

v
Selesai

Berikut ini adalah penjelasan dari diagram alir Proses pembuatan filamen :
1. Campuran yang telah memadat dan mengeras digunting kecil — kecil agar lebih mudah
saat dimasukkan ke dalam extruder.
2. Proses pembuatan filamen menggunakan alat Single Screw extruder dengan suhu
600C. Filamen yang telah digunting dimasukkin kedalam extruder, setelah keluar dari
ekstruder dimasukkan kedalam air agar padatan filamen lebih mudah terbentuk.

Gambar 3. 7 Proses Pembuatan Filamen
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3.5 Uji Analisa
Untuk mengetahui sifat-sifat dan kemampuan suatu material maka perlu dilakukan
analisis. Beberapa jenis analisis yang sering dilakukan antara lain: analisa struktur yang
menggunakan FTIR (Fourier Transform Infra Red), XRD (X-Ray Diffraction) dan SEM
(Scanning Elektron Microscopy).
1.  FTIR (Fourier Transform Infra Red)
Adapun pengujian dengan menggunakan alat FT-IR yang bertujuan untuk mengetahui
ikatan kimia yang terkandung dalam hidroksiapatit itu sendiri. Adapun cara kerja dari
alat ini seperti berikut: Mula-mula zat akan diukur dan diidentifikasi, berupa atom atau
molekul. Sinar inframerah yang berperan sebagai sumber sinar dibagi dua berkas, satu
dilewatkan melalui sampel yang lain melalui pembanding. Kemudian secara berturut-
turut melewati chopper. Setelah melalui prisma atau granting, berkas akan jatuh pada
detektor dan diubah menjadi sinyal listrik yang kemudian direkam oleh rekorder.
Selanjutnya diperlukan amplifier bila sinyal yang dihasilkan sangat rendah (Rachman
etal., 2017).
2.  XRD (X-Ray Diffraction)
Pengujian XRD digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material
dengan cara menentukan parameter struktur Kisi serta untuk mendapatkan ukuran
partikel. Pada pengujian XRD memanfaatkan radiasi elektromagnetik yang memiliki
energi tinggi dan panjang gelombang pendek. Ketika seberkas sinar-x dikenakan pada
bahan padat, sebagian sinar disebar ke semua arah oleh elektron pada setiap atom atau
ion yang dilewati sinar. Hasil dari penangkapan sinar berupa puncak — puncak
difraktogran. Setiap puncak mewakili unsur atau senyawa tertentu (Callister, 2014).
3. SEM-EDX (Scanning Elektron Microscope - Energy Dispersive X-Ray)

Spektroskopi sinar-X dispersi energi (EDX) tidak dapat dianggap sebagai bentuk
teknik terpisah SEM. Ini membutuhkan berkas elektron yang dihasilkan dengan
mikroskop elektron katoda. Berkas elektron primer ketika mengenai permukaan
sampel menghasilkan interaksi yang berbeda (antara lain sinar-X). EDX adalah
metode analisis komposisi yang sangat baik untuk hidroksiapatit. EDX dapat
memberikan informasi kualitatif tentang elemen dan distribusi spasial mereka dalam
sampel. Penggunaan gabungan dari mikroskop elektron dikombinasikan dengan
spektroskopi sinar-X dispersi energi (SEM-EDX) memberikan informasi rinci tentang
unsur komposisi mikroplastik hidroksiapatit dengan informasi tambahan tentang aditif
anorganik yang dikandungnya. Pemanfaatan bantuan SEM-EDX dalam membedakan
lebih lanjut bahan alami membentuk mikroplastik karena gambar yang dikumpulkan
secara bersamaan dan pemetaan unsur (Gniadek and Dgbrowska, 2019).

4. Uji mekanik

Analisa kekuatan mekanik ini bertujuan untuk mengetahui kekuatan mekanis suatu
benda dengan parameter uji : stress (tegangan) dan strain (regangan)

a. Strain yaitu titik awal mulai terjadi regangan pada kurva stress-strain dimana
terjadi penambahan renggangan tanpa ada pertambhan tegangan.

b. Stress adalah kemampuan bahan untuk menerima beban tanpa terjadi kerusakan
rusak. Kekuatan Tariksuatu bahan ditetapkan dengan membagi gaya maksimum
dengan luas penampang mula-mula sebelum terdeformasi
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3.6 Jadwal Proyek Akhir

Tabel 3. 1 Rencana Jadwal Proyek

Januari Februari Maret April Mei Juni

Aktivitas
112/13(4|1/2|3/4|1(2|3(4|1(2|3(4|1(2|3(4|1|2]|3

Studi kasus

Studi Literatur

Pembuatan
Judul

Penyusunan
Proposal

Praktikum Uji

Melakukan
Pengujian

Menyusun
Laporan

Bimbingan
Laporan

Pembuatan
Infografis dan
revisi

Revisi proyek
Akhir

Finishing
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1  Proses Kalsinasi Cangkang Keong Sawah

Proses kalsinasi Cangkang Keong Sawah dilakukan pada suhu 1000°C selama 8 jam.
Proses kalsinasi dilakukan bertujuan untuk menghilangkan komponen organik dan anorganik
serta patogen dalam cangkang keong sawah yang dianggap dapat berpeluang menularkan
penyakit dan dapat mempengaruhi rekayasa jaringan. Selain itu, proses kalsinasi juga dapat
mengubah kalsium karbonat (CaCO3) menjadi kalsium oksida (CaO) yang nantinya akan
digunakan sebagai prekusor kalsium saat proses sintesis hidroksiapatit (Nurfiana et al., 2020).
Reaksi dekomposisi yang terjadi sesuai dengan persamaan berikut :

CaCO03 = Ca0 + CO2.vvveeeeeeeeeeeeeeeee e, (1)

Kalsinasi adalah penguraian terhadap materi agar terjadi dekomposisi dan
mengeliminasi senyawa yang berikatan secara kimia. Air akan menguap pada suhu dibawah
250°C kemudian seluruh komponen organik dan anorganik akan terokidasi dibawah suhu
450°C. Pada suhu 750°C CaCOs terkonversi menjai CaO. Pada suhu 1000°C terjadi
dekomposisi secara sempurna dari CaCO3z menjadi CaO (Dasgupta dkk, 2004).

Tabel 4. 1 Perbandingan Berat Cangkang Keong Sawah Sebelum dan Sesudah Kalsinasi
Berat Berat Penurunan

sebelum (gr)  sesudah (gr) (gn) %
224,33 117,33 107 48%
218,32 112,63 105,69 48%
118,99 64,52 54,47 46%
98,94 54,53 44,41 45%

Dari hasil analisa pada Tabel 4.1 dapat dilihat, sebelum kalsinasi terlihat bahwa
berat cangkang keong sawah antara 98 — 224 gr, dan setelah kalsinasi berat cangkang keong
sawah berkisar antara 54 — 117 gr. Dari proses kalsinasi terjadi penurunan berat sekitar 45%.
Penurunan ini diakibatkan dari panas yang besar yang dihasilkan dari suhu kalsinasi yang
tinggi (1000°C). Suhu kalsinasi yang tinggi ini cukup untuk menghilangkan komponen
organik dan anorganik yang dapat mempengaruhi berjalannya rekayasa jaringan (Emmanuel
etal., 2022).

(b)
Gambar 4. 1 (a) Serbuk Cangkang keong Sawah sebelum Kalsinasi, (b) Serbuk Cangkang Keong
Sawah setelah Kalsinasi pada Suhu 1000°C.
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Serbuk cangkang keong sawah sebelum kalsinasi berwarna putih kecoklatan,
kemudian setelah dikalsinasi terjadi perubahan warna menjadi lebih putih. Perubahan warna
ini dapat terjadi karena adanya penguraian komponen organik yang terkandung di dalam
cangkang keong sawah (Nurfiana et al., 2020). Selain itu, perubahan warna yang terjadi juga
menandakan adanya kenaikan suhu saat proses pembakaran terjadi (Solonenko et al., 2022).

Untuk mengetahui kandungan gugus Kalsium Oksida, maka diperlukan uji XRF. Dari
hasil penelitian diperoleh hasil Analisa XRF seperti pada Tabel 4.2 berikut :

Tabel 4. 2 Perbandingan Uji XRF Cangkang Keong Sawah dengan Cangkang Kerang Kupang.

Kadar (%)
Komponen Cangkang Cangkang
Keong Sawah Kerang

Kupang*
CaO 99,52 99,34
MnO 0,048 0,029

Feo0O3 0,15 0,1

CuO 0,051 0,049
SrO 0,24 0,473

Berdasarkan hasil uji analisa XRF pada Tabel 4.2 kadar CaO cangkang keong sawah
sebesar 99,52% dan untuk kadar CaO cangkang kerang kupang sebesar 99,34%.
Dibandingkan dengan cangkang kerang kupang, kandungan CaO pada cangkang keong sawah
lebih banyak. Kandungan CaO yang banyak ini menguntungkan karena kalsium oksida dapat
digunakan sebagai sumber kalsium atau prekusor kalsium pada pembuatan hidroksiapatit
(Taji et al., 2022).

Dari banyaknya kandungan CaO setelah melalui proses kalsinasi, cangkang keong
sawah dapat dijadikan sebagai prekusor kalsium dalam proses sintesis hidroksiapatit karna
tingginya kadar kalsium yang dimiliki cangkang keong sawah. Kalsinasi suhu 1000°C selama
8 jam mengakibatkan kalsium karbonat yang terkandung dalam cangkang keong sawah
berubah menjadi kalsium oksida. Hal ini sangat berpotensi karena kalsium oksida (CaO) yang
dihasilkan dari cangkang keong sawah cukup besar.

4.2  Analisa Karakterisasi Hidroksiapatit Cangkang Keong Sawah

Berdasarkan hasil kalsinasi yang telah dilakukan, terdapat kandungan Ca yang tinggi
dalam cangkang keong sawah. Hal ini menunjukkan bahwa cangkan keong sawah dapat
dijadikan sebagai bahan baku prekusor kalsium dalam sintesis hidroksiapatit. Proses sintesis
hidroksiapatit dari cangkang keong sawah dilakukan dengan menggunakan metode basaha
(presipitasi).

Untuk melakukan proses sintesis hidroksiapatit, CaO yang didapatkan dari kalsinasi
dilarutkan terlebih dahulu ke dalam 500 mL distillet water yang telah dipanaskan. Selanjutnya
Kalsium Oksida (CaO) akan bereaksi dengan distillate water membentuk senyawa kapur/
Kalsium Hidroksida (Ca(OH).) (Khandelwal and Prakash, 2016). Reaksi yang terjadi
ditunjukkan pada persamaan di bawah :

Ca0O+H20 -5 Ca(OH)z. v 2

Selanjutnya, kalsium hidroksida yang terbentuk direaksikan dengan 100 mL larutan
H3PO4 0,5 M. Larutan H3PO4 diteteskan secara perlahan dalam bath sonicator yang disertai
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dengan pemanasan hingga suhu di dalam bath mencapai 80°C. Horn Sonicator dinyalakan
setiap 10 menit hingga larutan Ca(OH). dan HsPO4 0,5M selesai bereaksi. Reaksi yang
terjadi saat proses sintesis yang terjdi sesuai dengan persamaan berikut :

10Ca(OH)2 + 6H3PO4 — Cai10(PO4)s(OH)2 + 18H20............ceeeeeae 3)

Larutan H3PO4 digunakan untuk menjaga pH saat terjadinya reaksi. Hal ini dilakukan
untuk menghindari pembentukan hidroksiapatit yang kekurangan kalsium. Larutan H3POa4
diteteskan secara perlahan dan di-stirring menggunakan water bath sonicator secara terus
menerus agar reaksi kimia yang terjadi dapat menghasilkan endapan-endapan berbentuk gel
(Santhosh and Balasivanandha Prabu, 2013). Sonicator digunakan untuk membantu
mereaksikan larutan Ca(OH). dan HsPO4 dengan memanfaat pengadukan ultrasonic dan
pemanas. Pengadukan ultrasonic digunakan karena hidroksiapatit yang akan dihasilkan dinilai
sangat murni. Pengadukan ultrasonic ini melibatkan pelarutan dan pengendapan padatan
melalui pengurangan ukuran partikel dan aktivasi permukaan dengan pengadukan secara terus
menerus (Yorug and Koca, 2009).

Setelah tahap presipitasi, selanjutnya larutan campuran tersebut dipanaskan hingga
mendidih dengan hotplate magnetic stirrer dan diaduk selama 2 jam. Dalam percobaan ini
dilakukan dua kali proses stirring, yaitu dengan menggunakan water bath sonicator dan
hotplate magnetic stirrer. Proses stirring yang dilakukan dua kali ini dapat membuat
komposisi kimia yang lebih baik, hal ini dibuktikan dengan hasil analisa karakteristik yang
dilakukan Yorug¢ (2009), dimana dari hasil analisa XRD dan FTIR menunjukkan bahwa
serbuk hidroksiapatit yang dihasilkan lebih banyak, serta serbuk hidroksiapatit yang
dihasilkan berbentuk bulat dengan ukuran partikel di bawah 100um.

Larutan campuran Ca(OH)2 dan H3PO4 yang telah di-stirring selanjutnya didinginkan.
Hal ini bertujuan agar ikatan reaksi antara kalsium dan phospate pada endapan lebih sempurna.
Selanjutnya supernatant yang terbentuk dipisahkan menggunakan kertas saring whatman 42
dan dicuci dengan menggunakan distilled water sebanyak tiga kali. Kemudian hidroksiapatit
disinterring dengan memasukkannya ke dalam furnace pada suhu 800°C selama 6 jam. Proses
sintering ini dilakukan bertujuan untuk menghilangkan partikel air sepenuhnya dan dengan
fungsi agar partikel HAp berdifusi dan beraglomerasi. Sehingga ikatan antar atom semakin
kuat dan teratur (Santhosh and Balasivanandha Prabu, 2013).

Setelah itu dilakukan sintering dan terbentuk endapan kering, endapan digerus hingga
halus dan diayak untuk menyeragamkan ukuran mesh sehingga diharapkan kristal yang
terbentuk lebih homogen. Fasa dan ukuran kristal serbuk yang dihasilkan dianalisis dengan
XRD. Gugus fungsi dievaluasi dengan FTIR dan morfologi permukaan dan ukuran partikel
dianalisis dengan SEM.

Gambar 4. 2 Hidroksiapatit dari Cangkang Keong Sawabh.
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4.2.1 Karakterisasi Hidroksiapatit Berdasarkan Gugus Fungsi

Fourier-transform Infrared Spectroscopy atau FTIR merupakan suatu pengujian yang
dilakukan untuk mengidentifikasi senyawa, mendeteksi gugus fungsi, dan menganalisis
campuran ataupun senyawa yang dianalisis. Karakterisasi ini dilakukan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi hidroksiapatit, gugus fungsi yang paling khas dalam spektrum
FTIR hidroksiapatit adalah PO4>, COs%, dan OH". Gugus fungsi pada hidroksiapatit dapat
ditandai dengan munculnya serapan pada bilangan gelombang yaitu antara 400 cm™ sampai
dengan 4.000 cm™™.

Spektrum pada hasil ftir menggambarkan band-band khas grup PO.*, yang dibagi
menjadi dua bagian utama. Zona pertama ion fosfat diwakili oleh kisaran puncak 1200 - 960
cm?, dan wilayah kedua dilambangkan dengan kisaran puncak 650 - 570 cm™. Gugus
hidroksil (OH") dikenali oleh puncak yang luas pada sekitar 3500 cm™. Komponen mineral,
yang sesuai dengan ion karbonat, COs?, juga terlihat dalam kisaran bilangan gelombang 880
— 870 cm™ dan 1500 — 1400 cm™ (Dermawan et al., 2022).
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Gambar 4. 3 Spektrum analisa FTIR HAp Cangkang Keong Sawah.

Spektra FTIR pada gambar diidentifikasi hadirnya gugus fungsi O-H dan P-O yang
menunjukkan bahwa hasil sintesis terkandung hidroksiapatit. Hasil analisa FTIR didapat
panjang gelombang yang membentuk puncak-puncak adanya gugus fungsi pembentuk
hidroksiapatit. HAp memiliki gugus fungsi O-H pada bilangan gelombang 3.572 cm™ dan P-
O pada bilangan gelombang 1.087 cm™; 1.024 cm™ dan 962 cm™. Kehadiran P-O dan O-H
merupakan gugus fungsional dari hidroksiapatit yang mengindikasikan adanya kandungan
hidroksiapatit pada sampel (Nurfiana et al., 2020).

Pada Gambar 4.3 tidak ditemukan gugus fungsi COs* dalam hidroksiapatit yang
disintesis dari cangkang keong sawah pada tempeatur 1000°C selama 8 jam. Senyawa
karbonat pada hidroksiapatit perlu dihilangkan karena dapat menurunkan panas stabilitas
hidroksiapatit. Cara yang dapat dilakukan adalah dengan menciptakan kondisi inert selama
reaksi pencampuran prekursor kalsium dan fosfat. Kondisi lingkungan inert dapat dilakukan
dengan mengalirkan gas nitrogen ke dalam reaktor pencampur. Keberadaan gugus karbonat
pada hidroksiapatit dapat dipengaruhi oleh beberapa faktor. Faktor pertama disebabkan oleh
adanya CO. selama proses sintesis yang dilakukan dalam kondisi atmosfer non-inert.
Kemudian, faktor kedua disebabkan oleh lambatnya penambahan asam yang menyebabkan
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bergabungnya karbonat dengan apatit. lon karbonat yang masuk ke dalam kisi kristal HA
akan menggantikan hidroksil (OH-) atau fosfat (POs*) ion dan menghasilkan karbonat
(Nurfiana et al., 2020).

4.2.2 Karakterisasi Hidroksiapatit Berdasarkan Kristalinitas

Setelah mengetahui gugus fungsi hidroksiapatit, selanjutnya dilakukan analisa X-Ray
Diffraction (XRD). Analisa ini dilakukan untuk mengetahui fasa yang telah terbentuk dari
reaksi, ukuran kristal dan derajat kristalisasi suatu material melalui puncak-puncak intensitas
yang muncul. Hasil uji pola XRD hidroksiapatit cangkang keong sawah dapat terlihat pada
grafik spektrum XRD dalam Gambar 4.4.
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Gambar 4. 4 (a) Spektrum Analisa Cangkang Keong Sawah (b) Refrensi HAp Standar JCPDS No.
24-0033

Pada Gambar 4.4 (a) HAp standar JCPDS No. 24-0033 dibandingkan dengan
Gambar 4.4 (b) spektrum analisa XRD HAp cangkang keong sawah. Hasil pengujian XRD
diperoleh dengan membandingkan intensitas dari puncak-puncak pada difraktogram terukur
dengan JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standards) HAp. Pada Gambar 4.4
dapat dilihat hasil analisis X-Ray Diffraction (XRD) cangkang keong sawah dan JCPDS No.
24-0033 memiliki puncak-puncak diafraktogram yang hampir menyerupai. Puncak intensitas
tertinggi tergambar pada sudut 2theta yaitu 30°-40°. Fase tertinggi yang muncul adalah
hidroksiapatit. Terdapat pula puncak-puncak lain yaitu kalsium hidroksida dan kalsium fosfat.
Hal ini menunjukan penelitian yang telah dilakukan sudah sesuai karena perbandingan grafik
cangkang kerang kupang dan standar hidroksiapatit murni sangat mirip.

Hasil XRD yang disintesis dengan metode presipitasi dari kalsinasi serbuk cangkang
keong sawah yang direaksikan dengan larutan H3POa4. Senyawa ini membentuk kompleks
dengan rumus senyawa CasH.O13Ps. Kristal yang terbentuk di dalam senyawa tersebut
berbentuk hexagonal. Kandungan kristal memiliki persentasi tinggi ditandai dengan terdapat
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banyaknya fase kristal yang terbentuk. hal ini terlihat semakin tingginya intensitas dan
semakin sempitnya lebar puncak (peak) (Emmanuel et al., 2022)

Pada proses perhitungan derajat kritalinitas disini menggunakan data hasil XRD yang
diolah menggunakan Origin Graphing Analysis. Selanjutnya, % derajat kristalinitas dihitung
dengan membandingkan fraksi luas kristalin dengan penjumlahan fraksi luas kristalin dan
fraksi luas amorf, atau seperti persamaan 4. Data yang diambil dalam perhitungan tidak
semuanya, karena pembentukan kristal HAp paling dominan hanya terjadi pada jangkauan
10°-70° (Purnama and Langenati, 2006).

(Fraksi luas kristalin)
Kristalinitas =

(Fraksi luas kristalin + fraksi luas amorf)

Dari data XRD sesuai perhitungan diperoleh % derajat kritalinitas yang dihasilkan
sebesar 91,06%. Dan sisanya sebesar 8,94% merupakan amorf. % derajat kristalinitas yang
dihasilkan oleh hidroksiapatit yang disintesis dari cangkang keong sawah ini tergolong tinggi.
Ketika % derajat kristalinitas berada > 70% maka kristalinitasnya tergolong tingkat tinggi,
untuk % berada diantara angka 70% - 30% maka tingkat kristalinitasnya tergolong tingkat
sedang, dan untuk % derajat kristalinitasnya berada di < 30% maka kristalinitasnya dianggap
rendah, HAp dengan kristalinitas tinggi ini dianggap menguntungkan sebab memiliki sedikit
aktivitas terhadap bio-resorpsi dimana hal ini sangat penting untuk pembentukan ikatan kimia
dengan jaringan tulang di sekitarnya, dan juga struktur kristal HAp ini yang akan berkembang
ini tidak dapat larut dalam lingkungan fisiologisnya (Emmanuel et al., 2022).

Selain menghitung % derajat kristalinitas, dengan menggunakan applikasi Origin
Graphing Analysis dapat dihitung ukuran kristalnya. Ukuran kristal hasil analisa XRD akan
dihitung menggunakan rumus persamaan dari Debye-Scherrer (Masruroh et al., 2013), seperti
persamaan dibawah berikut :

K
D=
pcosd

Dimana :

D = ukuran kristal (nm)

K = faktor bentuk kristal (0,9)

A = panjang gelombang sinar-X (0,15406 nm)

B = nilai dari Full Width at Half Maximum (FWHM) (rad)
0 = sudut difraksi (derajat)

Berdasarkan persamaan (5) diatas dengan nilai panjang gelombang, intensitas, 20, dan
FWHM vyang telah dihasilkan dari uji XRD, didapatkan ukuran rata — rata kristal dari
hidroksiapatit yang disintesis dari cangkang keong sawah sebesar 36,333 nm dengan bentuk
hexagonal. Ukuran kristal ini dapat dipengaruhi dari usia cangkang keong terutama usia
kristal didalam bahan baku. Kristal yang diambil dari cangkang keong yang masih muda lebih
pendek dan tebal dibanding cangkang keong yang lebih dewasa (Emmanuel et al., 2022).

4.2.3 Karakterisasi Hidroksiapatit Berdasarkan Analisa Morfologi
Setelah mengetahui gugus fungsi dan kristalinitas yang terkandung dalam HAp.
Langkah selanjutnya adalah mengetahui morfologi serta ukuran partikel HAp dengan cara
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melakukan uji SEM-EDX merupakan gabungan dari 2 jenis pengujian, yaitu SEM dan EDX.
SEM (Scanning Electron Microcope) adalah pengujian yang bertujuan untuk megetahui
morfologi atau struktur permukaan dari suatu sampel padatan melalui suatu gambar.
Sementara EDX (Energy Dispersive X-Ray) adalah pengujian yang bertujuan untuk
menganalisis unsur atau karakterisitik kimia dari suatu material. Pengujian SEM-EDX ini
dapat dilakukan secara bersamaan ataupun terpisah.

Dengan mengolah data hasil analisa XRD menggunakan applikasi Match : Phase
Identification from Powder Diffraction dapat ditemukan perbandingan komponen kalsium

(Ca) dengan fosfor(P) dalam senyawa hidroksiapatit yang terbentuk.
Analysis Results

Phase composition Elemental composition

hydroxyapatite. Tb-doped (100.0%)]

Gambar 4. 5 Grafik Perbandingan Komponen Ca dan P dalam Senyawa Hidroksiapatit

Pada Gambar 4.5 ditunjukkan komposisi komponen Ca dan P dalam senyawa
hidroksiapatit yang disintesis dari cangkang keong sawah. Pada senyawa hidroksiapatit yang
terbentuk rasio perbandingan yang didapat antara komponen Ca/P nya yaitu 2,05. Yang
selanjutnya perbandingan ini dianalisa kembali menggunakan analisa EDX (Energy
Dispersive X-Ray).

clledax32\genesis\genmaps.spe 21-Apr-2022 14:50:50
au LSecs: 3
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Gambar 4. 6 Hasil Uji EDX

Berdasarkan hasil uji EDX yang telah dilakukan pada Gambar 4.6, didapatkan hasil sebagai
berikut :
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Tabel 4. 3 Tabel Komponen Dalam Hidroksiapatit

Element Wit% At%
CK 09.02 16.18

OK 39.87 53.71

PK 16.56 11.52
CaK 34.56 18.58
Matrix Correction ZAF

Berdasarkan hasil analisa EDX pada Tabel 4.3 di atas, didapatkan karakteristik kimia
dari senyawa hidroksiapatit yang disintesis dari cangkang keong sawah. Dari hasil yang telah
didapat, diketahui persentase komponen kalsium (Ca) pada hidroksiapatit sebanyak 34,56%
dan persentase komponen fosfor (P) sebanyak 16,56%. Dari persentase komponen ini, dapat
diketahui rasio perbandingan nilai Ca/P pada hidroksiapatit yang telah disintesis sebesar 2,08.
Hasil perbandingan berdasarkan analisa EDX yang telah dilakukan tidak jauh berbeda dengan
hasil yang didapatkan dari applikasi Match. Hal ini menandakan bahwa rasio perbandingan
Ca/P di dalam hidroksiapatit yang telah disintesis dari cangkang keong sawah ini mencapai
angka 2,05.

Stoikiometri HAp pada dasarnya terdiri atas kalsium(Ca) dan fosfor (P) dengan rasio
perbandingan Ca/P yaitu 1,67. Rasio ini telah terbukti paling efektif dalam mendorong
regenerasi tulang. Namun, berdasarkan analisa yang telah dilakukan, nilai rasio perbandingan
Ca/P pada hidroksiapatit yang disintesis dari cangkang keong sawah sebesar 2,05 yang mana
lebih tinggi dari pada rasio perbandingan Ca/P stoikiometri HAp. Rasio perbandingan Ca/P
yang tergolong non-stoikiometrik ini menandakan adanya sifat dari HAp alami. Kenaikan ini
dapat dapat disebabkan oleh metode kalsinasi yang telah dilakukan. Terbentuknya senyawa
CaO yang tinggi dapat menyebabkan rasio perbandingan Ca/P menjadi tinggi. Maka untuk
menurunkan rasio perbandingannya perlu menaikkan suhunya saat proses Kkalsinasi,
penggunaan suhu kalsinasi yang tinggi dapat mengakibatkan hidroksiapatit berubah menjadi
fasa B-TCP (B-tricalcium phosphate), dimana perubahan tersebut dapat menurunkan rasio
perbandingan Ca/Pnya. (Mohd Pu’ad, Koshy, et al., 2019)

Tujuan mencapai nilai Ca/P yang mendekati stoikiometri karena senyawa B-TCP (B-
tricalcium phosphate) dapat meningkatkan sifat hidroksiapatit yang akan digunakan sebagai
implant tulang. Rasio molar Ca/P mempengaruhi kekuatan hidroksiapatit. Artinya, semakin
besar rasio Ca/P, meningkatkan kekuatan hidroksiapatit. Kekuatan ini akan mencapai nilai
maksimum di sekitar rasio Ca/P 1,67 dan kekuatannya akan menurun jika rasio Ca/P lebih
besar dari 1,67 (Nurfiana et al., 2020).

Setelah mengetahui kristalinitas HAp dan gugus fungsi yang terkandung dalam HAp.
Langkah selanjutnya adalah mengetahui morfologi serta ukuran partikel HAp dengan cara
melakukan uji SEM Scanning Electron Microscopy. Hasil analisa SEM yang telah dilakukan
ditunjukkan pada Gambar 4.7 berikut ini.
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Gambar 4. silisa SE Ap peresr 50000%

Dari Gambar 4.7 dapat dilihat untuk gambar hasil uji Scanning Electron Microscopy
(SEM) pada perbesaran 50.000x dengan warna hitam mewakili pori-pori pada Hap yang telah
disintesis dengan ratio Ca/P 2,05. Bentuk morfologi partikel ini menunjukkan ukuran partikel
yang tidak merata dan menggumpal yang disertai bentuk aglomerasi dengan karakteristik
partikel tunggal cenderung berbentuk bulat. variasi bentuk dari senyawa Hap ini tidak
terpengaruh olen metode atau sumbernya (Mohd Pu’ad, Koshy, et al., 2019). Aglomerasi
yang terjadi pada senyawa Hap dapat terjadi disebabkan karena air yang tidak dapat
dihilangkan dengan proses freeze drying. Proses freeze drying memiliki dua tahap; pada tahap
pertama air fisik dihilangkan dan pada tahap kedua air kimia dikeluarkan dari sampel (Yorug
and Koca, 2009).

Berdasarkan Gambar 4.7 didapatkan ukuran partikel hidroksiapatit yang berbeda —
beda. Berdasarkan data analisa SEM dengan perbesaran 50.000x tersebut, didapatkan ukuran
partikel terkecil dari senyawa HAp yaitu sebesar 66,45 nm dan ukuran partikel terbesarnya
mencapai 92,15 nm. Perbedaan ukuran dari senyawa HAp ini tidak dipengaruhi oleh metode
yang digunakan saat proses sintesis Hap, namun hal ini disebabkan karena penggunaan
penggilingan tambahan dapat membantu mengurangi ukuran partikel HAp ke ukuran
nanometrik yang mendekati ukuran HAp manusia (Mohd Pu’ad, Koshy, et al., 2019).
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Gambar 4. 8 Grafik Distribusi Partikel

Pada Gambar 4.8 distribusi partikel diperoleh diolah menggunakan aplikasi ImageJ
dalam mendapatkan data bersebaran diameter secara sampling lalu dibentuk grafik
menggunakan Origin Graphing Analysys. Ukuran partikel pada HAp. HAp yang diperoleh
dengan ukuran partikel HAp sekitar 0,2 — 0,6 pum. partikel berukuran nano memiliki
keunggulan dalam hal aktivitas permukaan yang tinggi dan struktur ultrafine, bioaktivitas
lebih tinggi, dan resorbabilitas yang lebih baik daripada partikel berukuran mikron, ini juga
memungkinkan peningkatan sinterabilitas dan densifikasi menghindari pembentukan
microcrack. Hal tersebut dapat terjadi sebab semakin kecil ukuran partikel yang dihasilkan,
maka dapat meningkatkan luas permukaan kontak hidroksiapatit dengan jaringan sekitarnya
pada saat diaplikasikan. Dengan adanya perluasan permukaan kontak, maka dapat terjadi
peningkatan antara jaringan dengan hidroksiapatit (Mohd Pu’ad, Koshy, et al., 2019).

Untuk mengetahui porositas dari HAp dari cangkang keong sawah dilakukan analisa
menggunakan metode threshold (gelap-terang) dengan software ImageJ. Analisa dilakukan
dengan mengambil bagian satu kristal dari hasil SEM, kemudian dilakukan pengukuran
porositas melalui analisa partikel. Pada Gambar 4.9 dapat dilihat bahwa, bagian gelap
merupakan pori dari sampel yang kemudian diukur ukuran pori dari diameter feret rata-rata

dan persen porositasnya dari persen area gelap dengan fungsi Analyze Particle pada software
Image;j.
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(b)
Gambar 4. 9 Analisis Porositas HAp Cangkang Keong Sawah dengan ImegJ (a) Sebelum analisa
Threshold (b) Setelah analisa Threshold

Didapatkan hasil akhir bahwa rata — rata ukuran pori — pori dari satu partikelnya yaitu
38,659 nm. Atau dalam satu partikel persentase pori — pori yang terbentuk sebesar 0,8%.
Pori-pori yang terbentuk ini bertujuan sebagai tempat pertumbuhan jaringan pada implant di
dalam tubuh (Khandelwal and Prakash, 2016). HAp yang memiliki pori — pori tinggi dinilai
dapat efektif membantu dalam proses penyemmbuhan, namun bila tingkat porositas dari Hap
terlalu tinggi dapat mempengaruhi kinetika dalam pembentukan jaringan, sebab dengan
presentase porositas yang tinggi (80%) dapat menyebabkan pembentukan struktur yang tidak
teratur. Porositas HAp dinilai akan efektif sebagai tempat pertumbuhan jaringan jika
presentase porositasnya kurang dari 78%. Porositas dalam hidroksiapatit dapat berkurang
dengan meningkatnya suhu kalsinasi. Ini mungkin dikaitkan dengan pengemasan HAP yang
lebih ketat pada suhu tinggi, karena peningkatan kristalinitas struktur (Emmanuel et al., 2022).

4.3  Analisa Filamen Hidroksiapatit dengan Polycaprolactone

Setelah tahap pembuatan hidroksiapatit, selanjutnya dilakukan tahap terkahir yaitu
adalah pembuatan filamen dengan menggunakan alat screw extruder. Dalam membuat
filamen, hidroksiapatit yang telah terbentuk dicampurkan dengan PCL, pencampuan HAp dan
PCL ini dilakukan dengan perbandingan 0,5:9,5; 1:9 dan 2:8 (m HAp : m PCL). Penambahan
PCL dalam pembuatan filamen ini bertujuan untuk mengoptimalkan sifat hidroksiapatit.
Penambahan PCL dapat meningkatkan kekuatan tekan dan bioaktivitas dalam filamen, serta
dapat menambah fleksibilitas dan ketangguhan dari filamen ini (Hedayati et al., 2022).
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Pencampuran Hap dan PCL dilarutkan pada asam asetat glasial 100% sebanyak 50mL
dengan menggunakan magnetic stirrer selama 2 jam hingga campuran homogen. Kemudian
campuran HAp-PCL di letakkan pada wadah dan diamkan selama 24 jam untuk
menghilangkan aroma asam asetat. Setelah didiamkan, campuran HAp-PCL dimasukkan ke
dalam oven dengan suhu 110°C selama 45 menit dan didiamkan kembali pada suhu ruang
selama 24 jam untuk memadatkan campuran HAp-PCL.

() b
Gambar 4. 10 Padatan HAp-PCL dengan perbandingan (a) 0,5:9,5 (b) 1:9 (c) 2:8
Setelah memadat, padatan tersebut di potong kecil kecil untuk mempermudah bahan
dalam pembentukan filamen ketika dimasukkan kedalam alat screw extruder. Screw extruder

dioperasikan pada suhu 60°C. Hasil dari ekstruksi berbentuk seperti benang yang diameternya
bisa diatur dengan besar nozzle.

Gambar 4. 11 Hasil Filamen 3D printing dari campuran Hap dan PCI (A) 0,5:9,5 (B) 1:9 (C) 2:8

Filament yang dihasilkan memiliki Panjang yang bervariasi. Untuk campuran Hap
dan PCL sebesar 0,5:9,5 menghasilkan panjang filamen kurang lebih 30cm, untuk campuran
Hap dan PCL sebesar 1:9 menghasilkan Panjang filamen kurang lebih 21cm dan untuk
campuran Hap dan PCL sebesar 2:8 menghasilkan Panjang filamen kurang lebih 27cm. Untuk
mengetahui kekuatan struktur dari filamen maka perlu adanya uji mechanical streght dengan
parameter uji: stress (tegangan), strain (regangan), dan elongasi (pemanjangan).

4.3.1 Hasil Pengujian Kuat Tarik

Setelah dilakukan pengujian tarik pada filament dengan ukuran panjang 10cm variasi
rasio Hap dan PCL sebesar 2:8, 1:9, dan 0,5:9,5. Kemudian didapat hasil pengujian tarik
dengan tegangan dan regangan yang dapat dilihat pada gambar grafik sebagai berikut.
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Gambar 4. 12 Grafik Perbandingan Regangan dan Tegangan Pengujian Kuat Tarik

Dari Gambar 4.12 bisa didapatkan perbandingan antara setiap variasi setiap rasio Hap:PCL
dari hasil pengujian kuat tarik. Didapatkan data sebagai berikut.

Tabel 4. 4 Perbandingan Setiap Variasi Hap:PCL dari Hasil Kuat Tarik

0
Rasio Tegangan (N/mm?) (n?rln) Elonéoation
2:8 1,897 2,58 2,6%
1:9 1,496 1,12 1,1%
0,5:9,5 2,157 3,3 3,3%

Berdasarkan hasil kuat tarik pada Tabel 4.4, maksimum tegangan yang dapat diterima
komposit mengalami peningkatan seiring berkurangnya HAp dalam komposit. Pada
pencampuran HAp:PCL rasio 2:8 nilai maksimum tegangannya yaitu 1,897 N/mm? dan %
elongasi sebesar 2,6% , kemudian pada pencampuran HAp:PCL dengan rasio 0,5:9,5 nilai
maksimum tegangannya meningkat menjadi 2,157 N/mm? dan % elongasi sebesar 3,3%.
Pada pencampuran HAp:PCL rasio 1:9 maksimum tegangannya turun menjadi 1,496 N/mm?
dan % elongasi sebesar 1,1%.

Pada hasil kuat tarik menunjukkan bahwa rasio Hap:PCL terbaik pada rasio 0,5:9,5 hal
ini disebabkan PCL memiliki beberapa keuntungan seperti respon inflamasi dan tingkat
resorpsi yang lebih lambat. Karena sifat struktural yang menarik dari PCL, telah digunakan
untuk pembuatan pelat fiksasi tulang. Selain itu, PCL yang digabungkan dengan partikel
hidroksiapatit telah mendapat perhatian khusus. Pengisi ini dapat menginduksi sifat osteo-
konduktif dan toksisitas rendah (Trakoolwannachai et al., 2019) dan peningkatan dalam
penambahan polimer, tingkat % elongasi juga ikut meningkat (Zare et al., 2019). Akan tetapi
terjadi penurunan pada rasio Hap:PCL sebesar 1:9 hal ini bisa terjadi karena perbedaan
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diameter dan panjang filamen yang sangat signifikan daripada rasio Hap:PCL sebesar 2:8 dan
0,5:9,5.

4.3.2 Hasil Pengujian Kuat Tekan

Setelah dilakukan pengujian tekan pada filament dengan ukuran panjang 10cm variasi
rasio Hap dan PCL sebesar 2:8, 1:9, dan 0,5:9,5. Kemudian didapat hasil pengujian tarik
dengan tegangan dan regangan yang dapat dilihat pada gambar grafik sebagai berikut.

Kuat Tekan Variasi 2:8 (Hap:PCL) Kuat Tekan Variasi 1:9 (Hap:PCL)

Regangan (mm)

Kuat Tekan Variasi 0,5:9,5 (Hap:PCL)

0 1 2 3 4 5 6 7 8

Regangan (mm)

Gambar 4. 13 Grafik Perbandingan Regangan dan Tegangan Pengujian Kuat Tekan

Dari Gambar 4.13 bisa didapatkan perbandingan antara setiap variasi setiap rasio Hap:PCL
dari hasil pengujian kuat tekan. Didapatkan data sebagai berikut.

Tabel 4. 5 Perbandingan Setiap Variasi Hap:PCL dari Hasil Pengujian Kuat Tekan
i 9 Al %
Rasio Tegangan (N/mm?) (mm) Elongation
2:8 0,337 7,2 7,2%
1:9 0,178 3 3,0%
0,5:9,5 0,378 7,3 7,3%

Berdasarkan hasil kuat tarik pada Tabel 4.5, kuat tekan tertinggi terjadi pada
pencampuran HAp:PCL rasio 0,5:9,5 dengan nilai tegangannya 0,378 N/mm?. Kuat tekan
mengalami penurunan seiring bertambahnya komposisi HAp dalam komposit. Pada
pencampuran HAp:PCL dengan rasio 1:9 nilai tegangannya 0,178 N/mm? dan pada
pencampuran HAp:PCL rasio 2:8 nilai tegangannya 0,337 N/mm?.

Pada hasil kuat tekan menunjukkan bahwa rasio Hap:PCL terbaik pada rasio 0,5:9,5
hal ini disebabkan selama kompresi, penurunan nilai regangan sejalan dengan peningkatan
komposisi HAp. Hal ini disebabkan oleh sifat kerapuhan yang dibawa HAp tetapi
pengurangan nilai kuat tekan ini kurang signifikan dibandingkan dengan uji lentur. Dalam uji
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kuat tekan, baik pori-pori dan partikel HAP memberikan pengaruh yang lebih kecil pada jalur
retak (Romelczyk-baishya et al., 2022). Akan tetapi terjadi penurunan pada rasio Hap:PCL
sebesar 1:9 hal ini bisa terjadi karena perbedaan diameter dan panjang filamen yang sangat
signifikan daripada rasio Hap:PCL sebesar 2:8 dan 0,5:9,5.
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BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

51 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan di atas, maka dapat disimpulkan
bahwa :

1.  Nilai rasio perbandingan Ca/P yang didapatkan pada Hap yang disintesis dari
cangkang Keong Sawah sebesar 2,05.

2. Hasil pengujian FTIR didapatkan spektrum yang menandakan keberadaan gugus
fungsi OH" dan gugus fungsi PO4>. Hasil pengujian XRD didapatkan spektrum HAp
sesuai dengan spektrum HAp standar (JCPDS No. 24-0033) dengan persentase kristal
yang terbentuk mencapai 91,06%. Pengujian SEM juga didapatkan bentuk partikel
yang tidak merata dan menggumpal yang disertai bentuk aglomerasi dengan
karakteristik partikel tunggal cenderung berbentuk bulat, serta ukuran partikel yang
kebanyakan berada pada rentang 0,2 — 0,6 pm.

3. Pengaruh variasi pencampuran HAp:PCL pada komposit dapat diketahui melali uji
kuat tarik dan uji kuat tekan. Pada uji kuat tarik dan kuat tekan, semakin berkurangnya
konsentrasi HAp maka tegangan tarik filamen semakin kuat. Hasil uji kuat tarik
komposit yang paling optimal ketika pencampuran HAp:PCL dengan rasio 0,5:9,5.

5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan diatas, maka dapat diberikan saran untuk
penelitian lebih lanjut mengenai sintesis hidroksiapatit dari cangkang keong sawah dengan
kombinasi polycaprolactone (PCL) sebagai suture anchor berbasis 3D printing sebagai
berikut:

1. Perlu dilakukan penelitian dengan beberapa variable suhu kalsinasi agar
mendapatkan komposisi CaO yang optimal hingga mendapatkan nilai Ca/P yang
ideal sebesar 1,67.

2. Dalam pembuatan filamen 3D printing diperlukan metode yang optimal agar dalam
pembuatan filamen memiliki diameter yang sama sehingga pada saat uji mechanical
lebih akurat dan filamen yang terbentuk dapat dimanfaatkan untuk membuat
spesimen suture anchor yang diharapkan.
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APPENDIKS

Proses
Kalsinasi
Berat cangkang keong sebelum

gr/mo

kalsinasi = 224,33 gr
% Kandungan CaCOgz dalam cangkang = 93,43%
Berat CaCO3 sebelum kalsinasi = Berat sebelum x % CaCO3 cangkang
= 224,33 ? X 93,43%
209,59 gr
Mr CaCOs = 100 gr/mol
Mol CaCOs =  Berat CaCOs sebelum Kalsinasi
Mr CaCOs
= 209,59 gr
100 gr/mol
= 2,09 mol
Reaksi pada Proses Kalsinasi
CaCO — CaO + CO2
M 2,096
R 2,096 2,096 2,096
S 0,000 2,096 2,096
Mol CaO yang terbentuk = 2,096 mol
Mr CaO = 56 gr/mol
Berat Cao terbentuk (Teoritis) = Mol CaO terbentuk x Mr Cao
= 2,096 mol x 56
- g
117,371 r
Data Penelitian
Berat cangkang keong setelah kalsinasi T 11733 v
% kandungan CaO setelah kalsinasi = 99,52%
Berat CaO yang didapat = Berat cangkang setelah x % CaO
= 117,33 ? X 99,52%
- g
116,767 r
Prekusor Kalsium
Berat Cangkang yang digunakan = 516 g
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r
Berat yang digunakan x % Kandungan CaO

Berat CaO yang digunakan

~ 516 ? X 99,52%
- g
514 r
Mr CaO = 56 gr/mol
Mol CaO yang digunakan _ Berat CaO yang digunakan
- Mr Cao
_ 5,14 gr
- 56 gr/mol
= 0,0917 mol

Kemudia senyawa CaO direaksikan dengan menggunakan distilled water sebanyak 500
mL.

p air = 1 g/L
Volume air = 500 ml = 05 L
Berat air = Volume air x p air
= 0,5 L X 1 g/L
= 0,5 g
Mr air = 18 gr/mol
Mol air _ Berat air
- Mr air
_ 0,5 gr
- 18 gr/mol
= 0,02778 mol

Reaksi pembentukan prekusor kalsium
CaO + H20 — Ca(OH)2

0,091
M 7 0,02778
0,027
R 8 0,02778 0,0277778
0,063
S 9 0 0,0277778
Mol Ca(OH)2 yang terbentuk = 0,02778 mol
Molaritas Ca(OH): _ Mol Ca(OH);
~ Vol Ca(OH):
_ 0,02778 mol
05 L

0,05556 mol/L

3 Prekusor Fosfat
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Larutan H3sPO4 85% densitas 1,71 kg/L
dalam 1 mL larutan H3sPO4 85% terdapat
= 1710gr H3POq4

Mr H3POq 98 gr/mol
artinya 1 mol HsPO4s = 9 gr/mol

14,
85 x 1710 = 14535 gr = 14535 x 1 mol = 8 moldalam1lL
100 98
maka, M = n_(mol)
V (liter)
= 148
1
= 148 M

untuk membuat larutan HsPOsdengan konsentrasi 0,5 M sebanyak 100 mL, perlu
dilakukan pengenceran larutan HsPO4

Molaritas larutan HzPO4 (M>) = 0,5 M
Volume larutan H3PO4 (V2) = 100 mL = 01 L
= 0,1 L
Volume larutan H3POs (V1) = Vo x M
M
= 100 x 05
14,8
= 3,37838 mL

Mol larutan H3PO4 0,5M

Volume larutan x molaritas larutan
0,1 L x 0,5 mol/L

= 0,05 mol
4 Proses Sintesis
Reaksi sintesis HAp
H3PO Ho
10 Ca(lOH), + 6 4 > Caw(POs)s(OH), + 18 O
M 0,056 0,05
R 0,056 0,033333 0,005555556 0,1
S 0 0,02 0,005555556 0,1
Mol HAp yang terbentuk = 0,0056 mol
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Mr HAp
Massa HAp yang terbrntuk

1004  g/mol
Mol HAp x Mr HAp
0,0056 x 1004
557778 ¢

g/mol
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1. Hasil Analisa XRD
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2. Hasil Analisa FTIR
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3. Hasil Analisa SEM-EDX
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4. Hasil Analisa SEM
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