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ABSTRACT

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF GREEN MUSSEL
SHELLS (Perna viridis) BIOMATERIAL WASTE FROM THE BEACH

LABUHAN MARINGGAI (EAST LAMPUNG) AS THE BASE
MATERIALS OF BIOCERAMICS

By

Ulil Ulfah

It has been conducted the research, related to the preparation and characterization
waste biomaterial of green mussel shells with the aim to determine the effect of
calcination temperature on the characteristics of the content from CaCO3 green
mussel shells and used as a benchmark commercial CaCO3. Preparation of green
mussel shells carried by cleaning using H2SO4 solution then calcined at a
temperature of 500 °C, 800 °C and 1000 °C, and then characterized.
Characterization DTA / TGA indicates the decomposition of CaCO3 into CaO
with endotermal peak at a temperature of 741.7 °C and a mass loss of 41.45%.
The results of XRD analysis showed the green mussel shells before calcination
CaCO3 aragonite crystal structure phase, then calcination temperature of 500 °C
phase formed calcite. At the calcination temperature of 800 °C and 1000 °C
temperature phase transformed CaO and Ca(OH)2. Characterization of the
samples using FTIR showed that the green mussel shells before calcination and
calcination temperature of 500 °C, there are group of CO3

2-, C-O and O-H. After
calcination at temperature of 800 °C and 1000 °C there are group of Ca-O, C-H
and O-H. The result of SEM analysis showed the green mussel shells before
calcination has plate-like shape and EDS results showed the green mussel shells
elements contained mostly Ca. Based on the analysis that has been done, the
CaCO3 green mussel shells can be used as an alternative to commercial CaCO3 as
the base material of bioceramics.

Keywords: green mussel shells (Perna viridis), calcination, CaCO3, CaO.
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ABSTRAK

PREPARASI DAN KARAKTERISASI LIMBAH BIOMATERIAL
CANGKANG KERANG HIJAU (Perna viridis) DARI PANTAI LABUHAN

MARINGGAI (LAMPUNG TIMUR) SEBAGAI BAHAN DASAR
BIOKERAMIK

Oleh

Ulil Ulfah

Telah dilakukan penelitian terkait preparasi dan karakterisasi limbah biomaterial
cangkang kerang hijau dengan tujuan untuk mengetahui pengaruh suhu kalsinasi
terhadap karakteristik kandungan CaCO3 dari cangkang kerang hijau. Preparasi
cangkang kerang hijau dilakukan dengan membersihkan menggunakan larutan
H2SO4 kemudian dikalsinasi pada suhu 500 oC, 800 oC dan 1000 oC dengan
penahanan 3 jam, lalu dikarakterisasi. Karakterisasi DTA/TGA menunjukkan
adanya proses dekomposisi CaCO3 menjadi CaO dengan puncak endotermal pada
suhu 741,7 oC dan penurunan berat sebesar 41,45%. Hasil analisis XRD
menunjukkan cangkang kerang hijau sebelum kalsinasi CaCO3 memiliki struktur
fasa kristal aragonite, kemudian kalsinasi suhu 500 oC fasa yang terbentuk
calcite. Pada kalsinasi suhu 800 oC dan suhu 1000 oC fasa yang terbentuk adalah
CaO dan Ca(OH)2. Hasil analisis FTIR menunjukkan cangkang kerang hijau
sebelum kalsinasi dan kalsinasi suhu 500 oC terdapat gugus CO3

2-, C-O dan O-H.
Setelah kalsinasi pada suhu 800 ˚C dan suhu 1000 ˚C terdapat gugus Ca-O, C-H
dan O-H. Hasil analisis SEM cangkang kerang hijau sebelum kalsinasi memiliki
bentuk plate-like dan hasil EDS menunjukkan pada cangkang kerang hijau unsur
yang terkandung sebagian besar adalah Ca. Berdasarkan hasil analisis yang telah
dilakukan, CaCO3 cangkang kerang hijau dapat dijadikan alternatif pengganti
kalsium karbonat komersil sebagai bahan dasar biokeramik.

Kata kunci: Kerang hijau (Perna viridis), kalsinasi, CaCO3, CaO.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Kerang hijau (Perna viridis) merupakan binatang lunak (Molusca) yang hidup di

laut terutama pada daerah litoral, memiliki sepasang cangkang (Bivalvia)

berwarna hijau agak kebiruan, insang berlapis-lapis dan berkaki kapak serta

memiliki benang byssus. Kerang hijau adalah “suspension feeder”, dapat

berpindah-pindah tempat dengan menggunakan kaki dan benang byssus, hidup

dengan baik di perairan dengan kisaran kedalaman kurang dari 10 m, dengan

toleransi terhadap perubahan salinitas antara 27-35 per mil. Di perairan Indonesia

kerang hijau dapat ditemukan pada perairan pesisir, daerah mangrove dan muara

sungai (Cappenberg, 2008).

Kerang hijau memiliki potensi yang baik untuk dijadikan usaha budidaya, karena

murah dan mudah dilakukan. Kerang hijau mampu bertahan hidup dan

berkembang biak pada tekanan ekologis yang tinggi tanpa mengalami gangguan

yang berarti (Kordi, 2011). Usaha budidaya kerang hijau dikembangkan di pantai

Labuhan Maringgai, Lampung Timur untuk meningkatkan perekonomian

masyarakat. Kecamatan Labuhan Maringgai memiliki luas wilayah 19.489,73 ha

(Lampung Timur dalam angka, 2012) dengan 3.202 ha pantai berhutan bakau

(Perda Kabupaten Lampung Timur 2012). Dalam Peraturan Daerah Kabupaten

Lampung Timur Nomor 4 (2012) menyebutkan Labuhan Maringgai merupakan
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pusat pengembangan perdagangan, jasa pendukung kegiatan pertanian dan pusat

pengembangan perikanan. Kerang hijau merupakan salah satu produk perikanan

non-ikan yang telah lama dikonsumsi oleh penduduk Indonesia. Berdasarkan

analisis kimia, daging kerang hijau mengandung protein 18,3%, glikogen 2,0%,

lemak 0,45% dan air 78%. Hal tersebut menjadikan daya konsumsi masyarakat

akan kerang hijau tinggi (Kordi, 2011). Umumnya kerang hijau dikonsumsi

sebagai bahan pangan, sehingga menyisakan cangkang sebagai limbahnya.

Kerang merupakan alat pelindung diri yang terdiri atas lapisan karbonat,

dipisahkan oleh lapisan tipis protein diantara cangkang dan bagian tubuh (otot dan

daging) (Setyono, 2006). Penelitian yang dilakukan oleh Xu dan Zang (2014)

menyebutkan bahwa periostrakum kerang hijau memiliki tiga lapisan, dimana

lapisan dalam dan luar terdiri dari protein, sedangkan lapisan tengah merupakan

mineral CaCO3. Kandungan mineral utama dalam cangkang kerang hijau sebagian

besar adalah CaCO3 dan sebagian kecil Ca3(PO4)2 (Sinardi dkk, 2013). Dalam

penelitian yang dilakukan oleh Siriprom et al (2011) menggunakan analisis

EDXRF (Energy Dispersive X-Ray Fluorescence) menyebutkan kandungan yang

terdapat pada cangkang kerang hijau yaitu Ca 99,5%, Sc 0,24% dan Sr 0,47%.

Menurut Buasri et al (2013) komposisi kimia pada cangkang kerang hijau adalah

CaO 98,36%, Na2O 0,94%, SO3 0,29%, P2O5 0,16%, SrO 0,16%, ZrO2 0,05% dan

Cl 0,04%.

Dalam aplikasinya cangkang kerang hijau dimanfaatkan sebagai sumber kitin

yang disintesis menjadi kitosan (Kusumaningsih dkk, 2004), dan sumber CaO

yang digunakan sebagai katalis transesterifikasi untuk menghasilkan biodisel
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(methyl ester) (Buasri et al, 2013). Limbah cangkang kerang hijau juga dapat

dimanfaatkan sebagai bahan biomaterial, yaitu bahan alam yang bersifat lembam

dan dapat diimplantasikan ke dalam sistem tubuh sebagai pengganti jaringan

alami yang mengalami kerusakan (Siswanto, 2013). Seperti penelitian Shavandi et

al (2014) yang melakukan sintesis nano-hidroksiapatit dari limbah cangkang

kerang hijau menggunakan metode rapid microwave dan berhasil mensintesis

nano-kristalin hidroksiapatit murni dengan ukuran partikel 30-70 nm. Analisis

thermal menunjukkan bahwa sintesis HAp memiliki stabilitas panas yang luar

biasa pada 1000 oC, kemudian analisis XRD dan FTIR menunjukkan hasil

kemurnian yang tinggi pada bubuk hidroksiapatit yang disintesis. Hidroksiapatit

yang diperoleh memiliki potensi yang diaplikasikan sebagai material untuk

jaringan tulang.

Berdasarkan uraian di atas, adanya kandungan kalsium karbonat yang terdapat

pada cangkang kerang hijau mendorong penulis untuk melakukan penelitian

terkait preparasi dan karakterisasi limbah biomaterial cangkang kerang hijau

sebagai bahan dasar biokeramik. Karakterisasi dalam penelitian ini menggunakan

Differential Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis (DTA/TGA), X-Ray

Difraction (XRD), Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-ray

Spectroscopy (SEM-EDS) dan Fourier Transform Infra-Red (FTIR) diharapkan

dapat memberikan informasi mengenai karakteristik biokeramik dari cangkang

kerang hijau.
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B. Rumusan Masalah

Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Bagaimana mempreparasi limbah biomaterial cangkang kerang hijau (Perna

viridis) sebagai bahan dasar biokeramik?

2. Bagaimana pengaruh suhu kalsinasi terhadap karakteristik kalsium karbonat

dari cangkang kerang hijau (Perna viridis)?

C. Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Cangkang kerang hijau (Perna viridis) yang digunakan dalam pembuatan

bahan dasar biokeramik berasal dari pantai Labuhan Maringgai, Lampung

Timur.

2. Kalsinasi sampel dilakukan pada suhu 500 oC, 800 oC dan 1000 oC.

3. Karakterisasi sampel meliputi XRD, DTA/TGA, SEM-EDS dan FTIR.

D. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dilakukan penelitian ini adalah:

1. Mempreparasi limbah biomaterial dari cangkang kerang hijau (Perna viridis)

sebagai bahan dasar biokeramik.

2. Mengetahui pengaruh suhu kalsinasi terhadap karateristik kalsium karbonat

dari cangkang kerang hijau (Perna viridis) dengan analisis XRD, DTA/TGA,

SEM-EDS dan FTIR.
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E. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dilakukan penelitian ini adalah:

1. Penelitian ini diharapkan dapat menjadi sumber pengetahuan untuk penelitian

selanjutnya terkait biomaterial cangkang kerang hijau (Perna viridis) sebagai

bahan dasar biokeramik.

2. Mengurangi dan menambah nilai guna limbah cangkang kerang hijau (Perna

viridis).
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II. TINJAUAN PUSTAKA

Pada tinjauan pustaka ini menjelaskan tentang beberapa landasan teori yang

mendukung topik penelitian. Landasan teori ini dimulai dengan penjelasan

mengenai kerang hijau (Perna viridis), kalsium karbonat (CaCO3), biomaterial,

biokeramik, dan karakterisasi yang meliputi X-Ray Diffraction (XRD), Fourier

Transform Infra Red (FTIR), Differential Thermal Analysis/Thermogravimetric

Analysis (DTA/TGA) dan Scanning Electron Microscopy- Energy Dispersive X-

ray Spectroscopy (SEM-EDS).

A. Kerang Hijau (Perna viridis)

1. Definisi Kerang Hijau (Perna viridis)

Kerang hijau (Perna viridis) atau yang dikenal sebagai green mussel adalah

binatang lunak (mollusca) yang hidup di laut, memiliki sepasang cangkang dan

berwarna hijau. Kerang hijau merupakan organisme kelas pelecypoda, dimana

kelas pelecypoda selalu mempunyai cangkang katup sepasang sehingga disebut

bivalvia.

Kerang hijau (Perna viridis) dapat diklasifikasikan sebagai berikut:

Kingdom : Animalia

Phylum : Mollusca

Class : Bivalvia
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Subclass : Lamellibranchia

Orde : Mytiloida

Family : Mytilidae

Genus : Perna

Species : viridis (Linnaeus 1758)

(Kimball, 1983).

Secara eksternal, akan sulit untuk memastikan jenis kelamin pada Perna viridis.

Secara internal, jaringan gonad dari kerang jantan dewasa secara seksual berwarna

krem-putih, sedangkan kerang betina berwarna kemerahan. Oleh karena itu,

kerang betina dewasa memiliki daging berwarna oranye, sementara kerang jantan

dewasa memiliki daging putih (Gosling, 2003). Kerang hijau memiliki bentuk

kaki kecil seperti bentuk lidah, dengan alur pada permukaan ventral yang terus-

menerus sampai lubang byssal. Dalam lubang ini, sekresi kental memancarkan,

melewati alur dan pengerasan secara bertahap pada saat kontak dengan air laut.

Byssal sangat kuat dan elastis yang berfungsi menahan kerang pada substrat keras

(Power et al, 2004). Skema anatomi tubuh kerang hijau dapat dilihat pada Gambar

2.1.

Gambar 2.1. Skema anatomi kerang hijau (Silverman, 2007).



8

2. Morfologi Cangkang Kerang Hijau (Perna viridis)

Perna merupakan salah satu genus dari famili mytilidae, genus lain adalah

Mytilus. Pada kerang dewasa antara Perna dan Mytilus dapat dibedakan oleh

berkas otot penghubung yang meninggalkan pola lebih melebar pada cangkang

bagian dalam Perna. Selain itu terdapat otot anterior adductor pada Mytilus,

termasuk pada individu yang masih muda, sedangkan pada Perna tidak ditemukan

adanya otot tersebut.

Gambar 2.2. Bagian-bagian cangkang kerang hijau (Gosling, 2003).

Kerang hijau memiliki dua katup cangkang dengan ukuran yang sama. Pada

Gambar 2.2 katup berengsel anterior terdapat pada daerah umbo. Garis pallial

merupakan bagian dari kerang yang terdapat di sepanjang mantel. Pada bagian

dalam setiap katup terdapat dua otot, otot posterior adductor lebih kecil dari otot

anterior adductor. Otot anterior adductor dan otot posterior adductor melekat

pada kerang, otot tersebut berfungsi untuk mengontrol pergerakan kerang. Bysus

muncul melalui bagian ventral dari kerang dan berfungsi untuk melekatkan kerang

dengan substrat atau kerang lainnya (Gosling, 2003).
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Kerang hijau (Perna viridis) memiliki besar 80-100 mm dan kerang yang cepat

tumbuh. Kerang hijau biasanya terdapat pada kedalaman kurang dari 10 m dan

hidup selama kurang lebih tiga tahun (Soon et al, 2014). Bentuk cangkang kerang

hijau agak meruncing pada bagian belakang, berbentuk pipih pada bagian tepi

serta dilapisi periostrakum pada bagian tengah cangkang. Pada fase juvenil

cangkang berwarna hijau cerah dan pada fase dewasa warna mulai memudar dan

menjadi coklat dengan tepi cangkang berwarna hijau. Sedangkan pada bagian

dalam cangkang berwarna hijau kebiruan (Cappenberg, 2008).

Lapisan dalam dan luar pada cangkang kerang hijau terdiri dari protein,

sedangkan lapisan tengah merupakan mineral dengan nanospheres amorf yang

berkarbonasi Ca-Mg fosfat (ACCP). Nanospheres ini dapat bertindak sebagai

stabilizer pH untuk memfasilitasi mineralisasi awal kerang, dan juga memberikan

perlindungan yang lebih baik untuk kerang CaCO3 (Xu & Zang, 2014).

3. Penelitian Terkait Kerang Hijau (Perna viridis)

Cangkang kerang hijau dijadikan sebagai sumber CaO yang dimanfaatkan sebagai

katalis yang digunakan untuk reaksi transesterifikasi pada produksi biodisel.

Dekomposisi CaCO3 yang telah dihaluskan dikalsinasi pada temperatur 950 oC

untuk menghasilkan senyawa CaO. Reaksi transesterifikasi dilakukan terhadap

minyak kedelai, metanol dan katalis cangkang kerang pada temperatur 60 oC.

Menggunakan metodologi respon permukaan (RSM) dengan parameter yang

berbeda (suhu kalsinasi, konsentrasi katalis dan rasio molar metanol minyak)

dipelajari. Masing-masing parameter ditetapkan pada tiga tingkat yaitu suhu

kalsinasi rendah, sedang dan tinggi dengan masing-masing suhu 950 oC, 1000 oC,
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dan 1050 oC. Konsentrasi katalis dari 6, 9 dan 12 % berat, methanol untuk rasio

minyak dari 12: 1, 18: 1 dan 24: 1. Hasil optimasi menunjukkan bahwa suhu

kalsinasi 1050 oC, konsentrasi katalis 12% berat, dan metanol untuk rasio minyak

24:1 memberikan nilai maksimum dan kemurnian menghasilkan produksi

biodiesel (Rezaei et al, 2013).

Selain dimanfaatkan sebagai katalis, cangkang kerang hijau dimanfaatkan sebagai

sumber hidroksiapatit. Hidayat (2013) melakukan penelitian dengan mensintesis

hidroksiapatit dari cangkang kerang hijau menggunakan metode sol-gel.

Parameter sintesis yang diatur adalah pH, dan peubah yang dibandingkan adalah

suhu pemanasan pada 900 oC dan 1100 oC. Hidroksiapatit yang terbentuk

dicirikan dengan analisis XRD, FTIR, dan SEM. Hasil síntesis menunjukkan

bahwa hidroksiapatit terbentuk pada pH basa. Pola XRD memperlihatkan HAp

terbentuk disertai apatit karbonat tipe A, oktakalsium fosfat, α- dan β-trikalsium

fosfat. Kristalinitas sampel meningkat dengan meningkatnya waktu dan suhu

pemanasan. Kualitas HAp akan semakin baik dengan meningkatnya kristalinitas.

Hasil analisis SEM menghasilkan morfologi seperti granul dengan butir yang

seragam, namun memiliki permukaan yang kasar. Meningkatnya suhu pemanasan

juga akan meningkatkan jumlah HAp yang terbentuk.

B. Kalsium Karbonat (CaCO3)

Kalsium karbonat (CaCO3) terjadi di alam sebagai batu kapur dalam berbagai

bentuk seperti marmer, kapur, dan karang. CaCO3 banyak digunakan sebagai

bahan baku dalam industri kimia, seperti: semen, plester, refraktori, dan kaca

sebagai bahan bangunan. Selain itu CaCO3 juga digunakan untuk menghasilkan
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kapur, dan sejumlah senyawa kalsium. CaCO3 dihasilkan baik sebagai bubuk atau

berupa endapan. Dalam pengembangannya CaCO3 terdiri dari partikel halus

dengan kemurnian lebih besar dan memiliki ukuran lebih seragam. Kalsium

karbonat (CaCO3) memiliki banyak aplikasi komersial yang penting seperti:

tekstil, kertas, cat, plastik, lem, dan kosmetik. CaCO3 terjadi dalam dua bentuk

kristal, heksagonal dikenal sebagai kalsit dan bentuk ortorombik sebagai aragonit.

Kalsit terurai pada pemanasan 825 °C, dan aragonit meleleh suhu 1.339 °C (102,5

atm). Densitas 2.71 g/cm3 (kalsit), 2.83 g/cm3 (aragonit), tidak larut dalam air (15

mg/L pada 25 °C), larut dalam asam mineral encer (Patnaik, 2001).

C. Biomaterial

Biomaterial adalah semua material sintetik yang digunakan untuk menggantikan

atau memperbaiki fungsi jaringan tubuh yang secara berkelanjutan atau sekedar

bersentuhan dengan cairan tubuh (Davis, 2003). Secara umum biomaterial

merupakan suatu material tak-hidup yang digunakan sebagai perangkat medis dan

mampu berinteraksi dengan sistem biologis. Adanya interaksi ini mengharuskan

setiap biomaterial memiliki sifat biokompatibilitas, yaitu kemampuan suatu

material untuk bekerja selaras dengan tubuh tanpa menimbulkan efek lain yang

berbahaya. Ide untuk menggantikan organ manusia yang rusak dengan material

tak-hidup telah ada sejak lebih dari dua ribu tahun yang lalu dimulai oleh Bangsa

Romawi, China dan Aztec yang memiliki peradaban kuno tercatat menggunakan

emas untuk perawatan gigi (Ratner et al, 1996).
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D. Biokeramik

Keramik telah digunakan oleh manusia selama ribuan tahun. Penggunaan keramik

terbatas karena memiliki kerapuhan, kerentanan terhadap takik atau microcracks,

dan kekuatan tarik rendah. Namun, dalam 100 tahun terakhir, teknik inovatif

untuk fabrikasi keramik telah menyebabkan penggunaannya sebagai bahan

"teknologi tinggi”. Dalam perkembangannya  keramik dan komposit dapat

digunakan untuk menambah atau mengganti berbagai bagian tubuh, terutama

tulang. Keramik yang digunakan untuk tujuan kesehatan diklasifikasikan sebagai

biokeramik. Kelembaman yang relatif terhadap cairan tubuh, kekuatan tekan

tinggi, dan penampilan estetis menyebabkan penggunaan keramik dalam bidang

kedokteran gigi sebagai mahkota gigi. Beberapa karbon telah digunakan sebagai

implan terutama untuk aplikasi interfacing darah seperti katup jantung. Karena

kekuatan spesifik yang tinggi sebagai serat dan biokompatibilitas, keramik juga

digunakan sebagai penguat komponen dari bahan implan komposit dan untuk

aplikasi tarik seperti tendon buatan dan ligamen (Park et al, 2003).

Biokeramik telah banyak digunakan untuk memperbaiki kualitas hidup orang

banyak. Material ini didisain secara khusus seperti polycrystalline alumina atau

hydroxyapatite, gelas keramik (bio-active glass) dan polyethylene-hydroxyapatite

composite yang sangat baik digunakan untuk perbaikan, rekontruksi dan

penggantian bagian tubuh yang rusak, seperti tulang. Sebagai contoh alumina

telah digunakan selama lebih dari 20 tahun pada operasi persendian tulang (hip)

karena bahan ini mempunyai koefisien gesek yang rendah (low coefficient

offriction) dan mempunyai gaya geser yang minimum (Lukasen et al, 2007).
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E. Karakterisasi Material

Untuk mengetahui karakteristik dari suatu bahan atau material, maka perlu

dilakukan analisis bahan. Beberapa jenis analisis yang dibahas untuk keperluan

penelitian ini diantaranya X-Ray Diffraction (XRD), Fourier Transform Infra Red

(FTIR), Differential Thermal Analysis / Thermogravimetric Analysis (DTA/TG)

dan Scanning Electron Microscopy (SEM).

1. X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X ditemukan oleh seorang ilmuwan Willhem Roentgen pada tahun 1895.

Sinar-X terjadi jika suatu bahan ditembakkan dengan elektron dengan kecepatan

dan tegangan yang tinggi dalam suatu tabung vakum. Semakin cepat elektron

yang menabrak sasaran, semakin kuat daya tembus sinar-X yang dihasilkan,

kemudian semakin banyak elektron yang menabrak, semakin besar intensitas

sinar-X. Teori elektromagnetik mengatakan bahwa muatan listrik yang mengalami

percepatan akan meradiasikan gelombang elektromagnetik (Kusminarto, 2011).

Radiasi elektromagnetik memiliki rentang panjang gelombang kurang lebih dari

0,01 nm hingga 10 nm (energi kurang lebih dari 100 eV hingga 100 KeV). Sinar-

X dipancarkan dalam transisi antara berbagai tingkat energi terisi yang lebih

rendah dari sebuah atom. Elektron-elekron terdalam terikat sedemikian kuatnya

sehingga ukuran lebar antara tingkat energi mamadai bagi pemancaran foton

dalam rentang panjang gelombang sinar-X. Sebaliknya, ikatan elektron-elektron

terluar relatif lemah, dan lebar antara tingkat ini hanyalah beberapa elektron volt

(Krane, 1992). Cahaya dengan panjang gelombang yang lebih pendek

memberikan resolusi yang lebih besar ketika meneliti benda secara mikroskopis
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(Giancoli, 2001). Sinar-X memiliki panjang gelombang λ = 0,05 sampai 0,25 nm

(0,5-2,5 Å) yang mendekati jarak antar atom kristal. Sinar ini merupakan besaran

dalam orde dimensi atomik yang cocok untuk analisis kristal, dimana besarnya

tergantung target yang digunakan. Pada umumnya, difraksi sinar-X menggunakan

target sebagai sumber radiasi yaitu diantaranya adalah Cu, Co, Cr, Mo dan Fe

(Smith, 1990).

Prinsip analisis XRD didasarkan pada atom-atom dalam suatu struktur bahan yang

didifraksikan pada panjang gelombang tertentu dan pada sudut-sudut (2θ) tertentu.

Identifikasi struktur fasa yang ada pada sampel secara umum dilakukan dengan

menggunakan standar melalui data base Join Commite on Powder Diffraction

Standar, JCPDS (1969) International Centre for Diffraction Data, ICDF (1978).

Analisis kualitatif didasarkan pada intensitas dari sampel dibandingkan atau

dicocokkan dengan intensitas menggunakan standard internal maupun standard

external (Cullity, 1992).

Metode analisis difraksi sinar-X dikenal dengan sebutan X-Ray Diffraction (XRD)

digunakan untuk mengetahui fasa kristalin meliputi transformasi struktur fasa,

ukuran partikel bahan seperti keramik, komposit, polimer dan lain-lain. Secara

umum, pola difraksi mengandung informasi tentang simetri susunan atom (space

group), penentuan struktur bahan kristal atau amorf, orientasi kristal serta

pengukuran berbagai sifat bahan yaitu tegangan (strain), vibrasi termal dan cacat

kristal (Cullity, 1992). Difraksi sinar-X dalam analisis padatan kristalin

memegang peranan penting untuk meneliti parameter kisi dan tipe struktur, selain

itu dimanfaatkan untuk mempelajari cacat pada kristal individu dengan
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mendeteksi perbedaan intensitas difraksi di daerah kristal dekat dislokasi dan

daerah kristal yang mendekati kesempurnaan (Smallman, 2000). Apabila sinar-X

jatuh pada kisi kristal, sinar tersebut akan didifraksikan, artinya sinar yang sefase

akan saling menguatkan dan tidak sefase akan saling meniadakan atau

melemahkan (Cullity, 1992).

Jika seberkas sinar-X dengan panjang gelombang λ diarahkan pada permukaan

kristal dengan sudut θ, maka sinar tersebut akan dihamburkan oleh bidang atom

kristal dan akan menghasilkan puncak difraksi. Difraksi terjadi bila gerak

gelombang mengenai satu set benda yang mengahamburkan cahaya dan λ harus

dalam orde besar. Besar sudut difraksi θ tergantung pada panjang gelombang λ

berkas sinar-X dan jarak d antara bidang. Difraksi sinar-X dalam suatu kristal

dapat diilustrasikan pada Gambar 2.3 di bawah ini:

Gambar 2.3. Sinar-X yang dihamburkan oleh atom-atom kristal yang
berjarak d (Robinson et al, 2005).

Dari Gambar 2.3 terlihat bahwa gelombang pertama memiliki panjang yang sama

yaitu MO + ON, begitu pula dengan gelombang kedua yaitu XP + PY. Gelombang
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kedua berjalan lebih jauh dari gelombang pertama, dan selisihnya dimisalkan

sebagai D.

Dimana nilai D = (XP + PY) x (MO + ON) (2.1). Jika dari titik O ditarik garis ke

XP dan PY, diberi tanda Q dan R, maka :

XQ = MO, RY = ON (2.1)

Perbedaan antara dua gelombang tersebut adalah :

D = QP + PR (2.2)

Diketahui bahwa QP dan PR merupakan kelipatan l (panjang gelombang) dan

panjang QP sama dengan panjang PR yaitu sebesar d sin q, sehingga hubungan

interferensi dari sinar dengan sudut datang q akan memenuhi persamaan Bragg

sebagai berikut :

λ = 2d sin (2.3)

dengan: λ = panjang gelombang (m)

d = jarak antar kisi (m)

= sudut difraksi

Secara eksperimen, hukum Bragg dapat digunakan dengan dua cara.  (1) Dengan

memakai sinar-X yang diketahui panjang gelombang λ dan (2) mengukur sudut θ

(teta), maka dapat ditentukan pula jarak d dari berbagai bidang kristal (Robinson

et al, 2005).

2. Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Pada dasarnya spektrofotometri FTIR adalah sama dengan spektrofotometri IR

dispersi, yang membedakannya adalah pengembangan pada sistem optik sebelum

berkas sinar inframerah melewati sampel.  Beberapa radiasi inframerah diserap
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oleh sampel dan sebagian dilewatkan (ditransmisikan). Spektrum yang dihasilkan

merupakan penyerapan dan transmisi molekul, menciptakan bekas molekul dari

sampel.  Seperti sidik jari tidak ada dua struktur molekul khas yang menghasilkan

spektrum inframerah sama (Thermo, 2001).

Salah satu hasil kemajuan instrumentasi IR adalah pemrosesan data seperti

Fourier Transform Infra Red (FTIR). Teknik ini memberikan informasi dalam hal

kimia, seperti struktur, gugus fungsi, polipaduan, perubahan induksi tekanan dan

reaksi kimia. Dalam teknik ini padatan diuji dengan cara merefleksikan sinar

inframerah yang melalui tempat kristal sehingga terjadi kontak dengan permukaan

cuplikan. Degradasi atau induksi oleh oksidasi, panas, maupun cahaya, dapat

diikuti dengan cepat melalui inframerah. Sensitivitas FTIR adalah 80-200 kali

lebih tinggi dari instrumentasi dispersi standar karena resolusinya lebih tinggi.

Teknik pengoperasian FTIR berbeda dengan spektrofotometer inframerah. Pada

FTIR digunakan suatu interferometer Michelson sebagai pengganti monokromator

yang terletak di depan monokromator. Interferometer ini akan memberikan sinyal

ke detektor sesuai dengan intensitas frekuensi vibrasi molekul yang berupa

interferogram. Spektroskopi FTIR digunakan untuk mendeteksi sinyal lemah

menganalisis sampel dengan konsentrasi rendah analisis getaran (Robinson et al,

2005).

3. Differential Thermal Analysis/ Thermogravimetric Analysis (DTA/TGA)

Differential thermal analysis (DTA) merupakan teknik analisis dimana perbedaan

temperatur antara sampel dan material referensi yang tidak beraksi diukur sebagai

fungsi dari tmperatur. Dengan menganalisis perbedaan temperatur antara material

sampel dan referensi di dalam sebuah tungku atau dibandingkan dengan material
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inert yang biasanya digunakan yaitu Al2O3 (Alumina) yang dikondisikan secara

serentak atau bersamaan. Sedangkan untuk pemanasan atau pendinginannya

dilakukan secara terkontrol. Suhu dari sampel dan pembanding pada awalnya

sama sampai terdapat kejadian yang mengakibatkan perubahan suhu seperti

pelelehan, penguraian, atau perubahan struktur kristal sehingga suhu pada sampel

berbeda dengan pembanding. Bila suhu sampel lebih tinggi daripada suhu

referensi maka perubahan yang terjadi adalah eksotermal, dan endotermal bila

sebaliknya.

Prinsip - prinsip dasar dari DTA yaitu sample holder yang terdiri dari sampel dan

referensi (Al). Sensor yang terdiri dari (Pt/Rh atau chromel/alumel thermocouples,

satu untuk sampel dan satu untuk referensi, dihubungkan dengan pengontrol suhu

diferensial). Furnace Alumina block berisi sampel dan referensi, dan temperature

controller berfungsi untuk mengontrol program suhu dan atmosfer furnace.

Adapun manfaat dari dilakukannya uji DTA yaitu, kita dapat mengetahui

karakteristik termal suatu material yang muncul pada proses pemanasan pada

suatu material dimana nantinya akan mengalami perubahan struktur yang dapat

terlihat dari puncak fase-fase yang terbentuk. Komponen peralatan utama DTA

terdiri atas pemegang sampel, tungku yang dilengkapi dengan termokopel, sistem

pengendali aliran, sistem penguat sinyal, pengendali program tenaga tungku dan

perekam. Skema analisis DTA dapat dilihat pada Gambar 2.5.
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Gambar 2.4. Skema analisis DTA (Robinson et al, 2005).

DTA didasarkan pada perubahan aliran panas ke dalam sampel. Dengan

menggunakan DTA kita dapat mendeteksi dekomposisi atau penguapan sampel.

Perubahan fisik yang tidak melibatkan perubahan berat dapat dideteksi oleh DTA.

Perubahan tersebut meliputi kristalisasi, peleburan, perubahan fase kristal padat,

dan homogen reaksi dalam keadaan padat. Dalam setiap perubahan ini ada aliran

panas antara sampel dan sekitarnya yang disebabkan oleh transisi endotermik atau

eksotermik atau dengan perubahan dalam kapasitas panas. Penggunaan utama dari

DTA adalah untuk mendeteksi proses termal dan ciri mereka sebagai eksotermik

atau endotermik, reversibel atau ireversibel, tetapi hanya secara kualitatif. DTA

kurva termal dapat digunakan untuk menentukan urutan reaksi (kinetika), dan

dapat memberikan informasi yang diperlukan untuk membangun diagram fase

untuk bahan. DTA dapat digunakan untuk karakterisasi bahan rekayasa, untuk

penentuan perubahan struktural dan kimia yang terjadi selama sintering,

peleburan, dan perlakuan panas pada alloy untuk mengubah struktur mikro,

identifikasi berbagai jenis karet sintetis, dan penentuan perubahan struktural

dalam polimer.
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Thermogravimetric Analysis (TGA) mengukur massa (berat) dari sampel dalam

suasana ditentukan sebagai suhu sampel yang diprogram. Program suhu yang

paling umum adalah peningkatan linear suhu dengan waktu. Dalam percobaan

TGA yang paling umum, suhu sampel meningkat secara linear selama periode

waktu dan massa sampel terus direkam. Output dari percobaan TGA adalah plot

massa (atau % massa) vs temperatur. Perubahan berat sampel sebagai perubahan

suhu memberitahu kita beberapa hal. Pertama, menentukan suhu dimana bahan

kehilangan berat. Kehilangan berat menunjukkan dekomposisi atau penguapan

sampel. Kehilangan berat menunjukkan adsorpsi dengan sampel dari komponen di

atmosfer atau reaksi kimia dengan atmosfer. Kedua, suhu dimana tidak ada

perubahan berat terjadi ditentukan, yang menunjukkan stabilitas suhu material

(Robinson et al, 2005).

4. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan salah satu instrumen yang

paling serbaguna untuk pemeriksaan dan analisis morfologi mikro serta

karakteristik komposisi kimia. Hal ini diperlukan untuk mengetahui prinsip-

prinsip dasar optik cahaya untuk memahami dasar-dasar mikroskop elektron.

Mikroskop optik memiliki batas resolusi ~ 2.000 Å dengan memperbesar sudut

visual melalui lensa optik. Cahaya mikroskop menjadi penting untuk penelitian

ilmiah. Sejak penemuan bahwa elektron dapat dibelokkan oleh medan magnet

dalam berbagai eksperimen di tahun 1890-an, mikroskop elektron telah

dikembangkan dengan mengganti sumber cahaya dengan energi tinggi berkas

elektron (Zhou et al, 2007).
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SEM merupakan suatu mikroskop elektron yang mampu menghasilkan gambar

beresolusi tinggi dengan energi E berkisar 2-5 keV hingga 20-40 keV. Sebuah

SEM terdiri dari electron gun yang menghasilkan berkas elektron, optik

elektromagnetik untuk mengarahkan dan memfokuskan berkas elektron, dan

detektor mengumpulkan elektron yang berasal dari sampel (baik hamburan

langsung atau dipancarkan dari sampel) digunakan untuk mengumpulkan

gambar. Energi dari elektron E, kepadatan massa dari target, dan nomor atom Z

dari sampel menentukan intensitas relatif dari berbagai jenis hamburan elektron.

Kedalaman penetrasi elektron, jarak bebas rata-rata dan kekuatan hamburan

yang berbeda (yang juga tergantung pada kedua Z dan E) berperan dalam

informasi yang didapat (dalam bentuk gambar). SEM digunakan untuk

memeriksa struktur mikro sampel kristal tunggal sementara spektrometri energi

dispersif x-ray (EDS) digunakan untuk mengukur komposisi kimia dari sampel

(Kazmiruk, 2012).

Gambar yang diperoleh dari SEM tergantung pada akuisisi sinyal yang

dihasilkan dari sinar elektron dan interaksi spesimen. Interaksi ini dapat dibagi

menjadi dua kategori utama: interaksi elastis dan interaksi inelastis. Hasil

hamburan elastis dari defleksi elektron dengan inti atom spesimen atau dengan

elektron kulit terluar energi yang sama. Jenis interaksi ditandai dengan

kehilangan energi yang diabaikan selama tabrakan dan dengan perubahan arah

lebar sudut dari elektron yang tersebar. Elektron yang elastis tersebar melalui

sudut lebih dari 90° disebut backscattered electron (BSE), dan menghasilkan

sinyal yang berguna untuk pencitraan sampel. Hamburan inelastis terjadi melalui

berbagai interaksi antara peristiwa elektron dan elektron dan atom sampel, dan
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hasil dalam berkas elektron primer mentransfer energi besar untuk atom tersebut.

Jumlah kehilangan energi tergantung pada apakah elektron yang keluar tunggal

atau kolektif dan pada energi yang mengikat elektron untuk atom. Akibatnya,

eksitasi elektron spesimen selama ionisasi atom mengarah ke elektron sekunder

(SE), yang secara konvensional didefinisikan memiliki energi kurang dari 50 eV

dan dapat digunakan untuk gambar atau menganalisis sampel. Dalam

kebanyakan kasus ketika berkas elektron mengenai permukaan spesimen,

bukannya memantul segera, elektron energik menembus ke sampel untuk

beberapa jarak sebelum elektron menghadapi dan bertabrakan dengan atom

spesimen. Dengan demikian, berkas elektron primer menghasilkan apa yang

dikenal sebagai wilayah eksitasi primer, dimana berbagai sinyal yang dihasilkan.

Ukuran dan bentuk dari zona ini sebagian besar tergantung pada energi berkas

elektron dan nomor atom, serta densitas dari spesimen (Zhou et al, 2007).
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III. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Juni 2015 sampai dengan Desember 2015.

Penelitian dilakukan di Laboratorium Fisika Material FMIPA Unila. Kalsinasi

sampel dilakukan di Laboratorium Biomassa FMIPA Unila. Karakterisasi

DTA/TGA dilakukan di Laboratorium Biomassa FMIPA Unila. Kemudian

karakterisasi XRD dan FTIR dilakukan di Laboratorium UIN Jakarta. Untuk

karakterisasi SEM dilakukan di Laboratorium P3GL Bandung.

B. Alat dan Bahan

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah : oven, beaker glass, pipet tetes,

spatula, blender, mortar dan pestle, alat penyaring, wadah tertutup, aluminium

foil, plastik press, cawan tahan panas, furnace, Differential Thermal

Analysis/Thermogravimetric Analysis (DTA/TG), X-Ray Difraction (XRD),

Fourier Transform Infra-Red (FTIR), dan Scanning Electron Microscopy-Energy

Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDS). Sedangkan bahan yang digunakan

dalam penelitian ini adalah cangkang kerang hijau (Perna viridis), air, aquades,

H2SO4 dan CaCO3Merck.
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C. Prosedur Penelitian

Langkah-langkah yang dilakukan dalam penelitian ini yaitu preparasi bahan dasar,

kalsinasi sampel pada suhu 500 oC, 800 oC dan 1000 oC. Kemudian dilakukan

karakterisasi sampel dengan pembanding CaCO3 komersial sebelum dan sesudah

kalsinasi. Karakterisasi sampel meliputi analisis DTA/TG untuk menentukan sifat

thermal dan stabilitas bahan, FTIR untuk mengetahui gugus fungsi, XRD untuk

mengetahui struktur kristal dan karakterisasi SEM-EDS untuk mengetahui

mikrostruktur sampel.

1. Preparasi Bahan Dasar

Preparasi bahan dasar kerang hijau yang dilakuakan pada penelitian ini

meliputi:

a. Membersihkan cangkang kerang hijau dari kotoran yang ada dengan

menggunakan air secara berulang-ulang.

b. Merebus cangkang kerang hijau selama 5 jam.

c. Mengeringkan cangkang kerang hijau dalam oven pada suhu 100 oC

selama 3 jam.

d. Membuat larutan H2SO4 dengan komposisi 5 : 95 ( 5% H2SO4 dan 95%

aquades).

e. Membersihkan bagian yang menempel pada cangkang kerang hijau

menggunakan larutan H2SO4 dengan cara menyikatnya.

f. Mencuci cangkang kerang hijau yang telah dibersihkan menggunakan

larutan H2SO4 dengan air hingga bersih.

g. Mengeringkan dalam oven pada suhu 120oC selama 3 jam.

h. Menghaluskan cangkang kerang hijau menggunakan blender.
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i. Menghaluskan serbuk cangkang kerang hijau yang telah di blender

menggunakan mortar dan pestle selama 3 jam.

j. Menghaluskan serbuk cangkang kerang hijau menggunakan ball mill

untuk memperoleh particle size yang lebih kecil.

2. Kalsinasi

Serbuk sampel yang telah melalui proses preparasi dan CaCO3 komersial

kemudian dilakukan kalsinasi. Proses kalsinasi dilakukan menggunakan

tungku pembakaran atau furnace dengan suhu yang dapat diatur. Suhu yang

digunakan pada penelitian ini adalah 500 °C, 800 °C, dan 1000 °C dengan

waktu penahanan 3 jam.

3. Karakterisasi

Karakterisasi sampel dilakukan dengan menggunakan alat Differential

Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis (DTA/TG), X-ray Diffraction

(XRD), Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray

Spectroscopy(SEM-EDS), dan Fourier Transform Infra-Red (FTIR).

Karakterisasi dilakukan pada sampel kalsium karbonat dari cangkang kerang

hijau dan CaCO3 komersial sebelum dan sesudah kalsinasi pada suhu 500 °C,

800 °C dan 1000 °C.

a. DTA/TGA (Differential Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis)

Karakterisasi menggunakan DTA/TGA dilakukan untuk menganalisis sifat

termal dan stabilitas bahan. Langkah-langkah yang dilakukan dalam proses

karakterisasi menggunakan DTA/TGA sebagai berikut:



26

1. Menyiapkan cawan platina kosong untuk digunakan sebagai sampel

referensi dan memasukkan serbuk sampel kalsium karbonat ke dalam

cawan platina sebagai sampel yang akan diuji;

2. Meletakkan kedua cawan platina pada posisi vertikal di sampel holder

dengan memutar posisi furnace ke arah sampel holder.

3. Kemudian menekan tombol power furnace pada posisi “ON” untuk

pemanasan akan bekerja sesuai dengan program yang telah diatur, saat

inilah grafik pada monitor komputer akan terlihat dan akan diamati

sampai temperatur T pengukuran tercapai menurut program yang telah

diatur. Apabila T pengukuran telah tercapai maka power furnace dapat

dimatikan yaitu pada posisi “OFF” dan selanjutnya melakukan print

hasil pengukuran.

b. XRD (X-Ray Diffraction)

Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction) dilakukan untuk

mengetahui struktur kristal bahan. Langkah-langkah yang dilakukan dalam

proses karakterisasi menggunakan XRD sebagai berikut:

1. Menyiapkan sampel yang akan dianalisis, kemudian merekatkannya

pada kaca dan memasang pada tempatnya berupa lempeng tipis

berbentuk persegi panjang (sampel holder) dengan lilin perekat.

2. Memasang sampel yang telah disimpan pada sampel holder kemudian

meletakkannya pada sampel stand dibagian goniometer.

3. Memasukkan parameter pengukuran pada software pengukuran

melaluikomputer pengontrol, yaitu meliputi penentuan scan mode,
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penentuan rentangsudut, kecepatan scan cuplikan, memberi nama

cuplikan dan memberi nomorurut file data.

4. Mengoperasikan alat difraktometer dengan perintah “start” pada menu

komputer, dimana sinar-x akan meradiasi sampel yang terpancar dari

target Cu dengan panjang gelombang 1,5406 Å.

5. Melihat hasil difraksi pada komputer dan itensitas difraksi pada sudut 2

 tertentu dapat dicetak oleh mesin printer.

6. Mengambil sampel setelah pengukuran cuplikan selesai.

7. Data yang terekam berupa sudut difraksi (2 ), besarnya intensitas (I),

danwaktu pencatatan perlangkah (t).

8. Setelah data diperoleh analisis kualitatif dengan menggunakan

searchmatch analisys yaitu membandingkan data yang diperoleh

dengan data standard (data base PDF = Power Diffraction File data

base).

c. SEM-EDS (Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray

Spectroscopy)

Karakterisasi SEM-EDS dilakukan untuk mengetahui mikrostruktur bahan.

Langkah-langkah yang dilakukan dalam proses karakterisasi menggunakan

SEM sebagai berikut:

1. Memasukkan sampel yang akan dianalisa ke vacuum column, dimana

udara akan dipompa keluar untuk menciptakan kondisi vakum.  Kondisi

vakum ini diperlukan agar tidak ada molekul gas yang dapat

mengganggu jalannya elektron selama proses berlangsung.
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2. Elektron ditembakkan dan akan melewati berbagai lensa yang ada

menuju ke satu titik di sampel.

3. Sinar elektron tersebut akan dipantulkan ke detektor lalu ke amplifier

untuk memperkuaat signal sebelum masuk ke komputer untuk

menampilkan gambar yang diinginkan.

d. FTIR (Fourier Transform Infra Red)

Karakterisasi menggunakan FTIR (Fourier Transform Infra Red) dilakukan

untuk mengetahui gugus fungsi bahan kalsium karbonat. Langkah-langkah

yang dilakukan dalam proses karakterisasi menggunakan FTIR sebagai

berikut:

1. Menimbang sampel halus sebanyak ± 0,1 gram

2. Menimbang sampel padat (bebas air) dengan massa ± 1% dari berat

KBr.

3. Mencampur KBr dan sampel ke dalam mortar dan mengaduk hingga

keduanya rata.

4. Menyiapkan cetakan pellet, mencuci bagian sampel, base dan tablet

frame dengan kloroform.

5. Memasukkan sampel KBr yang telah dicampur dengan set cetakan

pellet.

6. Menghubungkan dengan pompa vakum untuk meminimalkan kadar air.

7. Meletakkan cetakan pompa hidrolik dan memberikan tekanan sebesar ±

8 gauge.

8. Menghidupkan pompa vakum selama 15 menit.
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9. Mematikan pompa vakum, kemudian menurunkan tekanan dalam

cetakan dengan cara membuka keran udara.

10.Melepaskan pellet KBr yang telah terbentuk dan menempatkan pellet

KBr pada tablet holder.

11.Menghidupkan alat dengan mengalirkan sumber arus listrik, alat

interferometer dan komputer.

12.Mengklik”shortcut FTIR 8400” pada layar komputer yang menandakan

program interferometer.

13.Menempatkan sampel dalam alat interferometer, kemudian mengklik

FTIR 8400 pada komputer dan mengisi data.

14.Mengklik “sampel start” untuk memulai dan untuk memunculkan harga

gelombang mengklik ”Clac” pada menu, kemudian mengklik “peak

table” kemudian mengklik”OK”.

15.Mematikan komputer, alat interferometer dan sumber listrik.
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D. Diagram Alir

Adapun tahapan-tahapan dalam penelitian ditunjukkan pada Gambar 3.1.

Persiapan bahan (cangkang keranghijau, air, aquades, larutan
H2SO45%, CaCO3 komersil)

cangkang kerang hijau dibersihkan dengan air dan dioven suhu 100oC

Cangkang kerang hijau dibersihkan dengan larutan H2SO4 5%

Cangkang kerang hijau menggunakan air hingga bersih

Cangkang dioven kembali pada suhu 120oC selama 3 jam

Penghalusan cangkang menggunakan blender dan penggerusan
dengan mortar dan pestle selama 3 jam

Tanpa kalsinasi Kalsinasi dan tanpa kalsinasi

Penghalusan cangkang menggunakan ballmill selama 2  jam

Gambar 3.1 Diagram Alir Penelitian.

Mulai

Serbuk cangkang kerang hijau

DTA/TGA XRDFTIR SEM-EDS

Selesai
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V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Adapun kesimpulan yang diperoleh setelah dilakukan penelitian ini adalah:

1. Berdasarkan hasil analisis DTA/TGA kandungan CaCO3 pada cangkang

kerang hijau mengalami proses dekomposisi menjadi CaO yang ditandai

dengan puncak endotermal pada suhu 741,70 oC dan penurunan berat sebesar

41,45%, sedangkan pada kalsium karbonat komersil dekomposisi menjadi CaO

ditandai dengan puncak endotermik pada suhu 759,4 ˚C dan penurunan berat

sebesar 43,43%.

2. Hasil analisis XRD menunjukkan cangkang kerang hijau sebelum kalsinasi

CaCO3 memiliki struktur fasa kristal aragonite, kemudian kalsinasi suhu 500

oC fasa yang terbentuk calcite. Pada kalsinasi suhu 800 oC dan suhu 1000 oC

fasa yang terbentuk adalah CaO dan Ca(OH)2.

3. Hasil analisis FTIR menunjukkan cangkang kerang hijau sebelum kalsinasi dan

kalsinasi suhu 500 oC terdapat gugus CO3
2-, gugus C-O dan gugus O-H.

Setelah kalsinasi pada suhu 800 ˚C dan suhu 1000 ˚C terdapat gugus Ca-O,

gugus C-H dan gugus O-H.

4. Hasil analisis SEM menunjukkan mikrostruktur pada cangkang kerang hijau

sebelum kalsinasi fasa aragonite memiliki bentuk plate-like dan pada kalsium

karbonat komersil fasa calcite memiliki bentuk kubus.
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5. Hasil analisis EDS menunjukkan pada cangkang kerang hijau sebagian besar

terdiri dari unsur Ca dan sebagian kecil terdiri dari unsur lain yaitu Mg, Al, O,

Si dan Fe.

6. Berdasarkan hasil analisis yang telah dilakukan, limbah cangkang kerang hijau

dapat dijadikan alternatif pengganti kalsium karbonat sebagai bahan dasar

biokeramik.

B. Saran

Dalam penelitian ini telah dilakukan analisis pengaruh suhu kalsinasi terhadap

karakteristik cangkang kerang hijau sebagai bahan dasar biokeramik. Kandungan

kalsium karbonat pada cangkang kerang hijau akan berdekomposisi menjadi CaO

setelah mengalami kalsinasi pada suhu tinggi. Karena sifat CaO yang sangat

reaktif terhadap H2O, maka disarankan untuk penelitian selanjutnya lebih

memperhatikan perlakuan sampel supaya tidak terkontaminasi dengan H2O

sehingga tidak mempengaruhi karakteristik sampel.
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