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ABSTRACT

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF WASTE
BIOMATERIALS BARNACLE SHELLS (Pilsbryoconchaexilis) FROM

PEKALONGAN DISTRICT AS A BASIC MATERIALS BIOCERAMICS

By

Helrita Maulina

This preparation have been done for barnacle shells (Pilsbryoconchaexilis) with
the aim to determine the effect of calcination temperature on the functional
groups, microstructure, crystal structure and thermal of materials forbioceramic.
Barnacle shells which used for were obtained with doing a preparation samples.
Barnacle shells which have been prepared, itcalcined at some different
temperatures of 500 °C, 800 °C and 1000 °C, and then characterized. Analysis
sample by DTA / TG mass shrinkage difference occurs with calcium carbonate
shells commercial at 0.03%. Characterization by FTIR had shown in the sample
before calcination which are those functional groups O-H, C-H, C-O and CO3

2-.
Then, after calcination the sample showssome functional groups which are O-H,
C-H and Ca-O. The results of XRD analysis before calcination had an aragonite
phase of calcium carbonate. After calcination to decompose calcium carbonate
becomes calcium oxide at a temperature of 800 °C. The results of SEM
characterization has shownthat the samplehave a surface structure and some
different particle size, which before calcination and after calcination. The results
of EDS characterizationindicate that the largest content contained in the sample
is Ca.

Keywords: barnacle shells (Pilsbryoconchaexilis), calcining, calcium carbonate,
calcium oxide.
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ABSTRAK

PREPARASI DAN KARAKTERISASI LIMBAH BIOMATERIAL
CANGKANG KERANG KIJING (Pilsbryoconcha exilis) DARI
KECAMATAN PEKALONGAN SEBAGAI BAHAN DASAR

BIOKERAMIK

Oleh

Helrita Maulina

Telah dilakukan preparasi cangkang kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis) dengan
tujuan untuk mengetahui pengaruh suhu kalsinasi terhadap gugus fungsional,
mikrostruktur, struktur kristal dan sifat termal bahan pembuatan biokeramik.
Cangkang kerang kijing yang digunakan diperoleh dengan mempreparasi sampel.
Cangkang kerang kijing yang telah dipreparasi kemudian dikalsinasi pada suhu
yang berbeda yaitu 500 °C, 800 °C dan 1000 °C, lalu dikarakterisasi. Analisis
dengan DTA/TG terjadi selisih penyusutan massa cangkang kerang dengan
kalsium karbonat komersil sebesar 0,03 %. Karakterisasi dengan FTIR
menunjukkan dalam sampel sebelum kalsinasi terdapat gugus fungsi O-H, C-H,
C-O dan CO3

2-. Setelah kalsinasi menunjukkan gugus fungsi O-H, C-H dan Ca-O.
Hasil analisis XRD menunjukkan sebelum kalsinasi memiliki fasa kalsium
karbonat fasa aragonite. Setelah kalsinasi kalsium karbonat terdekomposisi
menjadi kalsium oksida pada suhu 800 °C. Hasil karakterisasi menggunakan SEM
memperlihatkan hasil sampel memiliki struktur permukaan dan ukuran partikel
yang berbeda, yang sebelum kalsinasi dan setelah kalsinasi. Hasil karakterisasi
EDS menunjukkan bahwa kandungan terbesar yang terdapat pada sampel adalah
Ca.

Kata kunci: Cangkang kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis), kalsinasi, kalsium
karbonat, kalsium oksida.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Indonesia merupakan negara kepulauan yang memiliki keanekaragaman hayati

yang tersebar di seluruh wilayah Indonesia. Hal inilah yang menyebabkan para

peneliti mengelompokkan flora dan fauna Indonesia ke dalam beberapa famili.

Berdasarkan ilmu biologi, kingdom animalia dikelompokkan ke dalam 40 filum,

salah satunya adalah filum moluska. Menurut Abdulhadi (2014) moluska

merupakan kelompok hewan yang bertubuh lunak, ada yang bercangkang dan

tidak bercangkang. Cangkangnya berfungsi untuk melindungi tubuhnya yang

lunak. Di  Indonesia, moluska dari kelas Bivalvia ada 1.000 species di laut dan

juga di air tawar.

Filum moluska dapat diklasifikasikan kedalam beberapa kelompok, salah satunya

adalah palecyopoda (bivalvia). Kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis) merupakan

salah satu golongan moluska yang hidup di air tawar dari keluarga unionidae

(Ginanjar, dkk, 2015). Namun pada umumnya, kerang kijing ini mampu bertahan

hidup pada kondisi perairan kekurangan oksigen, dengan suhu air berkisar antara

11 – 29°C dan derajat keasaman (pH) perairan antara 4,8 – 9,8 serta mampu

tumbuh dan berkembang biak dengan cepat pada kondisi lingkungan dengan suhu

berkisar antara 24 - 29°C dan ph 6,0 – 7,6 (Komarawidjaja, 2006). Menurut
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Prihartini (1999) kerang kijing merupakan jenis kerang-kerangan dari keluarga

unionidae yang merupakan jenis kerang air tawar yang tersebar di wilayah

Indonesia seperti pulau Sumatera, Jawa, Kalimantan, Lombok, Sulawesi namun

tidak ditemukan pada daerah sunda kecil dan Maluku. Kijing lokal merupakan

jenis kerang yang hidup di kolam, danau atau perairan tawar lainnya, memiliki

cangkang berwarna cokelat kekuningan, hijau kekuningan sampai hijau gelap.

Kerang kijing banyak ditemukan di Kecamatan Pekalongan, Lampung Timur.

Menurut Badan Pusat Statistik Kabupaten Lampung Timur (2012), Kecamatan

Pekalongan mempunyai luas wilayah 10.012,81 Ha atau 100,13 km2, dengan

ketinggian wilayah 29 m di atas permukaan laut. Kerang kijing ini banyak

ditemukan di Kecamatan Pekalongan, Lampung Timur karena memiliki banyak

perairan tawar. Namun, kerang kijing masih sangat jarang dimanfaatkan oleh

masyarakat sekitar.

Kerang kijing memiliki banyak sekali manfaat dalam kehidupan sehari-hari,

seperti daging kijing dapat digunakan sebagai bahan untuk pembuatan kulit

bakpao (Hayati, dkk, 2015). Selain untuk pembuatan kulit bakpao, daging kijing

juga dapat digunakan sebagai bahan tambahan dalam pembuatan bakso (Ghazali,

dkk, 2015). Kijing air tawar (Pilsbryoconcha exilis) banyak dimanfaatkan di

dalam kehidupan sehari-hari karena memiliki nilai gizi yang tinggi, yaitu kadar

protein 7,73%, lemak 0,78%, karbohidrat 3,3%, air 87,0%, dan abu 1,6%, serta

komposisi asam amino essensial yang lengkap. Disamping itu, kerang kijing juga

memiliki kandungan asam lemak tak jenuh yang dibutuhkan oleh tubuh, terutama

untuk mencerdaskan otak pada usia dini dan pertumbuhan, seperti eukos

pentanoic acid (EPA) dan dokosopetanoaic acid (DHA) (Hayati, dkk, 2015).
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Selain daging kijing, cangkang kerang kijing juga dapat dijadikan tepung sebagai

sumber mineral utama kalsium, magnesium, dan fosfor (Abdullah, dkk, 2010).

Maka dari itu yang akan dimanfaatkan dalam penelitian ini untuk meningkatkan

nilai ekonomis dari kerang kijing adalah cangkang karena cangkang kerang kijing

ini mengandung kalsium karbonat (CaCO3) (Karnkowska, 2004).

Kerang kijing juga termasuk hewan yang dapat menjadi filter feeder dan mampu

menyaring partikel yang berukuran antara 0,1 – 50,0 m dari badan air,

selanjutnya pada ukuran partikel lebih besar dari 4,0 m mampu memfiltrasi

hingga mencapai 100% (Karnaukhov, 1979). Menurut Nurjanah (2012), pola

hidup kijing lokal bersifat pasif dan mengakumulasi benda asing dalam perairan

seperti berbagai logam berat seperti Hg, Cd, dan Pb. Oleh karena itu kijing lokal

dapat dipakai sebagai filter suatu perairan sehingga dapat dipakai sebagai

indikator pencemaran suatu perairan

Rendemen tertinggi terdapat pada cangkang sebesar 51,93%, hal tersebut

dikarenakan sebagian besar dari tubuh kijing adalah berupa cangkang yang

membungkus organ dalam dari kijing itu sendiri sehingga potensi pemanfaatan

pada cangkang sangat besar. Cangkang mempunyai tiga lapisan yang berbeda,

yaitu 1) lapisan nacre, lapisan paling dalam yang tipis dan mengandung CaCO3;

2) lapisan prismatik, lapisan yang mengisi 90% dari cangkang dan mengandung

CaCO3; 3) lapisan periostrakum, merupakan lapisan yang tersusun atas zat tanduk

(Prasastyane, 2009).

Selain terdiri dari kalsium karbonat, cangkang kerang kijing juga merupakan

sumber kitin kitosan yang banyak terkandung pada eksoskeleton kerang di dalam
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lapisan periostrakumnya serta mengandung banyak mineral yang dapat

dimanfaatkan, misalnya kalsium yang dapat difortifikasi pada bahan pangan

lainnya. Kalsium sebagai mineral berperan dalam pembentukan tulang. Selain itu

cangkang kijing dapat dimanfaatkan sebagai hiasan dan barang seni karena

memiliki corak warna yang khas (Nurjanah et al, 2005).

Oleh karena itu, berdasarkan penjelasan di atas tentang manfaat atau kegunaan

dari cangkang kerang kijing dilakukan penelitian dengan memanfaatkan cangkang

kerang kijing yang ada dengan judul “Preparasi dan Karakterisasi Limbah

Biomaterial Cangkang Kerang Kijing (Pilsbryoconcha exilis) dari Kecamatan

Pekalongan sebagai Bahan Dasar Biokeramik”. Dengan melakukan analisis

karakterisasi menggunakan Differential Analysis Thermal (DTA/TGA) untuk

mengetahui analisis termal. X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui struktur

kristal, Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk mengetahui mikrostruktur

dan Fourier Transform Infra-Red (FTIR) untuk mengetahui gugus fungsional.

B. Rumusan Masalah

Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Bagaimana proses preparasi limbah biomaterial cangkang kerang kijing

(Pilsbryoconcha exilis)?

2. Bagaimana pengaruh suhu kalsinasi terhadap karakteristik limbah biomaterial

cangkang kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis)?
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C. Batasan Masalah

Pada penelitian ini dilakukan pengujian dan pengamatan dengan batasan masalah

sebagai berikut:

1. Bahan yang digunakan adalah limbah biomaterial cangkang kerang kijing

(Pilsbryoconcha exilis) yang berasal dari Kecamatan Pekalongan.

2. Pembakaran atau kalsinasi yang dilakukan pada suhu 500oC, 800oC, dan

1000oC.

3. Karakterisasi bahan yang digunakan meliputi XRD, DTA/TGA, SEM-EDX,

dan FTIR.

D. Tujuan Penelitian

Tujuan penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh suhu kalsinasi cangkang

kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis) sebagai bahan dasar pembuatan biokeramik

meliputi:

1. Mensintesis bahan dasar biokeramik dengan menggunakan bahan dasar limbah

cangkang kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis).

2. Mengetahui pengaruh suhu kalsinasi terhadap karakteristik bahan dengan

menggunakan uji XRD, DTA/TGA, SEM-EDX, dan FTIR.

E. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dilakukannya penelitian ini adalah:

1. Dapat mensintesis dan mengetahui gugus fungsi, mikrostruktur, struktur kristal

dan sifat termal pembuatan biokeramik menggunakan bahan dasar dari
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cangkang kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis) dengan perbedaan kenaikan

suhu kalsinasi.

2. Sebagai sumber informasi bagi peneliti-peneliti lainnya yang ingin

menggunakan limbah biomaterial cangkang kerang kijing (Pilsbryoconcha

exilis) sebagai bahan dasar biokeramik.

3. Meningkatkan nilai ekonomis terhadap limbah biomaterial cangkang kerang

kijing (Pilsbryoconcha exilis).
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II. TINJAUAN PUSTAKA

Bab II menjelaskan tentang beberapa konsep dasar teori yang mendukung topik

penelitian. Pembahasan dimulai dengan penjelasan mengenai kerang kijing

(Pilsbryoconcha exilis), kalsium karbonat (CaCO3) secara umum, pengertian

biomaterial dan biokeramik, kalsinasi serta karakterisasi material yang meliputi

XRD, SEM-EDX, FTIR dan DTA/TGA.

1. Kerang Kijing (Pilsbryoconcha exilis)

1. Klasifikasi Kijing

Pilsbryoconcha exilis termasuk kedalam filum moluska. Ciri umum dari filum

ini mempunyai bentuk tubuh bilateral atau simetri tidak beruas-ruas, tubuh

lunak dan ditutupi mantel yang menghasilkan zat kapur, bentuk kepala jelas,

bernapas dengan paru-paru atau insang. Tubuhnya berbentuk pipih secara

lateral dan memiliki dua cangkang (valve) yang berengsel dorsal dan menutupi

seluruh tubuh membuatnya termasuk ke dalam kelas Pelecypoda. Famili

Unionidae pada umumnya banyak ditemukan di kolam-kolam, danau, sungai,

situ atau perairan-perairan tawar lainnya (Suwignyo et al, 1981). Menurut

Pennak (1989) klasifikasi kijing lokal adalah sebagai berikut:

Kingdom : Animalia

Filum : Moluska

Kelas : Pelecypoda (Bivalvia)
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Subkelas : Lamellibranchia

Ordo : Schizodonta

Famili : Unionidae

Genus : Pilsbryoconcha

Spesies : Pilsbryoconcha exilis

Gambar 2.1. Kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis)

2. Morfologi Kijing

Kijing air tawar terdiri dari tiga lapisan utama, yaitu mantel, insang, dan organ

dalam. Mantel menggantung di seluruh tubuh, dan membentuk lembaran yang

luas dari jaringan yang berada di bawah cangkang. Tepi mantel menghasilkan

tiga lipatan yaitu dalam, tengah, dan luar. Otot radial dan circular terdapat pada

lapisan dalam, lapisan tengah berfungsi sebagai sensor, dan lapisan luar

terdapat cangkang. Seluruh permukaan mantel mensekresi zat kapur (Rupert

and Barnes, 1994).
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Kijing air tawar memakan detritus, alga bersel satu, dan bakteri. Proses yang

terjadi terhadap makanan yang masuk ke dalam tubuhnya (Suwignyo et al,

1981) adalah sebagai berikut:

1. Makanan masuk melalui sifon inhalant akan dijebak pada insang karena

adanya mukus yang dihasilkan oleh kelanjar hypobranchial

2. Zat makanan ini akan dialirkan ke mulut oleh sistem silia yang

berkembang dengan baik, yang dikhususkan mengambil makanan dari

permukaan insang menuju mulut. Kemudian makanan akan disortir oleh

palp yang mengelilingi mulut yang mampu membedakan antara makanan

dengan kerikil atau pasir, karena mengandung chemoraceptor.

3. Kerikil dikeluarkan oleh sifon exhalant, makanan ditransformasikan ke

mulut.

4. Bagian ventral dari perut atau stylesac berisi crystallinesac merupakan

mucopolysaccharide yang memproyeksikan makanan ke perut. Sel-sel

yang mensekresikan enzim-enzim pencernaan terdapat pada stylesac. Sel-

sel pada stylesac tersebut memiliki cilia yang secara perlahan memutari

stylesac, gerakan rotasi ini berlangsung pada chitinous plate (gastric

shield).

5. Gerakan rotasi ini akan mengakibatkan bercampurnya kandungan perut

dan kemudian makanan akan hancur secara mekanis. Material yang tidak

dicerna akan dibuang melalui anus sebagai feses.
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Gambar 2.2. Anatomi kijing (Prasastyane, 2009)

Kijing air tawar bersifat filter feeder, mekanisme makan bergabung dengan

mekanisme pernapasan. Zat-zat makanan seperti fitoplankton serta organisme

mikroskopik lain akan ikut tersaring dan kemudian diubah menjadi jaringan

tubuh ketika kijing menyaring air.

Kijing familia unionidae bermanfaat secara ekologi karena mampu

menjernihkan air berkat efisiensinya menyaring partikel-partikel tersuspensi

dan alga. Selain itu, kijing juga memiliki potensi ekonomis yaitu sebagai bahan

pangan sumber protein bagi manusia, sumber pakan ternak, industri kancing

dan penghasil mutiara (Sembiring, 2009).

Cangkang kijing terdiri dari tiga lapisan, yaitu: lapisan luar yang terdiri dari zat

tanduk, lapisan tengah terdiri dari kristal-kristal kalsium karbonat dan lapisan

mutiara tipis terdiri dari kalsium karbonat yang memantulkan cahaya.

Cangkang dapat terbuka dan tertutup oleh gerakan otot adduktor anterior dan

otot adduktor posterior (Ningsih, 2009).
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Di alam, Kijing air tawar dapat hidup di kolam, danau, waduk, sungai dan

perairan tawar lain sebagai habitatnya (Nugroho, 2006), terutama pada perairan

dengan dasar berlumpur dengan sedikit pasir dan tidak terlalu dalam (Strayer et

al, 1999). Kjing air tawar menyukai perairan yang dalam dengan kecerahan

yang tinggi, mengandung bahan organik total yang tinggi dan substrat liat atau

berlumpur. Pola distribusinya memencar dengan populasi berkelompok pada

habitatnya. Faktor lingkungan yang mempengaruhi kehidupan kijing adalah

suhu, pH, oksigen, endapan lumpur, dan fluktuasi permukaan air (Prasastyane,

1999).

3. Aplikasi Terkait Kerang Kijing (Pilsbryoconcha exilis)

Kerang kijing memiliki banyak sekali manfaat diantaranya pada daging kijing

yang dapat diolah menjadi beberapa jenis makanan oleh masyarakat. Kerang

kijing mengandung protein yang berkisar antara 5,67-7,37%. Selain protein,

kerang kijing juga mengandung asam amino esensial terutama leusin dan lisin.

Pada daging kijing mengandung nilai gizi yang tinggi, yaitu kadar protein

7,37%, lemak 0,78%, karbohidrat 3,3%, air 87,0%, dan abu 1,6%, serta

komposisi asam amino esensial yang lengkap (Hayati, dkk, 2015). Disamping

kijing dapat dimanfaatkan sebagai bahan pangan, kerang kijing dapat

dimanfaatkan dalam usaha penjernihan air karena memiliki sifat filter feeder.

Selain itu larva kijing juga dapat dimanfaatkan sebagai bahan pangan bagi

manusia, dan juga merupakan sumber makanan penting bagi hewan pemakan

zooplankton di perairan (Ningsih, 2009). Selain dagingnya, cangkang kijing

juga memiliki banyak manfaat karena cangkang kijing mengandung senyawa-

senyawa antara lain kitin dan mineral-mineral seperti kalsium (Abdullah, dkk,
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2010). Menurut Karnkowska (2004) kandungan kalsium karbonat (CaCO3)

yang terdapat dalam cangkang bivalvia sebesar 37%. Kalsium yang terdapat

dalam cangkang kijing berkisar antara 28,97-39,55%. Kemudian dalam

cangkang kijing juga terdapat zat kitin yang dapat digunakan sebagai adsorban

logam yang terlarut dalam air. Kijing mengandung zat kitin berkisar antara

0,58-0,89% (Abdullah, dkk, 2010).

B. Kalsium Karbonat (CaCO3)

Kalsium karbonat merupakan senyawa kimia dengan rumus kimia CaCO3.

Kalsium karbonat merupakan komponen utama penyusun cangkang organisme

laut, siput, mutiara dan kulit telur. Kalsium karbonat pada umumnya berwarna

putih dan sering dijumpai pada bebatuan seperti batu kapur, kalsit, marmer, dan

batu gamping. Kalsium karbonat ini terdiri dari beberapa unsur yaitu kalsium,

karbon dan oksigen. Setiap unsur karbon terikat kuat dengan tiga oksigen, dan

ikatannya lebih longgar dari ikatan antara karbon dengan kalsium pada satu

senyawa (Bahanan, 2010).

Sifat-sifat kimia kalsium karbonat (CaCO3) adalah:

1. Tidak mudah terbakar dan bersifat stabil.

2. Dapat diperoleh secara alami dalam bentuk barang tambang berupa kapur.

3. Merupakan endapan yang dapat diperoleh dari reaksi antara kalsium klorida

dan natrium karbonat

CaCl2 + Na2CO3 → CaCO3 +2NaCl (2.1)

4. Bereaksi dalam air

CaCO3 + 2H2O → Ca(OH)2 +H2O +CO2 (2.2)

5. Bereaksi dengan asam sulfat membebaskan CO2
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CaCO3 +H2SO4 → CaSO4 + H2O + CO2 (2.3)

Selain itu kalsium karbonat juga memiliki beberapa sifat fisika antara lain kalsium

karbonat terjadi dalam dua bentuk yaitu heksagonal kristal yang dikenal sebagai

kalsit, dan bentuk ortorombik sebagai aragonit. Kalsit terurai pada pemanasan di

825 °C, aragonit meleleh pada 1339 °C (102.5 di atm). Densitas 2.71 g/cm3 untuk

kalsit dan 2.83 g/cm3 untuk aragonit; larut dalam air (15 mg/L pada 25 °C); Ksp

4.8x10-9; larut dalam asam mineral encer (Patnaik, 2003).

C. Kalsinasi

Kalsinasi merupakan pengkomposisian senyawa keramik yang berbentuk serbuk

atau padatan pada suhu dibawah titik leleh. Kalsinasi dilakukan dengan tujuan

untuk membuang komposisi yang tidak diperlukan. Kalsinasi  merupakan proses

pembakaran tahap awal yang merupakan reaksi dekomposisi secara endhothermic

dan berfungsi untuk melepaskan gas-gas dalam bentuk karbonat atau hidroksida

sehingga menghasilkan serbuk dalam bentuk oksida dengan kemurnian yang

tinggi. Dalam prosesnya, kalsinasi dilakukan pada suhu tinggi yang suhunya

tergantung pada jenis bahannya. Kalsinasi diperlukan sebagai penyiapan serbuk

keramik untuk diproses lebih lanjut dan juga untuk mendapatkan ukuran partikel

yang optimum serta menguraikan senyawa-senyawa dalam bentuk garam atau

dihidrat menjadi oksida, membentuk fase kristal (Rahaman, 1995).

D. Pengertian Biomaterial

Biomaterial adalah material yang digunakan untuk menggantikan atau

memperbaiki fungsi jaringan tubuh, baik secara berkelanjutan atau sekedar

bersentuhan dengan cairan tubuh. Biomaterial dapat berasal dari manapun sintetik.
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Biomaterial ini bertujuan untuk meningkatkan kualitas hidup seseorang sehingga

dapat mencapai taraf kesehatan yang lebih baik (Davis, 2003).

Biomaterial dapat diklasifikasikan menurut komposisi kimia atau interaksi

biologis. Menurut komposisi kimianya biomaterial terdiri dari keramik, logam,

polimer dan komposit. Sedangkan menurut interaksi biologisnya diklasifikasikan

menjadi biotoleran, bioinert, bioaktif. Biotoleran yaitu material yang dapat

bertahan tanpa memberikan efek kerusakan pada jaringan tubuh. Contohnya

seperti stainless steel dan cobalt-chrome, kemudian bioinert yaitu material yang

memberikan reaksi dengan membentuk serat (fibrous) pada permukaan

biomaterial. Contohnya seperti keramik kalsium fosfat dan keramik gelas (Ylinen,

2006). Sedangkan menurut Larsson et al (2007), biomaterial adalah suatu material

dengan sifat baru yang digunakan sebagai perangkat medis dan mampu

berinteraksi dengan sistem biologis. Jika dirangkum dari kedua pendapat tersebut

maka dapat kita simpulkan bahwa biomaterial adalah suatu material tak hidup

yang digunakan dalam bidang kedokteran untuk berinteraksi dengan jaringan

hidup. Jika dihubungkan dengan material keramik dapat disimpulkan biokeramik

adalah keramik yang digunakan untuk kesehatan pada tubuh manusia.

E. Pengertian Biokeramik

Biokeramik adalah produk yang terbuat dari berbagai jenis keramik yang

dicampur dengan oksida mineral. Sifat biokeramik antara lain tidak beracun, tidak

mengandung zat karsinogik, tidak menyebabkan alergi, tidak menyebabkan

radang, memiliki biokompatibel yang baik, dan tahan lama, sehingga cocok

sebagai bahan implan. Biokeramik memiliki berbagai kelebihan yaitu mempunyai

biokompabilitas yang baik dengan sel-sel tubuh dibandingkan dengan biomaterial
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polimer atau logam. Selain itu, biokeramik juga digunakan sebagai penguat

komponen komposit, dengan menggabungkan kedua sifat material agar menjadi

material baru yang memiliki sifat mekanis atau biokompatibel yang baik (Billote,

2003).

Biokeramik adalah salah satu penggolongan jenis bahan keramik maju yang

didefinisikan sebagai produk keramik atau komponen yang digunakan dalam

medikal dan dental industri, terutama sebagai implan ataupun organ pengganti.

Biokeramik dapat digunakan didalam tubuh tanpa adanya penolakan dari tubuh

karena adanya sifat biokompatibilitas, stabilitas kimia, kepadatan rendah,

ketahanan aus yang tinggi, dan memiliki komposisi yang sama dengan mineral

dari jaringan keras dalam tubuh manusia yaitu tulang dan gigi. Penjelasan lain

mengenai pengertian biokeramik adalah keramik yang digunakan untuk kesehatan

tubuh dan gigi pada manusia (Nurlaela, 2009).

F. Karakterisasi Material

Untuk mengetahui sifat-sifat dari suatu bahan atau material, maka perlu dilakukan

pengujian atau analisa. Beberapa jenis pengujian atau analisa yang dibahas untuk

keperluan penelitian ini antara lain Differential Thermal Analysis

(DTA)/Thermogravimetric Analysis (TGA), Fourier Transform Infra Red (FTIR),

X-Ray Diffraction (XRD), Scannimg Electron Microscopy (SEM).

1. Differential Thermal Analysis (DTA)

Analisis termal digunakan untuk membangun sifat termodinamika yang

penting untuk memahami perilaku material di bawah pemanasan yang
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berbeda dan tingkat pendinginan atau di bawah tekanan gas yang berbeda

(Klancnik et al, 2010). Differential Thermal Analysis (DTA) merupakan salah

satu jenis metoda analisa termal material yang berbasis padapengukuran

perbedaan suhu antara referensi dengan sampel ketika suhu lingkungan

berubah dengan kecepatan tertentu (Wismogroho dan Wahyu, 2012). Suatu

teknik di mana suhu dari suatu sampel dibandingkan dengan material inert.

Suhu dari sampel dan pembanding pada awalnya sama sampai ada 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 pembanding maka

perubahan yang terjadi adalah eksotermal, dan endotermal bila sebaliknya

(West, 1984).

Analisis DTA meliputi pengamatan perubahan-perubahan material sebagai

fungsi suhu. Perubahan tersebut berupa adanya pelepasan panas (eksotermis)

dan penyerapan panas (endotermis). Proses penyerapan atau pelepasan panas

tersebut merupakan suatu tanda adanya peristiwa yang terjadi pada bahan

yang dianalisa, misalnya perubahan struktur fasa, proses pelepasan air, proses

oksidasi maupun reduksi, dan proses peleburan (Gallagher, 1991).

DTA telah dikembangkan sejak awal abad 20 dan terus berkembang sejalan

dengan perkembangan instrumen pendukungnya. DTA telah digunakan untuk

mendukung riset-riset lokal di Indonesia sejak lama namun demikian,

pengembangan alat ini di dalam negeri masih sangat jarang (Wismogroho dan

Wahyu, 2012).
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2. X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X ditemukan pertama kali oleh Wilhelm Conrad Rontgen pada tahun

1895. Karena asalnya tidak diketahui waktu itu maka disebut sinar-X. Sinar-X

digunakan untuk tujuan pemeriksaan yang tidak merusak pada material

maupun manusia. Disamping itu, sinar-X dapat juga digunakan untuk

menghasilkan pola difraksi tertentu yang dapat digunakan dalam analisis

kualitatif dan kuantitatif material.

Pada waktu suatu material dikenai sinar-X, maka intensitas sinar yang

ditransmisikan lebih rendah dari intensitas sinar datang. Hal ini disebabkan

adanya penyerapan oleh material dan juga penghamburan oleh atom-atom

dalam material tersebut. Berkas sinar-X yang dihamburkan tersebut ada yang

saling menghilangkan karena fasanya berbeda dan ada juga yang saling

menguatkan karena fasanya sama. Berkas sinar-X yang saling menguatkan

itulah yang disebut sebagai berkas difraksi.

Dasar dari prinsip pendifraksian sinar-X yaitu difraksi sinar-X terjadi pada

hamburan elastis foton-foton sinar-X oleh atom dalam sebuah kisi periodik.

Hamburan monokromatis sinar-X dalam fasa tersebut memberikan interferensi

yang konstruktif. Dasar dari penggunaan difraksi sinar-X untuk mempelajari

kisi kristal adalah berdasarkan persamaan Bragg:

n.λ = 2.d.sin θ ; n = 1,2,... (2.4)

Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas sinar-X di jatuhkan pada sampel

kristal, maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-X yang memiliki

panjang gelombang sama dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut. Sinar
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yang dibiaskan akan ditangkap oleh detektor kemudian diterjemahkan sebagai

sebuah puncak difraksi. Makin banyak bidang kristal yang terdapat dalam

sampel, makin kuat intensitas pembiasan yang dihasilkannya. Tiap puncak

yang muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal yang memiliki

orientasi tertentu dalam sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang didapatkan

dari data pengukuran ini kemudian dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X

untuk hampir semua jenis material. Standar ini disebut JCPDS (Joint

Committee of Powder Diffraction Standard).

Prinsip kerja XRD secara umum adalah sebagai berikut: XRD terdiri dari tiga

bagian utama, yaitu tabung sinar-X, tempat objek yang diteliti, dan detektor

sinar-X. Sinar-X dihasilkan di tabung sinar-X yang berisi katoda memanaskan

filamen, sehingga menghasilkan elektron. Perbedaan tegangan menyebabkan

percepatan elektron akan menembaki objek. Ketika elektron mempunyai

tingkat energi yang tinggi dan menabrak elektron dalam objek sehingga

dihasilkan pancaran sinar-X. Objek dan detektor berputar untuk menangkap

dan merekam intensitas refleksi sinar-X. Detektor merekam dan memproses

sinyal sinar-X dan mengolahnya dalam bentuk grafik.

Penggunaan XRD untuk membedakan antara material yang bersifat kristal

dengan amorf, mengukur macam-macam keacakan dan penyimpangan kristal,

karakterisasi material kristal, dan identifikasi mineral-mineral yang berbutir

halus seperti tanah liat. Penentuan dimensi-dimensi sel satuan. Sedangkan

aplikasi XRD diantaranya yaitu menentukan struktur kristal dengan
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menggunakan Rietveld refinement, mengalisis kuantitatif dari mineral, dan

karakteristik sampel film.

Kelebihan penggunaan sinar-X dalam karakterisasi material adalah

kemampuan penetrasinya, sebab sinar-X memiliki energi sangat tinggi akibat

panjang gelombangnya yang pendek. Sedangkan kekurangannya adalah untuk

objek berupa kristal tunggal sangat sulit mendapatkan senyawa dalam bentuk

kristalnya. Sedangkan untuk objek berupa bubuk (powder) sulit untuk

menentukan strukturnya (Ratnasari, dkk, 2009).

Metode XRD berdasarkan sifat difraksi sinar-X, yakni Sinar-X terjadi jika

suatu bahan ditembakkan dengan elektron dengan kecepatan dan tegangan

yang tinggi dalam suatu tabung vakum. Elektron-elektron dipercepat yang

berasal dari filamen (Anoda) menumbuk target (Katoda) yang berada dalam

tabung sinar-X sehingga elektron-elektron tersebut mengalami perlambatan

(Cullity, 1992). Data yang diperoleh dari metode karakterisasi XRD adalah

sudut hamburan (sudut Bragg) dan intensitas. Berdasarkan teori difraksi, sudut

difraksi bergantung kepada lebar celah kisi sehingga mempengaruhi pola

difraksi, sedangkan intensitas cahaya difraksi bergantung dari berapa banyak

kisi kristal yang memiliki orientasi yang sama (Tipler, 1991). Dengan

menggunakan metode ini dapat ditentukan sistem kristal, parameter kisi,

derajat kristalinitas dan fase yang terdapat dalam suatu sampel (Cullity and

Stock, 2001).
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Gambar 2.3. Proses difraksi sinar X

Cara penelitian dengan menggunakan sinar-x yang paling banyak diterapkan

adalah dengan analisis bahan dalam bentuk serbuk halus. Berkas sinar-x yang

sejajar diarahkan pada serbuk. Berkas yang terdifraksi akan membentuk

kerucut difraksi dengan sudut 2θ. Kerucut difraksi mengenai pita film pada dua

tempat, masing-masing membentuk sudut dengan garis berkas keluar-masuk.

Diperoleh kerucut terpisah untuk setiap nilai tertentu. Jadi, letak garis difraksi

dapat ditentukan dan jarak d dapat dihitung dengan menggunakan persamaan

nλ = 2d sinθ (Vlack, 1980).

Metode analisis difraksi sinar-X dikenal dengan sebutan X-Ray Diffraction

(XRD) ini digunakan untuk mengetahui fasa kristalin meliputi transformasi

struktur fasa, ukuran partikel bahan seperti keramik, komposit, polimer dan

lain-lain (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

mendeteksi perbedaan intensitas difraksi di daerah kristal dekat dislokasi dan

daerah kristal yang mendekati kesempurnaan (Smallman dan Bishop, 2000).
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3. Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM digunakan untuk mengamati morfologi dari suatu bahan. Prinsipnya

adalah sifat gelombang dari elektron yakni difraksi pada sudut yang sangat

kecil. Elektron dapat dihamburkan oleh sampel yang bermuatan (karena sifat

listriknya), karena itu HA yang akan diuji pertama harus dilapisi (coating)

dengan emas karena HA tidak bersifat konduktif sehingga harus dilapisi

dengan bahan konduktor yang baik seperti emas. Gambar yang terbentuk

menunjukkan struktur dari sampel yang diuji.

Prinsip kerja SEM mirip dengan mikroskop optik, hanya saja berbeda dalam

perangkatnya. Pertama berkas elektron disejajarkan dan difokuskan oleh

magnet yang didesain khusus berfungsi sebagai lensa. Energi elektron

biasanya 100 keV, yang menghasilkan panjang gelombang kira-kira 0,04 nm.

Spesimen sasaran sangat tipis agar berkas yang dihantarkan tidak diperlambat

atau dihamburkan terlalu banyak. Bayangan akhir diproyeksikan ke dalam

layar pendar atau film. Berbagai distorsi yang terjadi akibat masalah

pemfokusan dengan lensa magnetik membatasi resolusi hingga sepersepuluh

nanometer (Tipler, 1991).

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan sejenis mikroskop yang

menggunakan elektron sebagai pengganti cahaya untuk melihat benda dengan

resolusi tinggi. Analisis SEM bermanfaat untuk mengetahui mikrostruktur

(termasuk porositas dan bentuk retakan) benda padat. Berkas sinar elektron

dihasilkan dari filamen yang dipanaskan, disebut electron gun.
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Sebuah ruang vakum diperlukan untuk preparasi cuplikan. Cara kerja SEM

adalah gelombang elektron yang dipancarkan electron gun terkondensasi di

lensa kondensor dan terfokus sebagai titik yang jelas oleh lensa obektif.

Scanning coil yang diberi energi menyediakan medan magnetik bagi sinar

elektron. Berkas sinar elektron yang mengenai cuplikan menghasilkan

elektron sekunder dan kemudian dikumpulkan oleh detektor sekunder atau

detektor backscatter. Gambar yang dihasilkan terdiri dari ribuan titik berbagai

intensitas di permukaan Cathode Ray Tube (CRT) sebagai topografi

(Kroschwitz, 1990). Pada sistem ini berkas elektron dikonsentrasikan pada

spesimen, bayangannya diperbesar dengan lensa objektif dan diproyeksikan

pada layar.

Sistem SEM modern membutuhkan penembak elektron yang menghasilkan

elektron stabil dengan arus tinggi, tempat ukuran kecil, penyesuaian energi

dan dispersi energi kecil. Beberapa jenis penembak elektron digunakan dalam

sistem SEM dan kualitas elektron beam yang bervariasi. Penembak elektron

SEM pertama umumnya menggunakan tungsten hairpin atau Lantanum

Hexaboride (LaB6) katoda. Penembak elektron tungsten digunakan dalam

banyak aplikasi terutama untuk pembesaran. Pada umumnya, penembak

elektron yang banyak digunakan terdiri dari tiga bagian, yaitu filamen

berbentuk V penjepit tungsten (katoda), sebuah silinder wehnelt dan anoda.

Sebagai anoda, medan listrik antara filamen dan plat anoda mempercepat

elektron menuju anoda di emisi termionik. Elektron memiliki lintasan luas

menyebar dari filamen tip. Sebuah potensi negatif antara silinder wehnelt dan

filamen disebut bias (Zhou and Wang, 2006).
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4. 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 infra merah melewati sampel. Beberapa radiasi

inframerah diserap 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 dan konformasional pada polimer dan

polipaduan serta perubahan induksi tekanan dan reaksi kimia. Dalam teknik

ini padatan diuji dengan cara merefleksikan sinar infra merah 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 (Kroschwitz,

1990).

Intensitas sinar berinteraksi dengan sampel rasio intensitas I/Io sebagai fungsi

dari frekuensi cahaya yang memberikan spektrum dalam tiga bentuk yaitu

sebagai transmitansi, reflektansi dan absorbansi. Banyaknya getaran yang

terjadi bersamaan menghasilkan penyerapan spektrum yang kompleks yang

merupakan karakteristik unik dari kelompok fungsional yang terdiri dari
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molekul dan atom. Sebuah detektor digunakan untuk membaca intensitas

cahaya setelah berinteraksi dengan sampel

Teknik pengoperasian FTIR berbeda dengan spektrofotometer infra merah.

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 (Bassler, 1986). Spektroskopi FTIR

digunakan untuk mendeteksi sinyal lemah menganalisis sampel dengan

konsentrasi rendah analisis getaran (Stevens, 2011).
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III. METODOLOGI PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Januari 2016 sampai dengan April 2016 di

Laboratorium Fisika Material FMIPA Unila. Kalsinasi dan uji DTA/TG

dilakakukan di Laboratorium Biomassa Kimia FMIPA Unila. Uji XRD dan FTIR

dilakukan di Laboratorium UIN Jakarta. Uji SEM-EDX dilakukan di

Laboratorium Pusat Penelitian dan Pengembangan Geologi Kelautan (P3GL),

Bandung.

B. Alat dan Bahan Penelitian

Adapun alat yang digunakan pada penelitian ini diantaranya yaitu oven untuk

mengeringkan bahan, panci untuk merebus cangkang kerang kijing, sikat untuk

membersihkan cangkang kerang kijing, blender sebagai penghancur cangkang

kerang kijing, baskom untuk mencuci cangkang kerang kijing dengan larutan,

mortar dan pestle untuk menggerus cangkang kerang kijing setelah di blender,

ayakan untuk mengayak bubuk cangkang kerang kijing setelah digerus, ball mill

untuk menggiling bubuk cangkang kerang kijing agar lebih halus dan alat-alat

karakterisasi seperti Fourier Transform Infrared (FTIR), SEM (Scanning Electron

Microscopy), X-Ray Diffraction (XRD), dan Differential Thermal Analysis

(DTA). Sedangkan bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu cangkang
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kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis), H2SO4, aquades, ethanol dan kalsium

karbonat komersil.

C. Prosedur Penelitian

Adapun prosedur pada penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Mengeluarkan bagian dalam cangkang dan membersihkan cangkang hingga

bersih.

2. Membersihkan cangkang dari kotoran yang ada dengan menggunakan air

bersih secara berulang-ulang.

3. Merebus cangkang selama 5 jam.

4. Mengeringkan dalam oven pada suhu 100 °C selama 3 jam.

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

aquades).

6. Membersihkan bagian yang menempel pada cangkang menggunakan larutan

tersebut dengan cara disikat.

7. Mencuci dengan air hingga bersih.

8. Mengeringkan dalam oven pada suhu 250 °C selama 3 jam.

9. Kemudian diblender hingga halus, diayak menggunakan ayakan dan digerus 3

jam menggunakan mortar dan pestle.

10. Menggiling bubuk cangkang kerang kijing dengan menggunakan alat ball

mill selama 2 jam.

11. Bahan siap untuk digunakan.

12. Mengkarakterisasi bahan dasar dengan DTA untuk cangkang kerang kijing

dan bahan komersil.
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13. Mengkalsinasi bahan pada suhu 500 °C, 800 °C dan 1000 °C dengan waktu

penahanan 3 jam. Melakukan hal yang sama pada kalsium karbonat komersil.

14. Mengkarakterisasi XRD, SEM-EDX dan FTIR bahan yang sudah dikalsinasi.

D. Diagram Alir

Prosedur penelitian dapat dijelaskan melalui diagram alir seperti ditunjukkan

pada Gambar 3.1.

Gambar 3.1. Diagram alir penelitian.

Mulai

Pengambilan cangkang kerang kijing (Pilsbryoconcha exilis)

Dibersihkan menggunakan  air dan dioven suhu 100 °C

Dibersihkan menggunakan larutan H2SO4 dan dioven suhu 250 °C

Ball milling selama 2 jam

Serbuk cangkang kerang

Tanpa kalsinasi Kalsinasi

DTA

FTIR SEM XRD

Selesai
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Berikut ini adalah uraian penjelasan mengenai diagram alir yang ditunjukkan

pada Gambar 3.1

1. Preparasi Bahan Dasar

Cangkang kerang kijing sebagai sampel pada awalnya masih kotor. Untuk

mendapatkan sampel yang diinginkan agar dapat diteliti melalui suatu proses

dengan cara mengkarakterisasi bahan, sehingga perlu dilakukan preparasi bahan

terlebih dahulu. Preparasi bahan dimulai dari memilih bentuk cangkang kerang

kijing dengan ukuran dan struktur yang sesuai sebagai bahan penelitian.

Kemudian membersihkan kotoran-kotoran pada cangkang dan mencuci berulang-

ulang menggunakan air bersih.

2. Pengeringan Cangkang Kerang Kijing

Setelah diperoleh bahan dasar sebagai sampel penelitian, dilakukan perebusan

cangkang menggunakan panci selama 5 jam dan pengeringan dengan oven pada

suhu 100 °C selama 3 jam.

3. Pencucian Sampel Pada Larutan

Hasil cangkang kerang kijing yang diperoleh pada tahapan sebelumnya kemudian

dicuci menggunakan larutan H2SO4 dengan komposisi 5 % H2SO4 dan 95 %

aquades yang bertujuan untuk menghilangkan kotoran yang menempel pada

cangkang dengan cara disikat. Berikutnya mencuci bersih menggunakan air

bersih. Tahap selanjutnya mengeringkan dalam oven pada suhu 250 °C selama 3

jam. Kemudian cangkang diblender hingga halus, diayak, digerus 3 jam

menggunakan mortar dan pestle dan digiling menggunakan alat ball mill selama

2 jam untuk mendapatkan bubuk cangkang kerang kijing yang lebih halus. Bahan

siap untuk digunakan.
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4. Karakterisasi DTA (Differential Thermal Analysis)

Karakterisasi menggunakan DTA (Differential Thermal Analysis) dilakukan

untuk menganalisis sifat termal dan stabilitas bahan. Langkah-langkah yang

dilakukan dalam proses DTA adalah:

a. Menyiapkan cawan platina kosong untuk digunakan sebagai sampel referensi

dan memasukkan serbuk sampel ke dalam cawan platina sebagai sampel yang

akan diuji.

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

dengan memutar posisi furnace ke arah sampel holder yang dilanjutkan

dengan mengatur setting temperatur yaitu Tstart=  50 °C, Tpengukuran=  1000 °C

heating read (kenaikan suhu = 10 °C/menit).

c. 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 Tpengukuran tercapai menurut program yang telah diatur. Apabila

Tpengukuran telah tercapai maka power furnace dapat dimatikan yaitu pada

posisi “OFF” dan selanjutnya melakukan print hasil pengukuran.

5. FTIR (Fourier Transform Infra Red)

Karakterisasi menggunakan FTIR (Fourier Transform Infra Red) dilakukan

untuk mengetahui gugus fungsi bahan. Langkah-langkah yang dilakukan dalam

proses FTIR adalah:

a. Menimbang sampel halus sebanyak ± 0,1 gram.

b. Menimbang sampel padat (bebas air) dengan massa ± 1 % dari berat KBr.
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c. Mencampur KBr dan sampel ke dalam mortal dan mengaduk hingga

keduanya rata.

d. Menyiapkan cetakan pellet, mencuci bagian sampel, base dan tablet frame

dengan kloroform.

e. Memasukkan sampel KBr yang telah dicampur dengan set cetakan pellet.

f. Menghubungkan dengan pompa vakum untuk meminimalkan kadar air.

g. Meletakkan cetakan pompa hidrolik dan memberikan tekanan sebesar ± 8

gauge.

h. Menghidupkan pompa vakum selama 15 menit.

i. Mematikan pompa vakum, kemudian menurunkan tekanan dalam cetakan

dengan cara membuka keran udara.

j. Melepaskan pellet KBr yang telah terbentuk dan menempatkan pellet KBr

pada tablet holder.

k. Menghidupkan alat dengan mengalirkan sumber arus listrik, alat

interferometer dan komputer.

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

program interferometer.

m. Menempatkan sampel dalam alat interferometer, kemudian mengklik FTIR

8400 pada komputer dan mengisi data.

n. Mengklik “sampel star” untuk memulai dan untuk memunculkan harga

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

kemudian mengklik ”OK”.

o. Mematikan komputer, alat interferometer dan sumber listrik.
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6. XRD (X-Ray Diffraction)

Karakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction) dilakukan untuk

mengetahui struktur kristal bahan. Langkah-langkah yang dilakukan dalam

proses XRD adalah:

a. Menyiapkan sampel yang akan dianalisis, kemudian merekatkannya pada

kaca dan memasang pada tempatnya berupa lempeng tipis berbentuk persegi

panjang (sampel holder) dengan lilin perekat.

b. Memasang sampel yang telah disimpan pada sampel holder kemudian

meletakkannya pada sampel stand dibagian goniometer.

c. Memasukkan parameter pengukuran pada software pengukuran melalui

komputer pengontrol, yaitu meliputi penentuan scan mode, penentuan

rentang sudut, kecepatan scan cuplikan, memberi nama cuplikan dan

memberi nomor urut file data.

d. 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.

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

tertentu dapat dicetak oleh mesin printer.

f. Mengambil sampel setelah pengukuran cuplikan selesai.

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

waktu pencatatan perlangkah (t).

h. Setelah data diperoleh analisis kualitatif dengan menggunakan search match

analysis yaitu membandingkan data yang diperoleh dengan data standard

(data base PDF = Power Diffraction File data base).
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7. SEM (Scanning Electron Microscopy)

Karakterisasi SEM dilakukan untuk mengetahui mikrostruktur bahan. Langkah-

langkah dalam proses SEM adalah:

a. 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.

b. Elektron ditembakkan dan akan melewati berbagai lensa yang ada menuju ke

satu titik di sampel.

c. Sinar elektron tersebut akan dipantulkan ke detektor lalu ke amplifier untuk

memperkuat sinyal sebelum masuk ke komputer untuk menampilkan gambar

atau image yang diinginkan.
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V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh kesimpulan

sebagai berikut:

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

kerang kijing mengalami proses dekomposisi menjadi CaO yang ditandai

dengan puncak endotermal pada suhu 732, 7 °C dan penurunan berat sebesar

43,4 % sedangkan pada kalsium karbonat komersil dekomposisi menjadi CaO

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

sebesar 43,43%.

2. Hasil analisis XRD menunjukkan cangkang kerang kijing 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 kijing 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.
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4. Hasil analisis SEM menunjukkan mikrostruktur pada cangkang kerang kijing

sebelum kalsinasi fasa aragonite memiliki rod-like dan pada kalsium karbonat

komersil fasa calcite memiliki bentuk cube-like.

5. Hasil analisis EDS menunjukkan pada cangkang kerang kijing sebagian besar

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

dan Fe.

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

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 kijing sebagai bahan dasar biokeramik. Kandungan

kalsium karbonat pada cangkang kerang kijing 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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