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ABSTRACT 

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF SCALLOP SHELL 

(Amusium pleuronectes) BIOMATERIAL WASTE FROM LAMPUNG BAY 

AREA AS A BASIC MATERIAL OF BIOCERAMICS 

 

By 

Anisa Nurdina  

This preparation has been done for scallop shells (Amusium pleuronectes) with 

the aims from this preparation are to determine the effect of calcination 

temperature on the characteristics of the material by SEM-EDS, XRD, DTA /TGA 

and FTIR Scallop shells were used in this study was obtained by samples 

preparation. Samples were prepared and then calcined with different 

temperatures at 500 °C, 800 °C and 1000 °C. Analysis by DTA/TGA shown that 

there is difference in formation endothermic temperature scallop shells with 

commercial calcium carbonate was 35 °C and the difference in mass shrinkage 

scallop shells with commercial calcium carbonate was amounted at 0.86%. The 

results of XRD analysis showed before calcined sample contains calcium 

carbonate with aragonite phase. After calcined at temperature 800 °C calcium 

carbonate decomposed into calcium oxide. Characterization by FTIR showed that 

before calcination, sample have functional groups O-H, C-H, C-O and CO3
2-

. 

After calcined at temperature 500 ° C, indicating that there are functional groups 

O-H, C-O and CO3
2-

 and after calcined at temperature  800 ° C appears Ca-O 

functional groups. SEM characterization results indicate that sample before 

calcination and after calcination has different surface structure and particle size. 

EDS characterization results indicate that the largest content contained in the 

sample are Ca compound.  

 

 

Keywords: scallop shells (Amusium pleuronectes), calcination, calcium 

carbonate, calcium oxide. 
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ABSTRAK 

PREPARASI DAN KARAKTERISASI LIMBAH BIOMATERIAL 

CANGKANG KERANG SIMPING (Amusium pleuronectes) DARI DAERAH 

TELUK LAMPUNG SEBAGAI BAHAN DASAR BIOKERAMIK 

 

  Oleh 

Anisa Nurdina  

Telah dilakukan preparasi cangkang kerang simping (Amusium pleuronectes) 

dengan tujuan untuk mengetahui pengaruh suhu kalsinasi terhadap karakteristik 

bahan dengan analisis SEM-EDS, XRD, DTA/TGA, dan FTIR. Cangkang kerang 

simping yang digunakan dalam penelitian ini diperoleh dengan cara mempreparasi 

sampel. Sampel yang telah dipreparasi kemudian dikalsinasi pada suhu yang 

berbeda yaitu 500 °C, 800 °C dan 1000 °C, lalu dikarakterisasi. Analisis dengan 

DTA/TGA menunjukkan bahwa terjadi selisih suhu pembentukkan endotermik 

cangkang kerang simping dengan kalsium karbonat komersil sebesar 35 ºC dan 

selisih penyusutan massa cangkang kerang simping dengan kalsium karbonat 

komersil sebesar sebesar 0,86 %. Hasil analisis XRD menunjukkan sebelum 

dikalsinasi sampel mengandung kalsium karbonat berfasa aragonit. Setelah 

dikalsinasi pada suhu 800 °C kalsium karbonat terdekomposisi menjadi kalsium 

oksida. Karakterisasi dengan FTIR menunjukkan bahwa sebelum kalsinasi sampel 

memiliki gugus fungsi O-H, C-H, C-O dan CO3
2-

. Setelah dikalsinasi pada suhu 

500 °C, menunjukkan bahwa terdapat gugus fungsi O-H, C-O dan CO3
2
 dan 

setelah dikalsinasi pada suhu 800 °C muncul gugus fungsi Ca-O. Hasil 

karakterisasi menggunakan SEM menunjukkan bahwa sampel sebelum kalsinasi 

dan setelah kalsinasi memiliki struktur permukaan dan ukuran partikel yang 

berbeda. Hasil karakterisasi EDS menunjukkan bahwa kandungan terbesar yang 

terdapat pada sampel adalah senyawa Ca. 

 

 

Kata kunci: Cangkang kerang simping (Amusium pleuronectes), kalsinasi, kalsium 

karbonat, kalsium oksida. 
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I. PENDAHULUAN 

 

 

A.  Latar Belakang 

 

Teluk Lampung merupakan salah satu dari dua teluk besar di daerah Lampung 

yang terletak di ujung paling selatan pulau Sumatera. Teluk ini berhadapan 

langsung dengan Selat Sunda yang merupakan perairan penghubung antara Laut 

Jawa di sebelah utara dan Samudera Hindia di selatan. Letak geografis Teluk 

Lampung terbentang antara 104º 56ʼ - 105º 45ʼ BT dan 5º 25ʼ - 5º 59ʼ LS. Pesisir 

Teluk Lampung meliputi wilayah daratan dan perairan. Luas wilayah daratan 

Teluk Lampung adalah 127.902 ha, sedangkan luas perairannya adalah 161,178 

ha (Helfinalis, 2000).  

 

Perikanan tangkap merupakan kegiatan ekonomi penting bagi Propinsi Lampung 

karena kontribusinya dalam penyediaan pangan yang berasal dari laut seperti 

berbagai jenis ikan, udang, cumi, kerang-kerangan, dan hewan lunak lainnya. 

Hasil perikanan tangkap seperti berbagai jenis ikan, udang, cumi, dan hewan 

lunak lainnya yang didaratkan di Teluk Lampung pada tahun 1997 sekitar 51.000 

ton, termasuk berbagai jenis kerang-kerangan, salah satunya adalah kerang 

simping (CRMP, 1998). 
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Kerang simping merupakan salah satu biota laut yang memiliki distribusi cukup 

luas. Penyebarannya mulai dari Laut India, Laut Cina Selatan, Indo-Cina, Jepang, 

Philipina, Papua New Guinea, Indonesia dan Australia (Carpenter dan Niem, 

2002). Kerang simping dengan nama ilmiah Amusium pleuronectes merupakan 

salah satu anggota dari famili pectinidae.  Shumway dan Parsons (2006) 

menyatakan bahwa terdapat lebih dari 400 spesies di dalam famili pectinidae. 

Kerang simping atau yang biasa disebut dengan scallop, tersebar diseluruh 

perairan di dunia mulai dari perairan subtropis sampai perairan tropis. Habitat 

kerang ini dapat dijumpai pada berbagai substrat seperti pasir sampai lumpur 

berpasir pada kedalaman 5-50 m (Widowati et al, 2002). 

 

Kerang simping saat ini menjadi salah satu sumber daya perikanan yang memiliki 

nilai ekonomis yang tinggi. Berdasarkan data statistik perikanan tangkap di 

Indonesia tahun 2000-2010, produksi kerang simping di Indonesia mengalami 

peningkatan sebesar 19,79% (DJPT, 2011). Peningkatan tersebut juga berdampak 

pada kenaikan jumlah limbah cangkang kerang. Di Indonesia, limbah cangkang 

kerang simping telah dimanfaatkan sebagai bahan kerajinan untuk hiasan dinding 

atau sebagai elemen estetika bangunan (Armando, 2013). Sementara itu, di negara 

lain seperti Thailand, limbah cangkang kerang simping telah dimanfaatkan untuk 

industri pakan ternak (Tongchan et al, 2009). Alternatif untuk menangani limbah 

cangkang kerang ini salah satunya adalah dengan mengubah limbah cangkang 

kerang menjadi produk lain yang bermanfaat, atau yang dikenal dengan waste to 

product. 
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Kerang simping (Amusium pleuronectes) termasuk jenis kerang laut yang sering 

ditemukan dalam dua bentuk mineral kalsium karbonat (CaCO3), yaitu kalsit dan 

aragonit. Struktrur kristal dari kalsit dan aragonit serta perubahannya telah 

dipelajari. Kerang laut terdiri dari 97-99% kalsium karbonat atau CaCO3 dalam 

kalsit, aragonit, dan lainnya. Selain itu, juga terkandung  MgCO3, (Fe)2O3, SiO2, 

Ca3P2O8, CaSO4, protein, dan polisakarida dalam jumlah sedikit. Selain 

komponen mayor dan minor tersebut, terdapat pula unsur tambahan lain seperti  

Sn, Mo, Mn, Cd, Ti, B, Pb, Au, Ag, Ni, Co, Bi, Cu, Sr, Rb, sebagai unsur lain 

yang terkandung dalam kerang (Linga et al, 2003). 

 

Beberapa penelitian telah dilakukan dengan memanfaatkan cangkang kerang 

simping. Salah satunya adalah yang dilakukan oleh Tri dkk (2011) yaitu dengan 

memanfaatkan kerang simping sebagai sumber kalsium pada produk ekstrudat. 

Penelitian dilakukan untuk mengetahui efek penambahan tepung kalsium, tepung  

jawawut dan tepung jagung pada produk ekstrudat dengan mempertimbangkan 

rasio Ca : P dalam pembuatannya. Analisa kimia dilakukan terhadap produk yang 

mencakup uji proksimat, kadar kalsium dan fosfor, juga analisa lain seperti 

breaking strength.  Berdasarkan hasil penelitian, kandungan kalsium pada produk 

ekstrudat fortifikasi tepung cangkang kerang simping dengan tepung jagung dan 

tepung jawawut berturut-turut adalah 582,66 mg/100 g dan 950 mg/100 g, 

sedangkan untuk fosfor 180 mg/100 g dan 280 mg/100 g. Uji breaking strength 

jagung 8,81 KgF dan 5,32 KgF. Penelitian lainnya yang dilakukan dengan 

memanfaatkan cangkang kerang simping adalah penelitian Pipih dkk (2013) 

dengan menganalisis aktivitas antioksidan dan komponen bioaktif kerang simping 
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(Amusium pleuronectes). Kerang simping diduga memiliki komponen bioaktif 

sebagai antioksidan baru. Penelitian ini bertujuan untuk menentukan aktivitas 

antioksidan dan komponen bioaktif kerang simping. Metode analisis yang 

digunakan meliputi analisis aktivitas antioksidan dengan metode DPPH dan 

analisis komponen bioaktif. Kerang simping memiliki rendemen cangkang 

41,15%; daging 35,89% dan jeroan 23,04%. Aktivitas antioksidan (IC50) 

tertinggi pada ekstrak kasar daging kerang simping yang diekstraksi dengan 

metanol sebesar 1.648,45 ppm. 

 

Berdasarkan beberapa uraian di atas, terkait dengan kandungan kalsium karbonat 

(CaCO3) pada cangkang kerang simping (Amusium pleuronectes), maka 

dilakukan penelitian dengan memanfaatkan cangkang kerang simping (Amusium 

pleuronectes ini sebagai bahan dasar biokeramik. 

 

B. Rumusan Masalah 

Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini adalah: 

1. Bagaimana mempreparasi limbah biomaterial cangkang kerang simping 

(Amusium pleuronectes) sebagai bahan dasar biokeramik? 

2. Bagaimana pengaruh suhu kalsinasi terhadap karakteristik biokeramik 

berbasis limbah biomaterial cangkang kerang simping (Amusium 

pleuronectes) ? 

 

 

 



5 
 

C. Batasan Masalah 

Pada penelitian ini terdapat beberapa batasan masalah sebagai berikut: 

1. Limbah biomaterial yang digunakan sebagai bahan dasar biokeramik adalah 

cangkang kerang simping (Amusium pleuronectes).  

2. Pemanasan atau kalsinasi sampel dilakukan pada suhu 500ºC, 800ºC, dan 

1000ºC. 

3. Biokeramik yang dihasilkan kemudian dikarakterisasi dengan SEM, XRD, 

DTA/TGA dan FTIR. 

 

D.  Tujuan Penelitian 

Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah: 

1. Mempreparasi limbah biomaterial cangkang kerang simping (Amusium 

pleuronectes) sebagai bahan dasar biokeramik. 

2. Mengetahui pengaruh suhu kalsinasi terhadap karakteristik bahan dengan 

analisis SEM, XRD, DTA/TGA, dan FTIR. 

 

E.  Manfaat Penelitian 

Adapun manfaat dari hasil penelitian adalah:  

1. Dapat menangani limbah biomaterial cangkang kerang simping (Amusium 

pleuronectes) dengan mengubah limbah menjadi produk lain yang 

bermanfaat, atau yang dikenal dengan waste to product. 
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2. Menambah pengetahuan mengenai proses pembuatan biokeramik yang dibuat 

dari bahan dasar limbah biomaterial cangkang kerang simping (Amusium 

pleuronectes). 

3. Memberikan informasi mengenai karakteristik biokermaik yang berbasis 

limbah biomaterial cangkang kerang simping (Amusium pleuronectes) yang 

meliputi karakteristik struktur serta mikrostrukturnya. 



 

 

 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

 

Bab II menjelaskan tentang beberapa landasan teori yang mendukung topik 

penelitian. Landasan teori ini ini dimulai dengan penjelasan mengenai kerang 

simping (Amusium pleuronectes), penelitian terkait pemanfaatan kerang simping, 

kalsium karbonat (CaCO3), biomaterial, biokeramik, dan karakterisasi yang 

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

FTIR (Fourier Transform Infra-Red), XRD (X-Ray Diffraction), dan SEM-EDX 

(Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray). 

A. Kerang Simping (Amusium pleuronectes) 

Kerang simping memiliki nama ilmiah Amusium pleuronectes dan merupakan 

anggota dari famili pectinidae. Terdapat lebih dari 30 marga dan sekitar 350 

spesies dalam famili pectinidae. Habitat dari kerang simping yaitu di daerah 

perairan laut dasar yang beriklim tropis (Swennen, 2001). 

Kerang simping (Amusium pleuronectes) memiliki klasifikasi sebagai berikut: 

Kingdom  : Animalia 

Phylum   : Mollusca 

Class   : Bivalvia  
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Subclass  : Pteriomorphia 

Ordo   : Ostreoida 

Family  : Pectinidae 

Genus  : Amusium  

Species  : pleuronectes  

   

 
Gambar 2.1. Morfologi kerang simping (Allan, 1962). 

 

Kerang simping memiliki katup cangkang di bagian luar berwarna keputih-

putihan, sedangkan di bagian dalam terdapat dua bagian yang sempit. Kerang 

simping memiliki macam-macam gigi (hinge) seperti huruf V terbalik yang 

terletak dibagian atas sebelah kanan. Kerang simping memilki kaki yang 

digunakan untuk mencegah lumpur masuk ke insang dan organ lain selain 

difungsikan sebagai alat pergerakan (Allan, 1962). 

 

Kerang simping memiliki karakter cangkang kerang yang tipis dan berukuran 

sedang (umumnya mencapai panjang 8 cm) serta memiliki ukuran panjang kerang 
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maksimum 10 cm. Kedua katup cangkang kerang simping memiliki bentuk yang 

agak cembung. Pada kerang simping, katup cangkang sebelah kanan bawah 

sedikit lebih menggembung dan lebih besar daripada katup cangkang bagian kiri 

atas. Warna katup sebelah kiri bagian luar cangkang kerang simping adalah merah 

muda kecoklatan. Tingkat warnanya bervariasi dari warna terang menuju gelap 

yang menandai pertumbuhan konsentris, serta memiliki garis-garis radial lebih 

gelap dan titik-titik putih kecil pada daerah umbonal. Bagian dalam katup sebelah 

kiri berwarna keputihan dan daerah pusatnya berwarna merah muda dengan 

bercak coklat di bawah katup. Sedangkan, katup bagian kanan bagian dalam dan 

luarnya berwarna putih. Kerang simping dapat hidup di hampir semua perairan 

laut di dunia, sehingga dijuluki sebagai kerang kosmopolitan. Penyebaran kerang 

simping ini mulai dari timur Samudera Hindia dan Pasifik barat, Myanmar, 

Indonesia, Papua New Guinea, utara Taiwan, provinsi China, selatan Jepang, dan 

selatan Queensland (Habe, 1964).  

 

Kerang simping mendiami zona litoral, hidup di atas lumpur atau dasar lumpur 

berpasir di teluk perairan dangkal (Allan, 1962). Kerang simping seringkali 

ditemukan pada perairan dangkal, tepatnya di pantai yang  masih memiliki hutan 

mangrove. Kerang simping dapat tumbuh secara optimal pada suhu 24,5-30ºC, 

dengan salinitas 18-38 ppt,  pH 6,4-7,7 dan oksigen terlarut 2,5-5 ppm (Campbell, 

2006). Kerang simping hidup di perairan dangkal dengan kedalaman maksimum 

80 meter, tetapi ada juga yang hidup pada kedalaman 50 meter. Di daerah 

Estuaria, ada juga kerang simping yang ditemukan di kedalaman 1-2 meter pada 

saat air pasang atau air surut terendah (Swennen, 2001). Seperti bivalvia pada 
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umumnya, kerang simping merupakan hewan filter feeder dengan makanan utama 

plankton dan deritus organik. Ketika berada di dalam air kerang simping akan 

sedikit membuka cangkangnya untuk makan dan respirasi. Kemudian arus air 

akan mengalir melalui cangkang dan partikel makanan disaring dengan 

menggunakan insangnya yang besar (Young, 1980).  

 

Dalam sistem reproduksi, kerang simping memiliki jenis kelamin terpisah atau 

yang dikenal dengan dioecious dimana jantan dan betina dapat dibedakan dengan 

melihat warna dari gonad (Campbell, 2006). Gonad  betina yang matang 

ditandakan dengan kelamin berwarna oranye, sedangkan gonad jantan yang 

matang ditandakan dengan kelamin yang berwarna putih. Pemijahan terjadi secara 

alami dimana simping betina melepaskan telurnya keluar, kemudian fertilisasi 

terjadi secara eksternal atau di luar tubuh. Pemijahan sangat dipengaruhi oleh 

faktor fisika dan kimia di perairan terutama temperatur. Beberapa spesies bivalvia 

melakukan pemijahan sepanjang tahun. Kebanyakan bivalvia mengalami 

kematangan seksual yang bergantung pada ukuran tubuh dan umur. Selain itu, 

ukuran kematangan seksual tergantung dari spesies dan distribusi geografi (Helm 

et al, 2004). Kerang simping akan mencapai dewasa keika berukuran 70-100 mm 

(Dhamaraj et al, 2004). 

 

B. Penelitian Terkait Kerang Simping (Amusium pleuronectes) 

Berbagai penelitian telah dilakukan dengan memanfaatkan kerang simping. Pipih, 

dkk (2013) melakukan penelitian untuk mengetahui aktivitas antioksidan dan 

komponen bioaktif pada kerang simping. Metode analisis yang digunakan 
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meliputi analisis aktivitas antioksidan dengan metode DPPH dan analisis 

komponen bioaktif. Kerang simping memiliki rendemen cangkang 41,15%; 

daging 35,89%; jeroan 23,04%. Aktivitas antioksidan (IC50) tertinggi pada 

ekstrak kasar daging kerang simping yang diekstraksi dengan metanol sebesar 

1.648,45 ppm. Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa daging kerang simping 

kaya akan protein yang ditandai dengan hasil uji proksimat persentase protein 

daging sebesar 13,97%. Asam amino yang terdeteksi ini diduga dihasilkan dari 

proses hidrolisis protein dan asam amino-asam amino non protein. Ekstrak 

methanol daging kerang simping memiliki aktivitas antioksidan tertinggi 

(1.648,45 ppm). Ekstrak tersebut memiliki senyawa steroid, saponin, gula 

pereduksi, asam amino dan flavonoid yang berfungsi untuk mengurangi resiko 

berberapa penyakit kronis dengan kemampuannya sebagai antioksidan, anti 

inflmasi, dan anti proliferasi. 

 

Tri, dkk (2011) telah memanfaatkan limbah cangkang kerang simping (Amusium 

pleuronectes) dalam pembuatan cookies kaya kalsium. Produk diversifikasi 

cookies kaya kalsium dibuat dari bahan dasar tepung kalsium yang diperoleh dari 

cangkang kerang simping (Amusium pleuronectes) yang diketahui mengandung 

beberapa mineral termasuk kalsium yang sangat dibutuhkan oleh tubuh manusia. 

Pemisahan kalsium dari cangkang kerang simping dilakukan dengan deproteinase 

yaitu dengan menghilangkan protein pada cangkang dengan cara hidrolisis 

protein. Ekstraksi kalsium dari cangkang kerang simping dilakukan dengan proses 

hidrolisis protein menggunakan larutan asam klorida (HCl). Perlakuan yang 

diberikan adalah perbedaan konsentrasi tepung cangkang kerang simping 0%, 5% 
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dan 7,5% dalam adonan cookies. Hasil penelitian menunjukkan bahwa 

peningkatan konsentrasi tepung cangkang kerang simping memberikan pengaruh 

yang sangat nyata (α = 0,01) terhadap kadar air, abu, lemak, protein, kalsium, 

fosfor dan kekerasan cookies. Penambahan tepung cangkang simping dengan 

konsentrasi 7,5% menghasilkan cookies dengan kadar kalsium tertinggi (6.57%), 

dengan kadar fosfor (1,58%), abu (6,95%), karbohidrat (52,31%) dan nilai 

kekerasan cookies (1,06 KgF). 

 

C. Kalsium Karbonat (CaCO3) 

Kalsium karbonat atau CaCO3 merupakan senyawa yang terdapat dalam batuan 

kapur dalam jumlah besar. Senyawa ini merupakan mineral paling sederhana yang 

tidak mengandung silikon dan merupakan sumber pembuatan senyawa kalsium 

terbesar secara komersial (Othmer, 1965). Di alam, kalsium karbonat (CaCO3) 

dapat ditemui pada batuan kapur dalam berbagai bentuk seperti marmer, kapur 

dan batuan kapur (Patnaik, 2001).  

 

Kalsium karbonat (CaCO3) sudah cukup luas diaplikasikan terutama dalam bidang 

industri. Kebutuhan kalsium karbonat (CaCO3) sejak tahun 1983 terus meningkat 

seiring dengan berkembangnya industri pemakaiannya, antara lain industri cat, 

industri plastik, PVC compound, ban, sepatu karet, kosmetik, kulit imitasi, pasta 

gigi dan industri yang lain. Berdasarkan data impor Biro Pusat Statistik, 

penggunaan kalsium karbonat terus meningkat dari tahun ketahun, data pada 

tahun 1988, impor CaCO3 sebesar 20.000 ton (Husaini et al, 1992). 
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D. Biomaterial 

Biomaterial dapat dideskripsikan sebagai kombinasi dari zat yang berasal dari 

bahan-bahan alami, organik atau anorganik yang biokompatibel dengan tubuh. 

Biomaterial berperan sebagai perangkat biomedis yang dapat menambah, 

memperbaiki atau menggantikan sebagian atau seluruh dari jaringan yang rusak 

pada organisme (Boretos et al, 1984).  

 

Biomaterial merupakan sebuah material yang sangat layak digunakan dalam 

perangkat medis untuk berinteraksi dengan sistem biologis. Penggunaan 

biomaterial dalam media fisiologis membutuhkan karakteristik tertentu seperti 

memiliki efisiensi tinggi dan dapat diandalkan dalam aplikasi medis. Karakteristik 

ini telah disediakan dari kombinasi yang cocok dari bahan kimia, mekanik, fisik 

dan sifat biologis sehingga membentuk biokompabilitas yang tinggi (Williams, 

1987). 

 

Saat ini, biomaterial alami sudah banyak digunakan dalam berbagai aplikasi 

medis seperti katup jantung buatan, kulit sintetis untuk perbaikan kulit, kultur 

jaringan, organ hybrid, pembuluh darah sintetis, hati buatan, alat pacu jantung, 

implan sendi buatan, fusi tulang belakang (perbaikan tulang), dan perbaikan 

jaringan ikat (Ravi, 2000). Bahan biomaterial diinginkan karena memiliki sifat 

biokompatibel seperti bioaktif, bioinert dan biodegradable, namun masih terdapat 

beberapa kelemahan yang signifikan seperti kerapuhan dan kekuatan yang rendah 

sehingga masih diperlukan modifikasi-modifikasi selanjutnya untuk semakin 

memperbaiki kualitas biomaterial (Niinomi, 2002). 
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E. Biokeramik 

 

Biokeramik diproduksi dalam empat bentuk umum yaitu: implan dalam jumlah 

besar, lapisan pada substrat dengan kekuatan tinggi, komposit, dan serbuk. 

Biokeramik pada umumnya digunakan dalam perbaikan atau rekonstruksi sistem 

muskuloskeletal. Bahan biokeramik memiliki kontak yang baik dengan jaringan 

keras seperti tulang atau jaringan ikat lunak seperti tendon, ligamen, dan jaringan 

otot. Dalam berbagai aplikasi, biokeramik mungkin bersentuhan langsung dengan 

jaringan keras di salah satu bagian dari permukaan jaringan, seperti akar implan 

gigi, dan juga berada dalam kontak dengan jaringan lunak, seperti jaringan 

gingiva, di situs implan yang sama. Selama empat dekade terakhir, telah terjadi 

perkembangan besar untuk biomaterial canggih. Di antara berbagai biomaterial 

yang berbeda, biokeramik baru-baru ini  mendapatkan banyak perhatian oleh para 

peneliti. Pada umunya, biokeramik digunakan untuk mengembalikan fungsi dasar 

jaringan atau organ tanpa merangsang respon biologis dari jaringan inang yang 

didasarkan paada sifat bioinert dan bioaktifnya (Larry, 1992). 

 

Salah satu material biokeramik yang banyak digunakan adalah biokeramik 

hidroksiapatit. Pada tahun 1920, ditemukan kesamaan antara mineral tulang alami 

dengan keramik hidroksiapatit. Biokeramik ini adalah kalsium fosfat sintetik 

dengan rumus kimia Ca10(PO4)6(OH)2 (De Jong, 1926). Biokeramik ini memiliki 

rasio molar teoritis kalsium dan fosfor sebesar 1,667 (Ghaffari et al, 2013). 

Demikian pula trikalsium fosfat dengan rumus kimia Ca3(PO4)2 yang telah 

terbukti menjadi material biokeramik dengan potensi memiliki ikatan tulang yang 

tinggi (Kay et al, 1964).  
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Biokeramik kalsium fosfat yang berbeda dapat mempengaruhi respon biologis 

setelah implantasi. Penggunaan biokeramik ini dapat dioptimalkan sesuai dengan 

tingkat resorpsi terhadap regenerasi tulang (Baghbani et al, 2012). 

 

F. Karakterisasi Material 

Karakterisasi yang dilakukan dalam penelitian ini meliputi DTA/TG (Differential 

Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis), FTIR (Fourier Transform Infra-

Red), XRD (X-Ray Diffraction), dan SEM-EDX (Scanning Electron Microscopy-

Energy Dispersive X-Ray). 

1. DTA/TG (Differential Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis) 

DTA/TG (Differential Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis) adalah 

salah satu teknik analisis material yang digunakan untuk mengetahui sifat thermal, 

perubahan fase dan stabilitas sampel. Sebuah instrumen DTA/TG terdiri dari 

sampel dan referensi (Al), yang didalamnya terdapat sensor yang terdiri dari 

Platina/Rhodium atau chromell alumel thermocouples sebagai referensi dan 

penghubung dengan pengontrol suhu differensial. Pada DTA terdapat furnace 

Alumina block yang berisi sampel dan referensi serta temperature controller yang 

berfungsi untuk mengontrol program suhu dan atmosfer furnace (Robinson, 2005) 
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Gambar 2.2 Komponen furnace pada DTA/TG (Shriver, 2006). 

 

Analisis thermal dilakukan untuk mengetahui perubahan karakteristik dari sampel 

yang berkaitan dengan perubahan suhu yang diberikan. Sampel biasanya dalam 

bentuk  padat. Pada analisis thermal, perubahan yang terjadi pada pemanasan 

meliputi titik leleh, transisi fase, sublimasi, dan dekomposisi. Analisis perubahan 

massa sampel pada pemanasan dikenal sebagai analisis Thermogravimetric (TG). 

Analisis TG digunakan untuk mengukur perubahan massa pada sebuah material 

sebagai fungsi suhu atau waktu di bawah kondisi terkendali. Secara otomatis 

perubahan berat sampel akan terekam sebagai fungsi dari suhu maupun waktu, 

Kegunaan utamanya meliputi pengukuran stabilitas thermal dan untuk mengetahui 

komposisi bahan. Analisis  TG paling berguna untuk dehidrasi, dekomposisi, 

desorpsi, dan proses oksidasi. Metode analisis thermal yang paling banyak 

digunakan adalah analisis dengan menggunakan DTA (Differential Thermal 

Analysis). Analisis DTA digunakan untuk mengukur perbedaan suhu antara 

sampel dengan material referensi yang inert sebagai fungsi dari suhu. Pada DTA, 

suhu dari sebuah sampel dibandingkan dengan sebuah material referensi dengan 

perubahan suhu yang terprogram. Instrumen DTA/TG dapat digunakan untuk  
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menentukan titik lebur, suhu transisi kaca, kristalinitas, kelembapan atau 

kandungan volatil, stabilitas termal dan oksidatif, kemurnian dan transformasi 

suhu. Material yang digunakan sebagai referensi ideal adalah sebuah substansi 

dengan massa thermal yang sama sebagai sampel. Pada DTA, biasanya digunakan 

bubuk alumina (Al2O3) dan magnesium oksida (MgO) sebagai material referensi 

untuk analisis komponen anorganik (Shriver, 2006).  

 

 
Gambar 2.3 Penampang DTA/TG (Anthony, 2001). 

 

 

DTA/TG dapat dioperasikan dengan rentang suhu dari -200ºC sampai suhu 

1600ºC, dengan rata-rata pemanasan sampai dengan 100ºC/menit dan rata-rata 

kenaikan suhu 10ºC sampai 20ºC. Pada DTA terdapat beberapa faktor yang 

mempengaruhi transfer panas diantaranya adalah bahan sampel yang digunakan, 

massa, volume, kapasitas pemanasan, dan konduktivitas pemanasan (Anthony, 

2001). 
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2. FTIR (Fourier Transform Infra-Red) 

 

Spektrofometri inframerah (IR) merupakan salah satu instrumen yang dapat 

digunakan untuk menganalisa senyawa kimia. Spektra inframerah suatu senyawa 

dapat memberikan gambaran mengenai struktur molekul senyawa tersebut. 

Spektra IR dapat dihasilkan dengan mengukur absorbsi radiasi, refleksi atau emisi 

di daerah IR. Daerah inframerah pada spektrum gelombang elektromagnetik 

mencakup bilangan gelombang 14.000 cm
-1

 hingga 10 cm
-1

. Daerah inframerah 

sedang (4000-400 cm
-1

) berkaitan dengan transisi  energi vibrasi dari molekul 

yang memberikan informasi mengenai gugus-gugus fungsi dalam molekul 

tersebut. Daerah inframerah jauh (400-100 cm
-1

) bermanfaat untuk menganalisis 

molekul yang mengandung atom-atom berat seperti senyawa anorganik, namun 

membutuhkan teknik khusus yang lebih spesifik untuk mendapatkan hasil yang 

lebih baik. Sedangkan daerah inframerah dekat (12.500-4000 cm
-1

) peka terhadap 

vibrasi overtone. Pancaran inframerah pada umumnya mengacu pada bagian 

spektrum elektromagnetik yang terletak di antara daerah tampak dan daerah 

gelombang mikro. Sebagian besar kegunaannya hanya terbatas di daerah 4000 cm 

-1
 dan 666 cm 

-1
 (2,5-15,0 µm) (Schecter, 1997). 

 

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 dianalisis 

dengan cara merefleksikan sinar inframerah (IR) yang melalui tempat kristal 
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sehingga terjadi kontak dengan permukaan cuplikan. Sensitivitas FTIR adalah 80-

200 kali lebih tinggi dari instrumentasi dispersi standar karena resolusinya lebih 

tinggi (Kroschwitz, 1990). 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 (Bassler, 

1986). 

 

Interferogram juga memberikan informasi yang berdasarkan pada intensitas 

spektrum dari setiap frekuensi. Informasi yang keluar dari detektor diubah secara 

digital dalam komputer dan ditransformasikan sebagai domain, tiap-tiap satuan 

frekuensi dipilih dari interferogram yang lengkap (fourier transform). Kemudian 

sinyal itu diubah menjadi spektrum sederhana. Spektroskopi FTIR digunakan 

untuk mendeteksi sinyal lemah, menganalisis sampel dengan konsentrasi rendah, 

mengnalisis vibrasi molekul (Silverstain, 1967). 

 
Gambar 2.4. Diagram interferometer Michelson FTIR (Silverstain, 1967). 
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FTIR terdiri dari 5 bagian utama yaitu: 

1. Sumber sinar, yang terbuat dari filamen Nerst atau globar yang 

dipanaskan menggunakan listrik hingga temperatur 1000-1800ºC. 

2. Beam splitter, yang berupa material transparan dengan indeks relatif 

sehingga menghasilkan 50% radiasi yang akan direfleksikan dan 50% 

radiasi yang akan diteruskan. 

3. Interferometer, yang merupakan bagian utama dari FTIR. 

Interferometer berfungsi untuk membentuk interferogram yang akan 

diteruskan menuju detektor. 

4. Daerah cuplikan, dimana berkas acuan dan cuplikan masuk ke dalam 

daerah cuplikan dan masing-masing menembus sel acuan dan 

cuplikan secara bersesuaian. 

5. Detektor, yang merupakan piranti untuk mengukur energi pancaran 

yang lewat akibat panas yang dihasilkan. Detektor yang sering 

digunakan pada FTIR adalah termokopel dan balometer (Griffiths, 

1975). 

 

Komponen FTIR (Fourier Transform Infra-Red) adalah salah satu metode 

karakterisasi yang berdasarkan interaksi sinar inframerah dengan materi yang 

meliputi absorpsi, emisi, dan fluoresensi. Cara kerja FTIR (Fourier Transform 

Infra-Red) adalah dengan mengemisikan sinar inframerah dari sumber bergerak 

melalui celah sempit untuk mengonrol jumlah energi yang akan diberikan ke 

sampel. Saat berkas laser dipancarkan memasuki ruang sampel, maka berkas akan 

diteruskan atau dipantulkan oleh permukaan sampel tergantung dari besarnya 
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energi yang diserap, sampai berkas akhirnya sampai ke detektor. Pada FTIR 

(Fourier Transform Infra-Red), sering digunakan detektor Mercury Cadmium 

Telluride (MCT) atau Tetra Glycerine Sulphate (TGS) (Giwangkara, 2006). 

 
Gambar 2.5. Skema analisis FTIR (Griffiths, 1975). 

 

3. XRD (X-Ray Diffraction) 

XRD (X-Ray Diffraction) merupakan metode analisis yang digunakan untuk 

mengidentifikasi material kristalit maupun non kristalit yang terkandung dalam 

suatu bahan dengan memanfaatkan gelombang elektromagnetik dari sinar-X. 

Sinar-X ditemukan pertama kali oleh Wilhelm C. Rontgen pada tahun  1895 dari 

Universitas Worzburg Jerman. Penemuan ini berawal dari pemberian beda 

potensial antara katoda dan anoda hingga beberapa kilovolt pada tabung sinar-X. 

Perbedaan potensial yang besar ini mampu menimbulkan arus elektron sehingga 

elektron-elektron yang dipancarkan akibat pemanasan  filamen akan dipercepat 

menuju target dalam sebuah tabung hampa udara (Hoxter, 1982). Sinar-X 
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merupakan gelombang elektromagnetik dengan panjang gelombang yang pendek. 

Hal ini dipertegas dengan penelitian Friedsish dan Knipýing pada tahun 1912, 

yang mengemukakan bahwa panjang gelombang sinar-X sama dengan sinar 

ultraviolet yang merupakan gelombang elektromagnetik dengan panjang 

gelombang yang pendek. Interaksi dengan materi terjadi bila sinar-X ditembakkan 

pada suatu bahan. Sinar-X yang ditembakkan mempunyai energi yang lebih tinggi 

sehingga mampu mengeksitasi elektron-elektron dalam atom sasarannya (Plaats, 

1952). 

 

Instrumen XRD terdiri dari tiga komponen dasar yaitu sumber sinarX (XRay 

source) material contoh yang diuji (specimen), detektor sinarX (Xray detector) 

(Sartono, 2006). SinarX merupakan salah satu bentuk radiasi elektromagnetik 

yang mempunyai energi antara 200 eV–1 MeV dengan panjang gelombang antara 

0,5–2,5 Ǻ. Panjang gelombangnya hampir sama dengan jarak antara atom dalam 

kristal, menjadikan sinarX menjadi salah satu teknik dalam analisa mineral 

(Suryanarayana dan Norton, 1998).  

 

Elektronelektron pada atom akan membiaskan berkas bidang yang tersusun 

secara periodik. Difraksi sinarX oleh atomatom pada bidang atom paralel a dan 

a1 terpisah oleh jarak d. Dua berkas sinarX i1 dan i2 bersifat paralel, 

monokromatik dan koheren dengan panjang gelombang λ datang pada bidang 

dengan sudut θ. Kedua berkas sinar tersebut berturutturut terdifraksi oleh M dan 

N menjadi i1’ dan i2’ yang masing-masing membentuk sudut θ terhadap bidang 

dan bersifat paralel monokromatik dan koheren. Perbedaan panjang antara i1–M– 
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i1’ dengan i2–N–i2’ adalah sama dengan n kali panjang gelombang, maka 

persamaan difraksi dapat dituliskan sebagai berikut:  

nλ = ON+NP 

nλ =  d sinθ+d sinθ =2d sinθ                    (2.1) 

 

 
Gambar 2.6. Difraksi sinarX oleh atomatom pada bidang (Ismunandar, 2006). 

 

Persamaan (1) dikenal sebagai hukum Bragg, dengan n adalah bilangan refleksi 

yang bernilai bulat (1, 2, 3, 4, . . . ). Karena nilai sin θ tidak melebihi 1 maka 

pengamatan berada pada interval 0<θ<π/2, <1                                         (2.2) 

Difraksi untuk nilai n terkecil (n = 1), persamaan tersebut dapat diubah menjadi 

λ<2d                         (2.3) 

Persamaan (2.3) menjelaskan bahwa panjang gelombang sinarX yang digunakan 

untuk menentukan struktur kristal harus lebih kecil dari jarak antar atom (Zakaria, 

2003). 

 

Difraksi sinarX merupakan suatu teknik yang digunakan untuk mengidentifikasi 

adanya fasa kristalin di dalam material untuk menganalisis sifatsifat struktur 
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(seperti stress, ukuran butir, fase komposisi, orientasi kristal, dan cacat kristal) 

dari tiap fase. Metode ini menggunakan sebuah sinarX yang terdifraksi seperti 

sinar yang direfleksikan dari setiap bidang, berturutturut dibentuk oleh 

atomatom kristal dari material tersebut. Dengan berbagai sudut timbul, pola 

difraksi yang terbentuk menyatakan karakteristik dari sampel. Susunan ini 

diidentifikasi dengan membandingkannya dengan sebuah database internasional 

(Zakaria, 2003).  

 

Untuk dapat menghasilkan sinarX dengan baik, maka logam yang digunakan 

sebagai target harus memiliki titik leleh tinggi dengan nomor atom (Z yang tinggi 

agar tumbukan lebih efektif. Logam yang biasa digunakan target (anoda) adalah 

Cu, Cr, Fe, Co, Mo dan Ag. SinarX dapat pula terbentuk melalui proses 

perpindahan elektron suatu atom dari tingkat energi yang lebih tinggi ke tingkat 

energi yang lebih rendah. Adanya tingkattingkat energi dalam atom dapat 

digunakan untuk menerangkan terjadinya spektrum sinarX dari suatu atom. 

SinarX yang melalui proses ini mempunyai energi yang sama dengan selisih 

energi antara kedua tingkat energi elektron tersebut. Karena setiap jenis atom 

tingkattingkat energi elektron yang berbedabeda maka sinarX yang terbentuk 

dari proses ini disebut karakteristik sinarX. Karakteristik sinarX terjadi karena 

elektron yang berada pada kulit terionisasi sehingga terpental keluar. Kekosongan 

kulit K ini segera diisi oleh elektron dari kulit diluarnya. Jika kekosongan pada 

kulit K diisi oleh elektron dari kulit L, maka akan dipancarkan karakteristik 

sinarX Kα. Jika kekosongan itu diisi oleh elektron dari kulit M, maka akan 

dipancarkan karakteristik sinarX Kβ dan seterusnya (Beck, 1977).  
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Pada karakterisai XRD, material uji (spesimen) dapat digunakan dalam bentuk 

bubuk (powder) dengan berat 1 mg. Sebelum sinarX sampai ke detektor melalui 

proses optik. SinarX yang panjang gelombangnya λ dengan intensitas I 

mengalami refleksi dan menghasilkan sudut difraksi 2θ (Sartono, 2006). Jalannya 

sinarX diawali dari sumber sinarX yang akan melewati celah soller dan mauk ke 

celah penyebar, kemudian diteruskan menuju spesimen menuju celah anti 

menyebar, lalu masuk ke celah penerima, celah soller dan sampai ke detektor. 

 
Gambar 2.7. Difraktometer (Warren, 1969). 

 

Salah satu teknik yang digunakan untuk menentukan struktur suatu padatan 

kristalin adalah metode difraksi sinarX serbuk (X ray powder diffraction) 

Sampel berupa serbuk padatan kristalin yang memiliki ukuran kecil dengan 

diameter butiran kristalnya 10
7

–10
4

 m ditempatkan pada suatu plat kaca. SinarX 

diperoleh dari elektron yang keluar  dari filamen panas dalam keadaann vakum 

pada tegangan tinggi dan dengan kecepatan tinggi menumbuk permukaan logam, 

biasanya tembaga (Cu). Sinar-X tersebut menembak sampel padatan kristalin, 

kemudian mendifraksikan sinar ke segala arah dengan memenuhi Hukum Bragg. 
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Detektor bergerak dengan kecepatan sudut yang konstan untuk mendeteksi berkas 

sinar-X yang didifraksikan oleh sampel. Sampel serbuk atau padatan kristalin 

memiliki bidang-bidang kisi yang tersusun secara acak dengan berbagai 

kemungkinan orientasi, begitu pula partikel-partikel kristal yang terdapat di 

dalamnya. Setiap kumpulan bidang kisi tersebut memiliki beberapa sudut orientasi 

sudut tertentu, sehingga difraksi sinar-X memenuhi Hukum Bragg : 

 n λ = 2 d sin θ 

dengan: 

n : orde difraksi ( 1,2,3,…) 

 λ : Panjang gelombang  

d : Jarak kisi 

θ : Sudut difraksi 

 

Bentuk keluaran dari difraktometer dapat berupa data analog atau digital. 

Rekaman data analog berupa grafik garis-garis yang terekam per menit sinkron 

dengan detektor dalam sudut 2θ per menit, sehingga sumbu x setara dengan sudut 

2θ. Sedangkan rekaman digital menginformasikan intensitas sinar-X terhadap 

jumlah intensitas cahaya per detik. Pola difraktogram yang dihasilkan berupa 

deretan puncak-puncak difraksi dengan intensitas relatif bervariasi sepanjang nilai 

2θ tertentu. Besarnya intensitas relatif dari deretan puncak-puncak tersebut 

bergantung pada jumlah atom atau ion yang ada, dan dipengaruhi pula oleh 

distribusinya di dalam sel satuan material tersebut. Pola difraksi setiap padatan 

kristalin sangat khas, bergantung pada kisi kristal, unit parameter dan panjang 

gelombang sinar-X yang digunakan. Dengan demikian, sangat kecil kemungkinan 
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dihasilkan pola difraksi yang sama untuk suatu padatan kristalin yang berbeda 

(Warren, 1969). 

 

Kuantitas sinar-X juga ditentukan oleh jumlah elektron persatuan waktu dari 

katoda ke anoda yang mencapai atom target dan dinamakan sebagai kuat arus 

tabung.  Dengan menaikkan arus tabung dapat meningkatkan jumlah elektron 

yang tertumbuk ke anoda sehingga jumlah foton sinar-X yang dihasilkan akan 

semakin banyak. Intensitas sinar-X yang terbentuk sebanding dengan besarnya 

arus tabung. Pada XRD, sinar-X yang dibiaskan ditangkap oleh detektor 

kemudian diterjemahkan sebagai sebuah puncak difraksi (Culity, 1978). 

 

4. SEM-EDX (Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray) 

 

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah sebuah mikroskop elektron yang 

didesain untuk mengamati permukaan objek solid secara langsung. SEM memiliki 

perbesaran 10 sampai 3.000.000 kali, dan resolusi sebesar 1 hingga 10 nm. 

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. 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 objektif. Scanning coil yang diberi 
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energi berperan menyediakan medan magnet bagi sinar elektron. Berkas sinar 

elektron yang mengenai cuplikan menghasilkan elektron sekunder dan kemudian 

dikumpulkan oleh detektor sekunder atau detektor back scatter. Gambar yang 

dihasilkan terdiri dari ribuan titik berbagai intensitas di permukaan Cathode Ray 

Tube (CRT) sebagai topografi gambar (Kroschwitz, 1990).  

 

Pada sistem ini berkas elektron dikonsentrasikan pada spesimen, bayangannya 

diperbesar dengan lensa objektif dan diproyeksikan pada layar.  Cuplikan yang 

akan dianalisis dalam kolom SEM perlu dipersiapkan dahulu, walaupun telah ada 

jenis SEM yang tidak memerlukan pelapisan (coating ) cuplikan. Terdapat tiga 

tahap persiapan cuplikan, antara lain (Gedde, 1995):  

1. Menyiapkan pelet untuk pengujian. Seluruh kandungan air, larutan dan 

semua benda yang dapat menguap apabila divakum, dibersihkan.  

2. Cuplikan dikeringkan pada 60ºC minimal 1 jam.  

3. Cuplikan non logam harus dilapisi dengan emas tipis. Cuplikan logam 

dapat langsung dimasukkan dalam ruang cuplikan. 

 

Untuk mengenali jenis atom dipermukaan yang mengandung multi atom para 

peneliti lebih banyak mengunakan teknik EDS (Energy Dispersive Spectroscopy). 

Sebagian besar alat SEM dilengkapi dengan kemampuan ini, namun tidak semua 

SEM punya fitur ini. EDS dihasilkan dari sinar-X karakteristik, yaitu dengan 

menembakkan sinar-X pada posisi yang ingin kita ketahui komposisinya. Maka 

setelah ditembakkan pada posisi yang diinginkan maka akan muncul puncak-

puncak tertentu yang mewakili suatu unsur yang terkandung. Dengan EDS kita 
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juga bisa membuat elemental mapping (pemetaan elemen) dengan memberikan 

warna berbeda-beda dari masing-masing elemen di permukaan bahan. EDS bisa 

digunakan untuk menganalisa secara kuantitatif dari persentase masing-masing 

elemen (Vida et al, 2004) 



 

 

 

III. METODE PENELITIAN 

 

 

A. Waktu dan Tempat Penelitian 

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

Penelitian dilakukan di Laboratorium Fisika Material dan Kimia Dasar FMIPA 

Universitas Lampung.  

 

B. Alat dan Bahan 

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah: panci, sikat, kompor, oven, 

ayakan, pipet tetes, spatula, blender, mortar dan pastel, gelas ukur, labu 

erlenmeyer, ballmill, wadah sampel, aluminium foil, plastik press, furnace, 

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

(Fourier Transform Infra-Red), XRD (X-Ray Diffraction), dan SEM-EDX 

(Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray). Sedangkan bahan 

yang digunakan dalam penelitian ini adalah: cangkang kerang simping (Amusium 

pleuronectes), aquades, H2SO4, alkohol 96 %, dan CaCO3 Merck.  
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C. Prosedur Penelitian 

Dalam penelitian ini, terdapat beberapa langkah penelitian yang dilakukan yaitu  

mempreparasi bahan dasar cangkang kerang simping (Amusium pleuronectes) 

yang kemudian dikalsinasi pada suhu 500ºC, 800ºC, dan 1000ºC. Langkah 

selanjutnya yaitu mengkarakterisasi sampel dengan pembanding CaCO3 komersial 

sebelum dan sesudah kalsinasi. Karakterisasi sampel yang dilakukan meliputi 

analisis DTA/TG untuk mengetahui sifat thermal, perubahan fase, dan stabilitas 

sampel. Selain itu juga dilakukan analisis FTIR untuk mengetahui gugus fungsi, 

XRD untuk mengidentifikasi struktur kristalit maupun non kristalit yang 

terkandung pada sampel, serta analisis SEM-EDX untuk mengetahui 

mikrostruktur sampel. 

 

1. Preparasi Bahan Dasar 

Preparasi bahan dasar kerang simping (Amusium pleuronectes) yang 

dilakukan pada penelitian ini meliputi: 

a. Pembersihan cangkang kerang simping menggunakan air secara berulang-

ulang hingga cangkang kerang benar-benar bersih dari kotoran. 

b. Merebus cangkang kerang simping selama 5 jam. 

c. Mengeringkan cangkang kerang simping dalam oven dengan suhu 100ºC 

selama 3 jam. 

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

aquades) lalu merendam cangkang kerang simping menggunakan larutan 

H2SO4. 
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e. Cangkang kerang yang sudah direndam dengan larutan H2SO4 kemudian 

disikat agar cangkang kerang benar-benar bebas dari berbagai zat 

pengotor. 

f. Membilas cangkang kerang dengan air hingga bersih. 

g. Mengeringkan cangkang kerang simping yang telah dibersihkan dalam 

oven dengan suhu 120ºC selama 3 jam. 

h. Menghaluskan cangkang kerang simping menggunakan blender. 

i. Menghaluskan serbuk cangkang kerang simping yang telah diblender 

menggunakan mortar dan pastel selama 3 jam. 

j. Cangkang kerang simping selanjutnya di ball mill dengan menggunakan 

alkohol 96% selama 2 jam untuk mendapatkan ukuran partikel yang lebih 

kecil. 

 

2. Kalsinasi 

Proses kalsinasi dilakukan dengan menggunakan furnace. Hal ini bertujuan 

untuk menghilangkan komposisi yang tidak diperlukan yang masih 

terkandung pada sampel. Sampel yang telah dipreparasi sebelumnya 

dimasukkan ke dalam furnace, kemudian furnace dihubungkan dengan 

jaringan listrik dan diatur suhu kalsinasinya. Serbuk sampel yang telah 

melalui proses preparasi dan CaCO3 komersial dikalsinasi dengan suhu 

500ºC, 800ºC, dan 1000ºC dengan waktu penahanan (holding time) selama 3 

jam. Setelah proes kalsinasi selesai, furnace dimatikan dan sampel 

dikeluarkan dari furnace. 

 



33 
 

3. Karakterisasi 

Karakterisasi sampel yang dilakukan meliputi analisis DTA/TG (Differential 

Thermal Analysis/Thermogravimetric Analysis), FTIR (Fourier Transform 

Infra-Red), XRD (X-Ray Diffraction), dan SEM-EDX (Scanning Electron 

Microscopy-Energy Dispersive X-Ray). Karakterisasi dilakukan melalui dua 

tahap, yaitu: 

1. Karakterisasi serbuk kalsium karbonat (CaCO3) yang diperoleh dari 

cangkang kerang simping dan pembanding CaCO3 komersial yang 

belum dikalsinasi dengan DTA/TG, FTIR, XRD, dan SEM-EDX. 

2. Karakterisasi serbuk kalsium karbonat (CaCO3) yang diperoleh dari 

cangkang kerang simping dan pembanding CaCO3 komersial yang 

sudah dikalsinasi pada suhu 500ºC, 800ºC, dan 1000ºC  dengan 

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

 

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

Karakterisasi DTA/TG (Differential Thermal Analysis/Thermogravimetric 

Analysis) dilakukan untuk mengetahui sifat thermal, perubahan fase, dan 

stabilitas sampel. Adapun langkah-langkah yang dilakukan dalam proses 

karakterisasi DTA/TG ini adalah sebagai berikut: 

1. Menyiapkan cawan platina kosong yang digunakan untuk sampel 

referensi dan memasukkan serbuk kalsium karbonat (CaCO3) ke 

dalam cawan platina sebagai sampel yang akan diuji. 
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2. Kedua cawan platina kemudian diletakkan dalam posisi vertikal pada 

sampel holder dengan memutar posisi furnace ke arah sampel holder.  

3. Mengatur temperatur awal, Tstart = 50ºC, Tpengukuran = 1100ºC heating 

read (kenaikan suhu  = 3ºC/menit). 

4. Kemudian tekan tombol furnace  sehingga berada pada posisi “ON”. 

Untuk pemanasan akan bekerja sesuai dengan program yang telah 

diatur. Pada saat ini, grafik pada monitor akan terlihat  dan dapat 

diamati sampai temperatur Tpengukuran tercapai. 

5. Setelah temperatur Tpengukuran tercapai, maka tekan tombol power 

furnace sehingga berada pada posisi “OFF” dan print hasil 

pengukuran yang diperoleh. 

 

b. FTIR  (Fourier Transform Infra-Red) 

Karakterisasi FTIR  (Fourier Transform Infra-Red) dilakukan untuk 

mengetahui gugus fungsional kalsium karbonat (CaCO3) berdasarkan 

interaksi sinar inframerah terhadap sampel. Adapun langkah-langkah yang 

dilakukan dalam proses karakterisasi FTIR ini adalah sebagai berikut: 

1. Menghaluskan kristal KBr murni dengan menggunakan mortar dan 

pastel. 

2. Menimbang KBr yang sudah diayak dan dihaluskan sebelumnya 

menggunakan mortar dan pastel sebanyak ± 0,1 gr. 

3. Kemudian menimbang sampel padat (bebas air) dengan massa ± 1% 

dari berat KBr. 
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4. Mencampur KBr dan sampel ke dalam mortar dan pastel kemudian 

diaduk sampai tercampur rata. 

5. Menyiapkan cetakan pellet. 

6. Mencuci bagian sampel, base, dan tablet frame dengan kloroform. 

7. Kemudian memasukkan sampel KBr yang telah dicampur dengan set 

cetakan pellet. 

8. Hubungkan dengan pompa vakum untuk meminimalkan kadar air. 

9. Meletakkan cetakan pada pompa hidrolik lalu beri tekanan ± 8 gauge, 

kemudian menghidupkan pompa vakum selama 15 menit. 

10. Setelah 15 menit, matikan pompa vakum kemudian buka keran udara 

untuk menurunkan tekanan dalam cetakan. 

11. Setelah itu, lepaskan pellet KBr yang sudah terbentuk  

12. Meletakkan pellet KBr pada tablet holder. 

13. Menghidupkan alat dengan menghubungkan alat ke sumber listrik, 

alat interferometer, dan komputer. 

14. Mengklik “shortcut FTIR 8400”pada layar komputer yang 

menandakan program interferometer. 

15. Kemudian sampel ditempatkan pada alat interferometer, lalu klik 

FTIR 8400 pada komputer dan isi data file. 

16. Langkah selanjutnya adalah mengklik “sample start” untuk memulai 

proses analisis. 

17. Untuk memunculkan harga bilangan gelombang klik “clac” pada 

menu, kemudian klik “peak table” lalu klik “OK”. 
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18. Setelah proses ini selesai, matikan komputer, alat interferometer dan 

sumber listrik. 

 

c. XRD (X-Ray Diffraction) 

Karakterisasi XRD (X-Ray Diffraction) dilakukan untuk mengidentifikasi 

strukur kristalit maupun non kristalit yang terkandung pada sampel kalsium 

karbonat (CaCO3). Adapun langkah-langkah yang dilakukan dalam proses 

karakterisasi XRD ini adalah sebagai berikut: 

1. Menyiapkan sampel yang akan diuji dan merekatkannya pada kaca. 

2. Kemudian pasang pada tempatnya yang berupa lempengan tipis 

berbentuk persegi panjang (sample holder) dengan menggunakan lilin 

perekat. 

3. Setelah itu, pasang sampel yang telah disimpan pada sample holder. 

4. kemudian letakkan pada bagian sample stand dibagian goniometer. 

5. Memasukkan parameter pengukuran pada software pengukuran 

melalui komputer pengontrol yang meliputi scan mode, penentuan 

rentang sudut, kecepatan scan cuplikan lalu beri nama cuplikan dan 

nomor urut file data. 

6. Mengoperasikan difraktometer dengan perintah “Start” pada menu 

komputer. Sinar-X akan meradiasi sampel yang terpancar dari target 

Cu dengan panjang gelombang 1,5406 Ǻ. 

7. Pada komputer akan terlihat hasil difraksi dan intensitas difraksi pada 

sudut 2θ. 
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8. Mencetak data yang terekam meliputi besar sudut difraksi (2θ), 

besarnya intensitas (I), dan waktu pencatatan perlangkah (t) dengan 

mesin printer. 

9. Kemudian data yang diperoleh melalui analisis secara kualitatif 

dibandingkan dengan data standard (data base PDF) atau yang 

dikenal dengan Power Diffraction File data base. 

 

d. SEM-EDX (Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray) 

Karakterisasi SEM-EDX (Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive 

X-Ray) dilakukan untuk mengetahui karakteristik mikrostruktur sampel 

kalsium karbonat (CaCO3). Adapun langkah-langkah yang dilakukan dalam 

proses karakterisasi SEM-EDX ini adalah sebagai berikut: 

1. Menyiapkan sampel yang akan diuji dan merekatkannya pada 

specimen holder. 

2. Memasukkan sampel ke dalam vacuum column, untuk menciptakan 

kondisi vakum agar tidak ada molekul gas yang mengganggu jalannya 

elektron selama proses karakterisasi berlangsung. 

3. Memasukkan sampel ke dalam specimen chamber, kemudian amati 

dan ambil gambar pada layar SEM dengan mengatur perbesaran yang 

diinginkan. Kemudian pilih spot yang diinginkan untuk dianalisis. 

4. Ketika elektron mengenai sampel, maka sampel akan  mengeluarkan 

elektron baru yang akan diterima oleh detektor dan dikirim ke 

monitor. 
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D. Diagram Alir 

Prosedur penelitian dapat dijelaskan melalui diagram alir pada Gambar 3.1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3.1. Diagram alir penelitian. 

 

 

Mulai 

Pengambilan cangkang kerang simping (Amusium pleuronectes) 

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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V. KESIMPULAN DAN SARAN 

A. Kesimpulan 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka diperoleh kesimpulan 

sebagai berikut: 

1. Pada uji DTA, puncak endotermik cangkang kerang simping lebih cepat 

terbentuk daripada serbuk kalsium karbonat komersil dengan selisih suhu 

pembentukkan endotermik sebesar 35 °C. Sedangkan pada uji TGA, 

penyusutan masssa sampel cangkang kerang simping lebih sedikit 

dibandingkan dengan kalsium karbonat komersil dengan selisih penyusutan 

massa sebesar 0,86 %. 

2. Hasil analisis XRD sebelum dikalsinasi pada cangkang kerang simping 

mengandung kalsium karbonat dengan fasa aragonit, sedangkan pada kalsium 

karbonat komersil memiliki fasa kalsit.  Setelah kalsinasi pada suhu tinggi 

yaitu suhu 800 °C dan 1000 °C pada cangkang kerang simping dan serbuk 

kalsium karbonat muncul dua fasa yaitu fasa kalsium oksida dan kalsium 

hidroksida. 

3. Hasil analisis FTIR sebelum dikalsinasi pada cangkang kerang simping 

menunjukkan gugus karbonat fasa aragonit, sedangkan pada kalsium karbonat 

komersil berfasa kalsit. Setelah dikalsinasi pada suhu 800 °C dan 1000 °C pada 
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cangkang kerang simping dan kalsium karbonat komersil menunjukkan gugus 

O-H, C-H dan Ca-O. 

4.  Hasil analisis SEM pada cangkang kerang simping sebelum kalsinasi 

menunjukkan bentuk rod-like, sedangkan pada kalsium karbonat komersil 

menunjukkan bentuk cube-like. Setelah dikalsinasi pada suhu 800 °C dan 1000 

°C cangkang kerang simping dan kalsium karbonat komersil mengalami 

perubahan ukuran partikel. 

5. Hasil analisis EDS sebelum kalsinasi pada cangkang kerang simping dan 

kalsium karbonat komersil menunjukkan kandungan terbesar adalah unsur Ca. 

Pada cangkang kerang simping terdapat pula unsur lain berupa C, O, Na, Mg, 

Ca, dan Fe. Sedangkan pada kalsium karbonat komersil terdapat unsur lain 

seperti Sr dan Al. Setelah proses kalsinasi, muncul senyawa CaO dalam 

persentase yang cukup tinggi yaitu 90%. 

B. Saran 

Pada penelitian selanjutnya, diharapkan lebih berhati-hati dalam memperlakukan 

sampel setelah proses kalsinasi. Sampel harus ditempatkan pada wadah yang 

kedap udara sehingga sampel tidak terkontaminasi dengan udara dan membentuk 

senyawa lain. 
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