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ABSTRAK

Biomaterial hidroksiapatit (HAp) telah berhasil didapatkan dari bahan alami yaitu tulang ikan lele (Calarias batracus). Proses ini
menggunakan metode heat treatment dengan suhu yang digunakan yakni 1000°C. Karakterisasi sampel HAp dilakukan menggunakan X-
Ray Diffractometer (XRD) dan Fourier Transform Infrared (FTIR). Data XRD menunjukkan bahwa karakteristik HAp ditemukan pada HAp
dari tulang ikan lele berdasarkan data JCPDS 09-0432. Tidak ada fase baru yang terbentuk pada HAp setelah dilakukan pemanasan. Selain
itu tidak terjadi perubahan secara signifikan pada nilai konstanta kisi HAp sebelum dan setelah dipanaskan. HAp setelah pemanasan memiliki
kristalinitas lebih tinggi daripada HAp sebelum pemanasan. Hal ini dibuktikan berdasarkan data FWHM dan analisis perhitungan persentase
kristalinitas dari data XRD. Sampel tanpa pemanasan memiliki kristalinitas 62% dan setelah pemanasan 97%. Diketahui bahwa sampel
tanpa pemanasan adalah HAp dengan fase amorf. Data FTIR menunjukkan bahwa gugus fungsi yang muncul pada kedua sampel juga
merupakan karakteristik HAp. Gugus fungsi yang muncul diantaranya adalah OH, PO, dan CO;”.
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ABSTRACT

[Characterization of Natural Hydroxyapatite From Catfish Bone (Clarias batracus) | Hydroxyapatite (HAp) biomaterials
have been successfully obtained from natural materials, namely the bones of catfish (Calarias batracus). This process uses the heat treatment
method with a temperature of 10000C. HAp sample characterization was done using X-Ray Diffractometer (XRD) and Fourier Transform
Infrared (FTIR). XRD data showed HAp characteristics found in HAp from catfish bones based on JCPDS 09-0432 data. No new phase was
formed in HAp after heating. In addition, there was no significant change in the value of the HAp lattice constant before and after heating.
HAp after heating has a higher crystallinity than HAp before heating. This crystallinity data is proven based on FWHM data and an analysis
of calculating the percentage of crystallinity from XRD data. The sample without heating has a crystallinity of 62% and 97% after heating.
It is known that the sample without heating is HAp with an amorphous phase. FTIR data shows that the functional groups that appear in

both samples are also characteristic of HAp. The functional groups that appear include OH, POf, and CO;Z’.
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PENDAHULUAN
Hidroksiapatit (HAp) merupakan senyawa

membentuk ikatan langsung dengan jaringan
disekitarnya. Sifat ini dibutuhkan suatu biomaterial

golongan keramik yang tersusun atas kalsium dan untuk aplikasi implan atau pelapis implan tulang

fosfat (Yusuf, 2019). HAp adalah salah satu jenis
biomaterial yang dapat ditemukan pada jaringan keras
manusia. HAp dengan rumus molekul
Ca,((PO,)¢(OH), memiliki sifat bioaktif,
biokompatibel ~ (Hussin, 2022),  bioresorbable,
bidodegradable, tidak korosif (Yusuf, 2019), dan
osteokonduktif  (Maghsoodi,2020). Sifat-sifat
tersebut menjadi alasan HAp terus dikembangkan
agar dapat diaplikasikan sebagai bahan implan atau
pelapis implan. HAp menjadi biomaterial yang masih
populer untuk  dikembangkan  karena  sifat
biokompatibel yang sangat baik. Biokompatibel
berkaitan dengan kemampuan material untuk

ataupun gigi (Yusuf, 2021).

HAp dapat diperoleh dengan mencampur
bahan sumber kalsium dan sumber fosfat. Bahan
biogenik adalah salah satu sumber yang dapat
dimanfaatkan untuk mendapatkan material HAp.
Beberapa bahan biogenik yang dapat menghasilkan
HAp adalah kerang hijau (Perna viridis), keong mas
(Pomacea  canaliculata), kerang darah (Anadara
granosa), kerang simping (Amusium pleuronectes),
cangkang telur puyuh (Coturnix coturnix japonica), dan
sebagainya. Kesamaan semua bahan tersebut adalah
memiliki kadar kalsium yang tinggi. Kadar kalsium
yang tinggi berpotensi untuk disintesis menjadi HAp
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dengan cara menambahkan sumber lain yakni sumber
fosfat (Yusuf, 2019). Namun telah ditemukan bahwa
HAp dapat dihasilkan tanpa ada proses pencampuran
beberapa bahan, salah satunya yakni HAp yang berasal
dari tulang ikan. Tulang ikan adalah salah satu bahan
biogenik yang merupakan bagian dari jaringan keras
pada ikan. Beberapa tulang ikan yang diketahui
menghasilkan HAp adalah tulang ikan kakap merah
utara (Lutjanus campechanus) (Cocoletzi, 2020),
tulang ikan nila (Mustafa, 2015), tulang ikan bandeng
(Chanos  chanos), tulang ikan cendro (Tylosurus
crocodilus) (Permatasari, 2019), tulang Lates calcarifer
(Pal, 2017), tulang Sheelavati (Sunil, & Jagannatham,
2016), dan sebagainya. Semua jenis ikan tersebut
tidak memerlukan pencampuran sumber fosfat untuk
menghasilkan HAp.

Beberapa metode telah  dilakukan untuk
menghasilkan HAp, diantaranya metode presipitasi
(Sari dan Yusuf, 2018), sol-gel (Charlena, 2022),
microwave irradiation (Castro, 2022), interfacial
reaction menggunakan multiple emulsion, cationic
surfactant template (Yusuf, 2019), dan heat treatment
(Sunil & Jagannatham, 2016). Metode heat treatment
adalah metode sederhana untuk memperoleh HAp
karena tidak diperlukan proses pencampuran
beberapa bahan. Metode heat treatment melibatkan
proses pemanasan pada suhu tertentu dan merupakan
metode yang sudah terbukti dapat digunakan untuk
memperoleh HAp dari tulang Lates calcarifer.
Menurut hasil XRD, karakteristik HAp dari tulang
Lates calcarifer ditemukan saat sampel diberikan
treatment suhu antara 600°C - 1000°C (Pal, 2017).
Sementara penelitian lainnya didapat bahwa HAp
dapat dihasilkan dari tulang Sheelavati dengan
metode yang sama. Rentan suhu yang digunakan pada
penelitian tersebut adalah 600°C - 1000°C. Hasil
XRD dan FTIR menunjukkan bahwa karakteristik
HAp muncul disemua sampel pada setiap rentan suhu
(Sunil & Jagannatham, 2016).

Berdasarkan penjabaran diatas, penelitian ini
akan membahas tentang produksi HAp yang berasal
dari tulang ikan lele (Calarias batracus) dengan metode
heat treatment. Suhu yang digunakan adalah 1000°C.
Analisis data dilakukan untuk sampel tanpa
pemanasan dan dengan pemanasan. Karakteristik
HAp diidentifikasi dari data X-Ray Diffractometer
(XRD) dan Fourier Transform Infrared (FTIR).

METODE

Tulang ikan lele pertama kali dibersihkan dari
kotoran dan sisa-sisa bagian tubuh lain (seperti daging
ikan) menggunakan air mengalir. Selanjutnya tulang
ikan lele direndam dengan aseton selama 48 jam
dengan pergantian cairan aseton setiap 24 jam.
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Kegiatan ini bertujuan untuk mempermudah proses
pengeringan. Tulang ikan lele kemudian dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 100°C selama 4 jam
dan dilanjutkan dengan penggilingan menggunakan
ball mill hingga tulang ikan berbentuk serbuk.
Kemudian serbuk tulang ikan lele dimasukkan ke
furnace dan diberikan treatment suhu sebesar 1000°C
selama 4 jam. Sampel hasil dari kegiatan ini kemudian
dilanjutkan ke proses karakterisasi.

Karakterisasi sampel dilakukan menggunakan
X-Ray Diffractometer (XRD) dan Fourier Transform
Infrared (FTIR). XRD yang digunakan adalah
Panalytical Type X'Pert Pro yang menggunakan
radiasi CuKat dan FTIR yang digunakan adalah FTIR
Thermo Nicolet iS10. XRD digunakan untuk
mengidentifikasi sifat kristalografi sampel, seperti
fase kristal, kristalinitas, dan parameter kisi,
sedangkan FTIR digunakan untuk mengidentifikasi
gugus fungsi seperti OH  dan PO, yang menjadi
karakteristik dari gugus fungsi HAp.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Analisis XRD

Gambar 1 menunjukkan pola spektrum hasil
karakterisasi menggunakan XRD. Puncak-puncak
spektrum memberikan informasi mengenai fasa
kristal yang terbentuk. Fasa kristal ini diperoleh dari
hasil komparasi puncak spektrum dengan data joint
Committe on Powder Diffraction Standards (JCPDS) 09-
0432. Pada spektrum sampel HAp setelah pemanasan
terlihat puncak utama difraksi yang muncul adalah
(211), (112) dan (300) yang berada pada sudut
31,78°, 32,19° dan 32,93°. Ketiga puncak tersebut
merupakan karakteristik utama dari HAp. Pada
beberapa jenis ikan seperti T.crocodilus dan Sheelavati,
fase kalsium-fosfat berubah menjadi fase baru yakni
fase B — tricalcium phosphate (B -TCP) ketika
dipanaskan sebesar 1000°C. (Permatasari, 2019)
(Sunil & Jagannatham, 2016). Namun hal ini tidak
terjadi pada sampel HAp dari tulang ikan lele. Semua
fase yang terlihat adalah fase HAp tanpa ada fase lain
yang terbentuk.

Pada gambar terlihat pula bahwa terdapat
perbedaan intensitas puncak  spektrum  yang
terbentuk untuk sampel sebelum dan setelah
dilakukan pemanasan 1000°C. Pola yang terbentuk
pada spektrum sebelum pemanasan (b) merupakan
pola untuk HAp dari tulang ikan yang bersifat
amorfus, sedangkan pola yang terbentuk pada
spektrum setelah pemanasan (a) merupakan pola
HAp yang bersifat kristalin (Permatasari, 2019). Data
ini didukung oleh data perhitungan mengenai
kristalinitas dan FWHM pada Tabel 1. Sampel tanpa
pemanasan memiliki  kristalinitas lebih rendah
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daripada sampel setelah pemanasan. Nilai FWHM
untuk sampel tanpa pemanasan juga lebih besar
daripada sampel setelah dipanaskan. Kedua data ini
Tabel 1. Kristalinitas, dan parameter kisi sebelum dan setelah pemanasan
Konstanta kisi (A) Kristalinitas
Sampel —
a c Kristalinitas (%) FWHM
Sebelum pemanasan 9.5 6.8 62 0.63
Setelah pemanasan 9.4 6.8 97 0.09
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Gambar 1. Pola spektrum XRD sampel sebelum dan setelah pemanasan 1000°C
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Gambar 2. Spektrum FTIR sampel sebelum dan setelah pemanasan 1000°C

menjadi pendukung bahwa kristalinitas sampel
dengan pemanasan lebih besar daripada sampel tanpa
pemanasan. Menurut Shi (2018), treatment suhu dapat
meningkatkan kristalinitas suatu material.

Dapat diamati pula bahwa nilai parameter kisi
a dan ¢ untuk kedua sampel tidak mengalami
perubahan  secara signifikan. Menurut Sunil &
Jagannatham (2016), treatment suhu hanya mengubah
morfologi HAp serta ukuran kristal HAp. Semakin
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besar suhu maka akan memunculkan banyak
aglomerasi dan ukuran kristal semakin besar. Selama
proses pemanasan, kristal-kristal HAp menyatu dan
membentu kristal yang lebih besar. Peristiwa ini tidak
mempengaruhi parameter kisi a dan ¢. Parameter kisi
a dan ¢ serta volume unit sel akan tetap stabil
walaupun sampel HAp diberikan pemanasan (Sunil &
Jagannatham, 2016).

Analisis FTIR

Data FTIR digunakan untuk mengidentifikasi
gugus fungsi yang terbentuk pada sampel HAp yang
hasilnya dapat dilihat pada Gambar 2. Pada gambar
terlihat sampel memiliki gugus fungsi OH, PO,” dan
CO,”. Ketiga gugus fungsi tersebut merupakan
karakteristik dari HAp (Cahyanto, 2017). Ikatan
stretching mode dari P-O dapat ditemukan pada
panjang gelombang 1025-1044 cm’, sedangkan
bending mode pada panjang gelombang 556 — 570 cm’
" dan 601 — 607 cm™ (Sari dan Yusuf, 2018) (Pal,
2017). Pada penelitian ini ikatan stretching mode dari
P-O muncul pada panjang gelombang 1041 cm’' dan
bending mode pada panjang gelombang 563 cm’' dan
607 cm’'. Selain itu ditemukan puncak yang paling
intens yakni pada panjang gelombang 1101 cm’ yang
mana merupakan puncak ikatan P-O (Pal, 2017).

Ikatan lainnya yakni ikatan O-H pada HAp
akan muncul pada panjang gelombang 3550 — 3574
cm” (Hossain, 2022) (Pal, 2017). Pada Gambar 2
terlihat bahwa ikatan O-H muncul pada panjang
gelombang 3569 cm''. Menurut Pal (2018) puncak
tersebut adalah puncak stretching mode dari ikatan O-
H.

Gugus fungsi kalsium karbonat juga terlihat
muncul pada data yakni pada panjang gelombang
1455 cm’ yang merupakan karakteristik karbonat
hidroksiapatit (CHAp)_ tipe B. CHAp tipe B
merupakan HAp yang tersubtitusi ion karbonat
(Anggraini, 2021). lon karbonat juga muncul di
beberapa HAp yang disintesis dari bahan natural
lainnya. lon karbonat ini diduga merupakan
kandungan yang memang sudah ada pada bahan
biogenik seperti pada tulang ikan (Sari dan Yusuf,
2018) (Permatasari, 2019).

KESIMPULAN DAN SARAN

Hidroksiapatit ~ (HAp)  telah  berhasil
diproduksi dari tulang ikan lele (Calarias batracus)
dengan metode heat treatment. Karakteristik HAp
terkonfirmasi dari data XRD dan FTIR. Berdasarkan
data XRD, tidak ditemukan fase baru dari HAp yang
diberikan treatment suhu. Proses pemanasan tidak
mempengaruhi nilai konstanta kisi dari HAp.
Perbedan HAp sebelum dan setelah pemanasan
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terletak pada kritstalinitas sampel. Kristalinitas
sampel dengan pemanasan akan lebih tinggi daripada
sampel tanpa pemanasan. Selain itu berdasarkan data
FTIR, gugus fungsi yang scharusnya muncul pada
HAp juga terkonfirmasi pada beberapa panjang
gelombang.
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