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Pendahuluan 

 

 

 

1.1 Latar Belakang Masalah 
Biomaterial merupakan suatu material alami maupun buatan manusia yang 
digunakan untuk berinteraksi langsung dengan sistem biologis. Pemanfaatan 
biomaterial ini adalah untuk memperbaiki jaringan yang kurang baik atau 
mengganti jaringan yang rusak. Biomaterial dapat dibagi berdasarkan jenis 
materialnya, yaitu berupa logam, polimer, keramik dan komposit (Fadhilah, 
2015).  

Biomaterial banyak digunakan sebagai material graft tulang dan gigi. 
Biomaterial yang digunakan untuk tulang dan gigi harus memiliki struktur dan 
sifat yang mirip dengan tulang dan gigi, sehingga dapat membantu 
mempercepat proses penyembuhan. Idealnya graft tulang dan gigi harus 
memiliki kemampuan: 1) osteoinduktif dan osteokonduktif; 2) stabilitas 
biomekanik; 3) bebas penyakit; 4) memiliki faktor antigen minimal, 5) 
bioaktif, biodegradable, bioresorbable dan biocompatible dengan tubuh, dan 
tidak bersifat toksik (Lane, 1999). Penggunaan biomaterial terbanyak di bidang 
medis adalah pada implan gigi dan periodontal. 

Salah satu aplikasi biomaterial di bidang periodontal adalah membran Guided 
Tissue Regeneration (GTR). GTR adalah salah satu teknik yang dipakai pada 
pasien periodontitis untuk memperlakukan kerusakan gigi yang memberikan 
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kesempatan untuk tumbuhnya gigi baru. Teknik ini menggunakan membran 
sebagai barrier fisik untuk membentuk suatu ruang di sekeliling kerusakan gigi 
yang memungkinkan regenerasi tulang dan mencegah migrasi sel epitel ke 
bagian tulang (Erizal, 2013). 

Membran GTR terbagi menjadi dua kelompok yaitu membran resorbable dan 
membran non-resorbable. Membran resorbable atau dapat terserap umumnya 
berasal dari kolagen. Bahan ini berasal dari sumber hewani dengan tingkat 
resorpsi yang relatif cepat dan sifat mekanik yang kurang. Selain membran 
resorbable, terdapat pula membran non-resorbable yang umumnya berasal dari 
polimer sintetik. Salah satu contohnya adalah polytetrafluoroethylen (PTFE) 
dan kolagen (Warastuti, 2014). Polytetrafluoroetilen (PTFE) dan kolagen 
merupakan membran GTR yang popular saat ini. Kedua jenis GTR tersebut 
mempunyai kelemahan antara lain pada pemakaian membran PTFE 
diperlukan prosedur bedah tambahan untuk mengeluarkan membran setelah 
pemakaian, dan pada pemakaian membran kolagen terjadi respon 
pembengkakan secara lokal dan mempunyai sifat degradasi yang relatif cepat. 
Selain itu harga PTFE dan kolagen relatif mahal, sehingga perlu dilakukan 
penelitian untuk membuat produk sejenis (membran GTR) yang diharapkan 
relatif lebih ekonomis, aman dipakai, tidak toksik, tidak antigenik dan hanya 
sedikit sekali dapat menginduksi atau sama sekali tidak menyebabkan radang 
pada jaringan tulang (Erizal, 2013). 

Beberapa peneliti di berbagai negara telah mengembangkan penelitian 
mengenai membran GTR untuk mengatasi kekurangan dari sifat membran 
yang telah diteliti sebelumnya. Pengembangan yang dilakukan yaitu 
menggabungkan polimer alam (kolagen atau kitosan) dengan polimer sintetik 
(Warastuti, 2014).  

Kitosan [poli(1,4),-β-Dglukopiranosamin] merupakan polimer alam jenis 
polisakarida, berantai linear merupakan turunan dari kitin, berasal dari 
ekstraskeleton antropoda. Kitosan memiliki karakteristik bioresorbabel, 
biokompatibel, non-toksik, non-antigenik, biofungsional dan osteokonduktif. 
Karakter osteokonduktif yang dimiliki kitosan dapat mempercepat 
pertumbuhan osteoblas pada komposit Hidroksiapatit-kitosan sehingga dapat 
mempercepat pembentukan mineral tulang (Istifarah, 2013). Kitosan memiliki 
kelarutan yang tinggi pada asam lemah dan hidrofilisitas yang tinggi 
didasarkan pada adanya gugus amino dan hidroksil di kerangka kitosan. Sifat 
kitosan tersebut berdampak pada sifat mekanik yang lemah (Piluharto, 2017).  
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Untuk mengatasi kekurangan kitosan tersebut, dilakukan modifikasi dengan 
menambahkan polimer sintetik. Polivinil alkohol (PVA) adalah salah satu 
polimer yang digunakan sebagai material blending untuk kitosan untuk 
meningkatkan kestabilan termal dan mekanik. Sifat-sifat PVA seperti mudah 
larut dalam air, kestabilan mekanik dan fleksibel, mudah dibentuk menjadi 
film dan tidak beracun, menjadi dasar pilihan penggunaan PVA untuk aplikasi 
di dunia medis, kosmetik dan pertanian (Piluharto, 2017). Pencampuran 
kitosan dan polimer sintetik PVA bertujuan untuk mengatasi kekurangan 
membran kitosan yang kurang fleksibel, kaku dan rapuh jika dalam kondisi 
basah. 

Bioaktif adalah kemampuan untuk membentuk ikatan kimia langsung dengan 
jaringan di sekitar material, karakteristik ini merupakan hal yang penting 
dalam biomaterial. Penelitian selalu dilakukan untuk menghasilkan material 
yang biokatif dengan membuat komposit keramik/polimer, dimana sifat 
bioaktif dari partikel keramik dapat menempel pada matriks biodegradabel 
polimer. Komposit tersebut diketahui memiliki bioaktivitas dan bisa 
memperbaiki sifat mekanik membran jika dibandingkan dengan individual 
polimer. Salah satu jenis keramik yang sering digunakan adalah hidroksiapatit 
(Warastuti, 2015).  

Hidroksiapatit (HAp) memiliki sifat bioaktif terhadap jaringan tubuh dan dapat 
berfungsi bersamaan dengan jaringan tubuh. Struktur kimia dari hidroksiapatit 
memiliki kesamaan dengan mineral jaringan tulang dan gigi sehingga dapat 
berikatan secara kimiawi dengan tulang dan gigi.  

Hidroksiapatit (HAp) merupakan material dengan struktur yang terdiri dari ion 
kalsium, fosfor, dan hidroksil (Ca10 (PO4)6 (OH)2) yang sering diaplikasikan 
sebagai pengganti mineral jaringan tulang. Berguna dalam pemanfaatan 
biologis karena kemampuannya untuk memungkinkan terjadinya 
osteointegrasi yang sempurna, tidak adanya toksisitas lokal dan sistemik, dan 
tidak ada aktivitas genotoksik pada sistem biologis tubuh (Arboleda, 2016). 
Sekitar 65% fraksi mineral di dalam tulang manusia tersusun atas 
hidroksiapatit. Hidroksiapatit telah dipergunakan secara luas untuk 
memperbaiki, mengisi, menambahkan dan merekonstruksi ulang jaringan 
tulang dan gigi yang telah rusak dan juga di dalam jaringan lunak (Putri, 2016). 
Sifat-sifat ion kalsium (Ca2+) pada hidroksiapatit dapat mengubah ion-ion 
logam berat yang beracun dan memiliki kemampuan yang cukup baik dalam 
menyerap unsur-unsur kimia organik dalam tubuh serta memiliki sifat 
biokompatibilitas dan bioaktivitas yang baik juga. 
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Namun Hidroksiapatit mempunyai kelemahan yaitu bersifat rapuh, tidak 
bersifat osteoinduktif, sifat mekanik rendah dan ketidakstabilan struktur pada 
saat bercampur dengan cairan tubuh atau darah manusia. Penyembuhan tulang 
pada kasus kerusakan tulang (bone defect) merupakan suatu proses yang 
komplek dimana diperlukan adanya proses osteosis yaitu osteokonduksi dan 
osteoinduksi. Untuk meningkatkan proses osteosis pada penanganan 
kerusakan tulang diperlukan suatu bahan yang mempunyai sifat osteoinduksi 
pada hidroksiapatit sintetik. Salah satu bahan yang mempunyai sifat tersebut 
adalah kitosan (Darwis, 2008). Untuk itu hidroksiapatit cocok dicampurkan 
dengan kitosan. 

Rasid (2017) telah mensintesis biokomposit hidroksiapatit untuk aplikasi 
material Bone filler. Kitosan digunakan dalam pembuatan hidroksiapatit 
sebagai pembalut porus, sementara bahan dasar yang digunakan adalah tulang 
sapi dengan penguat shellac. Hasil yang didapat adalah sifat mekanik dari 
hidroksiapatit meliputi kuat tekan dan kekerasan mengalami penurunan tiap 
penambahan khitosan.  

Warastuti (2015) mensintesis membran hidroksiapatit untuk aplikasi 
biomaterial dengan variasi persentase hidroksiapatit. Bahan dasar 
hidroksiapatit yang digunakan adalah tulang sapi sebagai sumber biologi. 
Penelitian Warastuti juga menggunakan kitosan sebagai pengikat atau binding 
agent dan penambahan polimer sintetik polivinil alkohol (PVA). Pencampuran 
khitosan dengan polimer PVA bertujuan untuk memperbaiki sifat mekanik 
dari membran khitosan yaitu kaku atau kurang fleksibel dan rapuh pada 
kondisi basah. Terdapat interaksi antarmolekul spesifik antara PVA dan 
kitosan dalam campuran, sehingga campuran PVA/khitosan memiliki sifat 
mekanik yang baik. Hasil uji mekanik yang didapat dari sintesis tulang 
sapi/kitosan/PVA ini adalah semakin tinggi persentase konsentrasi dari serbuk 
hidroksiapatit, maka karakterisasi kuat tarik dan nilai perpanjangan putus 
semarin rendah. Nilai kuat tarik dan perpanjangan putus tertinggi didapat pada 
persentase PVA 3%, Khitosan 2% dan hidroksiapatit tulang sapi 1% yaitu 7.5-
8 MPa dan 165-215%. Nilai terendah didapat pada persentase PVA 3%, 
Khitosan 2% dan hidroksiapatit 5% yaitu 3-5 MPa dan 90-190%. Untuk 
karakterisasi elastisitas modulus Young nilai tertinggi didapat pada konsentrasi 
Hidroksiapatit 1% yaitu 3-5 MPa.  

Dalam sintesis hidroksiapatit dibutuhkan kalsium yang cukup tinggi sebagai 
sumber biologis. Salah satu bahan yang memiliki sumber kalsium dalam 
jumlah besar adalah batu kapur. Batu kapur merupakan mineral anorganik 
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dengan zat penyusun utama berupa kalsium. Kandungan kalsium karbonat 
(CaCO3) pada batu kapur sekitar 95% dan kandungan kalsium karbonat pada 
batu kapur dapat dimurnikan untuk mendapatkan kalsiumnya. Batu kapur 
dapat diaplikasikan langsung pada berbagai aplikasi seperti klinis, medis, 
untuk pengembangan biomaterial dan sangat cocok diaplikasikan pada 
hidroksiapatit.  

Pada penelitian Margareta (2015) telah disintesis hidroksiapatit berbasis batu 
kapur menggunakan metode hidrotermal dengan variasi pemanasan dan pH. 
Hasil yang didapat dari karakterisasi XRF adalah batu kapur mengandung 
kalsium murni sebesar 98,2%. Dari analisis XRD dan XRF didapatkan bahwa 
nilai tertinggi dalam pembuatan hidroksiapatit adalah pada pH 10. Dan dari 
analisis XRD didapatkan hidroksiapatit terbaik dengan ukuran kristal yang 
lebih kecil pada pemanasan 700º C dengan waktu 3 jam. 

Dari perbandingan penelitian-penelitian yang telah dilakukan maka pada 
penelitian ini akan disintesis dan dikarakterisasi membran komposit 
hidroksiapatit berbahan dasar batu kapur dengan penambahan kitosan polimer 
PVA. Sintesis hidroksiapatit batu kapur dilakukan dengan metode hidrotermal 
kemudian serbuk hidroksiapatit dikarakterisasi dengan uji FTIR dan XRD. 
Pembuatan membran dilakukan dengan penambahan kitosan dan PVA dengan 
variasi hidroksiapatit. Kemudian membran hidroksiapatit dikarakterisasi 
dengan uji SEM, XRD dan Uji tarik. Untuk bahan dasar graft tulang atau gigi 
maka batu kapur diuji dengan uji sitotoksisitas dan uji bending. 

 

1.2 Perumusan Masalah 
Berdasarkan latar belakang masalah di atas, maka rumusan masalah dalam 
penelitian ini adalah: 

1. Bagaimana cara pembuatan hidroksiapatit dari batu kapur  
2. Bagaimana struktur dan ukuran hidroksiapatit dari batu kapur  
3. Bagaimana morfologi dari hidroksiapatit dari batu kapur hasil SEM 
4. Bagaimana cara pembuatan nanokomposit dari campuran PVA dan 

hidroksiapatit dengan metode sol-gel?  
5. Bagaimana morfologi nanokomposit dari campuran PVA dan 

hidroksiapatit? 
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6. Bagaimana hasil uji tarik nanokomposit dari campuran PVA dan 
hidroksiapatit? 

7. Bagaimana hasil uji sitotoksisitas dari hidroksiapatit? 

 

1.3 Tujuan dan Manfaat Penelitian 

1.3.1 Tujuan Penelitian 
Tujuan penelitian ini adalah untuk: 

1. Membuat hidroksiapatit dari batu kapur dengan metode Ball-Mill 
2. Mengetahui struktur dan ukuran hidroksiapatit dari batu kapur  
3. Mengetahui morfologi dari hidroksiapatit dari batu kapur hasil SEM 
4. Membuat nanokomposit dari campuran PVA dan hidroksiapatit 

dengan metode sol-gel.  
5. Mengetahui morfologi nanokomposit dari campuran PVA dan 

hidroksiapatit. 
6. Mengkarakterisasi hasil uji tarik nanokomposit dari campuran PVA 

dan hidroksiapatit. 
7. Mengetahui hasil uji sitotoksisitas dari hidroksiapatit. 

1.3.2 Manfaat Penelitian 
Sumber daya alam di Sumatera Utara sangat banyak seperti batu kapur, zeolit, 
bentonit dan lain-lain. Sesuai skema penelitian ini yaitu penelitian dasar 
unggulan perguruan tinggi dan penelitian terapan, sesuai dengan sumber daya 
alam daerah ini. Batu kapur banyak dijumpai di daerah Tapanuli Utara dan 
Simalungun. Batu kapur dapat diaplikasikan pada berbagai aplikasi seperti 
klinis, medis, untuk pengembangan biomaterial dan cocok diaplikasikan pada 
hidroksiapatit. Batu kapur yang digunakan dalam penelitian ini berasal dari 
Kabupaten Tapanuli Utara. Hidroksiapatit dapat digunakan sebagai 
pembentukan tulang atau gigi. Pembentukan nanokomposit dari campuran 
hidroksiapatit batu kapur – kitosan dan PVA dapat digunakan menjadi bahan 
material yang mempunyai sifat mekanik yang lebih tinggi dan mudah 
terdegradasi secara biologi (biodegradable). Hasil penelitian ini diharapkan 
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dapat menjadi bahan untuk graft tulang atau gigi. Selain ini, batu kapur dapat 
juga digunakan sebagai bahan pencampur semen untuk bangunan, bahan 
untuk membuat keramik berpori. 
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2.1 Batu Kapur 

2.1.1 Pengertian Batu Kapur 
Batu kapur merupakan bahan alam yang banyak terdapat di Indonesia. Batu 
kapur adalah batuan padat yang mengandung banyak kalsium karbonat. 
Mineral karbonat yang umum ditemukan berasosiasi dengan batu kapur adalah 
aragonite (CaCO3), yang merupakan mineral metastabil karena pada kurun 
waktu tertentu dapat berubah menjadi kalsit (CaCO3) (Sucipto, dkk., 2007; 
Jasruddin, dkk. 2015).  

Kalsium karbonat adalah mineral inorganik yang dikenal tersedia dengan 
harga murah secara komersial. Sifat fisis kalsium karbonat seperti morfologi, 
fase, ukuran dan distribusi ukuran harus dimodifikasi menurut bidang 
pengaplikasiannya. Bentuk morfologi dan fase kalsium karbonat Ca(CO3) 
terkait dengan kondisi sintesis seperti, konsentrasi reaktan, suhu, waktu aging 
dan zat adiktif alam (Kirboga dan Oner, 2013).  

Kalsit (CaCO3) merupakan fase yang paling stabil dan banyak digunakan 
dalam industri cat, kertas, magnetic recording, industri tekstil, detergen, plastik, 
dan kosmetik (Lailiyah, dkk., 2012). Seperti yang diketahui bahwa batu kapur 
mengandung sebagian besar mineral kalsium karbonat yaitu sekitar 95%. 
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Kandungan kalsium karbonat ini dapat diubah menjadi kalsium oksida dengan 
kalsinasi sehingga lebih mudah dimurnikan untuk mendapatkan kalsiumnya. 
Dengan cara ini, batu kapur dapat dimanfaatkan dalam sektor kesehatan, yakni 
dalam aplikasi klinis untuk penelitian di bidang medis dan untuk 
perkembangan dalam pembuatan biomaterial sehingga meningkatkan nilai 
ekonomis batu kapur itu sendiri (Gusti, 2008). 

Batu kapur merupakan merupakan bagian dari batuan sedimen, yaitu batuan 
sedimen non-klastik yang terbentuk dari proses kimia atau proses biologi. Batu 
kapur disebut juga batugamping atau limestone. Kandungan utama batu kapur 
adalah mineral kalsium karbonat (CaCO3) yang terjadi akibat proses kimia dan 
organik. Secara umum mineral yang terkandung dalam batu kapur adalah 
kalsium karbonat kalsit sebesar 95%, dolomit sebanyak 3%, dan sisanya 
adalah mineral clay (Nurul, dkk. 2012). 

Batu kapur merupakan mineral karbonat, dapat terjadi dari penguapan 
langsung air laut atau melalui binatang yang dipisahkan oleh air laut untuk 
membuat cangkang. Selain itu, batu kapur juga terdiri dari sisa-sisa organik 
misalnya rumah kerang (Plumer dan Geary, 1991). Batu kapur yang 
mengandung magnesium, lempung dan pasir merupakan unsur yang 
mengendap bersama-sama pada saat proses pengendapan sehingga unsur-
unsur tersebut disebut sebagai pengotor. Pengotor ini memberikan klasifikasi 
jenis batu kapur, apabila pengotornya magnesium maka batu kapur tersebut 
diklasifikasikan sebagai batu kapur dolomite CaMg(CO3)2, begitu juga jika 
pengotornya lempung maka batu kapur tersebut disebut batu kapur 
lempungan, serta jika pengotornya pasir maka disebut batu kapur pasiran. 
Persentase unsur-unsur pengotor sangat berpengaruh terhadap karakteristik 
batu kapur seperti warna, kerapatan, kekerasan, specific gravity dan lain- lain. 
(Haryadi, 2000).  

Pada umumnya batu kapur dapat terjadi dengan beberapa cara yaitu secara 
organik, secara mekanik, dan secara kimia. Sebagian besar batu kapur yang 
ada di alam terjadi secara organik. Batu kapur jenis ini berasal dari 
pengendapan cangkang kerang dan siput, foraminifera atau ganggang serta 
berasal dari kerangka binatang kerang. Batu kapur yang terbentuk secara 
mekanik bahannya tidak jauh berbeda dengan jenis batu kapur yang terjadi 
secara organik. Yang membedakan adalah terjadinya perombakan dari bahan 
batu kapur tersebut yang kemudian terbawa oleh arus dan biasanya diendapkan 
tidak jauh dari tempat semula. Sedangkan yang terjadi secara kimia adalah 
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jenis batu kapur yang terjadi karena kondisi iklim dan suasana lingkungan 
tertentu dalam air laut ataupun air tawar. 

Kapur merupakan sebuah batuan yang memiliki warna putih, abu-abu, kuning 
dan lain-lain serta memiliki tekstur yang halus yang terbentuk dari pelapukan 
dari kerang laut yang terdapat unsur kapur. Coquina adalah batu kapur yang 
disebabkan oleh sisa organisme yang terbentuk pada pantai yang berbatasan 
dengan daratan. Fosil Limestone merupakan batu kapur yang terjadi dari sisa 
fosil organisme akan menghasilkan batu kapur. Oolitic Limestone adalah 
sebuah batu kapur yang terdiri dari kalsium karbonat dengan tekstur bulatan 
kecil yang dibentuk oleh presipitasi konsentris kalsium karbonat pada butir 
pasir. Travertine adalah proses di mana sebuah batu kapur yang terbentuk oleh 
aliran air dari atas gua yang akan menghasilkan seperti stalaktit, stalagmite dan 
flowstone. Tufa adalah batu kapur yang dihasilkan oleh proses pengendapan 
air kalsium sarat dengan aliran air panas, danau atau lokasi lainnya 
(Hendriyanto. 2018). 

2.1.2 Struktur Kristal Batu Kapur 
Batu Kapur atau batu gamping yang kandungan utamanya CaCO3 yang pada 
dasarnya berwarna putih dan umumnya sering dijumpai pada batu kapur, 
kalsit, marmer, dan batu gamping. Selain itu kalsium karbonat juga banyak 
dijumpai pada staklaktit dan stalagmit yang terdapat di sekitar pegunungan.  

 

Gambar 2.1:  Struktur kristal CaCO3 
(http://en.wikipedia.org/wiki/Calcium_carbonate) 
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CaCO3 apabila ditambahkan air, reaksinya akan berjalan dengan sangat kuat 
dan cepat jika dalam bentuk serbuk, serbuk kalsium karbonat akan melepaskan 
kalor. Molekul dari CaCO3 akan segera mengikat molekul air (H2O) yang akan 
membentuk kalsium hidroksida, zat yang lunak seperti pasta (Mailinda, dkk. 
2015). 

Tabel 2.1: Komposisi kimia batu kapur 

2.1.3 Klasifikasi Batu Kapur 
Batu Kapur dapat diklasifikasikan, salah satunya adalah klasifikasi Dunham 
yang membahas tentang pembagian batu kapur. Klasifikasi Dunham (1962) 
dilihat secara megaskopis yang mana dia mengamati indikasi adanya 
pengendapan batu kapur yang ditunjukkan oleh tekstur hasil pengendapan 
yaitu limemud (nikrit), semakin sedikit nikrit semakin besar energi yang 
memengaruhi endapannya. 

Dunham (1962) mengklasifikasikan batu kapur atas: 

2.1.3.1 Mud Stone 

Termasuk dalam jenis batuan sedimen non-klasik dengan warna segar putih 
abu-abu dan warna lapuknya adalah putih kecoklatan. Batuan ini bertekstur 
non klasik dengan komposisi kimia karbonat dan strukturnya pun tidak 
berlapis. Salah satu contoh dari batuan karbonat adalah kalsilutit (Grabau) atau 
mudstone (Dunham), batuan ini memiliki nama yang berbeda, karena dari 
klasifikasi yang digunakan berbeda dengan interpretasi berbeda, batuan ini 
dinamakan kalsilutit yang merupakan batuan karbonat dan menurut klasifikasi 

No Kandungan Persentase 

1 Karbonat (CO3) 97% 

2 Kalsium oksida 29,77% - 55,56% 

3 Magnesium Oksida (MgO) 21% - 31% 

4 Silikat (SiO2) 0,14% - 2,14% 

5 Aluminium oksida dan ferro 

(Al2O3 dan Fe2O3) 

0,5% 
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Dunham nama dari batuan ini adalah mudstone yang memiliki kesan butiran 
kurang dari 10 % dan pada batuan ini tidak ditemukan adanya fosil. 

Batuan ini memiliki tekstur non-kristalin yang mineral penyusunnya tidak 
berbentuk kristal. Dilihat dari tekstur batuan ini dapat disimpulkan bahwa 
batuan ini terbentuk dari adanya pelarutan batuan asal yang merupakan 
material-material penyuplai terbentuknya batuan ini. Adapun batuan asal dari 
batuan ini adalah pelarutan batuan karang, di mana pembentukan ini terjadi 
karena adanya penggerusan gamping yang berasal dari penghancuran terumbu 
karang oleh gelombang atau dari pengendapan langsung secara kimia air laut 
yang kelewat jenuh akan CaCO3. Proses litifikasi dari batuan ni melibatkan 
pelarutan mineral-mineral karbonat yang stabil maupun yang tidak stabil 
dalam pengertian luas diagnosa meliputi perubahan minerology, tekstur kemas 
dan geokimia sedimen dan temperatur serta tekanan yang rendah. 

 

Gambar 2.2: Mudstone 

Litifikasi sedimen karbonat dapat terjadi pada sedimen yang tersingkap 
maupun yang masih berada di dalam laut, proses terbentuknya batuan ini 
berlangsung perlahan-lahan dan bertingkat-tingkat, yang mana batas antara 
tingkatan tidak jelas, bahkan dapat saling melingkup, tahapan tersebut adalah 
penyemenan, pelarutan, pengendapan, perubahan minerology butir-butir dan 
rekristalisasi. Batuan ini biasanya dapat ditemukan disekitar pinggiran pantai, 
adapun asosiasi dari batuan ini adalah batu pasir karbonat dan packtone. 
Kegunaan dari batuan ini adalah sebagai reservoir dalam pencairan minyak 
bumi. 
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2.1.3.2. Wackstone 

Wackstone adalah matriks yang didukung batuan karbonat yang mengandung 
lebih dari 10% allochems dalam matriks lumpur karbonat. Ini adalah bagian 
dari klasifikasi Dunham batuan karbonat. Dalam klasifikasi Folk, banyak 
digunakan deskripsi yang setara misalnya, oopelmicrite, di mana allochems 
yang dimaksud adalah ooids dan peloids. Wackstone merupakan lumpur 
didukung batugamping yang mengandung butiran karbonat lebih dari 10% 
(lebih besar dari 20 mikron) "mengambang" dalam matriks lumpur halus-halus 
kapur. berikut bentuk fisik batuan Wackstone. 

 

Gambar 2.3: Wackstone 

2.1.3.3 Boundstone 

Merupakan hubungan antar komponen tertutup yang berhubungan dengan 
rapat (oolite). Karbonat batuan menunjukkan tanda–tanda terikat selama 
pengendapan (Dunham, 1962). Embry dan Klovan (1972) lebih diperluas 
klasifikasi boundstone atas dasar kain dari boundstone tersebut. Boundstone 
merupakan batu gamping yang terikat oleh ganggang, karang atau organisme 
uniseluler lainnya ketika dia terbentuk.  
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Gambar 2.4: Boundstone 

Boundstone jenis batuan yang terikat oleh ganggang, karang atau organisme 
uniseluler lainnya ketika dia terbentuk. Boundstone ditemukan di daerah 
sekitar terumbu karang dan daerah terumbu karang 2,5-3 juta tahun lalu, tapi 
mungkin dikelilingi lahan kering. Tergantung pada cara bahan organik telah 
diatur dalam sedimen ketika batu itu terbentuk dan jenis bahan organik itu. 

Boundstone dapat diklasifikasikan sebagai framestone, bindstone, atau 
bafflestone. 

1. Framestone 

Organisme dari organik fosil, biasanya dalam karang laut, yang terjadi 
berdekatan dengan spons ini terikat oleh kerak mikroba dan pasir yang 
mengeras. Dan ruang antara bertahap diisi dengan pasir, sedimen dan kristal 
kalsit. Dalam waktu yang lama, air surut dan struktur itu terus menerus terkena 
udara dan penyemenan alami dari padat sedimen diawetkan sisa-sisa bahan 
organik sebagai fosil.  

2. Bindstone 

Hasil organisme yang mengikat sedimen sehingga lepas bersama-sama, 
ditandai dengan adanya dispersi. Yang mengikat di bindstone pada umumnya 
adalah ganggang, yang bersama – sama dengan lapisan lumpur dan kalsit 
dengan besar pori-pori yang disebabkan oleh gelembung gas yang menjadi 
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terperangkap dalam sedimen selama pembentukan stromatolit, berupa 
gundukan fosil alga berlapis dan sedimen, yang bentuk paling umum dari 
bindstone. Bindstone kebanyakan berorientasi secara vertikal. Bindstone 
merupakan jenis yang paling banyak ditemukan dari boundstone. 

3. Bafflestone 

Terikat oleh sedimen berdinding tebal berupa karang berbentuk parallel 
sehingga hanya sedimen halus yang melewatinya. Akibatnya komposisi 
bafflestone, selain karang fosil, sebagian besar pasir alami-semen dan lumpur. 
Pasir ini terdiri dari kalsit homogen dan lumpur terdiri dari campuran residu 
tertinggal setelah lumpur karbonat yang disaring. Struktur unik dari bafflestone 
yaitu terbentuk padat dan di sekitar koloni-vertikal tumbuh karang dan karena 
itu terbatas pada individu kecil. 

2.1.3.4 Grainstone  

Merupakan hubungan antar komponen-komponen tanpa lumpur sehingga 
sering disebut batuan karbonat bebas lumpur yang didukung butir. Klasifikasi 
Dunham (1962), batuan ini berasal: (1) Grainstone terbentuk pada kondisi 
energy yang tinggi, butiran-produktif lingkungan di mana lumpur tidak dapat 
terakumulasi, (2) terdapat pada arus yang putus butir dan melewati lumpur 
pada lingkungan. Grainstones mempunyai tekstur berpori dan dikenal sebagai 
karbonat yang terdapat pada sekitar pantai. 

 

Gambar 2.5: Grainstone 
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2.1.3.5 Packstone  

Packstone merupakan lumpur yang banyak mengandung betolit. Butir-
butirnya didukung batuan karbonat berlumpur (Dunham, 1962). Lucia (1999) 
dibagi packstones ke dalam lumpur yang didominasi (ruang pori total dipenuhi 
lumpur) dan yang didominasi (beberapa ruang pori antar butir bebas dari 
lumpur) packstones. Divisi ini adalah penting dalam memahami kualitas 
reservoir karena lumpur plugs ruang partikel pori. Packstones menunjukkan 
berbagai sifat pengendapan. Lumpur menunjukkan proses energi yang lebih 
rendah sedangkan kelimpahan butir menunjukkan proses energi yang lebih 
tinggi.  

Menurut Dunham (1962) asal packstones: 

1. Packstone berasal dari wackestones dipadatkan 
2. Berasal dari proses akibat dari infiltrasi lumpur awal atau akhir dari 

sebelumnya disimpan lumpur bebas sedimen 
3. Terbentuk dalam air yang tenang atau hasil pencampuran dari 

berbagai lapisan sedimen.  
4. Di mana butirnya yang sangat besar, embry dan klovan contohnya 

karbonat rudstones. 

 

Gambar 2.6: Packstone 

2.1.3.6 Kristalin  

Batu gamping kristalin merupakan salah satu jenis batuan sedimen, bahkan 
juga terbentuk dari kerangka calcite yang berasal dari organisme microscopic 
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di laut yang dangkal. Sehingga sebagian perlapisan batu gamping hampir 
murni terdiri dari kalsit, dan pada perlapisan yang lain terdapat sejumlah 
kandungan silt atau clay yang membantu ketahanan dari batu gamping tersebut 
terhadap cuaca. Sehingga lapisan yang gelap pada bagian atas batuan ini 
mengandung sejumlah besar fraksi dari silica yang terbentuk dari kerangka 
mikrofosil, sehingga di mana lapisan pada bagian ini lebih tahan terhadap 
cuaca (Academia, 2021).  

2.1.4 Sifat-Sifat Fisika Batu Kapur  
Sifat fisika mineral-mineral karbonat hampir sama satu dengan lainnya, maka 
tidak mudah untuk mengidentifikasinya. Karakteristik fisika yang menjadi 
acuan yang dapat diukur dan dibandingkan secara teoritis meliputi: warna, 
specific gravity, kerapatan, kekerasan, kandungan air, porositas, angka pori, 
dan derajat kejenuhan yang uraiannya sebagai berikut.  

1. Warna   

Warna batu kapur dipengaruhi oleh unsur-unsur pengotornya yaitu mulai dari 
yang berwarna putih susu, abu-abu muda, coklat bahkan hitam. Warna 
kemerah-merahan biasanya disebabkan oleh adanya unsur mangan dan warna 
kehitam-hitaman disebabkan oleh adanya unsur organik (Haryadi, 2000). 

2. Specific Gravity  

Specific gravity suatu bahan didefinisikan sebagai perbandingan antara massa 
material kering yang volumenya sama dengan volume bahan dalam keadaan 
jenuh pada suhu tertentu. Untuk mengetahui besar specific gravity bahan dari 
butiran bahan tersebut digunakan persamaan sebagai berikut:  

𝐺"	 =
%&

%&'(%)'%*)
 …………....(2.1) 

di mana: Gs = specific gravity  

ms = massa solid (gram),  

m1, m2 = massa butiran yang terendam dengan volume sama (gram)   

3. Kerapatan (Bulk Density)  

Kerapatan merupakan rasio/perbandingan antara massa material dengan 
volume material tersebut, dengan persamaan sebagai berikut :  
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ρ	 = 	%*'%)
-

	 ........................(2.2) 

di mana: m1 = massa mould (gram), V = Volume mould (cm3), m2 = massa 
mould+massa sampel (gram). Kerapatan material ditentukan oleh massa jenis 
rata-rata dari mineral penyusun dan kemungkinan adanya pori antar butiran, di 
mana semakin rapat butiran suatu batuan, maka akan semakin tinggi 
kerapatannya. Jadi kerapatan material dipengaruhi oleh ukuran butir 
(Veorhoef, 1995).  

4. Kadar Air (Moisture Content)  

Dalam ilmu fisika kadar air didefinisikan sebagai rasio/perbandingan massa air 
dalam material dengan massa butirannya, dengan persamaan sebagai berikut :  

𝑤 = 𝑚𝑤 𝑚𝑠 𝑥100%........................(2.3) 

di mana w = kadar air (%), mw = massa air (gram), ms = massa solid (gram). 
Berdasarkan persamaan ini kadar air merupakan variabel bebas, karena w 
konstan untuk kondisi butiran batuan dalam keadaan lunak (steady-state). 
Secara teori kadar air alami untuk sebagian besar batuan biasanya dibawah 
60% (Bowles, H., 1995).  

5. Angka Pori (Void Ratio)  

Angka pori didefinisikan sebagai rasio/perbandingan antara volume void dari 
suatu material/ bahan dengan volume solid dari bahan, dengan persamaan 
sebagai berikut: 

𝑒 = -3	
-4

.................................(2.4) 

di mana: e = angka pori, Vv = volume void (cm3), Vs = volume solid (cm3)  

6. Derajat Kejenuhan  

Derajat kejenuhan merupakan rasio antara volume air dan volume void dalam 
material dengan persamaan sebagai berikut:  

𝑆𝑟 = -7
-8

 𝑥 100 %………………....(2.5)  
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di mana: Sr = derajat kejenuhan (%), Vw = volume cair (cm3), Vv = volume 
void (cm3).  

Apabila material dalam kondisi kering (tidak mengandung air) maka derajat 
kejenuhan 0% dan apabila pori-pori terisi penuh oleh air maka derajat 
kejenuhan 100%, oleh karena itu batas-batas nilai Sr yang mungkin adalah 0 ≤ 
Sr ≤100 (%) (Madyanti, 1992).  

7. Kekerasan   

Kekerasan adalah ketahanan atau kekuatan yang dimiliki material untuk tidak 
hancur atau pecah oleh pengaruh mekanis seperti tumbukan dan benturan, 
ketahanan material terhadap penghancuran diperiksa dengan pengujian impact 
dengan persamaan sebagai berikut :   

𝐼𝑚𝑝𝑎𝑐𝑡𝑠 = >?'>@
>?

	𝑥	100% .....................(2.6) 

 di mana : mA = massa material (gram),  

   mB = massa material hancur (gram). (Hendri, 1991).  

8. Porositas  

Porositas merupakan rasio/perbandingan antara volume void dengan volume 
bahan seluruhnya, dengan persamaan sebagai berikut :  

𝑛 = Vv/(Vt	)		𝑥	100%  ..............................(2.7) 
di mana: n = porositas (%) 

Vv = volume void (cm3) 

 Vt = volume total (cm Times New Roman).  

Dalam perhitungan teknik nilainya sebagai desimal, tetapi dalam geoteknik 
dinyatakan dalam persen. (Madyanti, 1992). 

Tabel 2.2: Spesifikasi Batu Kapur  (Hamimu La, 2012) 

Sifat Fisik Nilai 
Karakterisasi 

Spesifikasi Kegunaan 

Specific 
Gravity 

2,07-2,19 2-2,7 Digunakan pada 
industri cat 

Kerapatan (1,01-1,21) 
gr/cm3 

(1-3) gr/cm3 Sebagai lapisan 
pondasi atas untuk 
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jalan 
  (0-2) gr/cm3 Untuk campuran 

beton 
Kadar air (24,52-32,87) 

% 
< 60 % Penting untuk mesin 

pengolahan batu 
Kekerasan (20,27-35,92) 

% 
< 50 % Sebagai lapisan 

pemadatan pertama 
pada jalan raya 

Angka pori 0,89-1,04 0-6 Untuk pemadatan 
lapisan jalan 

Porositas  (40-50) % Untuk pondasi bawah 
lapisan pengerasan 
jalan 

  >98 % Untuk bendungan 
Derajat 
kejenuhan 

(6,04-9,83)% (0-10) % Untuk pengerasan 
jalan 

  (3-9) % Untuk menstabilkan 
tanah berpasir 

 

2.2 Hidroksiapatit 
Hidroksiapatit merupakan kelompok mineral apatit dengan rumus kimia 
Ca10(PO4)6 (OH)2. Hidroksiapatit termasuk dalam material anorganik yang 
secara kimia dan fisika kandungan mineralnya sama dengan tulang dan gigi 
manusia. Bentuk awal dari hidroksiapatit ini adalah kalsium apatit dengan 
formula Ca5(PO4)3(OH), tetapi lazimnya ditulis Ca10(PO4)6(OH)2 untuk 
menunjukkan unit sel kristalnya mengandung dua molekul (Syukri, 2008). 

Hidroksiapatit telah dipelajari selama bertahun-tahun dan digunakan secara 
luas untuk pembuatan implant karena kesamaannya dengan fase mineral 
tulang dan terbukti bersifat biokompatibel dengan dan gigi manusia 
(Ivankovic, 2009). Hidroksiapatit mampu menjalani ikatan osteogenesis dan 
relatif tidak larut in vivo. Banyak penelitian telah menunjukkan hidroksiapatit 
tidak menunjukkan toksisitas, respon peradangan, respon pirogenetik. Selain 
itu, pembentukan jaringan fibrosa antara implant dan tulang sangat baik, 
memiliki kemampuan menjalani ikatan langsung dengan tulang host, serta 
bioaktif dan osteokonduktif (Hui, 2010). Sifat bioaktif dan osteokonduktif 
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dapat merangsang sel tulang disekitar material implant untuk berinfiltrasi 
sehingga dapat mempercepat proses mineralisasi tulang baru (Dewi, 2009). 

2.2.1 Sifat-sifat Hidroksiapatit 
1. Struktur Kristal 

Hidroksiapatit memiliki struktur kristal dengan parameter kisi a1 = a2 = a3= 
9.423 Å dan c = 6.875 Å yang menunjukkan bahwa kristal hidroksiapatit 
berbentuk heksagonal. 

 

Gambar 2.7: Struktur Hidroksiapatit (Syukri, 2008) 

Selain berbentuk heksagonal dapat juga berupa monoklinik. Struktur 
hidroksiapatit monoklinik diperoleh hanya pada kondisi murni dengan 
komposisi stoikiometrik, dengan rasio Ca/P adalah 1.67. Struktur heksagonal 
umumnya diperoleh dari sintesis hidroksiapatit yang tidak stoikometrik. 
Semakin rendah nilai rasio molar Ca/P maka semakin bersifat asam dan makin 
mudah larut senyawa kalsium ortofosfat tersebut. 

2. Sifat Mekanik 

Sifat mekanik hidroksiapatit yang disintesis bervariasi, hal ini dikarenakan 
adanya variasi struktur seperti pengaruh porositas, ukuran butir, adanya 
pengotor, dan proses pembuatan hidroksiapatit yang bervariasi. Rasio 
perbandingan Ca/P juga berpengaruh terhadap sifat mekanik hidroksiapatit. 
Semakin besar perbandingan rasio Ca/P maka kekuatannya akan semakin 
meningkat, namun perbandingan tersebut akan mencapai maksium pada Ca/P 
= 1,67. Sifat mekanik hidroksiapatit akan turun apabila perbandingan Ca/P > 
1,67 atau Ca/P < 1,67 (Suryadi, 2011). Jika konsentrasi masing-masing 
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komponen penyusun senyawa hidroksiapatit yang ingin disintesis diketahui 
kadarnya, maka akan mudah melakukan pendekatan dengan menggunakan 
rasio ini. 

3. Sifat Hidroksiapatit sebagai Bone Graft 

Hidroksiapatit memiliki tiga sifat utama yang ideal sebagai bone graft yaitu 
biokompatibel karena dapat menyesuaikan dengan kecocokan tubuh manusia 
dan tidak menyebabkan reaksi penolakan dari sistem kekebalan tubuh 
manusia, bioaktif karena dapat menyatu dengan tulang manusia dengan 
membentuk suatu lapisan apatit biologis sehingga terbentuk ikatan kimia 
langsung dengan tulang dan osteokonduktif karena dapat menstimulasi 
pertumbuhan dan pembentukan tulang. Contoh penggunaan hidroksiapatit di 
bidang kedokteran gigi digunakan sebagai bahan pelapis logam untuk 
meningkatkan kemampuan mengikat tulang, meningkatkan sifat 
biokompatibel dan pelapis tulang buatan yang dimasukkan ke dalam tubuh 
manusia untuk memberikan sifat keras pada jaringan tulang. Ketiga sifat 
tersebut bergantung pada beberapa faktor seperti derajat kristalinitas, ukuran 
kristalit, kondisi pada saat diproses (suhu dan tekanan), dan porositas (Suryadi, 
2011). 

2.2.2 Jenis Hidroksiapatit 
Hidroksiapatit dapat dibedakan berdasarkan ion yang menggantikan gugus 
penyusun hidroksiapatit dan berdasarkan ukuran serbuknya. Berikut macam-
macam hidroksiapatit: 

1. Berdasarkan gugus penyusunnya 

Salah satu ion yang banyak menggantikan gugus penyusun hidroksiapatit 
adalah ion karbonat. Terdapat dua mekanisme substitusi gugus karbonat dalam 
senyawa hidroksiapatit, yaitu pada saat proses pemanasan dengan temperatur 
rendah ion karbonat menggantikan gugus pospat menghasilkan apatit karbonat 
tipe B, sedangkan pada saat proses pemanasan dengan temperatur tinggi ion 
karbonat menggantikan gugus karboksil menghasilkan apatit karbonat tipe A 
(Qori, 2008). 
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2. Berdasarkan ukuran serbuk 

Hidroksiapatit dapat digunakan dalam bentuk serbuk maupun bentuk blok 
untuk mengganti cacat tulang atau rongga yang terjadi karena trauma atau 
kanker tulang (Moore, 2001). Berdasarkan penelitian Rocha (2005), 
hidroksiapatit yang berasal dari pengolahan serbuk memiliki potensi yang 
besar sebagai pengganti tulang karena sifatnya yang mudah terserap oleh 
tulang dan dapat diterima oleh tubuh. Terdapat dua macam hidroksiapatit 
serbuk yaitu hidroksiapatit ukuran mikro dan nano. Hidroksiapatit dengan 
ukuran mikro memiliki luas permukaan yang kecil dan memiliki ikatan kristal 
yang kuat sehingga mudah diserap oleh tubuh, meningkatkan biostabilitas dan 
kekuatan, sedangkan hidroksiapatit dengan struktur nano memiliki kerapatan, 
kekuatan dan sifat bioaktif yang lebih baik. 

2.2.3 Metode pembuatan Hidroksiapatit 
Terdapat beberapa metode pembuatan kristal hidroksiapatit, meliputi metode 
presipitasi/ metode basah, deposisi biomimetis, metode sol-gel, metode 
hidrotermal dan metode elektrodeposisi (Ferraz M.P, 2004). Metode basah 
merupakan metode pembuatan HAp yang umum digunakan karena sederhana 
dan dapat menghasilkan serbuk HAp yang sebagian besar amorf. Pada metode 
presipitasi, sintesis dilakukan dengan menggunakan reaksi cairan sesuai pada 
persamaan (1). Larutan fosfor diteteskan sedikit demi sedikit kedalam cairan 
kalsium sehingga dihasilkan HAp dengan kemurnian yg tinggi dan ukuran 
partikel yang sangat kecil. Selain dari metode pembentukannya, sifat dan 
karakteristik HAp juga bergantung pada sumber unsur-unsur pembentuknya.  
Senyawa kalsium fosfat berbentuk kristal dan terdapat dalam empat fase, yaitu 
dikalsium fosfat, okta kalsium fosfat, trikalsium fosfat, dan hidroksiapatit 
(Nayak, dkk. 2011). 

10Ca (NO3)2 (aq) + 6(NH4)2H(PO)4 (aq) + 8NH4OH (aq)  → 

Ca10(PO4)6(OH)2(s) + 20NH4NO3 (aq) + 6H2O(l)  ……. (1) 

Hasil akhirnya dapat berupa keramik padat, bubuk, pelapisan keramik, atau 
keramik yang porus. Beberapa tahun terakhir ini partikel hidroksiapatit 
berskala nano telah berhasil disintesis dan dikembangkan. Nano hidroksiapatit 
berukuran nano dengan ukuran partikel <100 nm setidaknya dalam satu arah 
diyakini memiliki aktivitas permukaan yang tinggi dan struktur sangat halus 
yang serupa dengan mineral yang ditemukan pada jaringan keras tubuh. 
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Metode sintesis hidroksiapatit akan sangat menentukan morfologi, 
kristalografi, dan kemurnian fase partikel hidroksiapatit yang dihasilkan, yang 
pada gilirannya akan menentukan sifat mekanis material ini (Kantharia N, 
dkk., 2014) 

Hidroksiapatit mempunyai kelemahan yaitu bersifat rapuh, tidak bersifat 
osteoinduktif, sifat mekanik rendah dan ketidakstabilan struktur pada saat 
bercampur dengan cairan tubuh atau darah pasien. Penyembuhan tulang pada 
kasus kerusakan tulang (bone defect) merupakan suatu proses yang komplek di 
mana diperlukan adanya proses osteosis yaitu osteokonduksi dan osteoinduksi. 
Untuk meningkatkan proses osteosis pada penanganan kerusakan tulang 
diperlukan suatu bahan yang mempunyai sifat osteoinduksi pada HAp sintetik. 
Salah satu bahan yang mempunyai sifat tersebut adalah khitosan. Selain itu 
agar tulang sintetik ini tidak mudah rapuh, diperlukan adanya pencampuran 
dengan senyawa yang bersifat elastis seperti polivinil alkohol. Pembuatan HAp 
akan dilakukan dengan metode basah (wet method) yaitu dengan mereaksikan 
larutan kalsium hidroksida, Ca(OH)2 dengan larutan asam fosfat, H3PO4 pada 
suhu dan pH tertentu (Darwis, 2008). 

2.2.4 Aplikasi Hidroksiapatit 
Salah satu aplikasi dari hidroksiapatit ini adalah sebagai bone graft. Bone graft 
adalah bahan pengganti tulang yang dapat dimanfaatkan untuk rehabilitasi 
kerusakan tulang setelah melalui proses tertentu. Bone graft dapat digunakan 
untuk memperbaiki tulang yang rusak (fraktur) serta sebagai penyambung 
untuk mencegah pergeseran tulang. Bahan bone graft sintetis adalah suatu 
biomaterial yang memiliki sifat bioaktif (mengakibatkan pembentukan sebuah 
ikatan kimia langsung ke tulang), osteointegration (mengakibatkan adanya 
ikatan yang kuat antara tulang dengan implan), osteokonduktif (menjadi 
tempat pertumbuhan tulang baru), biokompatibel (cocok dengan tulang), 
bioresorbable (permukaannya bisa ditumbuhi jaringan), memiliki pori 
sehingga ikatan yang lebih baik dengan jaringan dapat diperoleh serta tidak 
bersifat toksik (Suryadi. 2011). 

Tulang merupakan material komposit alamiah terdiri dari komponen organik 
dan inorganik. Komponen inorganik penyusun tulang (45-65%) adalah suatu 
bentuk kalsium fosfat yang dikenal sebagai hidroksiapatit. Bahan yang 
memenuhi persyaratan untuk menjadi bone graft sintetis adalah hidroksiapatit. 
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3.1 Cara Pembuatan Hidroksiapatit dari 
Batu Kapur 
Penelitian ini merupakan penelitian eksperimen yang di lakukan di 
Laboratorium Fisika FMIPA Unimed dan sebagian karakterisasi dilakukan di 
Laboratorium National Taiwan University of Sciencs and Technology. 

Penelitian ini dilaksanakan dengan metode Ball-Mill dan metode kopresipitasi.  
Batu kapur diperoleh dari daerah Pahae, Tapanuli Utara, Propinsi Sumatera 
Utara. Batu kapur yang diambil dalam bentuk bongkahan dalam ukuran besar. 
Batu kapur digerus dan diayak dengan ayakan 200 mesh, kemudian dikalsinasi 
dimasukkan pada planetary ball mill, sehingga diperoleh batu kapur dalam 
ukuran nanometer. Batu kapur CaCO3 ukuran 200 mesh di kalsinasi 
menggunakan furnace dengan suhu 600ºC dalam waktu 4 jam agar menjadi 
serbuk CaO. Serbuk CaO ditimbang menggunakan timbangan dengan massa 
11,84 gram. Kemudian dilarutkan dengan aquades sebanyak 200 ml. 
Kemudian suspensi CaO di stirrer selama 15 menit. Suspensi CaO ditambah 
larutan H3PO4 0,3 M sebanyak 200 ml dengan laju penambahan 5 ml/menit 
dan diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 1 jam dengan kecepatan 300 
rpm. Kemudian larutan dipanaskan menggunakan hotplate dengan suhu 90ºC. 
Larutan diatur pH-nya hingga 10 dengan penambahan larutan NH4OH 1 M 
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secara periodik. Larutan yang telah dipanaskan hingga pH 10 didiamkan 
selama 24 jam (aging) pada suhu ruang. Kemudian larutan disaring dengan 
kertas saring untuk memperoleh hasil endapan. Endapan dikeringkan 
menggunakan oven dengan suhu 120ºC selama 5 jam.  Serbuk yang telah 
kering menjadi serbuk hidroksiapatit kemudian dikarakterisasi dengan uji 
FTIR untuk mengetahui komposisi dan gugus fungsional serbuk. Uji XRD 
dilakukan untuk mengetahui struktur dan ukuran kristal dari hidroksiapatit.  

 

3.2 Pembuatan Membran 
Nanokomposit Campuran Hidroksiapatit 
dan Polivinil Alkohol 
Pembuatan membrane ini dilaksanakan dengan metode sol-gel. PVA 
ditimbang dengan massa 24 gram kemudian ditambahkan dengan 200 mL 
aquades. PVA yang telah ditambahkan dengan aquades di stirrer dengan 
kecepatan 300 rpm selama 2 jam dengan suhu 80º C. Khitosan ditimbang 
dengan massa 24 gram, kemudian ditambahkan dengan 200 mL asam asetat. 
Kitosan yang telah ditambah dengan asam asetat di stirrer sampai tidak ada 
endapan (homogen). Kitosan diperoleh dari CV.Chimultiguna kota Indramayu 
yang disintesis dari rajungan dengan ukuran partikel 200-300 mesh. Membuat 
variasi perbandingan antara PVA-kitosan yaitu 70%:30%. Perbandingan PVA-
kitosan dibuat sebanyak 3 sampel yang divariasikan dengan serbuk 
hidroksiapatit sedangkan 1 sampel akan menjadi variable kontrol. 

Larutan PVA-khitosan dengan variasi 70%:30% distirrer hingga homogen. 
Kemudian ditambah dengan variasi komposisi serbuk hidroksiapatit dengan 
persentase perbandingan 1%, 2%, 3% dan 4%. Larutan Hidroksiapatit dan 
larutan PVA-kitosan dicampur dengan menggunakan magnetic stirrer selama 3 
jam dengan suhu larutan 40º C. Kemudian larutan komposit hidroksiapatit 
dituangkan pada cetakan kaca lalu dikeringkan pada suhu ruang hingga 
membentuk membran. Membran yang telah kering dikarakterisasi dengan uji 
SEM, uji termal dan uji mekanik.   
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3.3 Pembuatan Uji Sitotoksisitas dari 
Hidroksiapatit 
Uji sitotoksisitas dilakukan untuk mengetahui bahan atau materi yang dibuat 
tidak toksik atau beracun. Uji MTT (mikrotetrazolium) adalah salah satu 
metode yang digunakan dalam uji sitotoksisitas. Metode ini merupakan 
metode kolorimetrik, di mana pereaksi MTT adalah garam tetrazolium yang 
dapat dipecah menjadi kristal formazan oleh sistem suksinat tetrazolium 
reduktase yang terdapat dalam jalur respirasi sel pada mitokondria yang aktif 
pada sel yang masih hidup. Kristal formazan memberi warna ungu yang dapat 
dibaca absorbansinya dengan menggunakan Elsa reader. Alat untuk 
mengetahui aktivitas bakterial digunakan kultur sel BHK-21 (Baby Hamster 
Kidney). 

Penetapan jumlah sel yang bertahan hidup pada uji sitotoksisitas dapat 
dilakukan dengan berbagai cara. Ada penetapan yang didasarkan pada 
parameter kerusakan membrane, gangguan sintesis dan degradasi 
makromolekuler, modifikasi metabolisme, serta perubahan morfologi sel. 
Hasil akhir pengujian sitotoksisitas dapat memberikan informasi secara 
langsung tentang terjadinya perubahan pada fungsi sel secara spesifik (Ichsan, 
2012). Jumlah persentase sel hidup dapat dihitung dengan persamaan berikut: 

Persentase sel hidup = !"#$%&'%()*"+,%
-"$)*"+,%

× 100	%  ……….….(3.1) 

Di mana:  

• Persentase sel hidup : persentase jumlah sel hidup setelah pengujian 

• Perlakuan : nilai densitas optik formazan pada setiap sampel setelah 
pengujian 

• Media sel : nilai densitas optik formazan pada kontrol media 

• Sel : nilai densitas optik formazon pada kontrol sel 

Jika sampel yang diuji memiliki sel hidup ≤ 60 % maka sampel bersifat toksik, 
dan jika sampel yang diuji memiliki sel hidup > 60 % maka sampel bersifat 
non toksik. Nilai persentase sel hidup yang terhitung dapat dipengaruhi oleh 
konsentrasi sampel. Konsentrasi tertentu pada satu sampel yang sama dapat 
bersifat toksik dan dan tidak toksik (Wijayanti, 2010). 
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Sel osteoblast dikultur dalam labu kultur sel 75 cm2 yang mengandung media 
essensial minimum ditambah dengan 10 % serum janin sapi dan 1% antibiotik-
antimikotik dipertahankan pada suhu 30oC dalam inkubator dengan 
kelembaban atmosfer 5% CO2. Untuk menilai efek viabilitas sel, suspensi 500 
µL sel MC3T3-E1 disimpan ke dalam plat 24 wadah dengan kepadatan 2x104 
sel/wadah dan diinkubasi selama 1 hari agar sel dapat melekat. Setelah itu, 
toksisitas sel MC3T3-E1 diteliti pada HAp dengan berbagai konsentrasi 
(25µg/mL, 50 µg/mL, 100 µg/mL, 150 µg/mL dan  200 µg/mL) larutan ekstrak 
ditambahkan ke masing-masing wadah. Wadah tanpa pengenceran ekstrak 
sampel digunakan sebagai kontrol. Setelah 3 hari inkubasi, media disedot dari 
semua wadah dan larutan MTT 200 µL tetrazolium bromida biru, tiazolil biru 
ditambahkan ke masing-masing wadah dan diinkubasi selama 4 jam lagi untuk 
membentuk formazan. Pada akhir masa inkubasi, larutan MTT dihilangkan 
dan 300 µL dimetil sulfoksida ditambahkan ke setiap wadah. Larutan 
dipindahkan ke wadah dan absorbansi diukur pada 570 nm menggunakan 
pembaca pelat mikro. Persentase viabilitas sel dari masing-masing konsentrasi 
dihitung dengan mengasumsikan viabilitas sel dari kontrol 100%. 
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4.1 Hasil Pembuatan Hidroksiapatit 
Hidroksiapatit dibuat dari batu kapur. Bongkahan batu kapur (Gambar 4.1) 
digerus dengan mortal lalu diayak dengan ayakan 200 mesh. Hasil ayakan di 
milling di planetary ball mill dengan kecepatan 300 rpm selama 2 jam 
sehingga menghasilkan serbuk hidroksiapaptit (Gambar 4.2).  

 

Gambar 4.1: Batu Kapur 
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 Hidroksiapatit dengan rumus kimia (Ca10(PO4) 6(OH)2) disintesis dari sumber 
kalsium yang berasal dari kalsium oksida (CaO). Kalsium oksida dapat 
diperoleh dari kalsinasi CaCO3 yang terkandung pada bahan alam seperti batu 
kapur. Serbuk CaO kemudian dilarutkan dengan air untuk mengubahnya 
menjadi kalsium hidroksida atau Ca(OH)2. Larutan Ca(OH)2 dicampur dengan 
larutan asam fosfat untuk memperoleh sumber fosfat sebagai ion utama 
penyusun hidroksiapatit.  

Pembuatan serbuk hidroksiapatit pada penelitian ini dilakukan dengan 
menggunakan metode presipitasi atau pengendapan basa. Metode basah 
menggunakan reaksi kimia untuk mengendapkan padatan dari larutannya. 
Pada metode ini Ca(OH)2 dan prekusor fosfat seperti H3PO4 direaksikan pada 
temperatur rendah dengan persamaan reaksi sebagai berikut : 

10 Ca(OH)2 + 6 H3(PO)4 è Ca10(PO4)6(OH)2 +  18 H2O 

 (Nayak, dkk., 2010). 

Kemudian endapan yang diperoleh dari metode pengendapan dikeringkan 
untuk mendapatkan serbuk hidroksiapatit menggunakan oven dengan suhu 
120 ºC selama 5 jam. Proses pengeringan menggunakan oven bertujuan untuk 
menghilangkan uap air dan ion OH- yang berlebih pada endapan. 

 

Gambar 4.2: Serbuk Hidroksiapatit 

Analisis spektrum FTIR pada hidroksiapatit dilakukan untuk mengetahui 
gugus fungsi yang terdapat pada senyawa hasil sintesis. Gugus fungsi pada 
hidroksiapatit ditandai dengan munculnya serapan pada bilangan gelombang 
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500–4000 cm-1. Spektrum infra merah hidroksiapatit hasil sintesis metode 
pengendapan basa disajikan pada Gambar 4.3 dan analisis terhadap puncak-
puncak serapannya disajikan pada Tabel 4.1. 

 

Gambar 4.3: Hasil FTIR dari serbuk hidroksiapatit batu kapur 

Tabel 4.1: Data gugus fungsi pada hasil FTIR dari hidroksiapatit batu kapur. 

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang 
Fosfat (PO4

3-) 532,76;   580,32; 893,35;   
998,67; 1067,98;  
1131,96 

Kalsium oksida (CaO) 1657,106 
Karbonat (CO3

2) 1400,08 
Karbon dioksida (CO2) 2366,33 
Hidroksil (OH-) 3412,48 

Hasil grafik FTIR (Gambar 4.3), menunjukkan bahwa adanya gugus fosfat dan 
hidroksil pada hidroksiapatit batu kapur, mengindikasikan telah terbentuk fasa 
hidroksiapatit dengan cukup baik. Gugus fosfat (PO4

3-) memiliki ikatan dengan 
intensitas paling tinggi yaitu pada bilangan gelombang 532,76 cm-1; 580,32 
cm-1; 893,35 cm-1; 998,67 cm-1; 1067,98 cm-1; 1131,96 cm-1. Gugus hidroksil 
(OH-) ditunjukkan dengan munculnya puncak serapan bilangan gelombang 
sekitar 3412,48 cm-1. Fasa CaO dalam hidroksiapatit batu kapur ditunjukkan 
pada bilangan gelombang 1657,106 cm-1. Terbentuknya gugus-gugus tersebut 
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pada hidroksiapatit batu kapur sudah sesuai dengan struktur kimia 
hidroksiapatit pada Gambar 4.3. 

Menurut Pattanayak dkk. (2005) ikatan gugus fosfat (PO43-) paling kuat 
dengan vibrasi strectching terdapat pada bilangan interval gelombang 1000-
1150 cm-1. Ikatan gugus OH- terdapat pada bilangan gelombang 3400 cm-1 
dan 630 cm-1. Gugus fungsi CaO pada hidroksipatit ditemukan pada vibrasi 
gelombang 1400 -1700 cm-1. Fasa CaO yang terdapat pada hidroksiapatit dapat 
mengikat CO2 di udara. Hal itu menyebabkan pada analisis FTIR terdapat 
ikatan karbondioksida (CO2) dengan intensitas cukup tinggi pada 
hidroksiapatit batu kapur yaitu pada bilangan gelombang antara 2366,33 cm-1.  

Gugus fungsi karbonat (CO3
2-) juga muncul pada bilangan gelombang 1400,08 

cm-1. Menurut Purwasasmita dkk. (2008), adanya gugus CO3
2- tersebut adalah 

dari reaksi hidroksiapatit dengan CO2 yang terdapat pada atmosfer saat sintesis 
dan perlakuan panas. Gugus CO3

2- juga terdapat pada tulang manusia yang 
merupakan subtansi dari gugus PO4

3-. CO3
2- dikategorikan sebagai pengotor 

yang telah ada sebelum proses sintesis atau pengotor yang ada pada bahan 
dasar hidroksiapatit. 

 

4.2 Hasil Karakterisasi XRD (X-Ray 
Diffraction) 
Karakterisasi XRD menggunakan alat XRD type Shimadzu dengan panjang 
gelombang Kα adalah 1,54 Å dan kecepatan (scan speed) sebesar 2,0000 
deg/min. Karakterisasi XRD pada hidroksiapatit ini dilakukan untuk 
menentukan fasa, struktur kristal, parameter kisi, estimasi ukuran partikel. 
Hasil pola difraksi sinar-X pada sampel hidroksiapatit ditunjukkan pada 
gambar di bawah ini: 
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Gambar 4.4: Grafik Pola Difraksi Sinar X pada Hidroksiapatit 

Pada hasil analisa grafik XRD (Gambar 4.4) senyawa yang terbentuk adalah 
senyawa Calcium phosphate hydroxide (Ca10H3O27P6) atau hidroksiapatit. 
Terdapat juga senyawa lain berupa CaHPO4 dan CaO pada hidroksiapatit batu 
kapur. Menurut penelitian Prabaningtyas (2015), terdapat senyawa CaO dalam 
hidroksiapatit batu kapur diduga karena tidak sempurnanya larutan asam fosfat 
(H3PO4) dalam mengubah senyawa CaO menjadi hidroksiapatit. 
Hidroksiapatit yang mengandung senyawa CaO dapat mengikat CO2 di udara. 
Berdasar senyawa yang terbentuk pada hasil XRD terdapat unsur Ca, O, H, 
dan P sebagai pembentuk senyawa hidroksiapatit batu kapur dan telah sesuai 
dengan struktur kimia hidroksiapatit. 

Tabel 4.2: Data struktur kristal dan parameter kisi dari Hidroksiapatit. 

Hasil Analisa Hidroksiapatit Batu 
Kapur 

Hidroksiapatit 
Stokiometri (JCPDS 
9-432) 

Bentuk Kristal Hexagonal Hexagonal 

Parameter Kisi 
a= 9.4232 Å 

c= 6.8833 Å 

a= 9.423 Å 

c= 6.875 Å 

Dari difraktogram XRD hidroksiapatit batu kapur dengan metode 
pengendapan basa pada penelitian ini, diketahui fasa kristalin hidroksiapatit 
dicirikan memiliki karakteristik puncak yang kuat di 2θ pada 26˚, 28˚, 30˚, dan 
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34˚ dengan struktur kristal adalah struktur hexagonal. Hasil analisa grafik 
kualitatif yang didapatkan dari karakterisasi XRD hidroksiapatit batu kapur 
menunjukkan puncak utama yang tidak cukup identik dengan puncak utama 
yang dimiliki hidroksiapatit stokiometri (JCPDS 09-432). Hidroksiapatit 
stokiometri (JCPDS 09-432) memiliki puncak utama dengan intensitas tinggi 
pada nilai 2θ yaitu 25.897º; 31.738º; 32.853º dan 34,048º. Sementara, 
hidroksiapatit batu kapur yang dibuat memiliki puncak utama dengan pada 
nilai 2θ yaitu 26°, 27°, 30° dan 32°. 

Secara kuantitatif didapatkan informasi tentang struktur kristal hidroksiapatit 
batu kapur yang identik dengan hidroksiapatit berbentuk hexagonal. Hal ini 
dikarenakan parameter kisi kristal hidroksiapatit batu kapur (a= 9.4232 Å; c = 
6.8833 Å) identik dengan parameter kisi hidroksiapatit stokiometri (a= 9.423 
Å c= 6.875 Å). Sementara ukuran kristal pada hidroksipatit batu kapur 
dihitung menggunakan persamaan Scherrer yaitu 66,05 nm. Dari XRD telah 
diketahui bahwa terdapat senyawa hidroksiapatit dan hasilnya sudah 
mendekati dengan JCPDS.  

 

4.3 Hasil Karakterisasi SEM-EDS 
SEM-EDS digunakan untuk mengetahui morfologi dari permukaan suatu 
material dan rasio unsur yang diperoleh dari hidroksiapatit. Gambar 4.5 
menunjukkan hasil SEM dengan perbesaran 2500 X dan 5000 X. Dari gambar 
dapat dilihat bahwa serbuk hidroksiapaptit yang terbentuk masih kurang 
homogen dan masih terjadi aglomerasi/penggumpalan.  
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Gambar 4.5: Hasil SEM Hidroksiapatit Batu Kapur perbesaran 2500 X dan 
5000 X 

Pada Gambar 4.5, hasil karakterisasi SEM dengan menggunakan ImageJ 
menunjukkan morfologi hidroksiapatit batu kapur dengan ukuran rata-rata 
64.43 nm. Dari hasil EDS juga didapat rasio Ca/P hidroksiapatit batu kapur 
adalah 1,25. Nilai tersebut lebih kecil dari rasio Ca/P stoikiometrik 
hidroksiapatit yaitu 1,67. Menurut Qalbi dkk. (2018), hal tersebut dapat terjadi 
karena adanya unsur lain yang terdapat pada hidroksiapatit batu kapur dengan 
komposisi yang cukup tinggi yaitu C dan O. Tingginya kadar C dan O pada 
hidroksiapatit batu kapur disebabkan oleh proses pengeringan endapan 
hidroksiapatit yang kurang maksimal. 

 

4.4 Hasil Uji Tarik dari Membran 
Nanokomposit Campuran Hidroksiapatit 
dan Polivinil Alkohol. 
Hasil ini merupakan hasil penelitian tahun berikutnya yaitu membuat 
nanokomposit campuran polivinil alkohol dengan hidroksiapatit dari batu 
kapur.  Ukuran kristal dari hidroksipatit batu kapur yang digunakan adalah 
86,27 nm. Metode yang digunakan adalah metode sol-gel. Hasil yang didapat 
berupa membran kemudian dicetak sesuai uji yang digunakan. Untuk uji tarik 
digunakan dengan standar ASTM seperti gambar berikut: 
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Gambar 4.6: Sampel Uji Tarik 

Hasil karakterisasi uji sifat mekanik nanokomposit campuran polivinil alkohol 
dengan hidroksiapatit dari batu kapur dilakukan menggunakan Universal 
Testing Machine (UTM) dengan variasi campuran hidroksiapatit (HAp) : 0%, 
1%, 2%, 3% dan 4% seperti pada grafik berikut. 

 

Gambar 4.7: Hasil Uji Mekanik 

Hasil uji mekanik membran hidroksiapatit batu kapur paling tinggi adalah pada 
persentase 1% dengan nilai modulus elastisitas 22,28 M.Pa dan kekuatan tarik 
13,23 M.Pa. Penambahan HAp 1% pada larutan kitosan-PVA menghasilkan 
kekuatan tarik dan nilai modulus yang lebih tinggi dibanding yang lain. Dari 
gambar dapat dilihat hasil tarikan kurang bagus dengan adanya lekukan-
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lekukan pada setiap sampel. Ini membuktikan campuran dari hidrosiapatitnya 
kurang homogen dan proses pengadukan yang tidak merata.  Menurut 
Warastuti, dkk. (2012), konsentrasi hidroksiapatit yang semakin bertambah 
menyebabkan berkurangnya nilai kekuatan tarik dan perpanjangan putus. Pada 
proses pencampuran PVA dan kitosan pada membran dengan penambahan 
hidroksiapatit kurang homogen, sehingga interaksi gugus aktif pada PVA 
dengan gugus aktif pada kitosan kurang maksimal. Hal ini juga sesuai dengan 
hasil SEM di mana morfologinya kurang homogen, seperti Gambar 4.8. 

 

4.5 Hasil Uji SEM dari Membran 
Nanokomposit Campuran Hidroksiapatit 
dan Polivinil Alkohol 
Hasil SEM membran hidroksiapatit dapat ditunjukkan pada gambar berikut : 
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(e) 

Gambar 4.8: Membran Hidroksiapatit PVA-Kitosan perbesaran 5000 kali. a) 
campuran HAp 0%; b) campuran HAp 1%; c) campuran HAp 2%; d) 

campuran HAp 3%; e) campuran HAp 4%. 

Pada Gambar 4.8 memperlihatkan morfologi permukaan membran yang 
sedikit bergelombang dengan sebaran yang cukup homogen. Selain itu ada 
titik-titik putih pada membran menandakan kitosan belum tercampur 
sempurna pada larutan. Permukaaan dan campuran yang kurang sempurna ini 
dapat terjadi karena proses pembuatannya yang kurang teliti, baik pengadukan, 
suhu yang tidak stabil dan proses pengeringan yang kurang baik. Dari gambar 
diperoleh bahwa semakin banyak penambahan persentase hidroksiapatit maka 
semakin terlihat sebaran pori yang tidak homogen. Ukuran pori pada membran 
hidroksipatit batu kapur dengan persentase hidroksipatit 0%, 1%, 2%, 3% dan 
4% dihitung menggunakan  aplikasi ImageJ berkisar antara 39 μm, 30 μm, 43 
μm, 36 μm dan 34 μm.  
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4.6 Hasil Uji Termal dari Membran 
Nanokomposit Campuran Hidroksiapatit 
dan Polivinil Alkohol. 
Hasil karakterisasi uji termal membran hidroksiapatit PVA-kitosan-batu kapur 
dilakukan menggunakan TGA/DSC dengan didapatkan data persentase massa 
pada campuran hidroksiapatit 0%, 1%, 2%, 3% dan 4%, seperti pada Gambar 
4.9. 

 

Gambar 4.9: Grafik termogram TGA membrane Hidroksiapatit-khitosan-
PVA 

Gambar 4.9 menunjukkan pengaruh campuran HAp terhadap kestabilan termal 
dari membrane hidroksiapatit-khitosan-PVA. Kestabilan termal dari masing-
masing sampel dapat dilihat dari perubahan massa yang terjadi. Berdasarkan 
hasil karakterisasi termal membran diperoleh nilai Td pada suhu sekitar (280-
300) oC. Membran mengalami kehilangan massa mulai dari suhu (150-160) 
oC, namun setelah suhu tersebut terjadi ketidakstabilan persentasi kehilangan 
massa. Grafik termogram TGA juga menunjukkan bahwa persentase HAp 
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yang dicampurkan pada membran berbanding lurus terhadap persentase massa 
membran.  

Gambar 4.10 merupakan hasil DSC yang menampilkan proses endoterm 
(penyerapan panas) yang bertujuan untuk mengetahui suhu transisi gelas (Tg) 
dan suhu leleh (Tm) dari membrane HAp-khitosan-PVA. Sedangkan Gambar 
4.11 menampilkan proses eksoterm (pelepasan panas) yang bertujuan untuk 
mengetahui suhu kristalitas (Tc) dari membran Hidroksiapatit-khitosan-PVA. 

 

Gambar 4.10: Termogram DSC dari membran Hidroksiapatit-khitosan–PVA 
pada proses heating 

 

Gambar 4.11: Termogram DSC dari membran Hidroksiapatit-khitosan–PVA 
pada proses cooling 
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Dari hasil uji termal dapat diperoleh beberapa informasi tentang data termal 
yang ditampilkan pada Tabel 4.3 sebagai berikut : 

Tabel 4.3: Hasil uji termal dari membran Hidroksiapatit-PVA 

Komposisi 
Hidroksiapatit 

(%) 
Tg (oC) Tm(oC) Tc(oC) Td (oC) 

0 100,96 185,67 76,17 300,05 

1 124,47 177,00 74,34 285,43 

2 130,14 195,51 73,68 288,28 

3 122,80 191,34 75,67 288,78 

4 111,29 186,33 76,50 298,22 

Dari Tabel 4.3 dapat dianalisis bahwa penambahan komposisi Hidroksiapatit 
pada membrane akan menurunkan nilai suhu transisi gelas (Tg) dan suhu leleh 
(Tm) pada membrane, hal ini terlihat pada sampel dengan komposisi HAp (2-
4)%. Sedangkan nilai suhu kristalinitas (Tc) memiliki suhu paling tinggi pada 
campuran hidroksiapatit 4 % yaitu 76.50 oC. Pelebaran transisi gelas atau 
tingginya temperatur transisi gelas pada membrane terjadi karena adanya 
ikatan komposit sampel yang sangat kuat yaitu keramik yang berupa HAp 
dengan polimer yang berupa PVA. Pada saat membrane mencapai temperatur 
kristalinitas terjadilah penguapan bagian cair meninggalkan bagian padat 
sampel yang mulai menyusun diri membentuk suatu susunan molekul yang 
teratur (kisi kristal). Sampel yang sudah berupa padatan mendapatkan 
pemanasan secara terus menerus dengan kenaikan temperatur sehingga 
menyebabkan vibrasi yang semakin kuat. Peristiwa ini mengakibatkan sampel 
mengalami dekomposisi sehingga ketahanan sampel terhadap panas rendah 
dan terbentuklah titik leleh (Tm) (Linda, dkk, 2015). Hasil karakterisasi DSC 
dan TGA saling berkaitan, hal ini dapat dilihat dari grafik termogramnya di 
mana pada grafik TGA pada suhu (150-160) oC mulai terjadi kehilangan 
massa pada membrane, hal ini didukung oleh hasil termogram DSC di mana 
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nilai Tm berada pada suhu (177-195) oC. Ketidakstabilan tersebut 
kemungkinan terjadi karena proses pemutusan rantai bercabang pada 
membrane pada polimer menjadi monomer-monomernya akibat adanya suhu 
yang tinggi (Michael, 2013).  

 

4.7 Hasil Uji Sitotoksisitas  
Salah satu parameter penting yang perlu diperhatikan dalam pemilihan 
material di bidang medis adalah biokompabilitas. Biokompabilitas 
didefinisikan sebagai kemampuan suatu bahan untuk memberi respon biologis 
yang baik jika diaplikasikan ke tubuh (Anusavice, 2003). Pengujian 
sitotoksisitas suatu material merupakan tahap awal dalam penentuan 
biokompabilitas material implant.  

Uji MTT adalah salah satu metode yang digunakan dalam uji sitotoksisitas dan 
merupakan uji kuantitatif untuk mengetahui tingkat sitotoksisitas secara in 
vitro dan menunjukkan adanya ketidaktoksikan pada sampel hidroksiapatit 
berpori. Material tidak bersifat toksik pada sel fibriblast (cell lines) apabila 
persentase viabilitas sel masih di atas 60%. Gambar 4.12 menunjukkan kultur 
sel BHK-21 untuk proses pengujian sitotoksisitas. 
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Gambar 4.12: Kultur Sel BHK-21 

Hasil pengujian tingkat sitotoksisitas menggunakan MTT pada sampel 
hidroksiapatit dengan berbagai konsentrasi sebesar 25 μg/ml, 50 μg/ml, 100 
μg/ml, 150 μg/ml dan 200 μg/ml, dan juga didoping dengan perak (Ag) 
diperoleh seperti pada Tabel 4.3 di bawah ini.  Dari Tabel 4.3 diperoleh 
bahawa semakin banyak campuran HAp, maka viabilitas sell semakin tinggi 
artinya dengan bertambahnya HAp ini maka jaringan tersebut semakin tidak 
toksik. Pada campuran 150 dan 200 µg/ml HAp diperoleh viabilitasnya 
konstan, ini perlu lagi dikaji untuk pertambahan pencampuran di atas ini, 
apakah semakin menurun atau tidak. Jika dilihat dari pencampuran 2,5 % Ag-
HAp diperoleh viabilitas sel yang semakin menurun, tapi ini berbanding 
terbalik dengan pencampuran dari HAp namun hasil optimal pada konsentrasi 
25 µg/ml. Pada campuran 5 % Ag-HAp, semakin tinggi konsentrasi yang 
dibuat maka viabilitasnya juga semakin berkurang, namun masih di atas 
standart yang diperbolehkan dengan rata-rata 94,87 %. 
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Tabel 4.4: Persentase sel hidup (%) hasil Uji MTT Hidroksiapatit 

Konsen
trasi 

(µg/ml) 

Bahan 

Kontrol HAp 2,5 % Ag-HAp 5 % Ag-HAp 

Rata-
rata 

persent
ase sel 
hidup 

(%) 

Standar 
deviasi 

Rata-
rata 

perse
ntase 
sel 

hidup 

(%) 

Standar 
deviasi 

Rata-
rata 

persent
ase sel 
hidup 

(%) 

Standar 
deviasi 

Rata-
rata 

persenta
se sel 
hidup 

(%) 

Stan
dar 

devia
si 

25 100,29 6,19 90,14 8,37 114,38 14,47 102,24 7,42 

50 100,29 6,19 91,63 11,69 114.38 14,47 90,84 7,59 

100 100,29 6,19 91,87 10,92 91,87 10,92 99,78 14,87 

150 100,29 6,19 114,3

8 

14,47 91,63 11,69 

101,54 3,76 

200 100,29 6,19 114.3

8 

14,47 90,14 8,37 

79,95 5,44 

Rata-
rata 

persent
ase sel 
hidup 

100,29 6,19 100,4

8 

11,98 100,48 11,98 94,87 7,82 

Dari tabel di atas dapat dibuat grafik hubungan antara persentase sel hidup 
dengan konsentrasi volume hidroksiapatit seperti di bawah ini: 
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Gambar 4.13: Grafik Hasil Uji Sitotoksisitas Dengan Metode MTT 

Menurut standar ISO 10993-5 suatu bahan tidak toksik apabila viabilitasnya di 
atas 60 %. Dari grafik di atas, diperoleh persentase sel hidup yang dihasilkan 
dari pengujian MTT di atas 70 % dan ini termasuk grade 3 (ISO 10993-5). 
Grafik hasil uji MTT menunjukkan bahwa HAp bersifat biocampatibel dan 
tidak toksik sebagai bahan graft tulang karena pertumbuhan sel hidup melewati 
batas toksik 70%. Tidak bersifat toksik pada sel fibroblast (cell line) karena 
persentase viabilitas sel masih di atas 60%, yaitu Optical Density (OD) yang 
menyatakan tinggi rendahnya pertumbuhan sel bakteri pada media yang 
diberikan (Wijayanti, 2010).  

Untuk mengetahui hidroksiapatit dapat digunakan sebagai bahan graft tulang 
maka harus diuji juga aktivitas antibakteri. Uji aktivitas antibakteri HAp murni 
dan HAp dicampur dengan Ag 2,5% dan 5% terhadap bakteri E.coli. Gambar 
4.14 menunjukkan foto uji bakteri setelah 24 jam dalam ruangan gelap. Laju 
antibakteri kemudian dihitung, hasilnya dapat dilihat seperti pada Gambar 
4.15. HAp murni menunjukkan aktivitas antibakteri rendah dengan persentase 
(12±9) %. Namun, dalam kasus sampel Ag yang dicampur dengan HAp 
dengan kandungan Ag yang rendah yaitu 2,5% memiliki aktivitas antibakteri 
(61±9)%. Sementara campuran 5% Ag dengan HAp diperoleh hasil yang lebih 
tinggi, yaitu memiliki aktivitas antibakteri (99±1)%. Hasil penelitian ini 
menunjukkan bahwa campuran Ag memiliki aktivitas antibakteri yang besar. 
Ini juga menyiratkan bahwa adhesi bakteri ke partikel HAp dapat 
mempengaruhi pengurangan keseluruhan jumlah bakteri di media. 
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Gambar 4.14: Foto uji antibakteri dari (a) kontrol, (b) HAp murni, (c) 2.5 % 
Ag-HAp, (d) 5% Ag-HA 
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Gambar 4.15: Histogram aktivitas antibakteri terhadap E. coli dengan adanya 
HAp murni, 2,5 % Ag-HAp dan 5 % Ag-HAp 

Hasil ini menunjukkan bahwa hidroksiapatit (HAp) memiliki antibakteri yang 
baik dan lebih baik jika dicampur dengan 2,5% Ag dan 5% Ag. Dengan 
campuran Ag yang sedikit ini tidak berbahaya bagi tubuh atau bagi mahluk 
yang menggunakannya. Hal ini juga menyatakan bahwa hidroksiapatit tidak 
berbahaya digunakan sebagai bahan graft tulang atau gigi. 
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Kesimpulan dan Saran 

 

 

 

5.1 Kesimpulan 
Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan diperoleh beberapa kesimpulan 
sebagai berikut : 

a. Telah dapat disintesis hidroksiapatit dari batu kapur yang diperoleh 
dari Tapanuli Utara  dengan metode Ball-Mill 

b. Struktur hidroksiapatit dari batu kapur yang diperoleh adalah 
berbentuk hexagonal dan ukurang yang diperoleh adalah 66,05 
dengan persamaan Scherer. 

c. Morfologi hidroksiapatit dari batu kapur hasil SEM_EDS belum 
merata dan terjadi aglomerasi. Dengan menggunakan ImageJ 
diperoleh morfologi hidroksiapatit batu kapur dengan ukuran rata-
rata 64.43 nm. Dari hasil EDS juga didapat rasio Ca/P hidroksiapatit 
batu kapur adalah 1,25 

d. Telah berhasil dibuat nanokomposit dari campuran PVA dan 
hidroksiapatit dengan metode sol-gel.  

e. Morfologi nanokomposit dari campuran PVA dan hidroksiapatit 4% 
memiliki campuran lebih homogen. Ukuran pori pada membran 
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hidroksipatit batu kapur dengan persentase hidroksipatit 0%, 1%, 2%, 
3% dan 4% dihitung menggunakan  aplikasi ImageJ berkisar antara 
39 μm, 30 μm, 43 μm, 36 μm dan 34 μm.  

f. Hasil uji termal nanokomposit dari campuran PVA dan 
Hidroksiapatit (2-4)%  menurunkan nilai suhu transisi gelas (Tg) dan 
suhu leleh (Tm). Sedangkan nilai suhu kristalinitas (Tc) memiliki 
suhu paling tinggi pada campuran hidroksiapatit 4 % yaitu 76.50 oC. 

g. Hasil uji mekanik nanokomposit dari campuran PVA dan 
hidroksiapatit batu kapur paling tinggi adalah pada persentase 1% 
dengan nilai modulus elastisitas 22,28 M.Pa dan kekuatan tarik 13,23 
M.Pa. 

h. Hasil uji sitotoksisitas dari hidroksiapatit diperoleh viabilitas sel atau 
persentase sel hidup dengan rata-rata (100,48 ±11,98)% dan telah 
memenuhi standar ISO 10993-5 grade 3. Hasil aktivitas antibakterial 
diperoleh untuk hidrosiapatit dengan persentase (12±9)%, campuran 
2,5% Ag-HAp diperoleh (61±9)% dan campuran 5% Ag-HAp 
diperoleh (99±1)%. Hidroksiapatit dapat digunakan sebagai bahan 
graft tulang. 

 

5.2 Saran 
Sesuai hasil penelitian yang diperoleh maka disarankan sebagai berikut : 

a. Pembuatan hidroksiapatit dari batu kapur masih ada pengotor 
sehingga perlu dalam sintesis dilakukan pembersihan yang lebih baik 
melalui sintering atau pelarut kimia yang lebih sesuai. 

b. Hasil uji mekanik dengan variasi campuran hidroksiapatit dan PVA 
diperoleh masih belum nampak jelas pengaruh hidroksiapatitnya 
(hasilnya berfluktuasi), jadi perlu diperhatikan proses pengadukan 
agar merata (sesuai hasil SEM belum merata) dan pemanasan saat 
proses membuat membran. 

c. Hasil uji sitotoksisitas diperoleh sudah memenuhi standar ISO 10993-
5 dengan grade 3 (sedang), ini perlu ditingkatkan dengan 
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menambahkan zat lain yang tidak toksik pada hidroksiapatit sehingga 
terdapat pada grade yang lebih tinggi. 
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