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PENGARUH SUHU KALSINASI TERHADAP STRUKTUR 

KRISTAL BIOKERAMIK BERBASIS HYDROXYAPATITE DARI 

TULANG IKAN CAKALANG (Katsuwonus pelamis) 

 

Miftahul Khoir 

21106020009 

 

INTISARI 

 

Tulang ikan cakalang merupakan limbah perikanan yang berpotensi sebagai 

sumber hydroxyapatite (HAp) alami untuk aplikasi biomedis. Penelitian ini 

bertujuan untuk menganalisis pengaruh suhu kalsinasi terhadap struktur kristal 

biokeramik berbasis hydroxyapatite dari tulang ikan cakalang, yang meliputi 

parameter kisi, ukuran kristalit, dan derajat kristalinitas, serta pengaruhnya 

terhadap gugus fungsi. Sampel tulang dikalsinasi pada variasi suhu 650ºC, 850ºC, 

dan 1050ºC, kemudian dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) 

dengan analisis Rietveld melalui perangkat lunak Profex, serta Fourier Transform 

Infrared (FTIR) untuk mengidentifikasi gugus fungsi. Hasil penelitian 

menunjukkan bahwa pada sampel non kalsinasi, hydroxyapatite telah terbentuk 

dengan parameter kisi a = b = 9,43 Å; c = 6,86 Å, dan ukuran kristalit 45,28 nm, 

namun derajat kristalinitas total sampel masih sangat rendah (9,43%) karena 

dominasi matriks organik dan fasa karbonat apatit. Pada suhu 650 , terjadi 

relaksasi kisi yang ditandai dengan penurunan parameter kisi HAp a = b = 9,41 Å; 

c = 6,86 Å, dengan ukuran kristalit 44,34 nm, dan derajat kristalinitas meningkat 

menjadi 51,05%. Pada suhu 850 , parameter kisi HAp menjadi a = b = 9,43 Å; c 

= 6,88 Å, ukuran kristalit meningkat menjadi 60,12 nm dan derajat kristalinitas 

mencapai nilai tertinggi yaitu 58,94%. Pada suhu 1050 , parameter kisi HAp 

menjadi a = b = 9,42 Å; c = 6,89, yang mendekati nilai HAp standar (a = b = 9,42 

Å; c = 6,88), ukuran kristalit meningkat drastis menjadi 107,8 nm, namun derajat 

kristalinitas sedikit menurun menjadi 55,73% akibat dekomposisi termal HAp 

menjadi β-TCP. Hasil ini mengonfirmasi bahwa suhu kalsinasi optimal untuk 

memperoleh hydroxyapatite dengan kemurnian tinggi, ukuran kristalit yang baik, 

dan distorsi kisi minimal adalah sekitar 850 . Penelitian ini memberikan acuan 

suhu kalsinasi yang tepat dalam pengolahan limbah tulang ikan cakalang sebagai 

bahan baku biomaterial berbasis hydroxyapatite. 

Kata kunci: tulang ikan cakalang, suhu kalsinasi, hydroxyapatite, struktur kristal, 

kemurnian. 
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THE EFFECT OF CALCINATION TEMPERATURE ON THE 

CRYSTAL STRUCTURE OF HYDROXYAPATITE-BIOCERAMICS FROM 

SKIPJACK TUNA (Katsuwonus pelamis) BONES 

 

Miftahul Khoir 

21106020009 

 

ABSTRACT 

 

Skipjact tuna bone is a fishery waste that has potential as a natural source of 

hydroxyapatite (HAp) for biomedical applications. This study aims to analyze the 

effect of calcination temperature on the crystal structure of hydroxyapatite-based 

bioceramics from skipjack tuna bone, including lattice parameters, crystallite 

size, and degree of crystallinity, as well as its effect on functional groups. Bone 

samples were calcined at varying temperatures of 650 , 850 , and 1050 , then 

characterized using x-ray diffraction (XRD) with Rietveld analysis through Profex 

software, as well as Fourier Transform Infrared (FTIR) to identify functional 

groups. The results showed that in the non-calcined sample, hydroxyapatite had 

already formed with lattice parameter a = b = 9,43 Å; c = 6,87Å and crystallite 

size of 45,28 nm, however the total crystallinity of the sample was still very low 

(9,43%) due to the dominance of organic matrix and carbonate apatite phase. At 

650  lattice relaxation occurred as indicated by a decrease in HAp lattice 

parameters to a = b = 9,41 Å; c = 6,86 Å, with crystallite size of 44,34 nm and 

crystallinity increasing to 51,05%. At 850 , the lattice  parameters of HAp were 

a a = b = 9,43 Å; c = 6,88 Å. The crystallite size increased to 60,12 nm, and the 

degree of crystallinity reached its highest value of 58,94%. At 1050 , the HAp 

lattice parameters became a = b = 9,42 Å; c =6,89Å, approaching the standard 

HAp values (a = b = 9,42 Å; c = 6,88 Å), crystallite size increased dramatically 

to 107,8 nm, however crystallinity slighly decreased to 55,73% due to thermal 

decomposition of HAp into β-TCP. These results confirm that the optimal 

calcination temperature to obtain hydroxyapatite with high purity, good 

crystallite size, and minimal lattice distortion is approximately 850 . This study 

provides a reference for the appropriate calcination temperature in processing 

skipjack tuna bone waste as a raw material for calcium phosphate-based 

biomaterials. 

Keywords: skipjack tuna bone, calcination temperature, hydroxyapatite, crystal 

structure, purity. 
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MOTTO 

 

 

―Sometimes I do wonder about my other lives. But I‘m still grateful for this 

one. Even with its tribulations.‖  

- Wong, Doctor Strange in the Multiverse of Madness  
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DAFTAR ISTILAH 

 

Apatit Karbonat (CO3
2-

) : Variasi mineral apatit yang mengandung ion karbonat 

(CO3
2-

) menggantikan sebagian ion fosfat (PO4
3-

) atau 

hidroksil dalam kisi kristal  

β-Tricalcium phosphate 

(β-TCP) 

: Fase kalsium fosfat dengan rumus kimia Ca3(PO4)2  

B1 : Parameter lebar puncak yang dihasilkan oleh perangkat 

lunak profex, digunakan sebagai nilai awal untuk 

menghitung FWHM (β) dalam persamaan scherrer. 

Bilangan Gelombang : Jumlah gelombang  per satuan panjang, biasanya 

dinyatakan dengan cm
-1

. Berbanding terbalik dengan 

panjang gelombang dan sebanding dengan energi foton 

Bioaktif : Kemampuan suatu material untuk berinteraksi secara 

biologis dengan jaringan hidup, misalnya membentuk 

lapisan apatit di permukaannya ketika terkena cairan tubuh.  

Biokompatibel : Sifat suatu material yang aman bagi tubuh manusia, tidak 

memicu reaksi penolakan, toksisitas, atau peradangan kronis 

Bioresorbable : Kemampuan material untuk terdegradasi secara bertahap di 

dalam tubuh dan digantikan oleh jaringan alami seiring 

waktu. 

Dekomposisi termal : Penguraian suatu senyawa kimia menjadi senyawa yang 

lebih sederhana akibat pemanasan pada suhu tinggi. 

Difraksi sinar-X (XRD) : Teknik karakterisasi material yang memanfaatkan interaksi 

sinar X dengan bidang kristal untuk menentukan struktur 

kristal, parameter kisi, ukuran kristalit, dan kristalinitas.  

Difusi atom : Proses perpindahan atom atau ion dalam suatu material 

akibat adanya energi termal, yang mendorong perubahan 

struktur mikro seperti pertumbuhan kristalit dan sintering. 

Energi aktivasi : Energi minimum yang diperlukan untuk memulai suatu 

reaksi kimia atau proses difusi. 

Fase amorf : Daerah dalam suatu material yang susunan atomnya tidak 

teratur secara periodik (tidak memiliki struktur kristal 

jangka panjang). 

Fourier Transform 

Infrared (FTIR) 

: Teknik spektroskopi yang menggunakan interferometer 

dan transformasi Fourier untuk mengidentifikasi gugus 

fungsi dalam suatu material berdasarkan serapan radiasi 

inframerah. 

Full Width at Half 

Maximum (FWHM) 

: Lebar suatu puncak difraksi pada setengah dari intensitas 

maksimumnya. Digunakan dalam persamaan Scherrer untuk 

menghitung ukuran kristalit. 

GoF (Goodness of Fit) : Parameter statistik dalam Rietveld refinement yang 

mengukur kualitas kecocokan antara model struktur dengan 

data eksperimen. Nilai ideal mendekati 1. GoF = Rwp/Rexp. 

Gugus Fungsi : Kelompok atom dalam suatu molekul yang bertanggung 
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jawab terhadap karakteristik serapan inframerah dan sifat 

kimia tertentu. 

Hydroxyapatite (HAp) : Senyawa kalsium fosfat dengan rumus kimia 

Ca10(PO4)6(OH)2, merupakan komponen mineral utama 

penyusun tulang dan gigi manusia. 

Hukum Bragg : Hukum fisika yang menjelaskan difraksi sinar-X oleh 

bidang kristal :          , dimana n adalah orde 

difraksi,   panjang gelombang sinar-X, d jarak antar bidang, 

dan   sudut difraksi. 

Interferometer 

Michelson 

: Perangkat dalam spektrometer FTIR yang membagi berkas 

cahaya menjadi dua jalur (cermin tetap dan cermin 

bergerak) untuk menciptakan pola interferensi 

(Interferogram). 

Kalsinasi  : Salah satu metode sintesis hydroxyapatite yang 

memanfaatkan pemanasan sampel pada suhu tinggi. 

Kolagen  : Protein struktural utama dalam jaringan ikat hewan 

termasuk tulang, yang berfungsi sebagai matriks bagi 

deposisi mineral hydroxyapatite.  

Kristalinitas : Tingkat keteraturan susunan atom atau molekul dalam 

suatu material, biasanya dinyatakan dalam persen (%) relatif 

terhadap fase kristalin total. 

Kristalit : Domain kristal tunggal dalam suatu material polikristalin. 

Ukuran kristalit dapat dihitung dari lebar puncak XRD 

menggunakan persamaan Scherrer. 

Osteokonduktif : Kemampuan suatu material untuk menyediakan scaffold 

bagi sel-sel tulang baru  agar dapat menempel, bermigrasi, 

dan membentuk tulang baru di permukaannya. 

Parameter kisi : Besaran yang mendefinisikan ukuran dan bentuk sel satuan 

kristal (unit cell), terdiri dari panjang sisi (a,b,c) dan sudut 

antar sisi (     ).  

Persamaan Scherrer : Rumus yang digunakan untuk menghitung ukuran kristalit 

dari lebar puncak difraksi XRD:    
   

     
, dengan D 

ukuran kristalit, K konstanta bentuk (0,9),   panjang 

gelombang,   lebar puncak (FWHM), dan   sudut Bragg. 

Rendemen : Perbandingan antara massa akhir suatu produk setelah 

proses dengan massa awal bahan baku, dinyatakan dalam 

persen (%).  

Rexp (Expected R-

Factor) 

: Parameter statistik dalam Rietveld refinement yang 

merupakan nilai R-Faktor yang diharapkan secara teoritis 

berdasarkan kualitas data dan statistik pencacahan (counting 

statistics). 

Rietveld refinement : Metode pencocokan (fitting) seluruh pola difraksi XRD 

eksperimental dengan model teoritis untuk menentukan 

parameter kisi, ukuran kristalit, dan kuantifikasi fase secara 

akurat. 
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Rwp (Weighted Profile 

R-Factor) 

: Parameter statistik dalam Rietveld refinement yang 

mengukur selisih tertimbang antara pola difraksi eksperimen 

dengan model perhitungan. Nilai ideal umumnya di bawah 

10% untuk menandakan bahwa model akurat mewakili 

sampel. 

Sintering : Proses penyatuan partikel-partikel padat melalui 

pemanasan yang didorong oleh difusi atom, menyebabkan 

pertumbuhan kristalit dan peningkatan densitas material. 

Substitusi ion : Penggantian satu jenis ion dengan ion lain yang ukuran 

atau muatannyaberbeda dalam kisi kristal, yang dapat 

mengubah parameter kisi dan sifat material. 

Transformasi Fourier : Operasi matematika yang mengubah suatu sinyal dari 

domain waktu atau ruang (Interferogram) ke domain 

frekuensi (spektrum bilangan gelombang) 

X
2 

(Chi-squared) : Parameter statistik dalam Rietveld refinement yang 

merupakan kuadrat dari GoF (X
2
 = GoF). Nilainya 

mendekati 1 menunjukkan model yang baik. 
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BAB I 

   PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Ilmu pengetahuan dan teknologi khususnya di bidang kesehatan dalam 

beberapa dekade belakangan ini terjadi perkembangan yang sangat pesat. Hal ini 

sejalan dengan meningkatnya kebutuhan masyarakat terhadap layanan kesehatan 

yang lebih efektif dan terjangkau. Kashte dkk. (2017) menyebutkan bahwa 

terdapat lebih dari 2,2 juta tindakan pencangkokan tulang di setiap tahunnya di 

seluruh dunia, serta beberapa kondisi yang juga menjadi penyebab utama dari 

cacat tulang seperti reseksi tumor, kelainan bawaan, cedera, patah tulang, 

pembedahan, atau penyakit seperti artritis, yang turut menjadi faktor pendorong 

atas tingginya permintaan terhadap material implan.  

Penggunaan biomaterial merupakan salah satu solusi yang dapat digunakan 

untuk menyelaraskan dengan perkembangan yang sangat pesat dalam kebutuhan 

bidang medis akan material yang dapat menggantikan jaringan tubuh. Biomaterial 

itu sendiri dapat dijelaskan sebagai material yang didesain untuk dapat 

berintegrasi dengan sistem biologis, sehingga dapat digunakan untuk berbagai 

keperluan seperti  memperbaiki, menggantikan, menunjang, ataupun memulihkan 

fungsi organ atau bagian tubuh manusia (Sukmana dkk., 2022). Dalam bidang 

medis, biomaterial memiliki peran penting dalam teknik rekayasa jaringan, 

medium penghantar obat, hingga dalam pembuatan komponen alat kesehatan 

seperti alat bantu prostetik dan implan medis (Erzen dkk., 2025). Selain itu, 

penggunaan biomaterial juga diketahui merupakan salah satu cara yang cukup 
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efektif dalam upaya untuk meningkatkan aktivitas sel dalam pengobatan 

regeneratif (Nii & Katayama, 2021).  

Diantara berbagai jenis biomaterial yang telah dikembangkan, biokeramik 

merupakan material yang memiliki kemampuan dapat berintegrasi dengan 

jaringan keras tubuh manusia, sehingga umum digunakan dalam aplikasi ortopedi 

dan kedokteran gigi. Aplikasi biokeramik dalam ortopedi seperti dalam 

pembuatan kerangka pendukung (scaffold) untuk memperbaiki tulang, yang 

mendukung secara mekanis, kemudian juga membantu migrasi sel, dan distribusi 

nutrisi (Zhao dkk., 2022), begitu juga dalam aplikasi implan gigi, dimana material 

biokeramik memperlihatkan biokompatibilitas yang luar biasa, ketahanan 

terhadap korosi, serta sifat-sifat mekanis yang cocok untuk menggantikan gigi 

yang hilang, serta memberikan dasar yang baik untuk prostetik gigi yang dapat 

berintegrasi dengan baik dengan tulang rahang (Surana dkk., 2024).  

Diantara berbagai jenis biokeramik, hydroxyapatite (Ca10(PO4)6(OH)2) 

menjadi salah satu yang paling banyak diteliti karena kemiripannya dengan 

komponen mineral utama penyusun tulang manusia. Hydroxyapatite merupakan 

salah satu dari material-material penguat (reinforcing materials) dengan proporsi 

kalsium fosfat yang sangat mirip dengan mineral alami dalam tulang dan gigi 

manusia (Hapsari & Wardani, 2023). Sifatnya yang biokompatibel (aman bagi 

tubuh tanpa reaksi penolakan), bioaktif (mampu berinteraksi secara biologis 

dengan jaringan sekitar), osteokonduktif (mendukung pertumbuhan tulang baru di 

permukaannya), serta sifat-sifat mekanisnya yang baik seperti dalam beberapa 

penelitian yang menunjukkan kekuatan tekannya mampu melebihi 100 MPa 
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(Shoraka, 2024), menjadikan hydroxyapatite sebagai salah satu bahan unggulan 

dalam pengembangan implan tulang dan rekayasa jaringan keras. Selain itu, 

hydroxyapatite juga mampu berikatan langsung dengan jaringan tulang tanpa 

menimbulkan reaksi penolakan tubuh, yang membuatnya sangat menjanjikan 

untuk aplikasi klinis.  

Tantangan utama dalam pemanfaatan hydroxyapatite adalah memperoleh 

struktur kristal dan kemurnian yang optimal, karena sifat biologis dan mekanisnya 

sangat dipengaruhi oleh cara sintesis serta parameter proses seperti suhu dan 

waktu perlakuan termal. Kawsar dkk., (2024) menyampaikan bahwa pembentukan 

hydroxyapatite dinyatakan berhasil ketika struktur kristalnya menunjukkan pola 

difraksi dominan pada bidang (002) dan (112), sesuai dengan struktur heksagonal 

khas hydroxyapatite. Struktur kristal yang optimal ditandai dengan ukuran kristalit 

di bawah 100 nm, distribusi puncak XRD yang tajam, serta nilai regangan kristal 

(strain) yang rendah (antara -0,0006 hingga +0,0062), yang mencerminkan 

kestabilan internal dan kristalinitas tinggi. Keadaan tersebut dinilai ideal untuk 

meningkatkan bioaktivitas dan mendukung performa hydroxyapatite dalam 

berbagai aplikasi biomedis seperti rekayasa jaringan tulang dan pelapis implan. 

Oleh karena peranan biomaterial seperti halnya biokeramik hydroxyapatite 

yang begitu penting dalam bidang medis, maka dalam merancang biomaterial, 

disamping perlunya untuk mempertimbangkan karakteristik kimia, fisik, dan 

mekaniknya, biokompatibilitas juga merupakan faktor yang tidak bisa diabaikan 

(Bharadwaj, 2021). Dalam menentukan biokompatibilitas, kemurnian kristal 

memiliki peran strategis, dimana struktur kristalin yang murni dari kontaminan, 
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batas butir, atau area amorf yang minim, menyediakan permukaan yang lebih 

homogen dan stabil secara kimiawi maupun mekanik. Kondisi ini mengurangi 

pembentukan lokal galvanik mikro-sel, progres korosi, serta pelepasan ion 

berbahaya, yang secara langsung dapat memicu respon inflamasi atau aktivasi sel 

imun (Gomes dkk., 2025). Hydroxyapatite dengan kemurnian tinggi (tanpa fase 

impuritas seperti tricalcium phosphate atau fase amorf) menghasilkan struktur 

kristal yang teratur dan kristalinitas tinggi. Keadaan ini, umumnya dicapai melalui 

pemilihan metode sintesis dan parameter kendali kualitas zat awal (Kareem dkk., 

2024).  

Pengembangan metode sintesis yang efektif dan ramah lingkungan menjadi 

fokus banyak penelitian di bidang biomaterial saat ini. Pemanfaatan sumber daya 

alternatif yang dihasilkan dari limbah biologis dalam proses sintesis biomaterial 

diperlukan, seiring dengan meningkatnya kesadaran terhadap keberlanjutan, 

efisiensi sumber daya, dan juga seperti yang dijelaskan oleh Panahi (2025), bahwa 

proses produksi yang memanfaatkan sumber material implan konvensional 

seringkali memerlukan konsumsi energi yang tinggi serta tidak mudah terurai. 

Hydroxyapatite tidak hanya dapat disintesis dari bahan sintetis, namun juga dapat 

dibuat menggunakan bahan alami sebagai sumber kalsium, bahan tersebut ialah 

bahan alam seperti cangkang tiram, cangkang siput, cangkang telur, (Dinatha 

dkk., 2023), koral, tulang ikan (Permatasari dkk., 2020), dan berbagai sumber 

alam lain yang memiliki kandungan kalsium dapat digunakan dalam proses 

sintesis hydroxyapatite. 
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Tulang ikan merupakan salah satu sumber alam yang sangat menjanjikan. 

Secara alami, tulang ikan tersusun dari sekitar 70% bahan mineral anorganik 

seperti bioapatit termasuk hydroxyapatite, kemudian 20% berupa bahan organik 

seperti protein kolagen, dan 10% air (Riyanto & Maddu, 2013). Tulang ikan, 

merupakan limbah industri perikanan yang jumlahnya melimpah seiring dengan 

meningkatnya produksi makanan kemasan berbahan dasar ikan (Wardani dkk., 

2020), namun limbah tersebut belum dimanfaatkan secara optimal. Diantara 

berbagai limbah tulang ikan, tulang ikan cakalang (Katsuwonus pelamis) 

diketahui merupakan sumber alami dari pembuatan hydroxyapatite dengan 

prospek yang bagus di masa depan karena kandungan mineralnya yang tinggi 

hingga mencapai 84,22% (Hapsari dkk., 2020). Dengan memanfaatkan tulang 

ikan sebagai bahan dasar pembuatan hydroxyapatite, tidak hanya dapat 

mengurangi pencemaran lingkungan, tetapi juga menghasilkan bahan biokeramik 

yang lebih ekonomis dan berpotensi tinggi untuk aplikasi medis. Maka dalam hal 

ini, prinsip pemanfaatan sumber daya alam secara bijak juga sejalan dengan 

firman Allah SWT dalam QS. Shad ayat 27:  

زُوا مِنَ النَّارِ وَمَا خَلقَْنَا السَّمَاءَ وَالْْرَْضَ وَمَا بَيْنهَُمَا بَاطِلًا ذلَِكَ ظَنُّ قلی الَّذِينَ كَفزَُوا فىََيْلٌ لِلَّذِينَ كَفَ   

“Dan kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada diantara 

keduanya dengan sia-sia. Yang demikian adalah anggapan orang-orang kafir. 

Maka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka akan masuk neraka.” 

 Ayat ini mengingatkan bahwa tidak ada satu pun ciptaan Allah yang sia-sia, 

termasuk limbah tulang ikan yang dapat diolah menjadi sesuatu yang bernilai bagi 

kehidupan manusia. Selain itu, hydroxyapatite dari sumber alami ini seringkali 

menunjukkan biokompatibilitas yang baik karena struktur dan kandungannya 
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yang menyerupai jaringan tulang manusia. Oleh karena itu, eksplorasi terhadap 

proses sintesis dan optimasi karakteristik hydroxyapatite dari tulang ikan menjadi 

topik yang relevan dalam pengembangan biomaterial berkelanjutan. 

Dalam proses sintesis hydroxyapatite dari sumber alami seperti tulang ikan, 

terdapat beberapa metode sintesis yang umum digunakan, yaitu metode kering 

(dry method), metode basah (wet chemical), dan perlakuan panas (heat treatment). 

Metode kering mencakup mechanochemical method dan solid state reaction, 

sedangkan metode basah meliputi hydrothermal method, precipitation, dan sol-gel 

method. Selain itu, terdapat metode kalsinasi (heat treatment), yang memicu 

reaksi pembakaran (combustion reactions) dan dekomposisi termal (Kareem dkk., 

2024), terutama pada bahan yang mengandung senyawa organik seperti tulang 

ikan.  

Dibandingkan dengan metode sintesis yang lain, metode kalsinasi (heat 

treatment) memiliki beberapa keunggulan, diantaranya seperti biaya yang 

digunakan lebih rendah dan juga ramah lingkungan karena memanfaatkan limbah 

biologis (seperti tulang ikan) sebagai prekursor alami, kemudian proses 

pembuatan dan kontrol kristalinitas juga lebih mudah (Bahraminasab dkk., 2021) 

yang dapat dilakukan dengan memvariasikan suhu atau waktu kalsinasi. Namun, 

metode kalsinasi juga memiliki suatu tantangan tersendiri, dimana pada suhu 

kalsinasi yang terlalu rendah dapat menyebabkan hydroxyapatite yang terbentuk 

memiliki kristalinitas yang rendah atau masih mengandung fase amorf dan sisa 

organik. Sebaliknya, suhu yang terlalu tinggi dapat menyebabkan dekomposisi 

hydroxyapatite atau terbentuknya fase lain seperti tricalcium phosphate (TCP),  
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sebagaimana yang dilaporkan oleh Böhme dkk., (2022) bahwa pada suhu sekitar 

1000ºC atau bahkan di atas 1200ºC, terjadi pelepasan ion OH
- 

secara bertahap 

yang menandakan perubahan fase dari hydroxyapatite (HAp) menjadi tricalcium 

phosphate (TCP). Secara sederhana dapat dijelaskan bahwa proses perlakuan 

panas dengan suhu tinggi dapat berpengaruh terhadap peningkatan tingkat 

kristalinitas hydroxyapatite yang rendah dalam tulang ikan, bahkan uji in vitro 

menunjukkan bahwa ukuran kristalit yang dihasilkan menjadikannya bersifat non-

sitotoksik atau tidak mengganggu fungsi sel (Permatasari dkk., 2020). 

Peningkatan suhu kalsinasi juga mendorong peningkatan ukuran partikel, 

sebagaimana penelitian yang dilakukan oleh Mohamad Dom dkk., (2024) bahwa 

diameter rata-rata partikel yang dihasilkan sebesar (0,272 ± 0,128) µm pada suhu 

kalsinasi 700 , dan terjadi peningkatan menjadi sebesar (0,783 ± 0,268) µm 

ketika telah dikalsinasi dengan suhu 1000 . Oleh karena itu, pengaruh suhu 

kalsinasi terhadap struktur kristal hydroxyapatite sangat penting untuk 

menghasilkan biokeramik dengan kualitas optimum, khususnya untuk aplikasi 

sebagai bahan implan tulang. Penelitian ini dilakukan untuk mengkaji lebih lanjut 

bagaimana variasi suhu kalsinasi dapat mempengaruhi karakteristik kristal 

hydroxyapatite yang disintesis dari tulang ikan cakalang. Karakterisasi dilakukan 

menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengidentifikasi struktur kristal 

dan tingkat kristalinitas, serta Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) 

untuk mengetahui perubahan gugus fungsi yang berkaitan dengan komposisi 

kimia dari hydroxyapatite hasil sintesis. 
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1.2 Rumusan Masalah 

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan diatas, berikut merupakan 

rumusan masalah dalam penelitian ini : 

1. Bagaimana pengaruh variasi suhu kalsinasi terhadap nilai rendemen 

(penurunan massa) dan perubahan karakteristik fisik (warna dan tekstur) 

serbuk tulang ikan cakalang? 

2. Bagaimana fenomena transformasi fase kristal kalsium fosfat yang terjadi 

seiring dengan kenaikan suhu kalsinasi? 

3. Bagaimana pengaruh peningkatan suhu kalsinasi terhadap parameter kisi, 

ukuran kristal, dan derajat kristalinitas hydroxyapatite yang dihasilkan? 

4. Bagaimana pengaruh variasi suhu kalsinasi terhadap perubahan gugus 

fungsi mineral pada tulang ikan cakalang? 

1.3 Tujuan Penelitian 

Adapun tujuan-tujuan yang ingin dicapai dari penelitian ini adalah sebagai 

beriku: 

1. Menganalisis korelasi antara suhu kalsinasi terhadap persentase 

rendemen yang dihasilkan, serta perubahan sifat fisik serbuk sebagai 

indikator tingkat kemurnian fase anorganik. 

2. Mengidentifikasi kemunculan fase-fase kristal kalsium fosfat dan proses 

transformasi fase yang terjadi pada setiap tingkatan suhu kalsinasi. 

3. Menghitung dan menganalisis secara kuantitatif nilai parameter kisi, 

ukuran kristal, dan derajat kristalinitas hydroxyapatite menggunakan 

metode analisis difraksi sinar-x. 
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4. Menganalisis perubahan gugus fungsi kimia (terutama fosfat, karbonat, 

dan hidroksil) pada mineral tulang ikan cakalang akibat perlakuan panas 

pada berbagai variasi suhu. 

1.4 Batasan Penelitian 

Berikut ini merupakan batasan-batasan dalam penelitian ini yang bertujuan 

untuk menspesifikasi penelitian yang akan dilaksanakan: 

1. Bahan baku yang digunakan adalah tulang ikan cakalang (Katsuwonus 

pelamis). 

2. Proses sintesis hydroxyapatite dilakukan dengan memvariasikan suhu 

kalsinasi. 

3. Waktu proses milling diatur 10 menit. 

4. Variasi suhu kalsinasi yang digunakan terbatas pada 650 , 850 , dan 

1050   dengan kenaikan 10 /menit, dan dalam durasi waktu 5 jam pada 

setiap variasi suhu. 

5. Karakterisasi struktur kristal hydroxyapatite dilakukan menggunakan 

metode X-Ray Diffraction (XRD) dan Fourier Transform Infrared 

(FTIR). 

6. Parameter yang dianalisis meliputi tingkat kristalinitas dan ukuran 

kristalit berdasarkan data hasil XRD, karakteristik gugus fungsi dari 

masing-masing variasi suhu yang digunakan berdasarkan data hasil 

FTIR, perubahan nilai persentase rendemen serta perubahan sifat fisik 

dari ketiga variasi suhu sampel. 
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7. Penelitian tidak membahas secara rinci sifat mekanik, bioaktivitas, atau 

uji biokompatibilitas dari hydroxyapatite yang dihasilkan. 

1.5 Manfaat Penelitian  

Beberapa manfaat yang dapat diperoleh dari penelitian ini, baik bagi 

mahasiswa maupun bagi masyarakat umum diantaranya adalah : 

1. Bagi mahasiswa  

a. Memberikan referensi praktis mengenai metode sintesis 

hydroxyapatite dari sumber alami. 

b. Menambah wawasan tentang pemanfaatan limbah biologis dalam 

pengembangan material fungsional. 

c. Menjadi acuan dalam penyusunan tugas akhir atau penelitian 

lanjutan di bidang biomaterial khususnya biokeramik. 

d. Meningkatkan pemahaman tentang pengaruh suhu kalsinasi 

terhadap struktur kristal, gugus fungsi, dan persentase rendemen 

pada masing-masing variasi suhu biokeramik yang dihasilkan. 

e. Menambah wawasan tentang profil stabilitas termal material 

biokeramik yang dihasilkan dari sintesis. 

  

2. Bagi masyarakat 

a. Mendorong pemanfaatan limbah tulang ikan sebagai bahan bernilai 

tambah, sehingga mengurangi pencemaran lingkungan. 

b. Menawarkan potensi produksi bahan implan yang lebih ekonomis 

dan berbasis sumber daya lokal. 
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c. Mendukung inovasi dalam bidang kesehatan dengan material 

implan yang lebih ramah lingkungan. 

d.  Menjadi inspirasi dalam pengembangan industri berbasis 

biomaterial di daerah pesisir. 
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BAB V 

KESIMPULAN 

Berdasarkan hasil dan pembahasan yang telah dijelaskan pada bab 

sebelumnya, diperoleh beberapa kesimpulan sebagai berikut: 

1. Perlakuan panas pada penelitian ini menimbulkan perubahan massa akhir 

dari masing-masing sampel kalsinasi yang memicu terjadinya perubahan 

nilai rendemen dimana pada sampel suhu 650ºC, rendemen sebesar 

56,15%, kemudian sampel suhu 850º menurun menjadi 54,58%, 

sedangkan pada suhu 1050ºC sedikit menurun menjadi 54,15%. Nilai-

nilai ini menandakan bahwa energi termal berpengaruh terhadap massa 

masing-masing sampel. Kemudian secara kualitatif, sampel juga terjadi 

perubahan warna dimana pada sampel non kalsinasi warna sampel 

berwarna kuning yang menandakan masih banyaknya kandungan organik 

sampel, kemudian sampel suhu 650ºC berwarna abu-abu gelap yang 

menandakan bahwa kandungan organik tersebut mulai terbakar, 

sedangkan pada suhu 850 ºC dan 1050ºC sampel telah berubah putih, 

yang menandakan bahwa kedua suhu tersebut telah mampu membakar 

kandungan organik, hingga menyisakan kandungan anorganik yang 

berwarna putih.  

2. Pada penelitian ini, telah teridentifikasi terjadinya transformasi fase 

seiring dengan peningkatan suhu kalsinasi. Pada sampel non kalsinasi, 

fase yang terdeteksi berupa carbonate apatite dan hydroxyapatite yang 

menandakan karakteristik mineral tulang alami. Namun pada sampel 
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yang dikalsinasi pada suhu 650ºC, 850ºC, dan 1050ºC, sampel tulang 

ikan cakalang terdeteksi fase hydroxyapatite yang disertai kemunculan 

fase sekunder β-tricalcium phosphate, dengan persentase β-tricalcium 

phosphate yang cenderung meningkat seiring peningkatan suhu akibat 

dekomposisi termal fase hydroxyapatite. 

3.  Berdasarkan data yang diperoleh dari hasil penelitian, diperoleh 

parameter kisi, ukuran kristalit, dan kristalinitas fase hydroxyaptite dari 

masing-masing sampel ialah sebagaimana tertera pada Tabel berikut. 

Sampel  Parameter kisi (Å) Ukuran 

krisalit (nm) 

Derajat 

kristalinitas (%) a = b c 

Non 

kalsinasi 

9.43 6.86 44.56 9.43 

650ºC 9.41 6.86 46.94 51.05 

850ºC 9.43 6.88 60.12 58.94 

1050ºC 9.42 6.89 107.8 55,73 

 

berdasarkan analisis XRD, parameter kisi hydroxyapatite sampel tulang 

ikan cakalang menunjukkan nilai yang relatif stabil mendekati standar 

HAp, mengindikasikan struktur kristal tetap terjaga selama kalsinasi. 

Ukuran kristalit terjadi peningkatan secara signifikan seiring kenaikan 

suhu, yang menunjukkan terjadinya pertumbuhan kristal akibat proses 

sintering. Dan kristalinitas juga terjadi peningkatan dari sampel non-

kalsinasi hingga sampel 850ºC, kemudian terjadi sedikit penurunan pada 

sampel 1050ºC. Penurunan kristalinitas ini kemungkinan disebabkan oleh 

mulai terjadinya dekomposisi hydroxyapatite menjadi fase lain yaitu β-

tricalcium phosphate pada suhu yang sangat tinggi. 
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4. Dari keempat sampel, terlihat tren bahwa peningkatan suhu kalsinasi 

menyebabkan hilangnya gugus organik (C-H) dan air secara bertahap. 

Kemudian gugus karbonat dan Amida II masih terdeteksi pada suhu 

650ºC tetapi sudah tidak terdeteksi pada suhu 850ºC dan 1050ºC, ini 

menunjukkan bahwa kalsinasi pada suhu diatas 850ºC menghasilkan 

hydroxyapatite dengan kemurnian lebih tinggi. Dengan demikian, suhu 

850ºC merupakan suhu optimal untuk memperoleh hydroxyapatite murni 

tanpa kontaminasi senyawa organik maupun anorganik 
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