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Intisari

Kalsium pirofospat telah berhasil disintesis dari limbah kerang menggunakan metoda solvothermal dan pem-
anasan. Limbah kerang yang digunakan adalah kerang hijau dan kerang darah sebagai bahan baku kalsium
karbonat. Kalsium oksida didapatkan dengan cara mengkalsinasi kalsium karbonat pada temperatur 1000◦C se-
lama 2 jam dengan kondisi atmosfir biasa. Selanjutnya, CaO dicampur dengan H3PO4 pada proses solvothermal
guna mendapatkan fasa CaHPO4. Kalsium pirofospat diperoleh dengan cara memanaskan serbuk CaHPO4 pada
temperatur 800◦C selama 2 jam dan kondisi atmosfir biasa. Hasil analisis fasa menunjukkan terbentuknya fasa
tunggal kalsium pirofospat tanpa adanya fasa pengotor lainnya untuk limbah kerang darah. Hal yang berbeda
untuk limbah kerang hijau, dimana pengotor ditemukan selain fasa kalsium pirofospat. Ukuran partikel rata-
rata untuk kalsium pirofospat dari limbah kerang hijau adalah 1,5 ± 0,8 µm, sedangkan kalsium pirofospat dari
limbah kerang darah adalah 258 ± 151 nm.

Abstract

Synthesize of calcium pyrophosphate (CPP) was made using solvothermal method followed by heat treatment.
The source of calcium carbonate was green shells waste and blood clams waste. CaO was obtained by decom-
pose calcium carbonate, which is from the green shells and blood clams, at 1000◦C for 2 hours in air atmosphere.
CaO powder was mixed with H3PO4 to synthesize CaHPO4 using solvothermal method. Single phase of cal-
cium pyrophosphate was obtained from blood clams waste after heat treatment of CaHPO4 at 800◦C for 2 hours.
However, impurity phases were observed for calcium pyrophosphate from green shells waste. Moreover, the
average particle size of calcium pyrophosphate from green shells waste was 1.5 ± 0.8 µm, which is bigger
compared to 258 ± 151 nm of blood clams waste.
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I. PENDAHULUAN

Tingkat kecelakaan lalu lintas yang sangat marak terjadi be-
lakangan ini menyebabkan melonjaknya kebutuhan material
yang dapat memperbaiki ataupun menggantikan kerusakan tu-
lang. Kecelakaan pada umumnya mengakibatkan keretakan
pada struktur tulang. Implantasi adalah salah satu cara yang
dapat ditempuh untuk mengembalikan fungsi tulang yang
rusak. Implantasi tulang pada tubuh manusia dapat menggu-
nakan jenis material sintesis keramik, logam atau polimer [1].
Berbagai bahan berbasis kalsium fosfat saat ini paling marak
digunakan sebagai pengganti kerangka tulang dan gigi [2].
Hidroksiapatit (Ca10(PO4)6(OH)2, HA) merupakan salah satu
contoh material berbasis kalsium fosfat biokompatibel yang
sering dikaji secara luas untuk diaplikasikan pada biomedis

[3, 4]. Trikalsium fosfat (Ca3(PO4)2, TCP) yang merupakan
komposit dari HA juga sudah dikenal sebagai material alter-
natif [5].

Selain HA dan TCP, ada terdapat material lain yang cukup
potensial yaitu calcium pyrophosphate (Ca2P2O7, CPP). Jika
dilihat dari rasio Ca/P dari CPP (=1.0) [6] lebih kecil dari TCP
(=1.5) [7] dan HA (=1.67) [8], dapat disimpulkan bahwa CPP
memiliki potensi biodegradable yang lebih baik. Selain itu
keramik CPP juga merupakan material pengganti tulang yang
dapat diserap secara biologis. Dilaporkan bahwa tulang baru
dapat tumbuh melalui pori-pori CPP. Selain itu implan CPP
secara perlahan larut dalam lingkungan in vivo dan bertahap
digantikan oleh regenerasi tulang baru. Hal ini dapat mem-
buktikan bahwa CPP lebih biokompatible dari TCP dan HA
[9]. Tujuan akhir dari implantasi biomaterial dalam jaringan
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rangka adalah mencapai integrasi penuh antara implan semen-
tara dengan tulang baru [10].

Untuk sumber kalsium karbonat (CaCO3) pada pembu-
atan sistesis CPP digunakan dua jenis cangkang kerang
yaitu cangkang kerang darah (Anadaragranosa) dan cangkang
kerang hijau (Pernaviridis). Pemanfaatan limbah cangkang
kerang yang kurang maksimal menjadi alasan pemilihan seba-
gai bahan sintesis. Selama ini pemanfaatan cangkang kerang
hanya sebatas hasil kerajinan seperti hiasan dinding atau un-
tuk campuran pakan ternak [11]. Selain itu cangkang kerang
sering memiliki kandungan kalsium karbonat yang sangat
tinggi dibandingkan cangkang telur, batu gamping, keramik
dan bahan lainnya. Tingginya kadar kalsium karbonat dalam
cangkang kerang bisa dilihat pada tingkat kekerasannya. Se-
makin keras cangkang, maka semakin tinggi kadar kalsium
karbonatnya [12].

Tujuan penelitian ini adalah mendapatkan fasa tunggal CPP
yang bersumber dari limbah kerang dengan menggunakan
metode solvothermal. Pemilihan metode solvothermal pada
penelitian ini karena proses yang sederhana, biaya pengolahan
murah dan dapat dilakukan pada temperatur rendah, selain
itu hasil kristalin yang didapat berukuran mikrokristalin dan
nanokristalin [13]. Hasil sintesis selanjutnya akan dikarakter-
isasi dengan menggunakan, x-ray fluorescence (XRF), x-ray
diffraction (XRD) dan scanning electron microscope (SEM).

II. METODOLOGI

Cangkang kerang terlebih dahulu dicuci menggunakan
sikat untuk membuang kotoran yang menempel kemudian
dikeringkan selama 24 jam di dalam oven dengan temper-
atur 80◦C. Hasil cangkang kerang yang sudah steril dihan-
curkan sedikit demi sedikit hingga berbentuk serbuk dengan
mesin disk mill dan diayak dengan saringan 200 mesh. Se-
lanjutnya cangkang kerang tersebut dikalsinasi menggunakan
tungku muffle pada temperatur 1000◦C selama 2 jam untuk
mendapatkan kalsium oksida (CaO) dengan mendekomposisi
kalsium karbonat (CaCO3).

Serbuk CaO dicampur dengan larutan asam fosfat H3PO4

(kemurnian 85%) dengan perbandingan Ca dan P adalah 1
banding 1. 15 gram CaO dicampur dengan asam fosfat
(H3PO4) sebanyak 18,5 ml yang ditambah aquades hingga
massa larutan menjadi 80 ml. Kemudian larutan di strirrer
selama 15 menit pada kecepatan 600 rpm dan dimasukkan ke
dalam vessel dan dipanaskan pada temperatur 130◦C selama
16 jam. Setelah proses solvothermal selesai, larutan suspensi
disaring dan dicuci dengan aseton kemudian dikeringkan pada
temperatur 150◦C selama 30 menit. Pada tahap terakhir di-
lakukan proses furnace selama 2 jam pada temperatur 800◦C

Unsur yang terdapat pada cangkang kerang dianalisis
menggunakan X-ray fluorescence (XRF, SAE 1000A II,
Rigaku, Japan). Fasa yang terbentuk setelah kalsinasi dan
juga solvothermal dianalisis menggunakan X-ray diffraction
(XRD, PANalytical, Netherlands). Mikrostruktur dari sebuk
kalsium pirofospat diobservasi menggunakan scanning elec-
tron microscopy (SEM, Quanta, FEI, USA). Ukuran partikel
rata-rata serbuk kalsium pirofospat dianalisis dengan men-

TABEL I: Hasil analisis unsur menggunakan XRF.

Unsur Kerang Kerang
Hijau (%) Darah (%)

Ca 84 90
Ni 1 1
Cu 1 1
Zn - 1
Zr 12 6

Lainnya 2 1

Gambar 1: Pola XRD kerang (a) setelah kalsinasi, dan
setelah solvothermal (b) kerang hijau dan (c) kerang darah.

gukur 100 partikel pada gambar SEM dan diolah secara statis-
tik.

III. HASIL DAN DISKUSI

Proses XRF diperlukan untuk melihat karakteristik unsur
yang terkandung dalam serbuk cangkang kerang darah dan
kerang hijau. Untuk mendapatkan data yang berimbang maka
tiap sampel cangkang kerang diambil sebanyak 50 gram. Se-
makin tinggi nilai Ca yang terkandung pada sampel cangkang
maka akan semakin baik sebagai material sintesis CPP.

Berdasarkan Tabel I diketahui unsur Ca mendominasi pada
kedua sampel cangkang, baik pada kerang darah maupun
kerang hijau. Tetapi sampel kerang darah memiliki persentase
kandungan Ca yang lebih banyak yaitu 90% dibandingkan
sampel kerang hijau yaitu 84%. Hal ini mengindikasikan
bahwa kalsium karbonat (CaCO3) pada cangkang kerang
darah lebih banyak dan lebih baik digunakan sebagai material
sintesis CPP.

Fase kalsium karbonat (CaCO3) pada cangkang kerang se-
lanjutnya dirubah menjadi fase kalsium oksida (CaO) dengan
proses kalsinasi. Proses kalsinasi dilakukan pada temperatur
1000◦C selama 2 jam untuk melepas CO2. Reaksi (1) dekom-
posisi CaCO3 menjadi CaO secara sempurna terjadi pada tem-
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Gambar 2: Pola XRD setelah solvothermal dan pemanasan
(a) kerang hijau dan (b) kerang darah.

peratur 1000◦C [14]. Selain terjadi perubahan berat, serbuk
cangkang juga mengalami perubahan warna yaitu dari warna
kuning menjadi warna putih pada cangkang kerang darah dan
warna hijau toska menjadi warna putih pada cangkang kerang
hijau.

CaCO3 → CaO + CO2 (1)

Tahap selanjutnya adalah sintesis CaHPO4 menggunakan
solvothermal. Fase yang terjadi pada reaksi (2) adalah cal-
cium hydrogen phosphate (CaHPO4) yang bersifat metastabil
dan menjadi prekusor untuk pembentukan sintesis CPP.

CaO +H3PO4 → CaHPO4 +H2O (2)

Pada Gambar 1 terlihat dimana difraksi cangkang kerang
setelah kalsinasi (Gambar 1(a)) dan difraksi cangkang kerang
hijau setelah proses solvothermal (Gambar 1(b)) serta difraksi
kerang darah setelah proses solvothermal (Gambar 1(c)). Pada
Gambar 1(a) dapat diambil kesimpulan bahwa proses kalsi-
nasi pada perubahan fasa CaCO3 menjadi CaO terjadi secara
sempurna karena puncak-puncak pada difraktogram hanya
terjadi pada fase CaO. Selain itu hal ini membuktikan bahwa
proses dekomposisi CaCO3 akan terjadi secara sempurna pada
temperatur 1000◦C. Sedangkan pada Gambar 1(b) menje-
laskan bahwa pola difraksi pada cangkang kerang setelah
proses solvothermal adalah fase CaHPO4. Akan tetapi pola

(a) kerang hijau

(b) kerang darah

Gambar 3: SEM dari kerang setelah pemanasan.

difraksi pada cangkang kerang hijau (Gambar 1(c)) menun-
jukan adanya puncak difraksi selain CaHPO4 pada sudut 2θ
adalah 24◦. Hal tersebut mendukung hasil pengetesan XRF
yaitu persentasi unsur Ca pada cangkang kerang darah lebih
besar dari pada cangkang kerang hijau.

Selanjutnya pembentukan sisntesis CPP dilakukan dengan
proses furnace, yaitu serbuk CaHPO4 dipanaskan pada tem-
peratur 800◦C selama 2 jam. Pada Reaksi (3) dijelaskan
bahwa adanya hasil sampingan berupa air akan tetapi tidak
ditemukan adanya fasa kalsium fosfat lainnya pada reaksi ini.

2CaHPO4 → Ca2P2O7 +H2O (3)

Pada Gambar 2(b) terlihat pola difraksi untuk cangkang
kerang darah sudah terbentuk CPP dengan sempurna tanpa
adanya pengotor. Sedangkan pada pola difraksi untuk
cangkang kerang hijau (Gambar 2(a)) jelas terlihat adanya
pengotor selain fasa CPP pada sudut 2θ adalah 20-25◦. Hal
ini sesuai dengan hasil difraksi sinar x pada serbuk CaHPO4

setelah proses solvothermal. Dengan demikian, fasa tung-
gal CPP telah berhasil didapatkan dengan metode solvother-
mal dan diikuti dengan pemanasan pada 800◦C untuk limbah
kerang darah. Pada umumnya, sintesis kalsium posfat dari
bahan alam atau limbah akan mendapatkan senyawa hidrosi-
apatit [14], akan tetapi kami berhasil mendapatkan senyawa
kalsium fosfat lainnya yaitu CPP.

Gambar 3 menunjukkan mikrostruktur dari sintesis CPP
yang berasal dari limbah cangkang kerang darah dan kerang
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hijau. Pada Gambar 3(a) bisa dilihat mikrostruktrur dari CPP
yang berasal dari limbah cangkang kerang hijau memiliki ben-
tuk irregular, selain itu ukuran dari partikelnya ada yang besar
dan kecil. Rata-rata ukuran partikelnya adalah 1,5 ± 0,8 µm.
Sedangkan pada Gambar 3(b) bisa dilihat mikrostruktur dari
CPP yang berasal dari limbah cangkang kerang darah. Par-
tikel CPP tersebut mempunyai bentuk dan ukuran yang lebih
seragam dibandingkan dengan partikel CPP dari kerang hijau.
Rata-rata ukuran partikel CPP dari kerang darah adalah 258±
151 nm.

IV. SIMPULAN

Kalsium pirofospat (Ca2P2O7) telah berhasil disintesis
menggunakan metoda solvothermal. Bahan baku yang di-

gunakan pada penelitian ini adalah limbah kerang hijau dan
darah. Hasil penelitian menunjukkan fasa tunggal kalsium
pirofospat didapatkan dari limbah kerang darah, sedangkan
limbah kerang hijau didapatkan adanya fasa pengotor. Se-
lain itu, ukuran partikel dari kalsium pirofospat dari limbah
kerang darah 258 ± 151 nm lebih kecil dari limbah kerang
hijau (1,5 ± 0,8 m). Kandungan pengotor pada kerang hijau
yang lebih tinggi dari pada kerang darah diduga menjadi fak-
tor yang mempengaruhi pembentukan fasa tunggal dan juga
ukuran partikel dari kalsium pirofospat. Penelitian lebih lan-
jut masih diperlukan untuk melihat biokompatibilitas dari kal-
sium pirofospat yang didapatkan dari limbah kerang.
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