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RINGKASAN

Pengaruh Suhu Sintering 1000 °C dan 1500 °C pada Silika Abu Ampas
Tebu dengan Penahanan 2 Jam sebagai Bioactive Glass terhadap Pembentukan
Hydroxycarbonate Apatite; Yenny Afiv Rosyanah Canerry; 161610101097
Fakultas Kedokteran Gigi Universitas Jember

Abu ampas tebu merupakan residu pabrik yang dapat dimanfaatkan karena
kandungan silikanya yang tinggi. Kandungan silika yang tinggi ini dapat
dimanfaatkan sebagai bioactive glass karena penyusun utama bioactive glass
adalah silika. Bioactive glass dapat membentuk lapisan hydroxycarbonate apatite
(HCA) apabila direaksikan dengan cairan tubuh. Sintering merupakan proses
pemanasan bahan di bawah titik lelehnya. Sintering dapat menyebabkan
perubahan sifat mekanik, geometri, volume, porositas, kristalisasi, dan
bioaktivitas bahan. Perubahan-perubahan ini dapat mempengaruhi persentase
pembentukan HCA. Tujuan dari penelitian ini adalah menganalisis pengaruh suhu
sintering 1000 °C dan 1500 °C pada silika abu ampas tebu dengan penahanan 2
jam sebagai bioactive glass terhadap persentase pembentukan hydroxycarbonate
apatite (HCA).

Penelitian ini merupakan jenis penelitian eksperimental laboratoris in vitro
dengan rancangan penelitian tipe the post test with control group design.
Kelompok sampel yang digunakan sebanyak 3 kelompok yaitu: kelompok kontrol
(K), kelompok pelakuan A (PA), dan kelompok perlakuan B (PB), dengan masing-
masing kelompok terdiri dari 4 sampel. Kelompok kontrol (K) merupakan glass
ionomer sebagai inti, yang direndam bersama SBF, tanpa diberi bioactive glass
dari abu ampas tebu, dan dimasukkan dalam oven bersuhu 36,5 °C selama 7 hari.
Kelompok perlakuan A (PA) merupakan glass ionomer sebagai inti, yang
direndam bersama SBF, diberi bioactive glass dari abu ampas tebu dengan
sintering suhu 1000°C waktu penahanan 2 jam, dan dimasukkan dalam oven

bersuhu 36,5 °C selama 7 hari. Kelompok perlakuan B (PB) merupakan glass
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ionomer sebagai inti, yang direndam bersama SBF, diberi bioactive glass dari abu
ampas tebu dengan sintering suhu 1500 °C waktu penahanan 2 jam, dan
dimasukkan dalam oven bersuhu 36,5 °C selama 7 hari. Kemudian sampel diambil
dan dikeringkan, lalu diamati menggunakan Scanning Electron Microscope
(SEM) untuk melihat persentase pembentukan HCA dengan perbesaran 3000 kali.

Dari hasil penelitian menunjukkan persentase pembentukan HCA pada
kelompok perlakuan sintering suhu 1000 °C lebih banyak jika dibandingkan
dengan kelompok perlakuan sintering suhu 1500 °C. Sedangkan pada kelompok
kontrol tidak menunjukkan pembentukan HCA pada hasil SEM. Kesimpulan
penelitian ini adalah peningkatan suhu sintering pada proses ekstraksi silika yang
digunakan sebagai sumber bioactive glass, berperan pada penurunan persentase
pembentukan hydroxycarbonate apatite (HCA). Persentase pembentukan HCA
dari bioactive glass berbasis silika dengan sintering 1000 °C lebih tinggi

dibandingkan dengan sintering 1500 °C.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Tanaman tebu ditanam di sekitar 74 negara (Joshagani et al., 2017). Di negara
Indonesia, setidaknya terdapat 64 pabrik gula yang masih beroperasi hingga saat ini
dan menghasilkan sisa pembakaran berupa abu ampas tebu. Jumlah produksi abu
ampas tebu kira-kira 0,3% dari berat tebu, sehingga apabila sebuah pabrik gula
memiliki kapasitas 5.000 ton per hari, maka abu ampas tebu yang dihasilkan sebesar
15 ton per hari (Yusuf et al., 2014). Pemanfaatan abu ampas tebu yang merupakan
residu padat dapat dioptimalkan karena salah satu kandungannya yaitu silika
(Norsuraya et al., 2016). Kandungan tersebut lebih tinggi bila dibandingkan dengan
silika yang berasal dari abu sekam padi, abu jerami, abu daun tebu, abu jerami padi,
abu jerami gandum, abu tongkol jagung, abu terbang ampas tebu, dan tanah liat
(Norsuraya et al., 2016; Kazmi et al., 2016). Menurut Yusuf et al., (2014) kandungan
silika abu ampas tebu lebih dari 50%. Hasil penelitian Norsuraya et al. (2016)
menunjukkan bahwa jumlah silika dalam abu ampas tebu mentah sebesar 53,10%,
sedangkan dengan perlakuan treatment asam sebesar 88,13%. Abu ampas tebu
berpotensi digunakan sebagai sumber silika alami yang bersifat lebih aman dan
murah. Selain itu, pola Fourier Transform Infrared (FTIR) dari natrium silikat yang
diekstraksi dari abu ampas tebu menunjukkan spektrum yang sama dengan pola FTIR
natrium silikat komersial (Norsuraya et al., 2016).

Besarnya kandungan silika pada abu ampas tebu berpotensi sebagai bahan baku
pembuatan bioactive glass silika karena kandungan terbesar penyusun bioactive glass
merupakan silika (Abbasi et al., 2015). Penggunaan bioactive glass banyak
dikembangkan dalam bidang kedokteran gigi, seperti: merangsang osteointegrasi
terhadap bahan implan (Jones, 2013), menjadi bahan perbaikan tulang rahang karena
periodontitis (Abbasi et al., 2015), menjadi bahan remineralisasi untuk mengurangi

hipersensitivitas gigi (Krishnan, 2013), serta sebagai bahan tambahan pada bubuk
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glass ionomer (Xie, 2008). Bioactive glass banyak digunakan sebagai implan dan
cangkok karena kemampuannya untuk membentuk ikatan dengan jaringan tulang
secara efektif. Ketika kontak dengan cairan biologis seperti Simulated Body Fluid
(SBF), permukaan bioactive glass cenderung bereaksi dengan beberapa ion yang
terdapat dalam cairan biologis, yang menghasilkan lapisan apatit berkarbonasi mirip
dengan yang ditemukan dalam fase mineral tulang. Lapisan apatit ini bertanggung
jawab atas biokompatibilitas yang tinggi (Santos et al., 2016). Menurut Chen, et al.
(2008) bioactive glass merupakan suatu bahan yang mampu bereaksi dengan cairan
tubuh untuk membentuk ikatan yang kuat dengan tulang, lalu akan dilanjutkan
dengan pembentukan hydroxycarbonate apatite (HCA). Bioactive glass sintetis dapat
membentuk HCA selama dua jam (Karasu et al., 2017), sedangkan bioactive glass
silika alami dari abu ampas tebu memiliki kelebihan karena limbahnya mudah didapat
serta dapat membentuk HCA dalam waktu lima menit saat direndam dalam cairan
tubuh buatan (Hidayat, 2017).

Sintering merupakan proses memadatkan dan membentuk massa benda padat
dengan panas atau tekanan di bawah titik lelehnya (Deraz, 2017). Pada tingkat
makroskopik, sintering menyebabkan perubahan sifat mekanik (kekuatan tertentu),
perubahan geometri dan volume (susut) dan peningkatan kepadatan karena
penyusutan (shrinkage) (Rojek et al., 2017). Dalam penelitian Hariharan et al. (2013)
abu ampas tebu yang disintering selama 2 jam mampu menghasilkan kandungan
silika yang tinggi. Bentuk paling umum dari kristal silika yang ditemukan adalah
kuarsa. Namun banyak penelitian telah difokuskan pada pembentukan kristobalit dan
tridimit. Transformasi menunjukkan bahwa a-kuarsa dapat terbentuk di bawah 573
°C, R-kuarsa pada 573 °C-870 °C, R-tridimit pada 870 °C-1470 °C, dan R3-kristobalit
pada 1470 °C-1710 °C (Haslinawati et al., 2009). Menurut penelitian Haslinawati et
al. (2009) pada suhu pemanasan 700 °C dan 800 °C, silika yang dihasilkan berbentuk
amorf, sedangkan pada suhu pemanasan di atas 900 °C, silika yang dihasilkan
berbentuk kristalin. Hasil XRD (X-Ray Powder Diffraction), SEM (Scanning
Electron Microscope) dan EDX (Energy Dispersive X-Ray) mengungkapkan bahwa
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pemanasan pada suhu 900 °C ke atas sebagian besar terdiri dari fase kristal. Silika
kristalin berkorelasi dengan struktur mikro dan komposisinya. Kristal meningkat
ketika suhu meningkat, dan hal itu mempengaruhi pertumbuhan butir. Pada suhu
1000 °C, butiran partikel tidak sepenuhnya berkembang, tetapi pada suhu 1200 °C
dan di atasnya, butiran dapat dengan jelas ditunjukkan ketika kristal meningkat.
Proses pemanasan memberikan energi mendorong partikel untuk berikatan bersama
dalam menghilangkan porositas. Pada saat yang sama, partikel akan menyusut.
Peningkatan suhu pemanasan secara progresif menyebabkan perubahan kondisi
permukaan dan fase kristal. Oleh karena itu, faktor penting dalam pembentukan
kristal yaitu perlakuan suhu panas (Haslinawati et al., 2009). Peningkatan suhu
sintering juga mempengaruhi Kristalisasi bioactive glass yang menyebabkan
penurunan sifat bioaktivitas bahan (Belluci, 2010; Peitl, 2001). Kristalisasi juga
mampu membuat bioactive glass menjadi inert dan meningkatkan onset time
pembentukan HCA (Peitl, 2001). Berdasarkan uraian tersebut, perlu dilakukan
penelitian mengenai suhu sintering 1000 °C dan 1500 °C dengan waktu penahanan 2
jam, kemudian melihat pengaruhnya terhadap pembentukan hydroxycarbonate
apatite (HCA).

Glass ionomer digunakan dalam bidang kedokteran gigi karena kemampuannya
untuk adhesi pada enamel dan dentin serta dapat melepaskan fluor (Nourmohammadi
et al., 2008). Glass ionomer dibentuk oleh reaksi asam basa antara asam polialenat
dan glass dasar aluminosilikat. Glass ionomer mampu berikatan secara kimia dengan
enamel, dentin, dan tulang karena adanya interaksi komponen glass ionomer dengan
komponen apatit jaringan, sehingga glass ionomer dianggap bioaktif (Caluwe et al.,
2017). Kelompok Si-OH dan -COOH memainkan peran yang efektif dalam nukleasi
heterogen dari apatit dalam tubuh. Glass ionomer yang telah setting dan disimpan
dalam SBF selama beberapa hari, mampu membentuk fase apatit kristalin pada
permukaannya. Pembentukan Kristal apatit disebabkan oleh adanya gugus Si-OH dan
-COOH dalam glass ionomer, dan gugus fungsional ini bermuatan negatif dalam

tubuh serta bertindak sebagai faktor induktif untuk nukleasi apatit (Nourmohammadi
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et al., 2008). Namun, glass ionomer memiliki kelemahan yaitu ikatan antara glass
ionomer dan gigi lemah. Hal ini dapat diatasi dengan meningkatkan sifat bioaktif
melalui kombinasi dengan bioactive glass, sehingga apatit yang terbentuk akan
semakin banyak. Pembentukan apatit pada permukaan akan mampu menutup celah
antara restorasi dan gigi, meningkatkan kekuatan ikatan, dan meningkatkan integrasi
tulang dengan permukaan implan (Chen et al., 2016). Hidayat (2017) mengamati
pembentukan HCA dengan mencampurkan bubuk bioactive glass abu ampas tebu ke
dalam glass ionomer. Namun, penelitian tersebut memiliki kelemahan dimana HCA
yang terbentuk tidak dapat diamati dengan jelas. Sehingga pada penelitian ini, peneliti

menggunakan glass ionomer sebagai inti nukleasi pembentukan HCA.

1.2 Rumusan Masalah
Apakah ada pengaruh sintering silika abu ampas tebu 1000 °C dan 1500 °C
dengan waktu penahanan 2 jam sebagai bioactive glass terhadap persentase

pembentukan hydroxycarbonate apatite (HCA)?

1.3 Tujuan Penelitian
Menganalisis pengaruh sintering silika abu ampas tebu 1000 °C dan 1500 °C
dengan waktu penahanan 2 jam sebagai bioactive glass terhadap persentase

pembentukan hydroxycarbonate apatite (HCA)

1.4 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian yang dilakukan yaitu:

1.4.1 Memberikan informasi tentang pengaruh sintering silika abu ampas tebu 1000
°C dan 1500 °C dengan waktu penahanan 2 jam sebagai bioactive glass
terhadap persentase pembentukan hydroxycarbonate apatite (HCA)

1.4.2 Sebagai bahan tambahan pada tumpatan, terutama glass ionomer karena bahan
ini mampu sekaligus menjadi sub base bahan tumpatan gigi

1.4.3 Sebagai upaya pemanfaatan limbah ampas tebu agar bernilai tinggi

1.4.4 Sebagai acuan untuk penelitian selanjutnya
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Tebu
2.1.1 Penyebaran Tanaman Tebu di Indonesia

Tebu (Saccharum officinarum L.) merupakan tanaman tropis dan subtropis,
tergolong tanaman rumput-rumputan yang dimanfaatkan sebagai bahan baku gula dan
vetsin (Kementerian Pertanian, 2016; Xu et al., 2018). Berdasarkan data FAO (Food
and Agriculture Organization), Indonesia menempati peringkat kedua luas panen
tebu terbesar di ASEAN dan menempati peringkat ketujuh di dunia (Kementerian
Pertanian, 2016). Area perkebunan tebu di Indonesia memiliki luas kurang lebih
321.000 ha dan dominan berada di Pulau Jawa (Misran, 2005). Berdasarkan Angka
Tetap Statistik Perkebunan Indonesia, sebesar 2.579.173 ton produksi tebu telah
tercatat pada tahun 2014 (Ditjen Perkebunan, 2015). Salah satu sentra produksi tebu
di Indonesia yaitu Jawa Timur. Jawa Timur memiliki rata-rata produksi hingga
1.283.810 ton. Jumlah ini menyumbang 49,14% produksi tebu nasional (Kementerian
Pertanian, 2016).

2.1.2. Klasifikasi Tanaman Tebu
Tanaman tebu memiliki nama latin Saccharum officinarum. Tebu tergolong
tanaman perdu (gambar tanaman tebu dapat dilihat pada Gambar 2.1). Berikut adalah

sistematika tanaman tebu.

Divisi : Spermatophyta
Subdivisi : Angiospermae
Kelas : Monocotyledone
Ordo : Poales

Famili : Poaceae

Genus : Saccharum

Species : Saccarum officinarum L. (Indrawanto et al., 2012).
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Gambar 2.1 Tanaman tebu (Koleksi Pribadi, 2019)

2.1.3 Morfologi Tanaman Tebu
a. Batang
Batang tanaman tebu berbentuk lurus, tidak bercabang, dan memiliki banyak
ruas. Ruas-ruas ini dibatasi oleh buku-buku, dan terdapat mata tunas di setiap
buku. Diameter batang tebu berkisar 3-5 cm. Sedangkan tinggi batang tebu
berkisar antara 2-5 m (Indrawanto et al., 2012).
b. Akar
Akar tanaman tebu tergolong akar serabut. Akar tanaman tebu berukuran
pendek, yang tumbuh dari cincin tunas anakan. Pada fase pertumbuhan batang,
akar bagian atass dapat terbentuk karena adanya tanah (Indrawanto et al., 2012).
c. Daun
Daun tanaman tebu memiliki bentuk busur panah, berseling kanan dan Kiri,
berpelepah, dan tidak memiliki tangkai. Pada bagian tengah, terdapat tulang daun
sejajar dan berlekuk. Tepi daun terkadang memiliki gelombang dan bulu keras
(Indrawanto et al., 2012).
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d. Bunga
Bunga tebu memiliki panjang sekitar 50-80 cm. Bunga tebu memiliki
karangan bunga, tandan, benangsari, putik dua kepala, dan bakal biji (Indrawanto
etal., 2012).
e. Buah
Tanaman tebu memiliki buah berbiji satu. Besar lembaga buah ini berukuran
1/3 panjang biji (Indrawanto et al., 2012).

2.2 Abu Ampas Tebu

Abu ampas tebu adalah limbah akhir dari pembakaran ampas tebu (bagasse).
Ampas tebu biasa digunakan sebagai bahan bakar pada ketel-ketel uap di pabrik
untuk menghasilkan uap dan listrik (Rompas et al., 2013; Xu et al., 2018). Ampas
tebu berjumlah sekitar 50% dari kualitas tebu (Xu et al., 2018). Abu ampas tebu
mengandung silika (SiO;) yang cukup tinggi, yaitu lebih dari 50%, sehingga
berpotensi untuk dijadikan bahan baku silika gel (Yusuf et al., 2014).

2.3 Silika

Silika merupakan senyawa hasil polimerisasi asam silikat, memiliki formula
SiO,, yang tesusun dari rantai satuan SiO, tetrahedral (Sulastri dan Kristianingrum,
2010). Silika adalah padatan berpori, dimana pori-pori ini berperan penting dalam
proses adsorpsi. Semakin kecil ukuran pori dalam silika, kemampuan adsorpsinya
akan semakin baik. Selain memiliki kemampuan adsorpsi, silika juga memiliki sifat
inet, pertukaran ion yang baik, kestabilan mekanik dan termal tinggi, dan dapat
dimodifikasi bersama senyawa lain untuk meningkatkan Kinerjanya (Hardyanti et al.,
2017).

Silika dapat ditemukan sebagai senyawa di alam maupun senyawa sintetis. Silika
di alam memiliki struktur kristalin, dapat ditemukan dalam bahan seperti: pasir,
kuarsa, dan gelas. Sedangkan silika sintetis memiliki struktur amorf (Sulastri dan

Kristianingrum, 2010). Silika amorf memiliki sifat yangg lebih reaktif jika
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dibandingkan dengan silika kristalin. Hal ini disebabkan karena silika kristalin
memiliki struktur spherikal rumit yang menyebabkan luas permukaan yang tinggi,
biasanya di atas 3 m%/g. Salah satu bentuk penggunaan silika amorf yaitu silika gel
(Sapei et al., 2015).

Silika gel (SiO,.x H;0) adalah bentuk silika amorf yang dihasilkan dari
penggumpalan sol natrium silikat yang dapat didehidrasi agar menjadi butiran mirip
kaca. Silika gel terdiri dari globula-globula SiO, tetrahedral yang tidak beraturan
(Sulastri dan Kristianingrum, 2010).

2.4 Kristal Silika

Bentuk paling umum dari kristal silika yang ditemukan adalah kuarsa. Namun
banyak penelitian telah difokuskan pada pembentukan kristobalit dan tridimit.
Transformasi menunjukkan bahwa a-kuarsa dapat terbentuk di bawah 573° C, [3-
kuarsa pada 573° C-870° C, R-tridimit pada 870° C-1470° C, dan R-kristobalit pada
1470° C-1710° C (Haslinawati et al., 2009). Menurut Santos et al. (2016) silika
polimorf dapat diperoleh dengan perlakuan panas dengan perubahan sebagai berikut:
a-kuarsa (573° C) — PB-kuarsa (573° C) — B-tridimit (870° C) — pB-kristobalit
(>1470° C). Baik tridimit dan kristobalit merupakan polimorf yang dapat dengan
mudah mengakomodasi atom pengotor di ruang interstitial yang lebih terbuka,
khususnya ion logam alkali dan alkali tanah. Kuarsa tidak dapat dengan mudah
mengakomodasi atom-atom pengotor karena ruang interstisialnya yang lebih dekat.
Oleh karena itu, baik kristobalit dan tridimit selalu dikaitkan dengan adanya pengotor
interstitial selama kristalisasi. Tridimit sendiri hanya diperoleh jika didoping dengan
atom-atom pengotor. Selain itu, keberadaan pengotor cenderung mengurangi suhu
transformasi fasa dan memperbesar kisaran suhu dimana kedua fase stabil. Bahkan,
tidak adanya kuarsa dalam sampel penelitian oleh Santos et al., (2016) dapat
dijelaskan oleh sejumlah besar ion pengotor yang tersedia, seperti Ca®*, Mg®* dan
Na®, yang menghasilkan stabilisasi fase tridimit dan kristobalit pada suhu yang lebih

rendah dari biasanya.
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2.5 Pemanfaatan Silika

Silika sering digunakan sebagai bahan baku dasar di banyak industri
(Haslinawati et al., 2009). Salah satu pemanfaatan silika yaitu silika gel yang
digunakan untuk menyerap air (Sapei et al., 2015; Sulastri dan Kristianingrum,
2010). Silika juga dapat digunakan sebagai bahan katalis, campuran pada tinta, bahan
pengeras beton, komponen deterjen dan sabun, serta sebagai unsur pengeras pada
pembuatan batu bata. Silika juga dapat dimanfaatkan sebagai material nanosilika
yang penggunaannya jauh lebih luas seperti untuk industri semikonduktor dan
industri berteknologi tinggi (Sapei et al., 2015). Menurut Abbasi et al. (2015) silika
juga dapat digunakan sebagai bahan pembuatan bioactive glass.

2.6 Sintering

Sintering adalah proses memadatkan dan membentuk massa benda padat dengan
panas atau tekanan di bawah titik lelehnya (Deraz, 2017). Pada tingkat makroskopik,
sintering menyebabkan perubahan sifat mekanik (kekuatan tertentu), perubahan
geometri dan volume (susut) dan peningkatan kepadatan karena penyusutan
(shrinkage). Pada tingkat mikroskopik, sintering menyebabkan penataan ulang butir
dan peningkatan pemadatan butir. Pada akhirnya, sintering menyebabkan penyusutan

bahan dan dapat menghilangkan porositas bahan (Rojek et al., 2017).

2.7 Bioactive Glass
2.7.1 Definisi Bioactive Glass

Bioactive glass adalah material dental baru yang memiliki kemampuan untuk
berikatan pada tulang dan bersifat biokompatibel. Bioactive glass memiliki banyak
aplikasi dalam bidang kedokteran gigi, seperti bahan cangkok tulang, perancah
(scaffold), dan bahan pelapis implan gigi (Farooq et al., 2012). Jenis bioactive glass
bermacam-macam, di antaranya bioactive glass berbasis silikat, fosfat, dan borat.

Bioactive glass dapat mengkristal pada suhu di atas suhu transisi gelas (Tg) dan pada
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suhu yang lebih rendah mampu menunjukkan struktur amorf yang khas (Santos et al.,
2016). Suhu transisi gelas (Tg) adalah berbagai transformasi ketika padatan amorf
diubah menjadi cairan yang sangat dingin pada pemanasan. Tg dapat mempengaruhi
laju disolusi bioactive glass dan sifat bioaktifnya. Ketika bioactive glass mengkristal,
maka bioactive glass akan menjadi kurang bioaktif. Hal ini dikarenakan pertukaran

ion antara bioactive glass dan larutan dihalangi oleh fase kristal (Farooq et al. , 2012).

2.7.2 Kandungan Bioactive Glass

Bioactive glass memiliki family yang berbeda-beda dan masing-masing family
memiliki komposisi yang berbeda. Beberapa kelas bioactive glass, seperti Bioglass™
(45S5), sekarang digunakan secara intraoral sebagai bahan cangkok tulang dan telah
mendapatkan persetujuan FDA (Food and Drug Administration). Bioactive glass
45S5 terdiri dari SiO; (46,1 mol%), CaO (26,9 mol%), Na;O ( 24,4 mol%) dan P,0s
(2,6 mol%). Bioactive glass 45S5 mampu membentuk hydroxycarbonate apatite
(HCA) dalam waktu kurang dari 2 jam dan berikatan dengan jaringan (Farooq et al.,
2012).

2.7.3 Kegunaan Bioactive Glass

Bioactive glass banyak digunakan di bidang kedokteran dan kedokteran gigi
Salah satu bioactive glass tersebut adalah Bioglass™ yang sering dikenal dengan
45S5 (Farooq et al., 2012). Bioactive glass ini banyak digunakan sebagai implan dan
cangkok tulang. Hal ini dikarenakan bioactive glass mampu membentuk ikatan
dengan tulang dan menghasilkan lapisan apatit berkarbonasi (Santos et al., 2016).
Menurut Baino et al., (2018), bioactive glass tidak hanya mampu membentuk lapisan
permukaan seperti hidroksiapatit sehingga meningkatkan ikatan yang stabil dengan
tulang hidup (osteokonduksi), tetapi juga bersifat osteoinduktif, yaitu mampu
merangsang sel-sel tulang mengalami regenerasi dan perbaikan sendiri, sehingga
mempercepat penyembuhan jaringan. Berikut adalah ringkasan kronologi aplikasi

utama bioactive glass yang ditunjukkan pada Tabel 2.1. (Baino et al., 2018).
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Tabel 2.1. Kronologi aplikasi utama bioactive glass

Tahun Aplikasi

1969 Penemuan komposisi glass 45S5 (45S5 Bioglass®)

1977 Pengobatan penyakit telinga dengan menggunakan glass-ceramics
Ceravital® (penggantian tulang kecil telinga tengah)

1978 Implan okular (biokompatibilitas dengan jaringan kornea)

1985 Persetujuan oleh Food and Drug Administration (FDA) dari implant
45S5Bioglass® pertama (implan MEP® untuk perbaikan telinga
tengah)

1987 Pengobatan kanker hati (glass radioaktif)

1988 Penggunaan klinis Endosseous Ridge Maintenance Implant (ERMI)
45S5 berbasis Bioglass® pada pasien manusia

1993 Persetujuan FDA untuk PerioGlas (partikulat 45S5 Bioglass® yang
digunakan untuk perbaikan tulang dan gigi)

1998 Perbaikan saraf tepi

1999 Persetujuan FDA untuk glass radioaktif (TheraSphere®) untuk
perawatan kanker

2000 Penyembuhan luka

2002 Persetujuan FDA untuk implan orbital berpori komposit Medpor®-
PlusTM (polyethylene / 45S5 Bioglass®).

2003 Semen tulang / gigi dengan sifat antibakteri (mengandung Zn)

2004 Rekayasa jaringan paru-paru

2004 Penggunaan Mesoporous Bioactive Glass (MBG) sebagai sistem
pengiriman obat

2005 Perbaikan otot rangka dan ligamen

2005 Pengobatan ulser gastrointestinal

2010 Rekayasa jaringan jantung

2011 Borate cotton-candy bioactive glass untuk penyembuhan luka dalam
kedokteran hewan. Persetujuan FDA sedang menunggu

2012 Embolisasi fibroid uterus

2012 Perbaikan sumsum tulang belakang

2018 Penggunaan glass radioaktif (TheraSphere®) pada pasien dengan

karsinoma metastasis kolorektal hati
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2.7.4 Metode Sintesis Sol-Gel Bioactive Glass

Sintesis bioactive glass dapat dilakukan dengan berbagai metode, yaitu: metode
melt quench, sol-gel, sintesis api, iradiasi gelombang mikro (Karasu et al., 2017), dan
metode mikroemulsi terbalik (Rahman dan Padavettan, 2012). Metode yang sering
digunakan pada sintesis nanomaterial seperti nano silika salah satunya adalah metode
sol gel (Wijaya, 2010). Menurut Karasu et al. (2017) di antara semua metode
tersebut, sintesis sol gel merupakan teknik yang sangat efisien untuk aplikasi
rekayasa jaringan. Metode sol gel merupakan metode preparasi padatan dengan suhu
rendah yang melibatkan transisi partikel mikroskopik sol menjadi bahan makroskopik
gel (Wijaya, 2010). Sintesis sol-gel melibatkan sintesis larutan (sol), biasanya terdiri
dari logam organik dan garam logam prekursor diikuti oleh pembentukan gel dengan
reaksi atau agregasi kimia, dan yang terakhir perlakuan termal untuk pengeringan,
pembuangan organik, dan terkadang kristalisasi (Jahanshahi et al., 2009). Menurut
Wijaya (2010), pada umumnya terdapat reaksi hidrolisis dan kondensasi pada sintesis
sol gel. Sintesis sol gel melibatkan hidrolisis dan kondensasi logam alkoksida
(Si(OR)4) seperti tetraethylorthosilicate (TEOS, Si(OC,Hs)4) atau garam anorganik
seperti natrium silikat (Na,SiO3) dengan adanya asam (misalnya HCI) atau basa
(misalnya NH3) sebagai katalis (Rahman dan Padavettan, 2012). Proses sol gel dapat
digambarkan sebagai pembentukan suatu jaringan oksida melalui reaksi
polikondensasi yang progresif dari molekul prekursor dalam medium cair atau
merupakan proses untuk membentuk material melalui suatu sol, gelation dan
akhirnya membentuk gel (Schubert dan Husing, 2000). Sintesis bioactive glass
secara sol-gel sering digunakan karena dapat menghasilkan silika murni dan
homogen, serta mampu mengontrol ukuran partikel (Rahman dan Padavettan, 2012).
Selain itu, jika dibandingkan dengan sintesis melt quench konvensional, bioactive
glass sol gel diproses pada suhu yang lebih rendah dan memiliki kontrol komposisi
yang lebih baik dan bersifat lebih bioaktif (Jahanshahi et al., 2009).
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2.8 Simulated Body Fluid (SBF)

Bioactive glass saat ini banyak digunakan secara klinis sebagai pengganti tulang.
Sebagian besar dari bioactive glass berikatan dengan tulang hidup melalui lapisan
apatit yang terbentuk pada permukaan setelah implantasi ke dalam tubuh yang hidup.
Formasi apatit ini telah direproduksi pada permukaannya dalam Simulated Body
Fluid (SBF) aselular bebas zat organik, dengan konsentrasi ion yang hampir sama
dengan plasma darah manusia (Kokubo et al., 2007). SBF telah digunakan secara luas
untuk penilaian in vitro dari bioaktifitas bahan buatan dengan memeriksa kemampuan

pembentukan apatit dalam cairan tersebut (Oyane et al., 2003).

2.9 Hydroxycarbonate Apatite (HCA)

Hyrdroxycarbonate apatite (HCA) merupakan biomaterial kalsium fosfat yang
bersifat bioaktivitas, biokompatibilitas, dan osteokonduktif. Biomaterial ini dapat
digunakan sebagai pengganti tulang. HCA dapat memacu pertumbuhan tulang dengan
sempurna dan dapat diresorbsi dengan baik oleh osteoklas karena memiliki kelarutan
yang baik pada kondisi asam lemah saat oksteoklas bekerja meresorbsi tulang dengan
mengeluarkan ion H* (Surbakti et al., 2017). HCA akan terbentuk ketika bioactive
glass terpapar oleh cairan fisiologis. Hench telah menggambarkan urutan lima reaksi
pembentukan HCA pada permukaan bioactive glass Reaksi pertama adalah
pertukaran ion antara alkali dalam glass dan air. Hal ini diikuti oleh putusnya ikatan
silika, membentuk ikatan silanol yang mempolimerisasi ulang untuk membentuk
lapisan yang kaya silika (silica-rich layer), area permukaan tinggi, dan area
terhidrasi. Permukaan silica-rich ini  menarik molekul organik (protein,
mukopolisakarida, dan kolagen) dan memfasilitasi pembentukan lapisan HCA pada
glass. Perilaku bioactive glass dalam pembentukan jaringan tulang baru tergantung
pada komposisi kimia dan sifat tekstur (ukuran dan volume pori) (Jahanshahi et al.,
2009). Reaksi-reaksi ini dirangkum pada Tabel 2.2.
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Tabel 2.2 Reaksi pembentukan HCA

Tahap Reaksi

F

Tahap1  Pertukaran cepat kation seperti Na“ atau Ca** dengan H* atau H30
dari larutan, Si-O-Na" + H" + OH --> Si-OH + Na" (larutan)

Tahap 2 Hilangnya silika yang dapat larut dalam bentuk Si(OH)4 ke larutan
hasil dari kerusakan ikatan Si-O-Si dan pembentukan SiOH (silanol)
pada antarmuka larutan glass. 2(Si-O-Si) + H,O = Si-OH + OH-Si

Tahap 3 Kondensasi dan repolimerisasi lapisan kaya SiO, pada permukaan
yang dihabiskan dalam kation alkali tanah dan alkali. Si-OH + OH-
Si = Si-O-Si + H,0

Tahap 4 Migrasi kelompok Ca”* dan PO4> ke permukaan membentuk cluster
CaOPO43- di atas lapisan kaya SiO, diikuti oleh pertumbuhan CaP
amorf

Tahap 5 Kristalisasi CaP amorf dengan penggabungan OH", CO3*anion dari
larutan untuk membentuk lapisan HCA

2.10 Glass lonomer

Glass ionomer merupakan bahan yang telah digunakan selama lebih dari 30
tahun dalam bidang kedokteran gigi (Nourmohammadi et al., 2008). Glass ionomer
mengandung tiga bahan penting, yaitu asam polimerik larut air, basis glass, dan air
(Sidhu et al., 2016). Glass ionomer dibentuk oleh reaksi asam-basa antara asam
polialenat dan glass aluminosilikat dasar. Asam polialkenoat biasanya merupakan
asam poliakrilat, asam politakonat, atau asam polimaleat. Glass aluminosilikat dasar
mengandung Ca’ ¥, AI**, dan Si** sebagai komponen penting, dihubungkan satu sama
lain oleh oksigen jembatan. lon-ion lain seperti F~ dan PO4" biasanya ditambahkan
ke komposisi glass. Glass ionomer dapat mengikat secara kimia dengan enamel,
dentin dan tulang dengan interaksi komponen asam glass ionomer dengan komponen
apatit dari jaringan, sehingga glass ionomer dapat dianggap bioaktif (Caluwe et al.,
2017). Ketika glass ionomer yang telah setting disimpan dalam SBF selama beberapa
hari, fase apatit kristalin terbentuk pada permukaannya. Pembentukan kristal apatit
disebabkan oleh adanya gugus Si-OH dan -COOH dalam glass ionomer. Telah

dilaporkan bahwa gugus fungsional ini bermuatan negatif di lingkungan tubuh dan
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bertindak sebagai faktor induktif untuk nukleasi apatit (Nourmohammadi et al.,
2008).

Glass ionomer telah banyak digunakan dalam kedokteran gigi sejak tahun 1970
dan dianggap lebih unggul dari jenis semen lainnya karena memiliki sifat mekanik
dan transparansi yang baik. Selain itu, pelepasan fluoride dalam periode yang lama
dan biokompatibilitas yang baik membuat glass ionomer berguna sebagai bahan
restorasi gigi. Namun, glass ionomer memiliki beberapa kelemahan seperti kerapuhan
yang relatif tinggi dan sensitif terhadap kelembaban selama tahap awal setting, dan
ikatan dengan gigi yang lemah. Selama beberapa dekade terakhir, kemajuan telah
dibuat untuk meningkatkan sifat glass ionomer, melalui modifikasi dengan

menggunakan bioactive glass (Chen et al., 2016).

2.11 X-Ray Fluoresence (XRF), FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy),
dan Scanning Electron Microscope (SEM)

Analisa XRF (X-Ray Fluoresence) adalah analisa yang didasarkan pada
perilaku atom yang terkena cahaya yang memiliki energi tinggi, seperti sinar X.
Ketika suatu bahan diinteraksikan dengan sinar X, elektron dengan energi paling
rendah dapat terpental. Elektron dengan energi yang lebih tinggi akan mengisi
kekosongan tadi (deeksitasi). Deeksitasi menghasilkan pemancaran radiasi
flouresensi dengan karakteristik yang khas.. Karakter radiasi flouresensi yang khas
inilah yang digunakan sebagai analisa kualitatif untuk mengidentifikasi unsur. Selain
digunakan sebagai analisa kualitatif, intensitas radiasi flouresensi dapat digunakan
untuk menentukan konsentrasi unsur material (Setiabudi et al., 2012).

FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) adalah salah satu teknik
analisis menggunakan radiasi inframerah yang berdampak pada vibrasi atom dari
molekul sampel, menghasilkan absorbsi ataupun transmisi energi. Analisis FTIR
dapat digunakan untuk mengkarakterisasi sampel dalam bentuk cairan, larutan, pasta,
bubuk, film, serat, dan gas (Nandiyanto et al., 2019). FTIR digunakan untuk
mengidentifikasi gugus fungsional suatu bahan (Munajad et al., 2018). Sinyal yang
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dihasilkan dari detektor pada FTIR akan direkam sebagai spektrum infra merah dalam
bentuk puncak-puncak absorpsi. Absis menunjukkan frekuensi atau panjang
gelombang, sedangkan ordinat menunjukkan transmitans atau absorbans (Setiabudi et
al., 2012).

SEM (Scanning Electron Microscope) adalah instrumen yang digunakan untuk
mengamati fenomena permukaan material. Perbesaran SEM dapat mencapai 300.000
kali (Akhtar et al., 2018). Pengamatan dengan SEM dilakukan untuk menyelidiki
struktur mikro permukaan material (Tutu et al., 2015). SEM dapat memberikan
informasi kualitatif mengenai topografi, morfologi, komposisi, dan Kkristalografi
bahan. Topografi menunjukkan fitur permukaan, tekstur, kekasaran, dan kehalusan
suatu bahan. Morfologi menunjukkan bentuk dan ukuran bahan. Komposisi
menunjukkan elemen atau senyawa yang membentuk bahan. Kristalografi
menunjukkan susunan atom dalam bahan (Akhtar et al., 2018).
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2.12 Kerangka Konsep
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2.13 Hipotesis

Terdapat pengaruh sintering silika abu ampas tebu 1000 °C dan 1500 °C dengan
waktu penahanan 2 jam sebagai bioactive glass terhadap persentase pembentukan
hydroxycarbonate apatite (HCA). Bioactive glass silika abu ampas tebu dengan
sintering 1000 °C 2 jam menghasilkan HCA lebih banyak jika dibandingkan dengan
sintering 1500 °C 2 jam.
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BAB 3. METODE PENELITIAN

3.1 Jenis Penelitian

Jenis penelitian ini adalah eksperimental laboratoris dengan rancangan

penelitian tipe post test with control group design, yaitu melakukan pengamatan

atau pengukuran setelah perlakuan lalu hasilnya dibandingkan dengan kontrol.

3.2 Tempat dan Waktu Penelitian

3.2.1 Tempat Penelitian

a.

Identifikasi tanaman tebu dilakukan di Laboratorium Botani, Jurusan Biologi
FMIPA Universitas Jember

Sintering abu ampas tebu suhu 1000 °C dengan waktu penahanan 2 jam
dilakukan di Laboratorium Enjiniring Hasil Pertanian Fakultas Teknik

Pertanian Universitas Jember

. Sintering abu ampas tebu suhu 1500 °C dengan waktu penahanan 2 jam

dilakukan di Balai Keramik Bandung

. Pembuatan bioactive glass silika dari abu ampas tebu dilakukan di

Laboratorium Farmasetika Fakultas Farmasi Universitas Jember

Pembuatan SBF (Simulated Body Fluid) dilakukan di Laboratorium Kimia
Fakultas Farmasi Universitas Jember

Uji XRF dilakukan di Laboratorium Sentral dan Mineral Universitas Negeri

Malang

g. Uji SEM dilakukan di Laboratorium Biosain Politeknik Negeri Jember

Uji FTIR dilakukan di Laboratorium Kimia Fakultas Farmasi Universitas

Jember

3.2.2 Waktu Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan September 2019 sampai Januari 2020
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3.3 Identifikasi Variabel
3.3.1 Variabel Bebas
Variabel bebas dalam penelitian ini yaitu:
1. Silika abu ampas tebu yang dilakukan sintering suhu 1000 °C dengan waktu
penahanan 2 jam
2. Silika abu ampas tebu yang dilakukan sintering suhu 1500 °C dengan waktu
penahanan 2 jam
3.3.2 Variabel Terikat
Variabel terikat dalam penelitian ini yaitu persentase pembentukan
hydroxycarbonate apatite (HCA)
3.3.3 Variabel Terkendali
1. Cara manipulasi glass ionomer
2. Suhu ruang

3. Glass ionomer merk GC Fuji 1X

3.4 Definisi Operasional
3.4.1 Sintering
Sintering adalah proses lanjutan pemanasan ampas tebu yang telah dibakar
secara manual. Sintering dilakukan menggunakan furnace dengan suhu 1000 °C
dan 1500 °C dengan waktu penahanan 2 jam.
3.4.2 Silika
Silika adalah unsur yang telah diekstraksi pada abu ampas tebu dan
dilakukan sintering, serta keberadaanya telah dibuktikan dengan uji XRF.
3.4.3 Waktu penahanan
Waktu penahanan adalah waktu yang dibutuhkan atau dipertahankan
selama melakukan sintering, yaitu selama 2 jam.
3.4.4 Abu ampas tebu
Abu ampas tebu adalah hasil pembakaran ampas tebu kering. Ampas tebu

tersebut diperoleh dari Pabrik Gula Semboro, Tanggul.
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3.4.5 Bioactive glass silika dari abu ampas tebu

Bioactive glass silika dari abu ampas tebu adalah bahan berbentuk serbuk
berwarna abu-abu yang merupakan hasil akhir dari teknik sol-gel yang
dilakukan pada prekursor silika (natrium silika).

3.4.6 Glass ionomer

Glass ionomer adalah bentukan silinder berukuran diameter 0,3 cm dan
tinggi 0,5 cm yang dibuat dari pencampuran bubuk dan cairannya. Glass
ionomer ini direndam dalam SBF bersama bioactive glass dari abu ampas tebu
dan digunakan sebagai core (inti) pembentukan hydroxycarbonate apatite
(HCA).

3.4.7 Hydroxycarbonate apatite (HCA)

Hydroxycarbonate apatite (HCA) merupakan suatu lapisan yang terbentuk
pada permukaan glass ionomer yang direndam dalam SBF yang dicampur
dengan bioactive glass abu ampas tebu selama 7 hari. HCA  diamati
menggunakan SEM (Scanning Electron Microscope) lalu dihitung persentase
pembentukannya dengan menggunakan sistem scoring. Keberadaan lapisan ini
telah dibuktikan dengan uji FTIR.

3.5 Sampel Penelitian

3.5.1 Kriteria Sampel Penelitian
Kriteria sampel penelitian ini yaitu bioactive glass silika abu ampas tebu,
berbentuk serbuk, dan telah diayak menggunakan ayakan 200 mesh.

3.5.2 Besar Sampel
Jumlah sampel yang digunakan pada penelitian ini menggunakan rumus
(Budiarto, 2002).

n=196".q°
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g_
n=1,96°
n=384

n=4
Keterangan :
n = Besar sampel minimum
o = Standart deviasi sampel
d = Kesalahan yang masih dapat di toleransi, diasumsikan d = o
z = Konstanta pada tingkat kesalahan tertentu, jika a = 0,05 maka z = 1,96
(Budiarto, 2002).

3.5.3 Pengelompokan Sampel Penelitian
Sampel dikelompokan sebagai berikut :

3.5.3.1 Kelompok kontrol
Kelompok kontrol (K) merupakan glass ionomer sebagali inti, yang direndam
bersama SBF, tanpa diberi bioactive glass dari abu ampas tebu, dan
dimasukkan dalam oven bersuhu 36,5 °C selama 7 hari

3.5.3.2 Kelompok perlakuan A
Kelompok perlakuan A (PA) merupakan glass ionomer sebagai inti, yang
direndam bersama SBF, diberi bioactive glass dari abu ampas tebu dengan
sintering suhu 1000 °C waktu penahanan 2 jam, dan dimasukkan dalam oven
bersuhu 36,5 °C selama 7 hari

3.5.3.2 Kelompok Perlakuan B
Kelompok perlakuan B (PB) merupakan glass ionomer sebagai inti, yang

direndam bersama SBF, diberi bioactive glass dari abu ampas tebu dengan
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sintering suhu 1500 °C waktu penahanan 2 jam, dan dimasukkan dalam oven

bersuhu 36,5 °C selama 7 hari.

3.6 Alat dan Bahan Penelitian
3.6.1 Alat Penelitian :

=

© © N o g Bk~ wDN

I N S N T T o o e =
O © 0O N O U A W N B O

Oven

Muffle furnace

Saringan 200 mesh

Mortal dan pastel

Kertas saring

pH meter elektrik

Timbangan elektrik

Pengaduk magnet (stirrer magnetic)

Beaker glass

. Tabung Erlenmeyer

. Cawan porselin

. Paper pad

. Glass plate

. Spatula agate

. Plastic filling instrument (PFI)

. Sonde

. Tabung eppendorf 2 ml

. SEM (Scanning Electron Microscope)
. FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy)
. XRF (X-Ray Fluorosence)
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3.6.2 Bahan Penelitian :

=

© © N o g B~ wDN

I N S T T o o e =
O © O N O U W N LB O

Abu ampas tebu
HCI0.1 M
NaOH 2 N
Etanol 96%
HNO3; 2M

P20s

Ca(NO3)2 4 H,0
Aquades
Alkohol 70%

. NaCl 99,5%

. NaHCO; 99,5%

. KC1 99%

. NH;HPO4.2H,0 99,5%
. MgCl,.6H,0 98%

. CaCl,.2H,0 99%

. Na;SO,

. (CH,0H),CNH 99,2%
.HCI1M

. Glass ionomer (bubuk dan cairan)

ionomer

3.7 Prosedur Penelitian

3.7.1 Tahap persiapan

a. Uji identifikasi tebu

24

. Cetakan berukuran diameter 0,3 cm dan tinggi 0,5 cm untuk mencetak glass

Identifikasi tanaman tebu dilakukan di Laboratorium Botani, Jurusan

Biologi FMIPA Universitas Jember
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b. Sterilisasi alat
Sterilisasi alat dari logam dilakukan dengan pencucian bersih, lalu
dimasukkan dalam autoclave dengan suhu 121°C selama 15 menit. Sedangkan
sterilisasi alat dari plastik dilakukan dengan pencucian bersih, lalu dieringkan
dan direndam 15 menit menggunakan alkohol 70%. (Lugito, 2013).

3.7.2 Pembuatan bioactive glass silika dari abu ampas tebu
3.7.2.1 Pembuatan abu ampas tebu
1. Mengeringkan ampas tebu sebanyak 10 kg di bawah sinar matahari

2. Membakar ampas tebu yang sudah kering dengan api

3.7.2.2 Ekstraksi silika

1. Melanjutkan pemanasan hasil pembakaran ampas tebu menggunakan alat
furnace dengan suhu 1000°C dan 1500 °C dengan waktu penahanan 2 jam

2. Mengayak abu ampas tebu menggunakan ayakan 200 mesh. Hasil ayakan abu
tersebut ditimbang dan diambil 25 gram.

3. Memasukkan 25 gram abu kedalam tabung erlenmeyer

4. Menambahkan larutan HCL 0.1 M sebanyak 150 ml, lalu diaduk secara
otomatis dengan alat pengaduk magnet (stirrer magnetic) selama 1 jam.

5. Mendiamkan hasil pengadukan tersebut selama 24 jam pada suhu ruang.

6. Menyaring abu ampas tebu menggunakan kertas saring whatman dan
membilasnya dengan akuades sambil dilakukan pengecekan pH menggunakan
pH meter elektrik hingga pH 7.

7. Mengeringkan abu ampas tebu dalam oven suhu 110°C selama 2 jam,

8. Melakukan uji XRF
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3.7.2.3 Pembuatan prekursor silika yang berupa natrium silika (Kristianingrum,

etal., 2011)

Menimbang abu ampas tebu untuk tahap selanjutnya sebanyak 10 gram
Memasukkan abu ke dalam tabung erlenmeyer, kemudian dicampur dengan
larutan 60 ml NaOH 2 N, dan diaduk secara otomatis menggunakan alat
pengaduk magnet selama 1 jam sampai larutan mendidih.

Mendinginkan campuran di atas hingga mencapai suhu kamar

Menyaring campuran menggunakan kertas saring. Hasil penyaringan ini
adalah residu berupa natrium silika basah.

Mengeringkan natrium silika dengan oven bersuhu 110°C selama 2 jam
sehingga terbentuk natrium silika kering (prekursor silika).

Menyimpan natrium silika kering dalam desikator sambil menunggu untuk

diproses ke tahap selanjutnya.

3.7.2.4 Pembuatan bioactive glass silika dari natrium silika (Adams et al., 2013)

1.
2.

Menimbang natrium silika sebanyak 5 gram.

Memasukkan natrium silika ke dalam tabung erlenmayer, lalu dicampur
dengan 15 ml akuades, dan diaduk secara otomatis menggunakan alat
pengaduk magnet.

Menambahkan 2,5 ml etanol 96% pada campuran di atas sambil tetap diaduk.
Pengadukan tetap dilakukan sampai larutan berwarna jernih.

Menambahkan HNO3; 2 M sampai pH larutan normal. Campuran ini tetap
diaduk secara otomatis selama 1 jam.

Menambahkan 0,5 gram P,0s ke dalam campuran di atas dan tetap diaduk
selama 45 menit.

Menambahkan 4,1 gram Ca(NO3)..4H,0 dan tetap diaduk selama 45 menit.
Mengaduk campuran tersebut selama 1 jam sampai terbentuk gel

Mendiamkan gel selama 5 hari dalam suhu ruang.
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3.7.3

3.7.4
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Mengeringkan gel tersebut dalam oven bersuhu 60°C selama 72 jam.
Pengeringan akhir dilakukan menggunakan alat furnace dengan suhu 700°C
selama 5 jam

Hasil proses ini disebut powder bioactive glass silika, lalu disimpan dalam
desikator

Pembuatan Cairan Tubuh Buatan

Cairan tubuh buatan ini disusun dengan menggunakan reagen yang terdiri
dari:

a. NaCl 99,5% sebanyak 6,547 gram

NaHCO3; 99,5% sebanyak 2,268 gram

KCI 99% sebanyak 0,373 gram
NH2HPO,4.2H,0 99,5% sebanyak 0,178 gram
MgCl, 6H,0 98% sebanyak 0,305 gram
CaCl,.2H,0 99% sebanyak 0,368 gram
Na,SO, sebanyak 0,071 gram
(CH,0H),CNH;99,2% sebanyak 6,057 gram
i. HCI 1 Molar sebanyak 40 gram

o

o o

> e oo

Menyiapkan air sebanyak 960 ml, lalu tuangkan air sejumlah 200 ml dan
diaduk menggunakan stirrer pada suhu 35 °C.

Masukkan reagen seperti disebutkan dalam nomor (1) sesuai urutannya.
Setiap tahapan pencampuran masing-masing reagen, diberi selang waktu 2

menit agar dapat larut secara merata (Purnama et al., 2006)

Pembuatan dan Manipulasi Glass lonomer sebagai Inti
Mengambil bubuk glass ionomer sejumlah 2 sendok peres di atas paper pad,

lalu menuangkan 2 tetes cairan glass ionomer
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2. Membagi bubuk menjadi 2 bagian, lalu mengarahkan bubuk ke cairan, lalu

sedikit demi sedikit semua bubuk dicampurkan sampai habis dengan

menggunakan spatula agate dengan gerakan memutar dan melipat

3. Memasukkan adonan ke dalam cetakan dari sedotan plastik berdiameter 0,3

cm dan tinggi 0,5 cm dengan mengunakan PFI hingga seluruh bagian cetakan

terisi.

4. Jika sudah mengeras, glass ionomer dilepas dari cetakan dan didiamkan

selama 24 jam.

3.7.5 Perendaman dalam SBF

1.

Memasukkan 0,25 gram bioactive glass dan SBF 1 ml ke dalam tabung
eppendorf, lalu larutan dicampur.

Memasukkan glass ionomer yang telah didiamkan selama 24 jam dan
digunakan sebagai inti

Memasukkan eppendorf ke dalam oven dengan suhu 36,5 C selama 7 hari

3.7.6 Pengamatan

1.
2.

Setelah 7 hari, eppendorf dikeluarkan dari oven

Mengeluarkan glass ionomer dari eppendorf dengan menggunakan pinset
dan dikeringkan

Glass ionomer diamati dengan Scanning Electron Microscope (SEM)
untuk melihat persentase pembentukan HCA, serta melakukan uji FTIR
Pengukuran persentase pembentukan HCA dari hasil SEM dilakukan

dengan metode scoring.

3.7.7 Metode Scoring Penghitungan Persentase Pembentukan HCA
3.7.7.1 Metode Scoring

1.

Penghitungan persentase pembentukan HCA pada hasil pengamatan SEM

dilakukan dengan menggunakan Kriteria scoring sebagai berikut:
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Tabel 3.1 Scoring perhitungan HCA
Skor HCA

0 Tidak terdapat pembentukan HCA pada lapang pandang
1 Terdapat pembentukan HCA sebanyak <1/3 pada lapang

pandang

2 Terdapat pembentukan HCA sebanyak 1/3-2/3 pada lapang
pandang

3 Terdapat pembentukan HCA sebanyak >2/3 pada lapang
pandang

4 Terdapat pembentukan HCA penuh pada lapang pandang
2. Penghitungan dilakukan dengan menggunakan rata-rata tiga pengamat

dengan satu persepsi yang sama.
3. Menjumlahkan total pembentukan HCA pada masing-masing penampang
SEM lalu dinyatakan dalam bentuk persentase.

3.7.7.2 Penghitungan Persentase Pembentukan HCA
Persentase pembentukan HCA pada hasil uji SEM dilakukan dengan
membuat penampang berbentuk kotak berukuran 0,5 cm x 0,5 cm
menggunakan aplikasi Adobe Photoshop 7.0 dengan cara sebagai berikut:
1. Membuka aplikasi Adobe Photoshop 7.0
2. KiIik File --> Open --> memasukkan gambar SEM yang akan dipilih ~ -->

Open, lalu gambar akan muncul seperti di bawah ini

@ AdobePhotop

>vxa1y%
HMANT

exs
DeAN

g EH ] cals
I‘:’;Eur;]h\

TM3030Plus 2020/01/03 mLU x3,0k  307m

Sox | B oo 3emsam et Cotaars ik s dr e e o s, U S 30 A fr s e

Gambar 3.1 Memasukkan gambar SEM pada Photoshop
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3. KIlik View --> Show --> Grid.

(@ AdobePhotosnap - 8 x
Fie tdn Imige Layer Seect Fite |View| Window Help
My - | Dhrosstiser Eowenns  ProofSetup P omad |
ey

CEW o7 CRBPR R
AN ESSERN NAT

TM3030Plus. 2020/01/03

0 e

Gambar 3.2 Membuat grid pada Photoshop

4. Kemudian atur ukuran grid kamar hitung dengan klik Edit --> Preferences
--> Guides, Grid, Slices

Memory & image Cache..
‘Adobe Ontine... 1 |

2020/01/C3 mLuU x30k 30 7m

Gambar 3.3 Memilih pengaturan grid pada Photoshop
5. Atur pada bagian grid sebagai berikut:
Grid --> Color: light gray, Grid every: 0,5 cm, Subdivisions: 1 --> OK


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

31

Preferences X

fGuides, Grid & Slices w

Cancel

Guides

Color: | [] *ellow w
Prew
Mext
— e ——

Grid

e ]
| —_—
| Graine sy

Subdivisions l:l | |

Slices —
Line Calar |:| Light Gray
[ 5how Slice Nurnbers N ‘

Gambar 3.4 Mengatur warna, gaya, dan ukuran grid pada Photoshop

6. Lalu akan muncul hasil SEM dilengkapi dengan grid kamar hitung
=

[ ]
7]
[ ]
[]
[]
[]
]
x|
2]
[]
| ]
[ ]
[ ]
[ ]
]
[]
[ ]
]
]
N
[]
[ ]
[7]
-
n

Gambar 3.5 Tampilan hasil SEM dengan grid pada Photoshop

3.8 Analisis Data

Data yang diperoleh dianalisis menggunakan perangkat lunak pengolahan data
statistik yaitu program SPSS. Uji normalitas dilakukan dengan menggunakan
Shapiro-Wilk dan uji homogenitas dengan menggunakan uji Levene’s test.
Selanjutnya dilakukan uji beda one way annova. Lalu dilakukan uji lanjutan
menggunakan uji Least Significance Different (LSD) untuk menguji perbedaan antar

kelompok.
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Abu Ampas Tebu

Ekstraksi silika

Sintering

k

HCI

A

Prekursor Silika

Bioactive Glass Silika

Kelompok Kelompok Kelompok
Kontrol Perlakuan A Perlakuan B
(PA) (PB)
Memasukkan GI yang
Telah Setting

Direndam dalam SBF

Selama 7 Hari pada Suhu 36,5 °C

\A

Mengeluarkan GI dan Dikeringkan

\2

Uji SEM (Scanning Electron Microscope)
untuk Melihat Adanya Pembentukan
Hydroxycarbonate Apatite (HCA)

v

Pengukuran Persentase Pembentukan HCA dengan Scoring

2

Analisis Data

Gambar 3.6 Alur penelitian
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BAB 5. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Kesimpulan penelitian ini adalah peningkatan suhu sintering pada proses
ekstraksi silika yang digunakan sebagai sumber bioactive glass, berperan pada
penurunan persentase pembentukan hydroxycarbonate apatite (HCA). Persentase
pembentukan HCA dari bioactive glass berbasis silika dengan sintering 1000 °C
lebih tinggi dibandingkan dengan sintering 1500 °C.

5.2 Saran

5.2.1 Perlu dilakukan penelitian pengamatan HCA dengan menggunakan SEM
(Scanning Electron Microscopy) dan EDX (Energy Dispersive X-ray
spectroscopy)

5.2.2 Perlu dilakukan penelitian dengan kontrol positif menggunakan produk
bioactive glass yang sudah ada

5.2.3 Perlu dilakukan penelitian dengan dosis bioactive glass yang berbeda

5.2.4 Perlu dilakukan perendaman dalam SBF dalam waktu yang lebih lama

5.2.5 Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai pengaruh sintering abu
ampas tebu terhadap pembentukan HCA dengan metode lain

5.2.6 Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai pengaruh sintering abu

ampas tebu terhadap kekuatan mekanik bioactive glass
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mohon bantuan dan kesediaannya untuk memberikan ijin penelitian kami. Penelitian kami mengenai analisis
kadar dan kemurnian silika (SiO;) dari abu ampas tebu dengan variasi temperatur kalsinasi. Dalam penelitian
ini kami membutuhkan furnace dengan kapasitas temperatur 1500°C untuk proses kalsinasi selama 2 jam dan
4 jam.
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tebu putih
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- mendukung penelitian yang kami lakukan dan diperbolehkan untuk mengambil gambar guna lampiran

penelitian kami. Demikian proposal penelitian ini, atas kerjasama yang baik kami sampaikan terimakasih.
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C. Hasil Analisis Data Penelitian

C1. Hasil Uji Normalitas Menggunakan Uji Shapiro-Wilk

Tests of Normality

50

Kolmogorov-Smirnov? Shapiro-Wilk
Perlakuan Statistic df Sig. Statistic df Sig.
Prosentase (HCA)  Perlakuan suhu 1000 2 309 4 . 917 4 522
jam
Perlakuan suhu 1500 2 285 4 : 524 4 152
jam
Kaontrol . 4 4
a. Lilliefors Significance Caorrection
C2. Hasil Uji Homogenitas Menggunakan Levene Test
Test of Homogeneity of Variances
Levene
Statistic dft df2 Sig.
Prosentase (HCA)  Based on Mean 3811 2 ] 060
Based on Median 2412 2 ] 145
Based on Median and 2412 2 3127 232
with adjusted df
Based on trimmed mean 3705 2 ] 067
C3. Hasil Uji One Way Anova
ANOVA
Prosentase (HCA)
sSum of
Snuares df Mean Sguare F Sig.
Between Groups 2496 327 2 448 163 17,7449 oo
Within Groups 227,252 ] 26 250

Total 11235749 11
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C4. Hasil Uji Lanjutan LSD (Least Significance Different)

Dependent Variable:
LsD

Multiple Comparisons

Prosentase (HCA)

51

~Mean 95% Canfidence Interval
Difference (-

{I) Perlakuan (J) Perlakuan J) Std. Error Sig. Lower Bound  Upper Bound
Perlakuan suhu 1000 2 Perlakuan suhu 1500 2 12,22750° 3,56319 .oo7 41896 20,2654
jam jam

Kontral 21,08000°  3,55319 0oo 13,0421 29,1179
Perlakuan suhu 1500 2 Perlakuan suhu 1000 2 -12.22?50’ 3553149 oar7 -20,2654 -4.18896
jam jam

Kontrol 8,55250° 3,55319 034 8146 16,8904
Kontral Perlakuan suhu 1000 2 -21,08000x 3553149 ] -291179 -13,0421

jam

Perlakuan suhu 1500 2 -8,85250" 3,55319 034 -16,8004 -, 8146

jam

* The mean difference is significant at the 0.05 level.
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D. Hasil Analisa Scanning Electron Microscope (SEM)
D1 Kelompok Kontrol

TM3030Plus 2019112119 I LU x3,0k 30 ?m

5 .
TM3030Plus 201912119 Ly x3,0k 30 ?m

Sampel 1 Sampel 2

TM3030Plus 2019/12/19 I LU x3,0k 30 7m

TM3030Plus 2019/12/19 Ly x3,0k 30 7?m

Sampel 3 Sampel 4

Gambar D1  Karakterisasi SEM HCA pada permukaan glass ionomer kelompok
kontrol dengan menggunakan SEM tipe TM3030Plus perbesaran 3000X
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D2 Kelompok Perlakuan Suhu 1000 °C 2 Jam

o

TM3030Plus 2020/01/03 | TM3030Plus 2020/01/03 x3,0k 30 ?m

Sampel 1 Sampel 2

TM3030Plus 2020/01/03 I x3,0k 30 ?m

TM3030Plus 2020/01/03

Sampel 3 Sampel 4

Gambar D2  Karakterisasi SEM HCA pada permukaan glass ionomer kelompok
perlakuan suhu 1000 °C 2 jam dengan menggunakan SEM tipe
TM3030PIlus perbesaran 3000X
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D3 Kelompok Perlakuan Suhu 1500 °C 2 Jam

TM3030Plus 2020/01/03 I x3,0k  307m

TM3030Plus 2020/01/03 | x3,0k 30 ?m

Sampel 1 Sampel 2

TM3030Plus 2020/01/03 I x3,0k 30 ?m

30 ?m

TM3030Plus 2020/01/03 mLU x3,0k

Sampel 3 Sampel 4

Gambar D3  Karakterisasi SEM HCA pada permukaan glass ionomer kelompok
perlakuan suhu 1500 °C 2 jam dengan menggunakan SEM tipe
TM3030PIlus perbesaran 3000X
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E. Hasil Uji XRF Setelah Sintering dan Pencucian dengan HCI

Tabel E. Hasil Uji XRF Setelah Sintering dan Pencucian dengan HCI

Unsur yang Persentase Unsur (%)
Muncul Perlakuan 1000 °C 2 jam  Perlakuan 1500 °C 2 jam
Si 61,6 57,6
P 1,9 Ml 7
K 14,7 13,4
Ca 10,3 123
Mn 6,6 5,7
Ba 2,6 2,3
Ti i, 1,3
Cr 0,98 0,81
\Y 0,25 0,25
Al - g19

Br - 1
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F. Hasil Uji FTIR HCA
F1. Kelompok Kontrol
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DiLayanan Analisis'2019\KONTROL.O KONTROL Instrument type and / or accessory 12/26°2014

F2. Kelompok Perlakuan Suhu 1000 °C 2 Jam

e

99.95
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99.65 99.75 99.85
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164551 ——
1517.001 ——
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G. Alat dan Bahan Penelitian
G1. Alat Penelitian

Muffle furnace

Saringan 200 mesh

Kertas saring

Timbangan elektrik Pengaduk magnet (stirrer magnetic)
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Beaker glass

Paper pad, spatula agate, PFI

\/

Sonde

SEM

Cawan porselin

Glass plate

Tabung eppendorf 2 ml

59
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G2. Bahan Penelitian

HCI 0.1 M

w ‘

SO

NaOH 2N Etanol 96%

HNO3z 2M
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Alkohol 70%

Glass ionomer (bubuk dan cairan)
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H. Dokumentasi Prosedur Penelitian

Pembuatan abu ampas tebu

8 e
1. Mengeringkan 2. Membakar ampas
ampas tebu tebu kering

Ekstraksi silika dan pembuatan prekursor silika yang berupa natrium silika

1. Membakar dengan furnace 2. Mengayak abu ampas tebu

3. Memasukkan abu, ditambah 4. Setelah dioven, memasukkan abu,
HCL 0.1 M 150 ml, diaduk dicampur 60 ml NaOH 2 N,
dengan stirrer magnetic 1 jam, diaduk dengan stirrer magnetic 1
didiamkan suhu ruang 24 jam, jam sampai mendidih

lalu disaring
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5. Setelah didinginkan dalam suhu 6. Terbentuk natrium silika kering
ruang, residu berupa natrium silika (prekursor silika).
basah dikeringkan dengan oven
110°C 2 jam

Pembuatan bioactive glass silika dari natrium silika

2. Natrium silika diapur akuades,
1. Menimbang natrium silikat diaduk menggunakan pengaduk
magnet, lalu ditambahkan etanol
96% sambil tetap diaduk

3. Menambahkan HNO3; 2 M 4. pH larutan normal
sampai pH larutan normal, dan
diaduk selama 1 jam
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5. Menambahkan P,Os dan tetap
diaduk selama 45 menit

7. Mengeringkan gel dalam oven
60°C 72 jam, lalu dikeringkan
dengan furnace 700°C 5 jam,
dan terbentuk powder bioactive
glass silika

64

6. Menambahkan  Ca(NOs3),.4H,0
dan diaduk 45 menit. Lalu diaduk
1 jam sampai terbentuk gel dan
didiamkan 5 hari dalam suhu
ruang
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