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maka peneliti tidak berhak menerima sisa dana penugasan tahap kedua sebesar 30%. PIHAK
KEDUA harus mengembalikan dana penugasan 30% yang telah diterima ke Kas Negara.



Pasal 6
Laporan Kegiatan Penelitian

Laporan hasil program Penelitian sebagaimana dimaksud dalam Pasal 1 ayat (1) harus memenuhi
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Pasal 7
Sanksi dan Denda

Apabila sampai dengan batas waktu yang telah ditetapkan untuk melaksanakan Penugasan
Pelaksanaan Program Penelitian telah berakhir, PIHAK KEDUA belum menyelesaikan
tugasnya dan atau terlambat mengirim Laporan Kemajuan dan atau terlambat mengirim
Laporan Akhir, maka PIHAK KEDUA dikenakan sanksi denda sebesar 1%. (satu permil) setiap
hari keterlambatan sampai dengan setinggi-tingginya 5% (lima persen), terhitung dari tanggal
jatuh tempo sebagaimana tersebut pada Pasal 2, yang terdapat dalam Surat Perjanjian
Penugasan Pelaksanaan Program Penelitian Tahun Anggaran 2016;

Denda sebagaimana dimaksud pada ayat (1) disetorkan ke Kas Negara melalui PIHAK
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Direktur Riset dan Pengabdian Masyarakat Kemenristekdikti;

Apabila PIHAK KEDUA tidak dapat melaksanakan tugas sebagaimana dimaksud dalam Pasal
1 maka harus mengembalikan dana yang telah diterimanya ke Kas Negara melalui PIHAK
PERTAMA dan fotokopi bukti pengembalian ke kas Negara yang telah divalidasi oleh KPPN
Surabaya dikirim ke Direktur Riset dan Pengabdian Masyarakat Kemenristekdikti;

Apabila di kemudian hari terbukti bahwa judul penelitian sebagaimana dimaksud dalam Pasal 1
ayat (1) dijumpai adanya indikasi duplikasi dengan penelitian lain dan/atau diperoleh indikasi
ketidakjujuran/itikad kurang baik yang tidak sesuai dengan kaidah ilmiah, maka kegiatan
penelitian tersebut dinyatakan batal dan PIHAK KEDUA wajib mengembalikan dana penelitian
yang telah diterima ke Kas Negara melalui PIHAK PERTAMA dan fotokopi bukti pengembalian
ke kas Negara yang telah divalidasi oleh KPPN Surabaya dikirim ke Direktur Riset dan
Pengabdian Masyarakat Kemenristekdikti.

Pasal 8
Pajak — pajak

PIHAK KEDUA berkewajiban menyetor pajak ke Kantor Pelayanan Pajak setempat yang
berkenaan dengan kewajiban pajak berupa :

i
2.

pembelian barang dan jasa dikenai PPN sebesar 10% dan PPh 22 sebesar 1,5%;

belanja honorarium dikenai PPh Pasal 21 dengan ketentuan:

a. 5% bagi yang memiliki NPWP untuk golongan lll, serta 6% bagi yang tidak memiliki NPWP;
b. untuk golongan IV sebesar 15%; dan

pajak—pajak lain sesuai ketentuan yang berlaku.
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Pasal 9
Hak Kekayaan Intelektual

Hak Kekayaan Intelektual yang dihasilkan dari pelaksanaan penelitian ini diatur dan dikelola
sesuai dengan peraturan dan perundang-undangan yang berlaku;

Hasil Penelitian berupa peralatan dan/atau alat yang dibeli dari kegiatan ini adalah milik negara
yang dapat dihibahkan kepada institusi/lembaga/masyarakat melalui Surat Keterangan Hibah.

Pasal 10
Penyelesaian Perselisihan

Apabila terjadi perselisihan antara PIHAK PERTAMA dengan PIHAK KEDUA dalam
pelaksanaan perjanjian ini akan dilakukan penyelesaian secara musyawarah dan mufakat dan
apabila tidak tercapai penyelesaian secara musyawarah dan mufakat maka penyelesaian
dilakukan melalui proses hukum yang berlaku dengan memilih domisili hukum di Pengadilan
Negeri Surabaya;

Hal-hal yang belum diatur dalam perjanjian ini akan diatur kemudian oleh kedua belah pihak.

Pasal 11
Penutup

Surat Perjanjian Penugasan Pelaksanaan Program Penelitian ini dibuat rangkap 2 (dua)
bermeterai cukup sesuai dengan ketentuan yang berlaku, dan biaya meterai dibebankan kepada
PIHAK KEDUA.

PIHAK KEDUA

Dr. ENDANG DEWI MASITHAH, Ir., MP

PIHAK PERTAMA

NIP. 196909121997022001 NIP. 196705071991021001
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BAB I. PENDAHULUAN

Salah satu permasalahan dunia saat ini ialah meningkatnya kasus
pengeroposan tulang (osteoporosis). Penelitian International Osteoporosis Foundation (IOF)
menunjukkan bahwa satu dari empat perempuan pada usia 50-80 tahun di Indonesia
beresiko osteoporosis atau empat kali lebih tinggi dari laki-laki (Depkes, 2016). Sebanding
dengan kasus osteoporosis, insiden patah tulang tertinggi juga dialami pada usia 80 tahun
ke atas pada perempuan dengan indikasi osteoporosis (WHO, 2011). Meskipun demikian,
kasus patah tulang terkait dengan csteoporosis mengalami penurunan pada negara barat.
Sebaliknya, tingkat patah tulang di Asia masih terus mengalami peningkatan jumlah, bahkan
pada beberapa kasus mengakibatkan kematian dan kecacatan (lwamotoet al., 2016). Hal
tersebut dikarenakan kurangnya konsumsi mineral, terutama kalsium, pada menu konsumsi
masyarakat, padahal kebutuhan kalsium harian untuk usia dewasa mencapai 800 mg/hari
(Widyakarya Nasional Pangan dan Gizi, 2004). Kekurangan kalsium juga dapat
menyebabkan gangguan pertumbuhan tulang, sistem syaraf, dan osteomalasia (Nieves,
2005)

Asupan kalsium dapat diperoleh dari susu, ikan, dan produk seafood. Meskipun
demikian, pola konsumsi yang tidak berimbang serta pola hidup yang serba cepat
menyebabkan asupan kalsium kurang tercukupi. Pada perempuan, siklus menstruasi, hamil,
dan menyusui juga merupakan salah satu faktor penyebab pengurangan massa tulang. Hal
tersebut apabila tidak diperhatikan akan menjadi penyebab fraktur pada usia rentan. Untuk
mengatasi pernasalahan tersebut, salah satu altemmatif yang dapat membantu ialah
konsumsi tablet effervescent nanokalsium (Minarty, 2012)

Tablet effervescent kalsium ialah tablet kalsium yang menghasilkan gelembung
ketika dilarutkan pada air. Tablet effervescent kalsium memiliki keunggulan apabila
dibandingkan dengan produk kalsium lain, diantaranya ialah praktis, mudah dibawa, dan
mudah dikonsumsi. Meskipun demikian, bubuk kalsium yang digunakan sebagai bahan
dasar produksi effervescent cukup mahal, yaitu mencapai 300 ribu rupiah per kilogram.
Sebagai alternatife kalsium karbonat, telah dikembangkan produksi tepung kulit rajungan
untuk bahan baku effervescent (Minarty, 2012), dan tulang nila (Lekahena et al., 2014) hasil
limbah industri perikanan.

Berdasarkan data, kebutuhan kalsium dunia mencapai 74 ton pada tahun 2011
dan termasuk 14 ton diproduksi dengan metode presipitasi (Konopackya-Lyskawa,
Koscielska, and Karczewski, 2015) sehingga bahan baku yang mudah dan murah
merupakan salah satu titik penting produksi nanokalsium. Kalsium karbonat (CaCO3)

merupakan salah satu biomaterial penting dalam bidang pangan dan kesehatan (Vergaro et



al., 2015) dengan karakteristik morfologi, struktur, ukuran, area permukaan spesifik memiliki
peranan penting dalam biokompatibilitas kalsium karbonat (Vergaro et al., 2011). Salah satu
limbah industri perikanan yang melimpah, kaya kalsium, dan belum termanfaatkan secara
optimal ialah cangkang kerang. Berdasarkan data ekspor, komoditas kulit kerang
menghasilkan limbah 2.752 ton (Agustini dkk., 2011). Hal tersebut tentunya merupakan
potensi besar untuk pengembangan produk effervescent nanokalsium di Indonesia.



BAB II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Kerang Darah (Anadara granosa)

Kerang darah (Anadara granosa) termasuk hewan sedenfer (menetap)
yanghidupnya di dasar perairan dan merupakan hewan deposit feeder (Suprapti
2008).Kerang darah memiliki cangkang yang equilateral, kuat dan padat, berbentuk oval
(seperti telur) dengan umbo menonjol, memiliki alur 15 sampai 20 dengan rusuk yang tegas
serta memiliki panjang cangkang maksimum mencapai 9 cm dengan panjang rata-rata 6 cm
(FAO 2009). Menurut Linneaus (1758) in Dance (1974), kerang darah (Gambar 1)
diklasifikasikan sebagai berikut

Filum : Moluska

Kelas : Bivalvia

Ordo : Arcoida

Superfamili : Arcacea

Famili : Arcidae

Genus : Anadara

Spesies : Anadara granosa Linn., 1758
Nama umum : Blood cockle (FAO 2009)
Nama Indonesia : Kerang darah

Gambar 1. Kerang darah (Anadara granosa)

2.2.  Nano-Technology

Teknologi nano adalah suatu desain, karakterisasi, produksi dan penerapan
struktur, perangkat dan sistem dengan mengontrol bentuk dan ukuran pada skala
nanometer (Park 2007). Nanoteknologi didasarkan pada pariikel yang ukurannya kurang
dari 100 nanometer untuk membangun sifat dan perilaku baru dari struktur nano tersebut
(Poole dan Owens 2003).

Nanopartikel dapat diproduksi dengan berbagai metode, diantaranya sintesis
plasma, wet-phase processing, presipitasi kimia, sol-gel processing, pengolahan mekanik,
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sintesis mechanicochemical, high-energy ball milling, chemical vapour deposition dan ablasi
laser (Park 2007). Ada dua metode yang dapat digunakan dalam sintesis nanomaterial, yaitu
secara fop down dan bottom up. Top down merupakan pembuatan struktur nano dengan
memperkecil material yang besar, sedangkan bottom-up merupakan cara merangkai atom
atau molekul dan menggabungkannya melalui reaksi kimia untuk membentuk nano struktur
(Greiner 2009). Contoh metode top down adalah penggerusan dengan alat milling,
sedangkan teknologi boftom up yaitu menggunakan teknik sol-gel, presipitasi kimia, dan
aglomerasi fasa gas (Dutta dan Hofmann 2005).

Metode presipitasi merupakan teknik pendekatan boffom up. Metode presipitasi
dilakukan dengan cara zat akfif dilarutkan ke dalam pelarut, lalu ditambahkan larutan lain
yang bukan pelarut (anti-solvent), hal ini menyebabkan larutan menjadi jenuh dan terjadi
nukleasi yang cepat sehingga membentuk nanopartikel (Kenth 2009). Kelebihan metode ini
adalah sederhana dan biaya rendah (Gulsun et al. 2009). Kelemahan metode ini adalah
nanopartikel yang terbentuk harus distabilisasi untuk mencegah timbulnya kristal berukuran
mikro (Kenth 2009). Menurut Haskell (2005), metode presipitasi dilakukan dengan
mengendalikan kelarutan bahan di dalam larutan melalui perubahan pH, suhu, atau pelarut.
Endapan yang dihasilkan dari kondisi sangat jenuh memiliki banyak partikel berukuran kecil.
Kelebihan mctode ini adalah dapat menghasilkan partikel lebih kecil dari 100 nm dan

pemakaian energi sangat rendah.

2.3. Kalsium

Kalsium merupakan mineral yang paling banyak terdapat di dalam tubuh, yaitu 1,5-
2% dari seluruh berat tubuh orang dewasa atau kurang lebih sebanyak 1 kg. Pada jumlah
tersebut, 99% berada di dalam jaringan keras, yaitu tulang dan gigi terutama dalam bentuk
hidroksiapatit {(3Ca3(P04)2) Ca(OH)2}. Sisanya terdapat dalam cairan dan jaringan tubuh.
Hidroksiapatit adalah kristal yang terdiri dari kalsium fosfat atau kombinasi kalsium fosfat
dan kalsium hidroksida (Almatsier 2009). Kalsium dalam sel hidup membentuk ikatan
kompleks dengan protein, karbohidrat, dan lemak. lkatan kalsium bersifat selektif dan
mampu berikatan dengan oksigen netral, termasuk grup alkohol dan karbonil (Fennema
1996).

Menurut Scelio dan Flegal (2000) kalsium yang digunakan dalam suplemen ada
yang dari sumber alam dan ada yang disintesis. Kalsium dari sumber alam berupa
hidroksiapatit atau kalsium fosfat (CaP04), dolomit [CaMg (C0O3)2], dan kalsium karbonat
(CaC03). Kalsium yang disintesis terdapat dua jenis utama sumber kalsium yaitu garam
kalsium dan kalsium terikat dengan organik yang membentuk kelat (calcium bound with
various organic chelates). Produk lainnya yang disintesis adalah kalsium fosfat, kalsium

sulfat, dan kalsium klorida.
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Kebutuhan kalsium dalam tubuh manusia berbeda menurut usia dan jenis kelamin.
Recommended Daily Allowance (RDA) merekomendasikan konsumsi kalsium sebesar 800
mg untuk umur 1-10 tahun dan 25 tahun ke atas. Umur 11-24 tahun dan untuk wanita hamil
atau menyusui direkomendasikan konsumsi kalsium sebanyak 1.200 mg (Percival 1999).
Tabel 1 menunjukkan kebutuhan kalsium per hari yang terekomendasi dalam Widyakarya
Nasional pangan dan Gizi (2004).

Fungsi kalsium dalam tubuh manusia menurut Almatsier (2006) adalah sebagai
berikut :

1) Pembentukan tulang dan gigi

Kalsium di dalam tulang mempunyai dua fungsi yaitu sebagai bagian integral dari
struktur tulang dan sebagai tempat menyimpan asupan kalsium darah. Pada ujung tulang
panjang ada bagian yang berpori yang dinamakan trabekula, yang menyediakan suplai
kalsium siap pakai guna mempertahankan konsentrasi kalsium normal dalam darah.
2) Mengatur pembekuan darah

Bila terjadi luka, ion kalsium di dalam darah merangsang pembekuan fosfolipida
tromboplastin dari platelet darah yang terluka. Tromboplastin mengkatalis perubahan
protombin, bagian darah normal, menjadi trombin, trombin kemudian membantu perubahan
fibrinogen, bagian lain dari darah, menjadi fibrin yang merupakan gumpalan darah.
3) Kontraksi otot

Pada waktu otot berkontraksi, kalsium berperan dalam interaksi protein di dalam otof,
aksin, dan myosin. Bila darah yang mengandung kalsium kurang dari normal, otot tidak bisa
mengendur setelah kontraksi, tubuh akan kaku dan dapat menimbulkan kejang.
2.4. Effervescent

Effervescent didefenisikan sebagai bentuk sediaan serbuk yang menghasitkan

gelembung gas sebagai hasil reaksi kimia larutan. Gas yang dihasilkan saat pelarutan
effervescent adalah karbon dioksida sehingga dapat memberikan efek sparkiing (rasa
seperti air soda) (Liebermanet al. 1992). Bahan dasar pada pembuatan effervescent adalah
asam sitrat, asam tartarat, natium bikarbonat, sukrosa. Asam sitrat dam asam tartarat
berperan dalam perubahan warna menjadi larutan kuning jernih. Kedua asam tersebut
mempengaruhi perubahan wama pada minuman effervescent. Keuntungan tablet
effervescent sebagai bentuk obat adalah penyiapan larutan dalam waktu seketika, yang
mengandung dosis obat yang tepat. Kerugian tablet effervescent adalah kesukaran untuk
menghasilkan produk yang stabil secara kimia.Kelembaban udara di sekitar tablet setelah
wadahnya dibuka juga dapat menyebabkan penurunan kualitas yang cepat dari produk,
setelah sampai di tangan konsumen, karena itu tablet effervescent dikemas secara khusus
dalam kantong lembaran alumunium kedap udara atau.kemasan padat dalam tabung
silindris dengan ruang udara yang minimum (Banker dan Anderson 1994).
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%‘ Tabel 1 Daftar angka kecukupan gizi kalsium

o et

. “Kelompok umur Kebutuhan Ca (mg/hari)

Bayi (bulan)

. 06 200

1712 400

~  Anak (tahun)

13 500
4-6 500
7-9 600
Pria (tahun)
10-12 1000
13-16 1000
16-18 1000
19-29 800
30-49 800
50-64 800
>G5 800
Wanita (tahun)
10-12 1000
13-15 1000
16-18 1000
19-29 800
30-49 800
50-64 800
>65 800
Hamil
Trimester 1 +150
Trimester 2 +150
Trimester 3 +150
Menyusui
6 bulan pertama +150
6 bulan kedua +150

Sumber: Widyakarya Nasional pangan dan Gizi (2004)
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BAB Ill. TUJUAN DAN MANFAAT PENELITIAN

Tujuan dari penelitian ini adalah

a. Karakaterisasi nano kalsium dari cangkang kerang darah (Anadara granosa) yang
diproduksi dengan metode presipitasi
b. Produksi dan karakterisasi Effervescent dari nano kalsium terbaik yang dihasilkan

pada tahap sebelumnya
Sedangkan manfaat dari penelitian ini diantaranya

a. Menghasilkan nano kalsium dari limbah cangkang kerang darah (Anadara granosa)
b. Menghasilkan Effervescent dari nano kalsium yang merupakan sedian serbuk
sumber kalsium untuk sedian bahan obat maupun pangan



BAB IV. METODE PENELITIAN

4.1. Bahan dan Alat

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu cangkang kerang darah
(Anadara granosa), larutan asam klorida (HCI) 1 N untuk ekstraksi nano kalsium, NaOH 3 N
untuk presifitasi, natrium bikarbonat, asam sitrat, asam tartrat, dan sukrosa untuk
pembuatan effervescenf, akuades serta bahan lain untuk pengujian. Alat-alat yang
digunakan pada penelitian ini antara lain alat gelas, tanur, toples, termometer, oven,
hotplate, kertas saring, kertas pH dan timbangan serta alat analisis proksimat, AAS
Shimadzu AA-7000 dan SEM JSM-35C.

4.2. Prosedur kerja

Tahapan penelitian terdiri dari tiga tahap. Pertama preparsi sampel cangkang kerang
darah, pada tahap ini akan dianalisis uji proksimat cangkang kerang. Tahap kedua yaitu
produksi pembuatan serbuk nano kalsium dengan perlakuan lama ekstraksi terhadap
rendemen dan kadar mineral yang meliputi kalsium, fosfor, kalium, natrium, mangan, besi,
dan zinc. Pada tahap ini juga akan dilakukan analisis fisik dan mikroskopis serbuk nano
kalsium meliputi analisis derajat putih, analisis ukuran partikel, analisis kadar mineral
termasuk logam berat Pb. Tahap ketiga yaitu produksi effervescent dan akan dilakukan

analisis derajat keasaman effervescent nanokalsium.

4.2.1.Preparasi cangkang kerang darah (Anadara granosa)

Preparasi cangkang kerang dilakukan dengan pencucian cangkang. Cangkang
kemudian dikeringkan dengan panas matahari. Cangkang yang tela kering kemudian
dilakukan penghancuran dengan alat hammer mill ukuran 60 mesh sehingga menjadi tepung
cangkang. Tepung cangkang kemudian diuji proksimat untuk mengetahui komposisi
kimianya.

4.2.2.Produksi nano kalsium dari cangkang kerang darah (Anadara granosa)

Produksi nano kalsium dilakukan berdasarkan metode Fermandez 1999 dan hasil
penelitian terbaik Minarty (2012) dengan tahap pertama melakukan perendaman dengan
HCL 1 N selama 24 jam dengan perbandingan tepung cangkang kerang : HCL : 1:20.
Selanjutnya, diekstraksi pada suhu 90 °C selama 1, 1.5 dan 2 jam. Hasil ekstraksi kemudian
dilakukan penyaringan dengan kertas saring untuk mendapatkan filtrat atau cairan.

Pemebntukan Kristal kalsium dilakukan dengan metode presipitasi melalui
penambahan bertahap larutan ionik NaOH 3 N tetes demi tetes pada filtrat hingga terbentuk
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"‘ endapan jenuh kalium hidroksida (Ca(OH).). Selanjutnya dilakukan proses pemisahan kristal

dan netralisasi kristal dengan menggunakan akuades. Kristal (Ca(OH);) kemudian

dinetralkan. Kristal yang diperoleh kemudian dioven pada suhu 105 °C hingga bobot
endapan stabil, kemudian kristal tersebut dibakar menggunakan kompor listrik untuk
menghilangkan kandungan organiknya. Selanjutnya kristal dipijarkan dalam tanur pada suhu
600 °C selama 6 jam sehingga terbentuk kalsium oksida (CaQ). Kristal hasil ekstraksi
dihaluskan dengan mortar. Nanokalsium yang telah diperoleh kemudian dihitungrendemen
dan dianalisis kadar mineral yang meliputi kalsium, fosfor, kalium, natrium, mangan, besi,

dan zinc. Pada tahap ini juga akan dilakukan analisis fisik dan mikroskopis serbuk nano

kalsium meliputi analisis derajat putih, analisis ukuran partikel, analisis kadar mineral

| termasuk logam berat Pb.

. 4.2.3.Produksi effervescent nano kalsium dari cangkang kerang darah (Anadara granosa)

Bahan-bahan yang digunakan terlebih dahulu dicampur rata pada RH ruangan.
Sebanyak 200 gram nanokalsium lebih awal dicampur dengan 40% natrium bikarbonat,
kemudian ditambahkan 24% asam sitrat, 16% asam tartrat,dan 15% sukrosa diaduk hingga
ratahingga diperoleh campuran yang homogen. Effervescent yang dihasilkan kemudian

dilakuka analisis aerajat keasaman.

4.3. Prosedur Uji
4.3.1.Analisis kimia nano kalsium
A. Kadar air (AOAC 2005)

Cawan porselen dikeringkan dalam oven pada suhu 105 °C selama 1 jam dan
didinginkan dalam desikator + 15 menit kemudian ditimbang. Sebanyak 1 gram sampel
dimasukkan ke dalam cawan kemudian dikeringkan dalam oven dengan suhu 105°C selama
8 jam, kemudian dimasukkan ke dalam desikator sampai dingin dan ditimbang, selanjutnya
sampel kadar air dihitung dengan rumus:

Kadar air = Bobot sampel akhirx 100 %
Bobot sampel awal
B. Kadar abu (AOAC 2005)

Sebanyak 1 gram sampel ditempatkan dalam cawan porselen kemudian dibakar
sampai tidak berasap, kemudian diabukan dalam tanur pada suhu 600 °C selama 2 jam,
selanjutnya ditimbang. Kadar abu dihitung dengan rumus:

Kadar abu = Bobot Abux 100 %
Bobot sampel

C. Kadar lemak (AOAC 2005)
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Sebanyak 2 gram sampel disebar diatas kapas yang beralas kertas saring dan di
gulung membentuk thimble, kemudian dimasukkan ke dalam labu soxhlet. Sampel

diekstraksi selama 6 jam dengan pelarut lemak berupa heksan sebanyak 150 ml. Lemak

. yang terekstrak dikeringkan dalam oven pada suhu 100 oC selama 1 jam. Kadar lemak

dihitung dengan rumus:

Kadar lemak = Bobot lemak x 100 %
Bobot sampel
D. Kadar protein (AOAC 2005)

Sebanyak 1 gram sampel dimasukkan ke dalam labu kjeldahl 100 mi dan
ditambahkan selenium 0,25 gram dan 3 ml H2SO4 pekat. Sampel selanjutnya dilakukan
destruksi (pemanasan dalam keadaan mendidih) selama 1 jam, sampai larutan jemnih.
Sampel kemudian ditambahkan 50 ml aquades dan 20 ml NaOH 40%, selanjutnya
didestilasi. Hasil destilasi ditampung dalam labu erlenmeyer yang berisi campuran 10 ml
H3BO3 2% dan 2 tetes indikator Brom Cresol Green-Methyl Red berwarna merah muda.
Setelah volume hasil tampungan (destilat) menjadi 10 ml dan berwarma hijau kebiruan,
destilasi dihentikan dan destilat dititrasi dengan HCI 0,1 N sampai berwarna merah muda.
Perlakuan yang sama dilakukan juga terhadap blanko. Kadar Nitrogen total dihitung dengan

umus :

%N= (S-B)x NHCL x 14x 100 %
w x 1000

Keterangan:
S = Volume titran sampel (ml)
B = Volume titran blanko (ml)
W = Bobot sampel kering (mg)
% Kadar Protein= % Nitrogen x faktor konversi
Faktor konversi = 6,25
4.3.2. Analisis fisika nano kalsium
A. Rendemen serbuk nanokalsium
Rendemen merupakan persentase dari perbandingan bobot serbuk kalsium yang
dihasilkan terhadap bobot cangkang kijing sebelum mengalami perlakuan. Perhitungan

persentase rendemen dengan rumus sebagai berikut:

Rendemen (%) =a x 100 %
b
Keterangan:
a = berat tepung akhir

b = berat tepung awal



B. Analisis kadar mineral (Ca, Mg, Na, K, Fe, Zn, Mn) dan logam berat Pb menggunakan
AAS (Reitz et al. 1987)

Sampel nano kalsium pertama kali dilakukan pengabuan. Sebanyak 1 gr sampel
dimasukkan ke dalam erlenmeyer ukuran 125 ml/100 ml, selanjutnya ditambahkan 5 ml
HNO3 dan didiamkan selama 1 jam pada suhu ruang di ruang asam. Sampel dipanaskan
diatas hot plate dengan temperatur rendah selama 4-6 jam (dalam ruang asam) dan
dibiarkan semalam (sampel ditutup). Sampel yang telah dibiarkan semalam, selanjutnya
ditambahkan 0.4 m! H2504 lalu dipanaskan diatas hot plate sampai larutan berkurang (lebih
pekat), biasanya + 1 jam. Sampel kemudian ditambahkan 2-3 tetes larutan campuran
HCIO4: HNO3 (2:1). Sampel masih tetap diatas hot plafe, karena pemanasan terus
dilanjutkan sampai ada perubahan wama dari coklat sampai kuning tua lalu kuning muda.
Setelah ada perubahan warna, pemanasan masih dilanjutkan selama 10-15 menit kemudian
sampel dipindahkan, dinginkan dan ditambahkan 2 ml aquades dan 0.6 ml HCl. Sampel
dipanaskan kembali agar sampel larut (+15 menit) kemudian sampel diencerkan sampai 100
ml. Apabila ada endapan disaring dengan glass wool, selanjutnya dianalisa dengan AAS.
Tahap selanjutnya adalah analisis menggunakan alat AAS. Alat diatur sesuai dengan
instruksi dalam petunjuk manual alat tersebut, selanjutnya larutan standar logam dan blanko
diukur. Kadar mineral di analisis berdasarkan emisi yang dihasilkan dari pembakarana
mineral pada tungku pembakaran dan diukur pada panjang gelombang tertentu. Kadar
mineral pada sampel dihitung dengan memasukkan nilai absorban sampel ke dalam
persamaan garis standar y = ax = b, maka akan diperoleh nilai x yang merupakan
konsentrasi sampel. Kadarmineral dalam sampel dapat dihitung dengan menggunakan
rumus sebagai berikut: '

Kadar mineral (mg/kg bb) = konsentrasi mineral X Faktor pengencer
Berat sampel (g)
C. Analisis fosfor (Taussky dan Shorr 1953)

Preparasi larutan dilakukan terlebih dahulu yaitu dengan membuat larutan A dan
larutan B. Pada larutan A, sebanyak 10 g ammonium molibdat 10% ditambah dengan 60 ml
akuades, selanjutnya ditambahkan 28 ml H2S04 dan dilarutkan dengan akuades hingga
100 ml. Tahap selanjutnya adalah membuat larutan B, sebanyak 10 ml larutan A ditambah
dengan 60 ml akuades dan 5 g FeS04.7H20, kemudian dilarutkan dengan akuades hingga
100 ml. Sampel hasil pengabuan basah dimasukkan ke dalam tabung kuvet kemudian
ditambah dengan 2 mi larutan B. Intensitas warna diukur dengan menggunakan

spektrofotometer dengan panjang gelombang 660 nm.

D. Derajat putih serbuk nanokalsium (Faridah et al. 2006)



Pengukuran derajat putih serbuk nanokalsium dilakukan dengan menggunakan alat

Kett Digital Whiteness-meter model C-100s. Wama hitam menunjukan nilai 0, sedangkan

nilai 100 menunjukan derajat putih yang setara dengan pembakaran pita magnesium.

| Pengukuran derajat putih dilakukan dengan cara meletakkan serbuk dalam wadah tertentu,

kemudian hasil pengukuran derajat putih terlihat pada monitaor alat tersebut.

E. Analisis partikel size dengan Scanning Electron Microscopy (SEM) (Toya et al. 1986)
Sampel ditaburkan pada specimen holder yang dilapisi double sticky tape, kemudian

- dibersihkan dengan hand blower untuk menghilangkan debu-debu pengotor. Sampel yang

telah menempel pada double sticky tape kemudian dilapisi emas-pladium setebal 400 A

¢ dengan menggunakan mesin ion Sputter JFC-1100. Coating tersebut dimaksudkan agar

: benda uji yang akan dilakukan pemotretan menjadi penghantar listrik. Sampel yang telah

i dilapisi emas-pladium selanjutnya dimasukkan ke dalam specimen chamber pada mesin

SEM untuk dilakukan pemotretan pada perbesaran 10.000x, dan 20.000x.
Sumber elektron dipancarkan menuju sampel untuk memindai permukaan sampel,

; kemudian emas sebagai konduktor akan memantulkan elektron ke detektor pada mikroskop

SEM. Hasil pemindaian akan diteruskan ke detector menuju monitor. Hasil yang diperoleh

berupa gambar tiga dimensi permukaan serbuk nanokalsium.

F. Analisis derajat keasaman eifervescent nanokalsium

Sampel sebanayak 5 gram dicampurkan dengan 45 ml akuades dan dihomogenkan
dengan homogenizer selama 10 menit. Selanjutnya alat pH meter dikalibrasi dengan
menggunakan buffer pH standar (pH 4 dan pH 7). Elektroda yang telah dibersihkan
dicelupkan ke dalam sampel yang akan diperiksa.Selanjutnya pH meter dibiarkan selama
beberapa menit sampai nilai yang tertera pada display pH meter stabil, setelah stabil nilai

yang ditunjukan dicatat sebagai nilai pH.

4.3.3.Analisis data
Rancangan percobaan yang digunakan untuk menguji pengaruh wakiu ekstraksi
terhadap rendemen dan kadar mineral serbuk nano kalsium adalah rancangan acak lengkap

- (RAL) dengan satu faktor dan 3 taraf (1 jam; 1,5 jam; dan 2 jam). Data yang diperoleh akan

dianalisis ANOVA (Analysis Of Variant). Pengolahan data dilakukan menggunakan
perangkat lunak Statistical Package for Social Science (SPSS). Model rancangannya

adalzh:
Yij=p + ai + &j
Keterangan :
Yij : hasil pengamatan rendemen ekstrak waktu (i) pada ulangan ke-j

M : rataan umum



Al
Eij

: pengaruh perbedaan waktu ekstraksi

: sisaan akibat perbedaan waktu ekstraksi taraf ke-i pada ulangan ke-j



BAB V. HASIL DAN LUARAN YANG DICAPAI

5.1. Karakteristik cangkang kerang darah

Hasil yang dicapai berupa karakterisasi awal dari cangkang kerang darah, selain itu
- peneliti telah melakukan frial untuk proses pembuatan nano- CaCOj; .

| Table 5.1. Karakteristik proksimat tepung cangkang kerang darah

i

| “Komponen (g/100g)

Air 1.96 + 0.01
Abu 91.75 £ 0.35
Protein 0.00 £ 0.00
Lemak 0.22 + 0.00
Karbohidrat (by difference) 6.08 £ 0.35

- *Data ditampilkan dalam Rerata + Standar deviasi (n : 3)

Kandungan karbohidrat sebesar 6,08 gram/100 gram pada cangkang kerang darah (

- Anadara granosa ) diperoleh dari kandungan kitin yang terdapat pada cangkang kerang.

Menurut penelitian yang dilakukan No dkk (2003) dalam Afranita dkk., (2012), menyatakan

bahwa senyawa kimia yang terkandung dalam cangkang kerang adalah kitin, kalsium

karbonat, kalsium hidrosiapatit dan kalsium posfat. Sebagian besar cangkang kerang

mengandung  kitin, kitin merupakan suatu polisakarida alami yang memilki banyak
kegunaan, seperti bahan pengkelat, pengemulsi dan adsorben.

Kadar Protein sampel cangkang kerang Darah (Anadara granosa) pada penelitian ini
sebesar 0%. Pada penelitian sebelumnya mengungkapkan bahwa protein yang terdapat
pada cangkang kerang tersebut diduga berasal dari hinge ligament yang terdapat pada

- cangkang kerang, sedangkan pada penelitian ini sampel cangkang kerang yang digunakan
diberikan membersihkan dengan menyikat cangkang kerang menggunakan sikat kawat.
Dimungkingkan pembersian tersebut mengakibatkan hilangnya hinge ligament yang
terdapat pada cangkang kerang.Khoerunnisa. (2011).

Kandungan kadar abu pada penelitian ini adalah 91,75 g/100g. Hasil pengukuran

' kadar abu yang tinggi pada penelitian ini menunjukkan bahwa kadar minerai yang tinggi
terkandung pada kerang darah (Anadara granosa). Kadar abu yang tinggi disebabkan oleh
cangkang kerang darah (Anadara granosa) mengandung bahan anorganik berupa kalsium
karbonat. Menurut Acevedo et al. (2010), cangkang moluska terdiri dari 95% kalsium
karbonat dan 5% matriks organik.

Kadar lemak yang dihasilkan pada penelitian ini adalah 0,22 g/100g. Kadar lemak
yang terkandung dalam cangkang kerang darah adalah rendah. Kandungan lemak pada



cangkang bivalva diduga berasal dari lapisan periostrakum. Lapisan periostrakum
mengandung lemak, asam amino, dan protein (Gregoire 1972). Lee et al. (2007)
| menyatakan bahwa periostrakum mengandung mukopolisakarida, lemak, dan protein, dan
berfungsi untuk mencegah korosi pada lapisan terluar dari cangkang.

_' 5.2. Produksi nano-CaCO; dari cangkang kerang darah

i Proses pembuatan nanokalsium dilakukan dengan melarutkan mineral yang
terkandung dalam cangkang terutama mineral CaCO3. Cangkang sebelumnya dilakukan
proses perendaman dengan HCl sebelum ekstraksi dan demineralisasi menghasilkan
. kalsium karbonat (CaCQ3). Pada awal proses pencampuran cangkang rajungan
dengan HCI hingga terbentuk banyak buih dan gelembung-gelembung. Hal tersebut
': disebabkan terbentuknya gas-gas CO2 dan H20 di permukaan larutan. Proses
perendaman cangkang dengan menggunakan HCl akan menyebabkan terbukanya pori-pori
cangkang secara maksimal, sehingga ruang-ruang yang terbentuk akan dicapai oleh
. pengekstrak (HCI), mineral akan mudah tereksrak secara optimal (Suptijah 2009). Pada
! akhir proses demineralisasi akan didapatkan limbah berupa kalsium klorida (CaClZ2).

| Kadar abu pada nano kalsium dari cangkang kerang darah menunjukkan hasil yang
tinggi sebesar 96,7%. Hal ini dikarenakan di dalam nano kalsium terkandung bahan
anorganik dan mineral dalam jumlah yang tinggi. Serbuk nanokalsium merupakan recovery
dari limbah demineralisasi. Menurut Igoe dan Hui (2001) pada cangkang rajungan
mengandung kalsium yang memiliki ikatan kimia berupa kalsium oksida (CaO). Kalsium
oksida (CaO) diperoleh dari pemanasan kalsium karbonat (CaCO3) pada proses pembuatan

nano kalsium.

Gambar 4.1. Serbuk nano kalsium dari cangkang kerang darah
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Table 5.2. Karakteristik serbuk nano kalsium dari cangkang kerang darah
Komponen (g/100g)

Air 1.91 £ 0.01
Abu 96.70 £ 0.35
Protein 0.00 £ 0.00
Lemak 0.00 + 0.00
Karbohidrat 0.00 £ 0.00

*Data ditampilkan dalam Rerata + Standar deviasi (n : 3)
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- Gambar 4.1. Partikel serbuk nano CaCO; cangkang kerang darah menggunakan SEM

perbesaran 20.000 x



B

ik =t fram

3 Date:10/31/2016 9:34:01 AM  HV:20.0kV i’-uls th.:5.85kcps

Gambar 4.2. Analisis kandungan atom serbuk nano CaCO; cangkang kerang darah
menggunakan SEM energy dispersive X-ray spectroscopy

Tabei 5.2. Komponen atom penyusun serbuk nano kalsium

Atom % wt

(0] 43.21
Ca 24.03
Cl 8.09
Si 7.90
Mg 4.06
c .07
S 0.86
K 0.11
Na , 0.05

Dari hasil EDX pada nano kalsium, kandungan mineral yang paling banyak yaitu
kadar Oksigen sekitar 43,21 sedangkan kadar mineral yang terbanyak kedua yaitu kalsium
dengan kadar sebersar 24,03. Hal tfersebut dikarenakan cangkang kerang tersusun atas
kalsium karbonat sebanyak 95-99% (Mohamed et al. 2012). Pada penelitian Khoerunnisa
(2011) menunjukkan juga kadar mineral yang tertinggi yaitu mineral kalsium dengan jumlah
85.57. Menurut Gregoire (1972) dalam Khoerunnisa (2011) bahwa kandungan mineral
dalam cangkang bivalvia tersusun dari 89-99% kalsium karbonat, 1-2% fosfat, bahan
organik berupa conchiolin, dan air. Magnesium dalam moluska rata-rata sebesar lebih dari
1% (Khoerunnisa, 2011).

Kandungan kalsium pada cangkang kerang yang berupa kalsium karbonat
(CaCO3) dilakukan proses presipitasi dengan menggunakan NaOH. Proses presipitasi
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ini akan menghasilkan endapan berupa kalsium hidroksida dan larutan NaCl. Larutan
garam (NaCl) yang terbentuk dipisahkan dengan cara dekantasi dan dinetralisasi
dengan menggunakan akuades, sehingga diperoleh (Ca(OH)2) yang selanjutnya
dikeringkan dengan oven 1000C. Proses pengabuan menggunakan suhu 6000C akan
menghasilkan kalsium oksida (CaO) sehingga produk akhir adalah serbuk nanokalsium
oksida (Minarty 2012).

Nanokalsium yang diperoleh kemudian diaplikasikan ke dalam bentuk pangan
suplemen kalsium yaitu effervescent. Effervescent didefinisikan sebagai bentuk sediaan
yang menghasilkan gelembung sebagai hasil reaksi kimia dalam larutan. Bahan dasar
pada pembuatan effervescent adalah asam sitrat, asam tartarat, natium bikarbonat,
sukrosa. Asam sitrat dam asam tartarat berperan dalam perubahan warmna menjadi
larutan kuning jernih. Kedua asam tersebut mempengaruhi perubahan wama pada
minuman effervescent (Minarty 2012).



BAB VI. RENCANA TAHAPAN BERIKUTNYA

Rencana tahap berikutnya adalah optimasi produksi serbuk nano CaCO; dari
cangkang kerang, dengan cara mengoptimalkan konsentrasi asam yang digunakan dan
waktu perendaman. Setelah mendapatkan variable produksi yang optimal, maka dilakukan
up scalling untuk menghasilkan serbuk nano CaCO, yang dapat diuji sifat fungsionalnya dari
mulai pre-clinic sampai clinic bagi responden yang rentan terhadap osteoporosis.



T

BAB VII. KESIMPULAN DAN SARAN

7.1. Kesimpulan

a. Serbuk nano kalsium dari cangkang kerang darah mengandung banyak atom C dan
O, karena diduga senyawa terbanyak dalam serbuk tersebut adalah CaCOs,
ukuran partikel 250 nm — 857 nm

dengan

b. Rendemen serbuk nano kalsium karbonat pada penelitian inj sebesar 0.9 % (wiw)
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