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ABSTRAK

MODIFIKASI HIDROKSIAPATIT DOPING ZnO DALAM
MENINGKATKAN NILAI SPF (SUN PROTECTION FACTOR) SEBAGAI
BAHAN AKTIF TABIR SURYA

Hidroksiapatit merupakan sebuah molekul kristalin yang tersusun dari fosfor dan
kalsium.  Hidroksiapatit mempunyai rumus molekul  Caig(PO4)s(OH)>.
Hidroksiapatit memiliki potensi sebagai bahan aktif tabir surya. Penelitian
sebelumnya diperoleh nilai SPF HAp BBK sebesar 8,82. Pada penelitian ini untuk
meningkatkan nilai SPF maka dilakukan penambahan dopan ZnO dengan variasi
massa 0,5%, 1%, 1,5%, dan 2% menggunakan metode presipitasi. Hasil XRD
menunjukkan bahwa HAp-ZnO yang telah disintesis tidak menunjukkan perubahan
yang signifikan namun terdapat pergeseran pada puncak 20 dan terbentuk mineral
baru yaitu CaZnz(POa4)2.2H20. Hasil karakterisasi SEM menunjukkan morfologi
pada HAp-ZnO berupa butiran yang menggumpal dan ukuran partikel pada HAp-
ZnO dengan variasi massa 0,5%, 1%, 1,5%, dan 2% berturut-turut adalah 131,06
nm, 123,03 nm, 131,5 nm, dan 136,7 nm. Nilai SPF HAp BBK menunjukkan nilai
SPF 8,75 dan HAp-ZnO paling tinggi pada variasi massa 1,5% menunjukkan nilai
SPF 21,09. Pada hasil tersebut bahwa HAp-ZnO memiliki pengaruh pada HAp
yaitu dapat meningkatkan nilai SPF. HAp yang terdoping oleh ZnO ini mampu
meningkatkan daya absorbansi UVA dan UVB sehingga nilai SPF meningkat. HAp
BBK dan HAp-ZnO memiliki tingkat proteksi dari sinar UVA dan UVB pada
spektrum yang cukup lebar yaitu pada 280 nm-400 nm.

Kata Kunci: Doping; Hidroksiapatit; Sun Protection Factor; ZnO.



ABSTRACT

MODIFICATION OF ZnO DOPING HYDROXYPATITE IN INCREASING
THE VALUES OF SPF (SUN PROTECTION FACTOR) AS ACTIVE
INGREDIENTS OF SUNSCREEN

Hydroxyapatite is a crystalline molecule composed of phosphorus and calcium.
Hydroxyapatite has the molecular formula Cai0(PO4)s(OH)2. Hydroxyapatite has
potential as an active ingredient in sunscreen. The precious study obtained an SPF
HAp BBK value of 8,82. In this study, to increase the SPF value, ZnO dopant was
added with a mass variation of 0.5%, 1%, 1.5%, and 2% using the precipitation
method. The XRD results show that the synthesized HAp-ZnO does not show a
significant change but there is a shift in the 26 peak and a new mineral is formed,
namely CaZny(POa4)2.2H20. The SEM characterization results show that the
morphology of HAp-ZnO in the form of agglomerated granules and the particle size
of HAp-ZnO with mass variations of 0.5%, 1%, 1.5% and 2% respectively are
131.06 nm, 123. 03 nm, 131.5 nm, and 136.7 nm. The HAp BBK SPF value indicates
an SPF value of 8.75 and the highest HAp-ZnO at mass variation of 1,5% indicates
an SPF value of 21.09. The results show that HAp-ZnO has an effect on HAp, which
can increase the SPF value. HAp doped by ZnO is able to increase UVA and UVB
absorbance so that the SPF value increases. HAp BBK and HAp-ZnO have a level
of protection from UVA and UVB rays in a fairly wide spectrum, namely at 280 nm-
400 nm.

Keywords: Doping; Hydroxyapatite; Sun Protection Factor; ZnO.
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BAB | PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kulit adalah media yang berlapis-lapis yang terdiri dari lapisan epidermis,
dermis, dan lemak subkutan. Lapisan terluar paling atas dapat melindungi lapisan
kulit yang lebih dalam yang mengandung sel-sel hidup terhadap pengaruh
berbahaya dari lingkungan dan dari sinar UV. Salah satu hal yang dapat merusak
kulit adalah sinar UV. Paparan sinar ultraviolet (UV) merupakan penyebab utama
kerusakan DNA, kanker kulit, terbakar sinar matahari, katarak, keriput dan
sebagainya [1]. Sinar UV adalah radiasi gelombang elektromagnetik yang berasal
dari matahari. Faktor penyebab radiasi ultraviolet sampai ke bumi salah satunya
adalah lapisan ozon. Lapisan ozon ini dapat menyerap lapisan UV-C, sebagian
besar dari UV-B dan sedikit radiasi UV-A [2]. Spektrum UV ada tiga, yaitu UV-C
(100-280 nm), UV-B (280-320 nm), dan UV-A (320-400 nm) [3]. Terdapat
berbagai cara untuk menghindari atau mencegah kerusakan akibat sinar UV, yaitu
(1) meminimalkan paparan sinar matahari (mencari tempat teduh) pada jam 10.00-
14.00, (2) mengenakan pakaian pelindung sinar matahari (termasuk topi dan kaca

mata hitam), (3) menggunakan tabir surya [4], [2], [5],[6].

Tabir surya adalah produk kosmetik yang digunakan untuk melindungi kulit
dari kerusakan yang disebabkan oleh radiasi sinar matahari dengan cara menyerap
atau memantulkan radiasi untuk melindungi kulit dari efek berbahaya. Bahan aktif
organik untuk tabir surya adalah PABA (Para Amino Benzonic Acid), Oxybenzone,
octinoxate, octisalate, dan avobenzone [7]. Berbagai tabir surya dengan komponen
organik  (penyerap) telah dikembangkan untuk meningkatkan fungsi
perlindungannya [8]. Selain material organik, material anorganik juga dapat
digunakan sebagai filter UV, yaitu Titanium Dioksida (TiO2) dan Seng Oksida
(Zn0) yang telah disetujui oleh Food and Drug Administration (FDA), USA. Akan
tetapi TiO2 memiliki kelemahan, yaitu memiliki indeks bias yang tinggi sehingga

menyebabkan efek pemutih yang dapat mengurangi estetika tabir surya [9] dan



pembentukan radikal dapat terjadi dalam formulasi atau dalam lapisan atas kulit
[10].

Hidroksiapatit (HAp) merupakan material anorganik yang dapat digunakan
sebagai pengganti TiO, dan ZnO yang secara efektif dapat menyerap wilayah UV
dan tidak memiliki tingkat toksisitas yang tinggi [11][12]. HAp umumnya
digunakan sebagai pengisi atau pelapis pada tulang terutama dalam aplikasi
ortopedi gigi, dan biomedis serta kosmetik [13]. Tulang yang dikenal dengan warna
putih, sifat rapuh, dan sumber yang lebih murah dapat berubah menjadi pembawa
yang baik dalam tabir surya [14] karena memiliki kemampuan pertukaran ion yang
tinggi. Selain itu, keunggulan dari hidroksiapatit adalah menghasilkan efek pemutih
yang rendah, toleransi dermal yang tinggi, dan tidak membentuk radikal bebas [15].
HAp murni memiliki serapan optik antara 200-340 nm dengan pita kuat dibawah
247 nm [16]. Penelitian sebelumnya Balai Besar Keramik telah meneliti dan
mengembangkan hidroksiapatit sintetik sebagai material tabir surya dan diperoleh
nilai SPF sebesar 8,82 [17]. Kemampuan material hidroksiapatit untuk
meningkatkan SPF dapat didoping dengan beberapa material. HAp yang didoping
menghasilkan pelebaran puncak yang dapat dikaitkan dengan hilangnya
kristalinitas. Perbedaan jari-jari ionik menyebabkan penataan ulang seluruh
struktur, perubahan parameter kisi dan tidak ada pembentukan bahan beracun saat
doping [16].

ZnO dipilih sebagai doping HAp karena ZnO dapat menyerap spektrum
panjang gelombang ultraviolet (UV) yang luas dan dapat memberikan
perlindungan yang baik terhadap sengatan matahari [18]. Kelebihan dari ZnO
adalah tidak menyebabkan iritasi dan sensitisasi kulit, bahannya yang bersifat inert,
penetrasi kulit terbatas, dan perlindungan spektrum luas [19]. Ukuran partikel ZnO
yang digunakan dibawah 120 nm karena baik untuk absorbansi efek tabir surya
[16].

Berdasarkan uraian di atas, penelitian ini berfokus pada peningkatan SPF
HAp yang didoping dengan ZnO dengan adanya pengaruh massa. Penelitian ini
bertujuan untuk mengetahui pengaruh HAp doping ZnO dengan variasi massa

dalam meningkatkan nilai SPF. Variasi massa bertujuan untuk mengetahui berapa



persen massa dopan ZnO yang efektif dalam meningkatkan nilai SPF. Variasi
massa yang digunakan dalam penelitian ini yaitu sebesar 0,5%, 1%, 1,5%, dan 2%.
1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas maka permasalahan yang perlu
dirumuskan adalah sebagai berikut:
1. Bagaimana hasil karakteristik HAp-ZnO sebagai bahan aktif tabir surya
menggunakan XRD dan SEM?
2. Bagaimana pengaruh variasi massa ZnO terhadap kinerja HAp dalam
meningkatkan nilai SPF?
3. Bagaimana proteksi rentang UVA dan UVB pada HAp-ZnO?

1.3 Batasan Masalah
Berdasarkan permasalahan yang telah dirumuskan, penelitian ini akan
dibatasi pada beberapa masalah berikut:
1. Sampel yang dianalisis adalah hidroksiapatit BBK.
2. Doping HAp dengan ZnO menggunakan metode kopresipitasi pada variasi
massa 0,5%, 1%, 1,5% dan 2%.
3. Instrumen yang digunakan XRD, SEM dan Spektrofotometer UV-Vis.
1.4 Tujuan Penelitian
Berdasarkan latar belakang dan rumusan masalah yang diajukan, tujuan
dilakukannya penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Menganalisis karakteristik HAp-ZnO sebagai bahan aktif tabir surya
menggunakan XRD dan SEM.
2. Mengindentifikasi pengaruh variasi massa ZnO terhadap kinerja HAp
dalam meningkatkan nilai SPF.
3. Mengindetifikasi proteksi rentang UVA dan UVB pada HAp-ZnO.
1.5 Manfaat Penelitian
Hasil pnelitian ini diharapkan dapat bermanfaat dan memberikan informasi
pada bidang kosmetik yang memiliki kaitan dengan modifikasi HAp dalam

meningkatkan nilai SPF sebagai bahan aktif tabir surya.



BAB |1 TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Hidroksiapatit

Hidroksiapatit merupakan sebuah molekul kristalin yang tersusun dari
fosfor dan kalsium. Hidroksiapatit mempunyai rumus molekul Caio(PO4)s(OH)-.
Tulang manusia terdiri dari 65% molekul hidroksiapatit [20]. Material ini terdapat
pada struktur gigi manusia terutama di dalam dentin dan enamel [21].
Hidroksiapatit bersifat biokompatibel dan osteokondusif di alam. Hidroksiapatit ini
ada yang di sintesis secara konvensional dan ada yang secara alami ada pada tulang.
Hidroksiapatit yang terdapat pada tulang alami memiliki ukuran nano dan
mengandung banyak ion logam dan non logam seperti natrium, magnesium, seng,
dil [22]. Bioaktivitas hidroksiapatit konvensional lebih rendah dibandingkan
dengan tulang alami.

Bubuk HAp dapat dibuat dengan cara kimia basah, dengan reaksi solid-state
dan hidrotermal. Teknik preparasi memiliki pengaruh yang signifikan terhadap
morfologi serbuk, permukaan spesifik, stoikiometri, dan kristalinitas. Prosedur
kimia basah melibatkan pengendapan HAp melalui pencampuran larutan berair dari
senyawa yang mengandung Ca?* dan ion pada pH >7, diikuti dengan pengendapan
pada kondisi yang sesuai. Sumber Ca?* yang umum digunakan adalah CaCls,
Ca(NO3)2, Ca(OH)2, CaC03, CaS04.2H20, dan (CH3COO).Ca; sumber fosfor yang
khas adalah HsPOa, (NH4)2HPO4, dan K3sPOa. pH larutan disesuaikan dengan gas
amonia, yaitu NHsOH atau NaOH [23].

Proses kering dimana HAp melibatkan keadaan padat difusi selama kalsinasi
campuran yang mengandung jumlah Ca?* dan ion yang sesuai dalam suhu kisaran
1000-1300°C. Uap air digunakan sebagai sumber gugus OH. Misalnya HAp dapat
disintesis dari garam alkali tanah (Ca, Sr, atau Ba) dan H3zPO4 [23].



Gambar I1. 1 Struktur Atom HAp [23]

Analog struktural HAp, pertama kali ditentukan oleh Naray-Szabo. Karya-
karyanya sebagai dasar untuk diteliti sebagai studi difraksi sinar-x HAp. HAp
mempunnyai struktur berbentuk heksagonal (sp. Gr. P63/m, dua unit rumus per unit
sel) dengan parameter kisi a = 0,942 nm dan ¢ = 0,687 nm. Rumus ideal HAp adalah
Ca10(PO4)s(OH). Struktur atom HAp ditunjukkan pada Gambar Il. 1. Ca atom
berada di dua posisi: enam atom per unit sel adalah pada posisi Ca(ll) dan empat
atom berada pada posisi Ca(l). Ca(l) terletak pada sumbu lipat tiga dan
terkoordinasi oleh sembilan oksigen dari gugus fosfat. Atom Ca(ll) membentuk
segitiga sama sisi. Dalam setiap segitiga, sebuah fluor atom terletak berpusat pada

sumbu heksagonal; kelompok OH berada di posisi off-center [23].

2.2 Zinc Oxide (ZnO)

Seng oksida adalah senyawa anorganik oksida logam yang berisfat amorf
dengan rumus kimia ZnO. Senyawa ZnO biasanya berbentuk serbuk putih dalam
keadaan dingin dan kuning jika dalam keadaan panas, pahit dan tidak berbau. ZnO
terjadi secara alami di kerak bumi dan terdapat dua bentuk kristal utama, yaitu
wurtzite dan zinc-blende. Struktur wurtzite adalah bentuk yang paling umum dan
stabil. Panjang gelombang wurtzite berkisar 375 hingga 900 nm dan nilai indeks
biasnya sekitar 2,3 dan 2,0. Dibandingkan dengan TiO3, efek pemutihan ZnQO lebih
rendah. ZnO adalah pita lebar dan berasal dari bahan semikonduktor tipe-n. energi

celah pita terpisah dari wurtzite dan zinc-blende ZnO telah terdeteksi pada 77 K,



yaitu wurtzite nilainya 3,22 eV dan zinc-blende adalah 3,32 eV [24]. ZnO
merupakan bahan aktif yang memiliki sifat penyerap UV. Tabir surya yang
mengandung penghambat UV telah terbukti sangat efektif dalam melindungi sel
terhadap kerusakan DNA akibat sinar UV. Rentang ukuran partikel ZnO 200-400
nm, partikel ini dapat memantulkan dan menyebarkan cahaya, membuat tabir surya
tampak putih. Namun, karena ukuran partikel berukuran menjadi dimensi sub-
mikron (nano) yang lebih kecil di kisaran 40-100 nm. Pada rentang tersebut partikel
menyerap dan menyebarkan radiasi UV dan sebagian besar menyerap panjang
gelombang tampak membuat tabir surya tampaktransparan pada kulit dan dengan
demikian lebih estetis [25].

Logam ZnO juga digunakan sebagai aktivitas antimikroba [26]. Dimana
ukuran partikel ZnO memiliki pengaruh yang besar dalam sebagai aktivitas
antimikroba, ZnO yang berukuran nanopartikel memiliki aktivitas antimikroba
yang lebih baik ketimbang partikel yang besar, ukurannya yang kecil <100 nm dan
luas permukaannya yang berukuran nano memungkinkan terjadinya interaksi yang
lebih baik dengan bakteri [27].

Gambar I1. 2 Struktur ZnO (a) Rocksalt (b) Zinc Blende (c) Wurtzite [28]
2.3 SPF (Sun Protectian Factor)

SPF adalah pengukuran kuantitatif formulasi tabir surya dalam mencegah
radiasi sinar matahari dan kerusakan pada kulit. Produk tabir surya harus memiliki
rentang serapan yang luas antara 290-400 nm. Dalam menentukan SPF dapat

dilakukan dengan 2 cara, yaitu metode in vivo dan in vitro.



2.3.1Invivo

Nilai SPF didefinisikan sebagai energi UV yang dibutuhkan untuk menghasilkan
dosis eritema minimal (MED) pada kulit yang dilindungi dibagi dengan energi UV
yang dibutuhkan untuk menghasilkan MED pada kulit yang tidak terlidungi.

Minimum Erythemal Dosis (MED) kulit terlindungi
SPF = Y (MED) g (2.1)

Minimum Erytherma Dosis (MED) kulit tek terlindungi

MED adalah waktu minimum yang diperlukan (detik) untuk timbulya eritema
setelah penyinaran ultraviolet pada kulit. Metode ini memerlukan waktu yang cuku

lama, biasanya tergantung pada tingkat variabilitas tertenntu [29].

2.3.2 Invitro

Saat ini metode in vitro telah banyak dikembangkan untuk menentukan nilai
SPF. Salah satu metodenya dengan menggunakan persamaan Mansur. Analisis
kemampuan suatu bahan sebagai UV filter dilakukan secara in vitro dengan
perhitungan menggunakan persamaan Mansur sebagai berikut:

SPF (spectrametry) = CF X Y300EE (1) X I(A) X abs(A) (2.2)

CF adalah faktor koreksi, EE (1) adalah efek eritermal spektrum A, I (1) adalah
intensitas sinar spektrum dan Abs (1) adalah nilai absorbansi. Nilai EE (1) x | (1)
adalah nilai konstan yang dapat dilihat pada Tabel I1.1.

Tabel I1. 1 Nilai Konstanta EE (1) x | (1) pada persamaan Mansur [7]

Panjang Gelombang (nm) EE x|
290 0,015
295 0,0812
300 0,2874
305 0,32748
310 0,1864
315 0,0837
320 0,0180
Total 1




Tabel I1. 2 Penilaian SPF menurut Food and Drug Administration (2013)

Tipe Proteksi Nilai SPF
Proteksi Minimal 1-4
Proteksi Sedang 4-6

Proteksi Ekstra 6-8

Proteksi Maksimal 8-15

Proteksi Ultra >15

2.4 Mekanisme Perlindungan Kulit Dari Sinar UV
Terdapat dua mekanisme perlindungan kulit dari sinar UV yaitu:

1. Sinar UV dari permukaan kulit disebarkan dan dipantulkan karena terdapat
lapisan yang menghalangi sinar matahari untuk tembus ke kulit. Mekanisme
ini biasanya untuk material tabir surya berbahan anorganik. Partikel
anorganikdapat menyebabkan mikropartikel di lapisan atas kulit sehingga
meningkatkan jalur optik foton dan menigkatkan nilai SPF [30].

2. Tabir surya dengan material senyawa organik yaitu dengan cara mengubah
sinar UV menjadi energi panas sehingga mengurangi efek berbahaya dan
mengurangi tingkat kedalaman sinar UV untuk menembus ke kulit.
beberapa senyawa organik ini hanya mencapai perlindungan di kisaran dari
spektrum UV [30].
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Gambar I1. 3 Skema Pemantulan dan Penyerapan UV oleh Filter Tabir Surya
yang didoping [15].



2.5 XRD (X-Ray Diffraction)

Metode XRD didasarkan pada kemampuan kristal untuk mendifraksi sinar-
X dalam suatu karakteristik tentang struktur fase kristal. Pola difraksi yang direkam
mengandung kontribusi aditif dari beberapa fitur mikro dan makro dari sampel.
Dengan posisi puncak, parameter kisi, grup ruang, komposisi bahan kimia, tekanan
makro, atau analisis fase kualitatif dapat dianalisis. Berdasarkan pada intensitas
puncak, informasi tentang struktur kristal (posisi atom, faktor suhu serta tekstur dan
analisis fase kuantitatif dapat diperoleh. Akhirnya, bentuk puncak memberikan
informasi tentang kontribusi perluasan sampel [31]. Bidang Kisi yang berbeda
dalam kondisi difraksi dan intensitas yang bervariasi dari sinyal terdifraksi terjadi
sesuai dengan struktur kristal dan kelompok ruang dari fase ini. Akibatnya setiap
fase menghasilkan pola difraksi karakteristik yang memungkinkan identifikasinya.
Lebih baik lagi, ketika beberapa fase hadir dalam suatu sistem, pola karakterisitk
semua fase ditumpangkan dan intensitas puncak difraksi fase masing-masing
sebanding dengan jumlah mereka. Oleh karena itu, metode XRD banyak digunakan
untuk identifikasi fase-fase analisis kualitatif dan untuk penentuan jumlahnya yaitu

analisis kuantitatif [31].

Penentuan ukuran kristal pada hasil analisa XRD dapat diketahui dengan

menggunakan persamaan Scherrer [32]. Dapat dilihat pada persamaan 2.3 Yaitu :

_ ka
o BcosH

2.3

Dimana D adalah ukuran diameter kristalit, k merupakan konstanta
proporsionalitas (=0,9), A merupakan panjang gelombang sinar-X,  adalah lebar
keseluruhan puncak drifaksi maksimum (full widht at half maximum, FWHM),
sedangkan 6 adalah sudut Bragg yang terbaca mesin XRD. Adapun contoh
difraktogram hasil XRD pada senyawa HAp dapat dilihat pada Gambar 11.4.
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Gambar I1. 4 Difraktogram Hidroksiapatit

2.6 Scanning Electron Microscope (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah jenis mikroskop elektron
yang mampu menghasilkan resolusi tinggi dari gambaran suatu sampel. SEM
digunakan untuk analisa mikrostruktur dengan cara memberikan informasi terkait
topografi, morfologi, komposisi, dan informasi kristalografi. Hasil yang didapatkan
berupa scanning electron micrograph yang memiliki bentuk tiga dimensi berupa
foto. Biasanya SEM memiliki perbesaran 1.000-40.000 kali. Kelebihan SEM
terdapat pada fleksibilitasnya karena menggunakan sinyal ganda, proses
pembentukan gambar mudah, rentang pembesarannya yang lebar, serta kedalaman
yang sangat besar [33].

Prinsip kerja SEM vyaitu bermula dari interaksi sinar elektron yang
dihasilkan oleh sumber elektron dengan sampel yang difokuskan menggunakan dua
buah condeser lens. Condeser lens kedua (lensa objektif) akan memfokuskan
cahaya dengan diameter sekitar 10-20 nm. Sebagian elektron akan dipantulkan
kembali atau Back Scattered Electron (BSE) dan sebagian lagi akan diteruskan.
Baik SE atau BSE dari permukaan sampel akan dideteksi oleh detektor dan
dimunculkan dalam bentuk gambar pada layer [34].

Morfologi pada nanopartikel ZnO yang dilaporkan oleh Alfiyan (2019)
bahwa ZnO nanopartikel yang dikalsinasi pada 100 °C cenderung berbentuk bola,

partikel-partikel yang saling berkelompok menunjukkan terjadinya aglomerasi.

10



Terdapat beberapa hal yang menimbulkan aglomerasi pada
nanopartikel,diantaranya: ukuran partikel, keberadaan unsur-unsur H.O yang

terdapat pada permukaan nanopartikel [35].

Gambar I1. 5 SEM HAp-ZnO [36]

Karakterisasi menggunakan SEM digunakan untuk menentukan ukuran
partikel. Ukuran partikel sangat berpengaruh pada efektivitas tabir surya, yaitu
ukuran nanopartikel dapat meningkatkan penyerapan di wilayah UV dan
meningkatkan intensitas penyerapan [37]. Dopan ZnO menunjukkan partikel HAp-
ZnO0 lebih baik dibandingkan dopan lain yang mana memiliki ukuran partikel pada
+ 120nm. Ukuran partikel tersebut baik untuk aplikasi tabir surya. Hal ini
menunjukkan semakin kecil jari-jari dopan dibandingkan dengan ion Ca%*, maka
semakin besar partikel HAp yang didoping [16].

2.7 Spektrofotometer UV-Vis

Spektrofotometer UV-Vis adalah alat untuk mengukur cahaya terdispersi
menjadi panjang gelombang dengan penyusunnya oleh monokromator prisma atau
kisi. Dengan lampu deuterium untuk daerah UV dan lampu tungsten untuk wilayah
Vis. Sebagian besar instrumen ini mencakup rentang panjang gelombang 190
hingga 900 nm [38]. Pada prinsipnya spektrofotometer UV-Vis didasarkan pada
suatu berkas radiasi melewati sampel dan adanya intensitas sinar yang diteruskan.
Intensitas atau kekuatan radiasi sinar sebanding dengan jumlah foton yang melalui
satuan luas penampang per detik. Serapan bisa terjadi ketika radiasi yang diberikan
sama besarnya dengan energi yang dibutuhkan. Energi tersebut dapat

mengakibatkan terjadinya peristiwa transisi elektronik. Transisi elektronik akan
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meningkatkan energi molekuler dari yang asalnya keadaan dasar (ground state) ke
keadaan tereksitasi.

Instrumen ini dibedakan menjadi dua, yaitu instrumen single-beam dan
double-beam. Single-beam umumnya beroperasi dengan prinsip substitusi, yaitu
referensi dan kuvet pengukuran ditempatkan satu per satu di sepanjang cahaya.
Titik 100070 sebelumnya diatur secara manual melalui celah atau dengan
mengubah amplifikasi. Sedangkan sekarang sudah secara otomatis instrumen ini
menampilkan hasil spektrofotometri sebagai persentase transmitansi atau
absorbansi dalam bentuk digital [38].

Double-beam, yaitu berkas cahaya primer dibagi dan diarahkan sepanjang
dua jalur yang melintasi secara bergantian referensi dan pengukuran kuvet, yang
berjarak sekitar 10-15 cm. Jadi, double-beam telah difokuskan kembali, cahaya dari

berbagai intensitas jatuh ke detektor dan menghasilkan sinyal tegangan bolak-balik.

m Detektor

Monokromator

Sel sampel
Slhit atau
pintu keluar

Pcnd:spﬂsx atau

penyebar cahaya
Sht atau

tu masuk
Sumbcr cahaya P
polikromatis

Gambar I1. 6 Skema Rangkaian Komponen Spektrofotometer UV-Vis

Monokromator yang digunakan saati ini adalah monokromator kisi dan
tergantung pada kualitas Kkisi yang digunakan, proporsi cahaya yang tersebar
terletak antara 0,005 dan 0,0055070 untuk monokromator kisi tunggal. Untuk
meonokromator ganda, proporsi cahaya yang tersebar lebih rendah [38].

Tabir surya yang baik harus memiliki penyerapan maksimum radiasi UV
pada panjang gelombang 296,7nm — 320nm. De Araujo (2010) melaporkan bahwa
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spektrum HAp murni menunjukkan penyerapan optik pada 200-340 nm dengan pita
kuat dibawah 247nm. Penambahan dopan ion Zn?* secara signifikan dapat merubah
serapan ptik pada HAp. Spektrum HAp-Zn menunjukkan penyerapan dalam kisaran
213-420nm [16].
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BAB Il METODE PENELITIAN
Pada bab ini berisi tentang metode yang dilakukan dalam penelitian meliputi
waktu dan tempat penelitian, alat dan bahan yang dibutuhkan pada penelitan ini,
serta tahapan dan prosedur yang akan dilakukan pada penelitian ini. Secara umum
tahapannya adalah preparasi Hidroksiapatit BBK, preparasi ZnO, preparasi HAp
doping ZnO, pengukuran absorbansi, dan perhitungan SPF.

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada Januari — April 2022 di Laboratorium Balai
Besar Keramik Bandung. Beberapa pengujian sampel dilakukan di Laboratorium
Survey Geologi untuk karakterisasi SEM dan karakterisasi XRD dilakukan di BBK
(Balai Besar Keramik) Bandung.

3.2 Bahan, Alat, dan Instrumentasi

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah HAp BBK,
Zn(CH3C00)2.2H,0, larutan HCI 37%, NH4OH 25%, etanol 96%, dan aquades.

Alat yang digunakan adalah saringan 5mm, planettary mill, saringan 60, 80,
100, 300 mesh, gelas kimia 200 mL, labu ukur 100 mL, labu ukur 50 mL, labu ukur
25 mL, labu erlenmeyer 250 mL, pipet volume 5 mL, pipet tetes, kaca arloji,
spatula, batang pengaduk, corong, botol semprot, kuvet, oven, magnetic stirrer,
neraca analitik, sonikator, dan frunace.

Pengujian fasa dan kristalinitas produk sintesis digunakan Difraktometer
Sinar-X (XRD), untuk melihat topografi permukaan dan ukurannya dikarakterisasi
dengan Scanning Electron Microscope (SEM) dan spektrofotometer UV-Vis.

3.3 Prosedur Penelitian

Secara umum penelitian ini dilakukan melalui 4 tahapan, yaitu 1) Preparasi
HAp, 2) Sintesis nanopartikel ZnO, 3) Preparasi HAp doping ZnO, dan 4)
Karakterisasi menggunakan instrumen X-Ray Diffraction (XRD), Scanning
Electron  Microscopy (SEM), dan pengujian sampel menggunakan
Spektrofotometer UV-Vis. Diagram alur penelitian secara umum disajikan pada
Gambar I111.1.
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HAp BBK

e Dikalsinasi pada suhu 1000 °C
e Disaring pada ukuran 300 mesh

Seng Asetat Dihidrat

e Ditimbang sebanyak 26,9573 g

e Ditambahkan pelarut HCI 0,5 M

Serbuk HAp BBK 134,7 mL

e Diaduk dengan magnetic stirrer
suhu 85 °C selama 4 jam

e Ditambahkan Larutan NHsOH
0,5 M hingga pH 9

e Disaring dan dicuci

Residu

e Dikeringkan pada suhu 105 °C
selama 1 jam

Karakterisasi XRD Zn0O

! Serbuk HAp BBK

e Ditimbang 10 gram

e Ditambahkan etanol 20 mL dan
aquades 80 mL

e Diaduk selama 30 menit

Campuran HA dan pelarut

e Ditambahkan ZnO dengan variasi massa 0,5%, 1%, 1,5%,
dan 2%

Ditambahkan NH4OH 0,5 M agar pH menjadi 11

Diaduk selama 3 jam

Disonikasi selama 15 menit

Disaring dan dicuci

Dikeringkan pada suhu 105 °C selama 12 jam

! Serbuk HAp-ZnO | | Karakterisasi XRD dan SEM

e Diukur absorbansi menggunakan spektrofotometer
UV-Vis pada rentang 200-400 nm

Hasil

Gambar I11. 1 Diagram alir percobaan
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3.3.1 Preparasi Hidroksiapatit BBK

Hidroksiapatit yang digunakan adalah hasil sintesis di Balai Besar Keramik.
HAp kemudian dikalsinasi pada suhu 1000 °C. HAp dikarakterisasi menggunakan
XRD.

3.3.2 Sintesis Nanopartikel ZnO

26,9753 gram seng asetat dehidrat dilarutkan dengan 134,7 mL larutan HCI
0,5 M menggunakan magnetic stirrer. Kemudian larutan NH4,OH 0,5 M
ditambahkan bertahap kedalam larutan ZnCl hingga pH 9. Setelah di pH 9 larutan
diaduk menggunakan hot plate pada temperatur 85 °C selama 4 jam. Lalu dilakukan
penyaringan. Endapan yang terbentuk dicuci menggunakan aquades dan dilakukan
pengeringan dalam oven pada suhu 105 °C selama 1 jam. Serbuk ZnO
dikarakterisasi meggunakan XRD.

3.3.3 Preparasi HAp Doping ZnO

HAp BBK hasil kalsinasi disaring hingga 300 mesh. 10 gram HAp yang
sudah dikalsinasi ditambahkan etanol 96% sebanyak 20 mL dan aquades 80 mL ke
dalam gelas kimia. Larutan diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 30 menit
kemudian ditambahkan masing-masing ZnO dengan variasi massa seperti pada
Tabel 111.1. pH diatur dengan menambahkan NH4OH 0,5 M hingga pH 11 sambil
diaduk di magnetic stirrer selama 3 jam. Selanjutnya disonikasi selama 15 menit.
Sampel disaring dan dicuci. Residu yang diperoleh di oven pada suhu 105 °C
selama 12 jam. Karakterisasi sampel tersebut menggunakan XRD dan SEM.

Tabel I111. 1 Komposisi Perbandingan HAp-ZnO

No. Bahan Mr 0,5% 1% 1,5% 2%
0,005 0,01 0,015 0,02

1. HAp 502 10 gram 10 gram 10 gram 10 gram

2. ZnO 81 0,05 gram 0,1gram 0,15gram 0,2 gram
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3.3.4 Pengujian Sampel dengan Spektrofotometer UV-Vis

Sampel hasil pengeringan ditimbang sebanyak 1 gram dan dilarutkan
menggunakan aquades 100 mL dalam gelas kimia dan di tanda bataskan dalam labu
ukur 100 mL. Agar homogen larutan disonikator selama 15 menit. Kemudian dibuat
larutan induk 1000 ppm dan diencerkan hingga 30 ppm. Larutan 30 ppm
dipindahkan ke kuvet dan diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer

UV-Vis dengan panjang gelombang 200-400 nm.

3.4 Pengolahan Data

HAp, ZnO, dan HAp-ZnO yang telah disintesis dikarakterisasi dengan
XRD, SEM, dan spektrofotometer UV-Vis. Data mentah yang diperoleh dari
karakterisasi diolah lebih lanjut.

Hasil karakterisasi XRD yang diperoleh dapat diolah untuk menentukan

ukuran kristal dengan menggunakan persamaan Debye Scherer sebagai berikut:

kA
" Bcoso (3.1)

Dimana D adalah ukuran diameter kristalit, k adalah konstanta
proporsionalitas (=0,9), A adalah panjang gelombang dari sinar-X yang digunakan,
S adalah lebar keseluruhan puncak difraksi minimum (full width at half maximum,
FWHM), 6 adalah sudut Bragg yang terbaca oleh mesin XRD.

Hasil karakterisasi SEM diolah untuk mendapatkan standar deviasi,
penentuan ukuran Kkristal rata-rata, dan polidipersitas dengan menggunakan

persamaan berikut:

Standar deviasi (o) = w/2 (3.2)
Ukuran partikel rata-rata = xc + o (3.3)
Polidipersitas = (i) X 100% (3.4)

Hasil karakterisasi UV-Vis dapat diolah untuk menghitung nilai SPF.
Analisis kemampuan suatu bahan sebagai UV filter dilakukan secara in vitro

dengan perhitungan menggunakan persamaan Mansur sebagai berikut:

SPF (spectrametry) = CF X Y320FEE (1) x I(1) X abs(A) (3.5)
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CF adalah faktor koreksi, EE (1) adalah efek eritermal spektrum A, I (1)
adalah intensitas sinar spektrum dan Abs (1) adalah nilai absorbansi. Nilai EE (1)
x | (1) adalah nilai konstan yang dapat dilihat pada Tabel 111.2.
Tabel I11. 2 Nilai konstanta EE (1) x | (1) pada persamaan Mansur [7]

Panjang Gelombang (nm) EE x|
290 0,015
295 0,0812
300 0,2874
305 0,32748
310 0,1864
315 0,0837
320 0,0180

Total 1
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BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN
Pada bab ini akan dibahas mengenai proses sintesis ZnO nanopartikel,
sintesis HAp doping ZnO yang kemudian dianalisis melalui karakterisasi instrumen
XRD dan SEM. Selanjutnya dibahas aplikasi material tersebut sebagai material

tabir surya untuk meningkatkan nilai Sun Protection Factor (SPF).

4.1 Sintesis ZnO Nanopartikel

Sintesis ZnO dilakukan dengan menggunakan metode kopresipitasi. Metode
kopresipitasi ini dilakukan karena suhu yang digunakan dalam proses ini rendah
dan ukuran partikel yang mudah dikontrol sehingga waktu yang dibutuhkan relatif
singkat [39]. Pada proses kopresipitasi ini juga tidak harus menggunakan prekusor
yang kompleks dan tidak menghasilkan zat beracun [40]. Pada sintesis ini prekusor
yang digunakan adalah Zn(CH3COOQOH),.2H20.

Mula — mula 26,9573 gram Zn(CH3COOQOH)..2H>0 dilarutkan dengan 134,7
mL HCI 0,5 M menghasilkan larutan berwarna bening. Sesuai dengan reaksi kimia

sebagai berikut :
Zn(CH3COOH)2.2H20 + 2HC1 — ZnClz + 2CH3COOH + 2H,0 4.1

Setelah itu larutan NH4OH 0,5M ditambahkan kedalam campuran larutan
hingga pH 9. larutan yang berwarna bening dan transparan berubah menjadi larutan

berwarna putih susu.

ZnClz + 2CH3COOH + 2H20 + 2NH4OH — Zn(OH), + 2NH4Cl + 2CH3COOH +
2H20 4.2

Dalam proses pengadukan, larutan berwarna putih susu ini berubah
membentuk suatu koloid. Proses pengadukan dilakukan di atas hot plate selama 4
jam dengan suhu 85 °C. Proses pengadukan dan pemanasan ini bertujuan untuk
mempercepat laju reaksi. Semakin tinggi suhu maka akan meingkatkan energi
kinetik partikel, sehingga meningkatkan kemungkinan terjadinya tumbukan.
Kemudian Zn(OH)> hasil reaksi bereaksi dengan molekul air sehingga ion
Zn(OH)4* terbentuk yang selanjutnya akan terbentuk fase ZnO seperti pada

persamaan reaksi sebagai berikut :
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Zn(OH)2+ 2H20 — Zn(OH)4> + 2H* 4.3
Zn(OH)4% — ZnO + Hz0 + 20H 4.4

Penyaringan dan pencucian larutan hasil sintesis nanopartikel ZnO
dilakukan menggunakan kertas whatman 40 dan labu erlenmeyer 250 mL yang
bertujuan untuk memisahkan endapan dari larutan. Proses pencucian dilakukan
secara berulang kali dengan menggunakan aquades. Hal ini bertujuan untuk
menghilangkan zat pengotor pada residu hasil sintesis dan zat tersebut menjadi
netral. Hasil penyaringan yang telah dicuci kemudian dimasukkan ke dalam cawan
petri untuk dikeringkan. Proses pengeringan dilakukan di dalam oven dengan
temperatur 105 °C selama 1 jam. Pengeringan ini bertujuan untuk menguapkan dan
menghilangkan air [39]. Hasil akhir yang didapatkan yaitu berupa serbuk ZnO
nanopartikel yang berwarna putih dan keirng. Dari hasil serbuk yang didapatkan
selanjutnya dilakukan pengujian karakterisasi difraksi sinar-x untuk mengetahui
fasa dan ukuran kristal dari nanopartikel ZnO hasil sintesis dengan metode
kopresipitasi. Berdasarkan hasil preparasi didapatkan serbuk berwarna putih seperti
pada Gambar IV. 1.

Gambar 1V. 1 Serbuk ZnO hasil sintesis
4.2 Karakterisasi ZnO

Karakterisasi ZnO menggunakan XRD dilakukan untuk mengkonfirmasi
terbentuk atau tidaknya senyawa ZnO yang telah disintesis. XRD juga dapat

digunakan untuk mengetahui ukuran kristal dan kristalinitas dari ZnO yang telah di
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disintesis. Pada analisis XRD digunakan material anoda berupa Cu (1,54060 A)
dengan voltase sebesar 40 kV dan arus 35 mA. Hasil karakterisasi untuk ZnO hasil
sintesis dapat dilihat pada Gambar 1V. 4 dengan data 20 yang dibandingkan
dengan database pada software Match! nomor #01-079-0207.

Zn0 Sintesis

Zn0 JCPDS
NU»UW #01-079-0207
T ‘ T T ‘ T |‘ T ‘ || “l | T | || T || 1

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95
2 Theta (°)

Intensitas (a.J)

Gambar IV. 2 Pola Difraktogram ZnO Hasil Sintesis

Pada Gambar 1V.4 dapat dilihat bahwa ZnO hasil sintesis memiliki pola
difraksi yang hampir sama dengan pola difraksi ZnO standar pada 26 antara 30° -
40°. Perbandingan nilai 20 antara ZnO hasil sintesis dengan ZnO database ini
memiliki kemiripan namun terdapat puncak baru yang menunjukkan terbentuknya
fasa baru yang merupakan pengotor. Pengotor yang terbentuk adalah ZnCly,
Zn(OH)2, dan NH4CI. Senyawa NH4Cl terbentuk karena pada saat proses penetralan
masih terdapat pengotor. Sedangkan pada senyawa Zn(OH) karena penambahan
NH;OH kedalam larutan ZnCl> sehingga membentuk endapan  Zn(OH)>.
Selanjutnya, Zn(OH), akan teroksidasi menjadi ion Zn?*. Kristalisasi ZnO terjadi
ketika kalsinasi yang dipengaruhi oleh temperatur kalsinasi. Temperatur 105 °C
belum menghasilkan nanopartikel ZnO secara sempurna. Berikut tabel yang
menunjukkan perbandingan puncak-puncak 26 antara ZnO hasil sintesis dengan
ZnO standar.
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Tabel IV. 1 Peak Perbandingan ZnO Standar dengan ZnO Hasil Sintesis

Puncak ZnO Standar (20) ZnO (20)
Puncak 1 - 28,41
Puncak 2 31,699 31,69
Puncak 3 34,382 34,33
Puncak 4 36,182 36,16
Puncak 5 47,459 47,44
Puncak 6 - 48,78
Puncak 7 - 50,13
Puncak 8 56,463 56,45
Puncak 9 62,760 62,67

Puncak 10 66,216 67,79
Puncak 11 67,805 68,93
Puncak 12 68,924 69,03

Setelah dibandingkan, maka hasil XRD ini dapat disimpulkan bahwa
sintesis yang dilakukan membentuk ZnO dengan struktur wurtzite meskipun pada
Tabel IV.1. terindikasi adanya puncak pengotor. Selain puncak perbandingan, hasil
karakterisasi XRD juga dapat menentukan ukuran kristal dan kristalinitas dari ZnO
hasil sintesis seperti yang terlihat pada Tabel IV. 2.

Tabel 1V. 2 Hasil Perhitungan Ukuran Kristal ZnO dengan XRD

Sampel Ukuran Kristal (nm) Kristalinitas (%)
ZnO 22,74 46,89

Ukuran kristal ZnO ditentukan berdasarkan persamaan Debye Scherrer.

D = Bcko);B' Dimana D adalah ukuran diameter kristalit, k adalah konstanta

proporsionalitas (=0,9), A adalah panjang gelombang dari sinar-X yang digunakan,
[ adalah lebar keseluruhan puncak difraksi minimum (full width at half maximum,
FWHM), 6 adalah sudut Bragg yang terbaca oleh mesin XRD [41]. Ukuran kristal
ZnO0 hasil sintesis yang dihasilkan adalah 22,74nm.
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4.3 Sintesis HAp-ZnO

Sintesis HAp doping ZnO didoping dengan menggunakan metode
presipitasi. HAp BBK dikalsinasi pada temperatur 1000 °C yang kemudian
dihaluskan dengan ukuran 300 mesh. Setelah itu HAp BBK ditambahkan etanol 20
mL dan aquadest 80 mL. Kemudian diaduk selama 30 menit agar HAp terdispersi
secara merata. Setelah terdispersi secara merata serbuk ZnO dimasukkan dengan
variasi persen masa seperti yang tertera pada Tabel I11. 1. Untuk menjaga pH tetap
pada pH 11 ditambahkan NH4sOH. Campuran larutan diberikan getaran ultrasonik.
Getaran ultrasonik yang diberikan pada medium perambat menyebabkan terjadinya
tumbukan antarpartikel penyusun campuran larutan yang bertekanan tinggi.
Tumbukan antarpartikel ini akan menyebabkan partikel-partikel tersebut terurai
hingga menjadi partikel-partikel dengan ukuran yang lebih kecil. Metode ini
dilakukan dengan menggunakan medium air untuk mengalirkan gelombang
ultrasonik dengan frekuensi yang sangat tinggi pada campuran di dalam ultrasonic
batch. Penggunaan air sebagai medium perambat dapat meminimalisir terjadinya
reaksi antara material dengan partikel-partikel pengotor yang mungkin terlarut
dalam medim yang diakibatkan oleh energi ultrasonik [42].

Selanjutnya dilakukan proses penyaringan agar diperoleh residu. Residu
yang diperoleh dipanaskan dalam oven pada suhu 105 °C selama 12 jam yang
bertujuan untuk menghilangkan kadar air dalam residu. Setelah dipanaskan
diperoleh endapan berwarna putih keabu-abuan yang dapat dilihat dari Gambar
IV.3.

Gambar 1V. 3 HAp doping ZnO
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4.4 Karakterisasi HAp-ZnO

Pengujian XRD ini dilakukan untuk melihat senyawa yang terbentuk pada
sampel. Hasil karakterisasi XRD HAp BBK yang dikalsinasi pada 1000 °C dan
HAp terdoping ZnO dapat dilihat pada Gambar IV.5.

L HA-ZnO 2%
B! JLJ.L (L I 1Y [T

HA-ZnO 1,5%

NI 1 [ T

HA-ZnO 1%

\X_A__;L_LX_J WM_)UJJMW

HA-ZnO 0,5%

| L‘JWMLJU HAp 1000

HAp JCPDS #01-074-0566

Intensitas (a.U)

\ L1l \ll ‘ \I||n|s |||‘ h“H ot U0y

20 40 60 80
2 Theta

Gambar IV. 4 Pola Difraktogram HAp, ZnO, HAp-ZnO 0,5%, HAp-ZnO 1%,
HAp-ZnO 1,5%, dan HAp-ZnO 2%

Berdasarkan pada Gambar I1V.5 menunjukkan bahwa hasil sintesis
merupakan senyawa hidroksiapatit. Pola difraktogram tersebut dianalisis lebih
lanjut menggunakan software Match!. Sudut 26 puncak difraksi pada 25,84 (002),
31,76 (211), 32,16 (112), dan 32,9 (300) sesuai dengan database nomor #01-074-
0566. Pada difraktogram dengan penambahan dopan ZnO terlihat tidak ada
perubahan yang signifikan pada HAp yang didoping karena menunjukkan puncak
kristal yang tinggi yang identik dengan HAp murni [37]. Namun setelah dianalisis
lebih lanjut menggunakan software Xpert High Score Plus teridentifikasi adanya

mineral baru yaitu CaZn,(POa)2.2H,0 yang menandakan bahwa proses doping ini
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berhasil dilakukan. Hal ini sesuai dengan jurnal sebelumnya Zn?* tersubstitusi ke
Ca?* sehingga terjadi perubahan struktur [43]. Data perbandingan 26 antara HAp
dengan HAp-ZnO 0,5%, HAp-ZnO 1%, HAp-ZnO 1,5%, dan HAp-ZnO 2% dapat
dilihat pada Tabel 1V. 3. Berdasarkan hasil perbandingan 26 dikonfirmasi bahwa
terjadi pergeseran 26.

Tabel V. 3 Perbandingan 26 database HAp dengan HAp sintesis, HAp-ZnO
0,5%, HAp-ZnO 1%, HAp-ZnO 1,5%, dan HAp-ZnO 2%

Peak HAp- HAp-
HAp HAp Zn0O HAp- ZnO HAp-
Database 1000 05%  ZnO 1% 1,5% Zn0 2%
Peak 1 25,879 25,844 25863 25,857 25,839 25,864
Peak 2 28,967 28,941 28,126 28,939 28,092 28,109
Peak 3 31,774 31,766 31,787 31,779 31,762 31,784
Peak 4 32,197 32,168 32,184 32,178 32,156 32,189
Peak 5 32,902 32,907 32,923 32,919 32,898 32,923
Peak 6 34,049 34,036 34,065 34,047 34,033 34,053
Peak 7 39,819 39,801 39,816 39,816 39,795 39,819
Peak 8 46,713 46,679 @ 46,700 46,690 46,679 46,699
Peak 9 49,469 49,447 49,465 49,452 49,437 49,467

Pada Tabel 1V.3 secara umum terjadi pergeseran 20 ke kanan dimana jarak
antar bidang menjadi kecil dan FWHM menjadi besar sehingga ukuran kristal
menjadi besar. Sedangkan pada variasi 1,5% terdapat perbedaan, yaitu terjadi
pergeseran 20 ke kiri yang artinya jarak antar bidang besar dan FWHM kecil
sehingga diperoleh nilai ukuran kristal yang kecil. Ukuran kristal dapat dilihat pada
Tabel 1V 4.

Tabel 1V. 4 Ukuran Kristal HAp dan HAp-ZnO

Sampel Ukuran kristal ~ %kristalinitas
HAp 1000 64,95 50,6
HAp-ZnO 0,5% 64,89 49,22
HAp-ZnO 1% 65,11 47,61
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HAp-ZnO 1,5% 63,99 47
HApP-ZnO 2% 65,57 47,96

Pada Tabel 1.4 secara umum ukuran kristal mengalami penurunan. Hal ini
disebabkan karena Zn memiliki kemampuan untuk menghambat pertumbuhan
kristal dimana dopan yang tersubstitusi pada Ca?* (jari-jari ionik 0,99A) memiliki
muatan yang lebih besar dan jari-jari ion lebih kecil (Zn?* = 0,74A). Parameter Kisi
yang ditunjukkan mengalami perubahan terjadi penurunan sehingga volume sel
mengalami penyusutan. Hal ini disebabkan karena terdapat pergeseran puncak.

Berikut gambar struktur HAp 1000 °C menggunakan software mercury.

Gambar IV. 5 Struktur Hidroksiapatit suhu 1000 °C

4.5 Karakterisasi Scanning Electron Microscopy (SEM) HAp Doping ZnO
Karakterisasi SEM dilakukan untuk mengetahui morfologi permukaan dan

ukuran partikel nilai rata-rata HAp doping ZnO yang telah disintesis. Hasil SEM

untuk keempat variasi HAp doping ZnO ini dapat dilihat pada LAMPIRAN E.

Perbesaran yang digunakan pada analisis ini adalah 10.000x.
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Gambar 1V. 6 Hasil Karakterisasi HAp-ZnO 1,5%

Hasil karakterisasi SEM menunjukkan bahwa HAp-ZnO yang berhasil
disintesis tersusun atas butiran-butiran berukuran kecil yang menggumpal. Hasil
SEM berupa foto diolah menggunakan aplikasi imageJ dengan cara diambil sampel
data ukuran partikel sejumlah 100 data. Data yang diperoleh kemudian diolah
secara statistika menggunkan Ms. Excel. Data-data tersebut dipisahkan berdasarkan
kelasnya sehingga diperoleh tabel penyebaran data. Nilai tengah dari setiap kelas
dan frekuensi data kemudian dibuat grafik lalu diolah menggunakan lognormal
yang tersedia pada aplikasi Origin. Diagram dianalisis dengan menggunakan
pendekatan Gaussian sehingga diperoleh nilai ukuran partikel. Hasil perhitungan

ukuran partikel rata-rata dapat dilihat pada Tabel 1V. 4.

Tabel IV. 5 Ukuran Partikel HAp-ZnO

Ukuran ) o )
Sampel ) Ukuran partikel rata-rata (nm)  Polidispersitas
partikel (nm)
HAp-ZnO
131,06044 131,06 + 0,12 0,092529828
0,5%
HAp-ZnO 1%  123,03002 123,03 £0,11 0,092091345
HAp-ZnO
131,50682 131,51 +£0,14 0,10622643
1,5%
HAp-ZnO 2% 136,7619 136,76 + 0,16 0,11676132
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Ukuran partikel sangat berpengaruh pada efektivitas tabir surya, ukuran
nanopartikel dapat meningkatkan penyerapan di wilayah UV dan meningkatkan
intensitas penyerapan [37]. Selain ukuran partikel yang dihasilkan dari analisis
SEM yaitu mengetahui indeks polidispersitas material yang telah disintesis.
Polidispersitas sendiri merujuk pada distribusi ukuran partikel yang memiliki
rentang dari 0,1. Nilai indeks polidispersitas yang mendekati nol menunjukkan
distribusi ukuran partikel yang seragam sedangkan jika nilianya melebihi 0,5 maka
partikel tersebut memiliki distribusi ukuran yang heterogen. Seperti yang ada pada
Tabel 1V.4 hasil sintesis HAp-ZnO 0,5%, 1%, 1,5%, dan 2% masing-masing
memiliki indeks polidispersitas 0,092529828, 0,092091345, 0,10622643, dan
0,11676132. Berdasarkan hasil tersebut indeks polidispersitas yang dihasilkan berada
dibawah 0,5 yang menunjukkan bahwa distribusi ukuran partikel hasil sintesis bersifat
homogen sehingga senyawa tersebut memiliki kecenderungan yang stabil secara fisik dan

tidak mudah saling beragregasi [44].

4.6 HAp-ZnO Dalam Meningkatkan Nilai SPF

Nilai absorbansi hidroksiapatit doping ZnO pada panjang gelombang 290-
320 nm dapat dilihat pada Tabel. Berdasarkan hasil penelitian dengan
menggunakan persamaan Mansur dan faktor koreksi sunscreen Garnier SPF 50
adalah 323,34 sehingga didapatkan nilai SPF hidroksiapatit adalah 14,07387. HAp
memiliki indeks bias yang lebih rendah yaitu sekitar 1,6. Indeks bias yang rendah
menyebabkan tampilan sebagai tabir surya transparan [37]. Penggunaan ZnO
sebagai dopan karena seng oksida (ZnO) merupakan material filter tabir surya
anorganik secara komersial yang telah disetujui oleh Food and Drug
Administration (FDA), USA. Dibandingkan dengan filter tabir surya organik, ZnO
memberikan tingkat perlindungan yang cukup baik terhadap radiasi UV [45].
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Gambar 1V. 7 Grafik Spektrum Serapan dari Material Tabir Surya

Berdasarkan Gambar IVV.8 menunjukkan perbedaan spektrum serapan dari
HAp BBK dan HAp dengan dopan Zn dengan variasi massa 0,5%, 1%, 1,5%, dan
2%. Absorbansi maksimum untuk masing-masing berada pada panjang gelombang
(A): 377,5nm, 377,792nm, 377,5nm, 382,5nm, dan 290nm. Secara umum terlihat
pada grafik tersebut semakin tinggi variasi dopan ZnO yang diberikan
menunjukkan peningkatan absorbansi. Peningkatan maksimum terjadi pada HAp-
ZnO 1,5% dan terjadi penurunan nilai absorbansi pada HAp-ZnO 2%. Hal ini
dikarenakan pengenceran yang dilakukan dalam percobaan ini terlalu encer
sehingga nilai absorbansi yang diperoleh kecil. Namun ukuran kristal juga dapat
mempengaruhi nilai absorbansi dimana ukuran kristal semakin kecil maka nilai
absorbansi semakin tinggi seperti pada HAp-ZnO 1,5% yang memiliki ukuran
kristal paling kecil.

Dalam literatur menunjukkan bahwa seng oksida sebagian besar dapat
memblokir radiasi UVA dan memiliki redaman maksimum pada panjang
gelombang 380 nm. FDA (Food and Drug Administration) menetapkan bahwa tabir
surya dapat dinyatakan sebagai anti-UVA jika dapat menahan UVA pada panjang
gelombang 360 nm dan menunjukkan daya absorbansi di wilayah spektrum ini [37].

Untuk melihat efektifitas tabir surya pada HAp-ZnO dilakukan dengan

menghitung nilai Sun Protection Factor (SPF). SPF merupakan indikator universal
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yang menjelaskan tetang keefektifan dari suatu produk atau zat yang bersifat UV
protektor, dimana semakin tinggi nilai SPF dari suatu produk atau zat aktif tabir
surya maka semakin efektif untuk melindungi kulit dari pengaruh buruk sinar UV
[29]. Nilai SPF yang diperoleh dari perhitungan menggunakan persamaan Mansur
sebagai berikut:

Tabel IV. 6 Nilai SPF pada HAp-ZnO

Sampel SPF Kategori Efektivitas Tabir Surya
HAp 1000 8,75980 Proteksi maksimal
HAp-ZnO 0,5%  11,53831 Proteksi maksimal
HAp-ZnO 1%  13,63653 Proteksi maksimal
HAp-ZnO 1,5% 21,09244 Proteksi ultra
HAp-ZnO 2% 14,70453 Proteksi maksimal

Berdasarkan Tabel 1V.6, terlihat bahwa nilai SPF HAp-ZnO berada pada
rentang 8-21, yang berarti HAp-ZnO memiliki efektivitas proteksi maksimal hingga
proteksi ultra sebagai tabir surya. Nilai SPF yang tertinggi ditunjukkan pada HAp-
Zn0 1,5% vyaitu sebesar 21,09244 dengan kategori proteksi ultra. Pada HAp-ZnO
2% terjadi penurunan nilai SPF ini dikarenakan Namun secara garis besar nilai SPF
yang dihasilkan melalui perhitungan dengan menggunakan persamaan Mansur ini
sudah cukup bagus karena nilai SPF ini telah memenuhi syarat minimum SPF yang
berlaku pada beberapa negara dengan nilai minimun SPF 2 dan maksimum SPF 50
[46].
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BAB V KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Dari hasil penelitian yang telah dilakukan, maka dapat ditarik kesimpulan
sebagai berikut:

1. Hasil XRD menunjukkan bahwa HAp-ZnO yang telah disintesis tidak
menunjukkan perubahan yang signifikan namun terdapat pergeseran pada
puncak 26 dan terbentuknya mineral baru yaitu CaZn,(P0O4)2.2H,0. Hasil
karakterisasi SEM menunjukkan morfologi pada HAp-ZnO berupa butiran
yang menggumpal dan ukuran partikel pada HAp-ZnO dengan variasi
masssa 0,5%, 1%, 1,5%, dan 2% berturut-turut adalah 131,06 nm, 123,03
nm, 131,5 nm, dan 136,7 nm.

2. Nilai SPF HAp BBK menunjukkan SPF 8,75 dan HAp-ZnO pada variasi
massa 1,5% menunjukkan nilai SPF paling tinggi, yaitu 21,09. Pada hasil
tersebut bahwa HAp-ZnO memiliki pengaruh pada HAp yaitu dapat
meningkatkan nilai SPF. HAp yang terdoping oleh ZnO ini mampu
meningkatkan daya absorbansi UVA dan UVB sehingga nilai SPF
meningkat.

3. HAp BBK dan HAp-ZnO memiliki tingkat proteksi dari sinar UVA dan
UVB pada spektrum yang cukup lebar yaitu pada 280nm-400nm. Dimana
nilai SPF yang semakin tinggi maka semakin lama melindungi kulit dari
sinar UV.

5.2 Saran
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, penulis memberikan

saran atau rekomendasi bahwa perlu dilakukan variasi dopan yaitu dengan krim

sunscreen sebagai pembanding.
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LAMPIRAN A
PERHITUNGAN

1. Pembuatan ZnO
Target ZnO yang diinginkan adalah 10 gram

Mol ZnO = X Myno

- _ _
= 573797 % 10 g = 0,1229 mol = mol Zn(CH;CO0)z.2H:0

massSa Zn(CH3COO)22HZO = Man(CH3COO)2.2H20 X mOl Zn(CH3C00)2 2H20

= 21949 9/ 1 X 0,1229 mol
=26,9753 g
2. HAp doping ZnO
Variasi massa ZnO 0,5%, 1%, 1,5%, dan 2%
Massa HAp 10 gram
a. Zn0O 0,5%

05 _
2= 0,005 x 10 g = 0,05 g

b. ZnO 1%

1
—=001x10g=01g

c. Zn0O 1,5%
22— 015x10g=0,15g

100

d. ZnO 2%

2
= =002x10g=02g

3. Perhitungan Larutan Induk HAp-ZnO
1000 x 100 mL

M HA—Zn =
assa n 106

= 0,1 gram
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4. Perhitungan Larutan HAp-ZnO

Larutan HAp-ZnO 500 ppm diperoleh dari pengenceran 1000 ppm menjadi 500
ppm.

le M1=V2X MZ

_ 100 mL x 500 ppm

1= T 000ppm - 0™
a. Larutan HAp-ZnO 500 ppm ke 100 ppm
V= 100 mL X 100 ppm 20 mL
T 500 ppm a m
b. Larutan HAp-ZnO 100 ppm ke 50 ppm
Sl 100 mL x 50 ppm E0 ml
> 100 ppm < m
c. Larutan HAp-ZnO 50 ppm ke 30 ppm
100 mL x 30 ppm
1= == 60 mL

50 ppm
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LAMPIRAN B
DATA XRD STANDAR ZnO DAN HAp

Data XRD Satndar ZnO ini didapatkan dengan mencocokan data
berdasarkan database dari JCPDS No. 01-09-0207 dan data Standar HAp
berdasarkan database dari JCPDS No. 01-074-0566. Data XRD Standar ZnO dan
HAp dapat dilihat sebagai berikut:

1. Fase ZnO

Name and formula

Reference code: 01-079-0207
Compound name: Zinc Oxide
ICSD name: Zinc Oxide
Empirical formula: OZn
Chemical formula: Zn0O

Crystallographic parameters

Crystal system: Hexagonal
Space group: P63mc
Space group number: 186

a(A): 3.2568

b (A): 3.2568

c (A): 5.2125
Alpha (°): 90.0000
Beta (°): 90.0000
Gamma (°): 120.0000

Calculated density (g/cm”3): 5.64
Volume of cell (1076 pm”3): 47.88
Z. 2.00
RIR: 5.26

Status, subfiles and quality
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Status: Diffraction data collected at non ambient
temperature

Subfiles: Alloy, metal or intermetalic
Corrosion
Inorganic

Modelled additional pattern

Quality: Calculated (C)
Comments

ICSD collection code: 065121
Creation Date: 1/1/1970
Modification Date: 1/1/1970
ICSD Collection Code: 065121
Temperature Factor: ATF

Calculated Pattern Original Remarks: REM  TEM 600.

References
Primary reference: Calculated from ICSD using POWD-12++, (1997)
Structure: Albertsson, J., Abrahams, S.C., Kvick, A., Acta

Crystallogr., Sec. B: Structural Science, 45, 34, (1989)

Peak list

No. h k I d[A] 2Theta[deq] I [%]
1 1 0 0 282049 31699 57.1
2 0 0 2 260626 34382 416
3 1 0 1 248062 36.182 100.0
4 1 0 2 191416 47459 21.0
5 1 1 0 162841 56.463 29.1
6 1 0 3 147933 62760 25.1
7 2 0 0 141024 66.216 3.8
8 1 1 2 138101 67.805 20.3
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9 2 0 1 136130 68.924 10.0
10 0 0 4 130313 72472 16
11 2 0 2 124031 76.786 3.0
12 1 0 4 118297 81258 15
13 2 0 3 1.09497 89.415 538

Stick Pattern

Intensity [%]
100

Ref Paftern: Zinc Oxide, 01-079-0207

501

| T R
40 50 B0 il &0
Position [*2Theta] (Copper (Cu))

2. Fase Hidroksipatit
Name and formula

Reference code: 01-074-0566

Mineral name: Hydroxylapatite

Compound name: Calcium Hydroxide Phosphate
ICSD name: Calcium Hydroxide Phosphate

Empirical formula: Ca1gH2026Pg
Chemical formula: Caig (POg)s (OH)2

Crystallographic parameters

Crystal system: Hexagonal
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Space group: P63/m
Space group number: 176

a(A): 9.4240
b (A): 9.4240
c (A): 6.8790
Alpha (°): 90.0000
Beta (°): 90.0000
Gamma (°): 120.0000

Calculated density (g/cm”3): 3.15
Volume of cell (1076 pm”3): 529.09
Z: 1.00

RIR: 1.06

Subfiles and Quality

Subfiles: Inorganic

Mineral

Modelled additional pattern
Quality: Calculated (C)
Comments

ICSD collection code: 026205

Creation Date: 1/1/1970

Modification Date: 1/1/1970

ICSD Collection Code: 026205

Temperature Factor:  ATF

Sample Source or Locality: Specimen from Holly Springs, GA, USA
Additional Patterns:  See PDF 9-432.

References

Primary reference: Calculated from ICSD using POWD-12++, (1997)
Structure: Sudarsanan, K., Young, R.A., Acta Crystallogr.,
Sec. B,25, 1534, (1969)

Peak list
No. h k | dJA] 2Theta[deq] | [%]
8.16142 10.832 17.0

1 00
1 0 1 525985 16.842 4.6
1 1 0 471200 18817 23

o

WN -
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4.08071
3.88745
3.50965
3.43950
3.16953
3.08473
2.81468
2.77811
2.72047
2.62992
2.52983
2.35600
2.29645
2.26357
2.22890
2.20753
2.15016
2.13372
2.06183
2.04036
1.99902
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64.165
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LAMPIRAN C
HASIL KARAKTERISASI XRD DAN SEM

Pada lampiran B ini menjelaskan perhitungan untuk menentukan ukuran kristal,

persen kristalinitas, dan parameter kisi.

Pada penentuan ukuran kristal ini dilakukan pencarian nilai FWHM dengan
metode Gaussian pada software Origin. Puncak difraksi yang dilakukan
perhitungan adalah puncak-puncak yang tinggi dan tajam pada hasil XRD dari

sampel. Ukuran kristal dihitung dengan menggunakan persamaan Scherre, yaitu

k2 I
= Zeosd dengan nilai g =

pada tabel berikut:

FWHM
180

7. Hasil perhitungan ukuran kristal disajikan

1. Ukuran Kristal Rata-rata ZnO

Zn0 K A FWHM B 20 cosd D (nm)
Puncak1 09 015406 0,327 0,005707 3174 0961885 2525715
Puncak2 0,9 0,15406 0,327  0,005707 34,38  0,95533 2543044
Puncak3 09 015406 0,2862 0,004995 3621 0,950489 2920374
Puncak4 0,9 0,15406 0,3679 0,006421 47,49  0,915347 23,59064
Puncak5 0,9 0,15406 0,4088 0,007135 56,5  0,880891 22,06084
Puncak 6 0,9 0,15406 0,4906 0,008563 62,72  0,853914 18,96327
Puncak7 0,9 0,15406 0,4088  0,007135 66,31 0,837194 2321229
Puncak8 09 015406 04497 0007849 67,83 0,829866 2128747
Puncak9 0,9 0,15406  0,6132  0,010702 69,03  0,823978 15,72307

22,74766

2. Kiristalinitas ZnO

Luas Area Kristalin Luas Area Total Kristalinitas
6138,756 ‘ 13.090,40 46,89512
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3. Puncak 2 Theta ZnCl,, Zn(OH),, dan NH4CI

ZnCl; Zn(OH)2 NH4CI
2 Theta Intensitas 2 Theta Intensitas 2 Theta Intensitas
8,35 100 31,803 59 23,083 8
16,714 25,4 34,455 63 32,778 100
25,184 6 36,287 100 40,416 4
25,478 32,2 56,558 25 47,046 11
29,417 0,1 62,851 26 53,212 6
33,797 0,1 58,357 21
34,246 0,1 68,999 6
35,089 12,6 73,33 3
38,337 7,8 78,306 6
42,612 9,3 83,219 2
87,889 2
3. Ukuran Kristal Rata-rata Hidroksiapatit
HAp 1000 K A FWHM B 20 cos0 D (nm)
Puncak 1 0,9 0,15406 0,1101 0,00192 10,825 0,9955 72,4784
Puncak2 0,9 0,15406 0,1315 0,00230 25,844 09747 61,9825
Puncak 3 0,9 0,15406 0,1264 0,00221 28,941 0,9683 64,9096
Puncak4 0,9 0,15406 0,1455 0,00254 31,766 0,9618 56,7671
Puncak5 0,9 0,15406 0,1549 0,00270 32,168 10,9609 53,3759
Puncak 6 0,9 0,15406 0,1547 0,00270 32,907 0,9590 53,5456
Puncak 7 0,9 0,15406 0,1532 0,00267 34,036 0,9562 54,2303
Puncak 8 0,9 0,15406 0,1773 0,00309 39,8010 0,9403 47,6526
Puncak9 0,9 0,15406 0,1167 0,00204 46,6790 0,9182 74,1412
Puncak 10 0,9 0,15406 0,1156 0,00202 48,0720 0,9133 75,2469
Puncak 11 0,9 0,15406 0,1072 0,00187 49,4470 0,9083 81,5856
Puncak 12 0,9 0,15406 0,1197 0,00209 50,4750 0,9045 73,3718
Puncak 13 0,9 0,15406 0,1367 0,00239 52,0740 0,8985 64,6790
Puncak 14 0,9 0,15406 0,1179 0,00206 53,1400 0,8944 75,3382
Rata-Rata Ukuran Kristal 64,9503
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4. Kiristalinitas Hidroksiapatit

Luas Area Kristalin Luas Area Total Kristalinitas
1562,11 3086,892 50,60
5. Ukuran Kristal Rata-Rata HAp-ZnO
HA 0,5% K A FWHM B 20 cos0 D (nm)
Puncak1 0,9 0,15406 0,1215 0,00212 10,841  0,9955 65,6788
Puncak2 0,9 0,15406 0,1338 0,00234 25863 0,9746 60,9194
Puncak 3 0,9 0,15406 0,1109 0,00194 28,126 0,9700 73,8480
Puncak4 0,9 0,15406 0,1483 0,00259 28,948 0,9683 55,3250
Puncak 5 0,9 0,15406 0,1443 0,00252 31,787 0,9618 57,2422
Puncak 6 0,9 0,15406 0,1524 0,00266 32,184 0,9608 54,2537
Puncak 7 0,9 0,15406 0,1514 0,00264 32,923 0,9590 54,7149
Puncak 8 0,9 0,15406 0,1607 0,00280 34,0550 0,9562 51,7019
Puncak9 0,9 0,15406 0,1602 0,00280 39,8160 0,9402 52,7416
Puncak 100 0,9 0,15406 0,1862 0,00325 46,7000 0,9181 46,4713
Puncak 11 0,9 0,15406 0,1108 0,00193 48,0870 0,9132 78,5113
Puncak 12 0,9 0,15406 0,1217 0,00212 49,4650 0,9083 71,8702
Puncak 13 0,9 0,15406 10,1251 0,00218 50,4930  0,9045 70,2099
Puncak 14 0,9 0,15406 0,1685 0,00294 51,2940 0,9015 52,2998
Puncak 15 0,9 0,15406 10,1317 0,00230 52,0930 0,8984 67,1400
Puncak 16 0, 0,15406 0,1021 0,00178 53,1650 0,8943 87,0063
Puncak 17 0,9 0,15406 0,0907 0,00158 63,9430 0,8483  103,4489
Rata-Rata Ukuran Kristal 64,8932
HA 1% K A FWHM B 20 cos0 D (nm)
Puncak1 0,9 0,15406 0,1160 0,00202 10,831 0,9955 68,7923
Puncak2 0,9 0,15406 0,1210 0,00211 25,857 0,9747 67,3629
Puncak 3 0,9 0,15406 0,1345 0,00235 28,939 10,9683 61,0002
Puncak4 0,9 0,15406 0,1501 0,00262 31,779 0,9618 55,0292
Puncak5 0,9 0,15406 0,1548 0,00270 32,178 0,9608 53,4117
Puncak 6 0,9 0,15406 0,1599 0,00279 32,919 0,9590 51,8058
Puncak 7 0,9 0,15406 0,1551 0,00271 34,047 0,9562 53,5675
Puncak 8 0,9 0,15406 0,1575 0,00275 39,8160 0,9402 53,6458
Puncak9 0,9 0,15406 0,1239 0,00216 46,6900 0,9181 69,8356
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Puncak 10 0,9 0,15406 0,1196 0,00209 48,0880 0,9132 72,7348
Puncak 11 0,9 0,15406 0,1120 0,00195 49,4520 0,9083 78,0906
Puncak 12 0,9 0,15406 0,2143 0,00374 50,4970 0,9045 40,9865
Puncak 14 0,9 0,15406 0,1182 0,00206 51,2780 0,9015 74,5510
Puncak 15 0,9 0,15406 0,1013 0,00177 52,0770 10,8985 87,2826
Puncak 16 0,9 0,15406 0,1000 0,00175 53,1460 0,8944 88,8260
Rata-Rata Ukuran Kristal 65,1282

HA15% K A FWHM B 20 cosd D (nm)
Puncak 1 0,9 0,15406 0,1296 0,00226 10,818 10,9955 61,5727
Puncak2 0,9 0,15406 0,1155 0,00202 25,839 0,9747 70,5681
Puncak3 0,9 0,15406 0,1314 0,00229 28,092 0,9701 62,3222
Puncak4 0,9 0,15406 0,1366 0,00238 28,926 0,9683 60,0607
Puncak 5 0,9 0,15406 0,1436 0,00251 31,762 10,9618 57,5177
Puncak 6 0,9 0,15406 0,1430 0,00250 32,156 0,9609 57,8159
Puncak 7 0,9 0,15406 0,1537 0,00268 32,898 0,9591 53,8927
Puncak8 0,9 0,15406 0,1375 0,00240 34,0330 10,9562 60,4219
Puncak9 0,9 0,15406 0,1687 0,00294 39,7950 0,9403 50,0809
Puncak 10 0,9 0,15406 0,1165 0,00203 46,6790 0,9182 74,2685
Puncak 11 0,9 0,15406 0,2041 0,00356 48,0570 0,9133 42,6165
Puncak 12 0,9 0,15406 0,1034 0,00180 49,4370 0,9084 84,5805
Puncak 13 0,9 0,15406 0,1120 0,00195 50,4760 0,9045 78,4164
Puncak 14 0,9 0,15406 0,1185 0,00207 52,0670 0,8985 74,6106
Puncak 15 0,9 0,15406 0,1248 0,00218 53,1390 10,8944 71,1725
Rata-Rata Ukuran Kristal 63,9945

HA 2% K A FWHM ] 20 cos0 D (nm)
Puncak 1 0,9 0,15406 0,1239 0,00216 10,847 0,9955 64,4069
Puncak2 0,9 0,15406 0,1231 0,00215 25864 0,9746 66,2147
Puncak3 0,9 0,15406 0,1346 0,00235 28,109 0,9701 60,8428
Puncak4 0,9 0,15406 0,1484 0,00259 28,946 0,9683 55,2875
Puncak5 0,9 0,15406 0,1450 0,00253 31,784 0,9618 56,9654
Puncak 6 0,9 0,15406 0,1468 0,00256 32,189 0,9608 56,3240
Puncak 7 0,9 0,15406 0,1489 0,00260 32,923 10,9590 55,6336
Puncak 8 0,9 0,15406 0,1573 0,00275 34,0530 0,9562 52,8192
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Puncak9 0,9 0,15406 0,1739 0,00304 39,8190 0,9402 48,5871
Puncak 10 0,9 0,15406 0,1774 0,00310 46,6990 0,9181 48,7764
Puncak 11 0,9 0,15406 0,1017 0,00177 48,0810 0,9133 85,5344
Puncak 12 0,9 0,15406 0,1139 0,00199 49,4670 0,9083 76,7926
Puncak 13 0,9 0,15406 0,1112 0,00194 50,5040 0,9044 78,9897
Puncak 14 0,9 0,15406 0,1061 0,00185 51,2930 0,9015 83,0583
Puncak 15 0,9 0,15406 0,1094 0,00191 52,0790 0,8985 80,8209
Puncak 16 0,9 0,15406 0,1235 0,00216 53,1470 0,8944 71,9242
Puncak 17 0,9 0,15406 0,1305 0,00228 64,1300 0,8474 71,8344
Rata-Rata Ukuran Kristal 65,5731
6. Kristalinitas HAp-ZnO
Sampel Luas Area Kristalin Luas Area Total Kristalinitas
HAp-ZnO 0,5% 1528,186 3104,523 49,22
HAp-ZnO 1% 1461,718 3069,669 47,61
HAp-ZnO 1,5% 1524,281 3242,825 47
HAp-ZnO 2% 1549,241 3229,691 47,96

7. Ukuran Partikel Hasil SEM

Ukuran
Sampel partikel Ukuran partikel rata-rata (nm)  Polidispersitas
(nm) square
HAp-ZnO 0,5% 131,06044 131,06 + 0,12 0,092529828  0,92891
HAp-ZnO 1%  123,03002 123,03 +0,11 0,092091345  0,93869
HAp-ZnO 1,5% 131,50682 131,51 +0,14 0,10622643  0,97468
HAp-ZnO 2%  136,7619 136,76 + 0,16 0,11676132  0,92306
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LAMPIRAN D
PERHITUNGAN NILAI SPF
Perhitungan SPF menggunakan persamaan Mansur

320
SPF (spectrametry) = CF X z EE(A) X I(A) X abs(A)

290

Nilai konstanta EE (1) x | (1) pada persamaan Mansur

Panjang Gelombang (nm) EE x|
290 0,015
295 0,0812
300 0,2874
305 0,32748
310 0,1864
315 0,0837
320 0,0180
Total 1

1. Perhitungan Faktor Koreksi
Perhitungan Faktor koreksi menggunakan nilai SPF dari produk Garnier yaitu
50

A (nm) Absorbansi EE x| EE x | X Abs
290 0,2093 0,015 0,00314
295 0,19292 0,0812 0,01582
300 0,17472 0,2874 0,05014
305 0,15288 0,32748 0,05014
310 0,1274 0,1864 0,0237
315 0,11648 0,0837 0,00978
320 0,1092 0,0180 0,00196

Total 0,15468
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320
SPF (spectrametry) = CF X z EE(A) X I(A) X abs(A)

290
50 = CF x0,15468

50
"~ 0,15468

2. Perhitungan Nilai SPF pada HA 1000 °C

CF

= 323,24

A (nm) Absorbansi EE x| EE x | X Abs
290 0,05325 0,015 0,00069
295 0,04686 0,0812 0,0036
300 0,04473 0,2874 0,0123
305 0,0426 0,32748 0,0136
310 0,04189 0,1864 0,0067
315 0,042245 0,0837 0,0033
320 0,0426 0,0180 0,0006

Total 0,0271

320

SPF (spectrametry) = CF X Z EE(A) X I(A) X abs(A)
290

SPF (spectrametry) = 323,24 x 0,0271
SPF (spectrametry) = 8,76
3. Perhitungan Nilai SPF pada HAp-ZnO 0,5%

A (nm) Absorbansi EE x| EE x I X Abs
290 0,04032 0,015 0,0006048
295 0,04093 0,0812 0,003356
300 0,0368 0,2874 0,01056
305 0,03424 0,32748 0,01123
310 0,03456 0,1864 0,00642
315 0,03456 0,0837 0,002903
320 0,03456 0,0180 0,000622

Total 0,0356958
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320
SPF (spectrametry) = CF X z EE(A) X I(A) X abs(A)

290
SPF (spectrametry) = 323,24 x 0,0356958

SPF (spectrametry) = 11,53
4. Perhitungan Nilai SPF pada HAp-ZnO 1%

A (nm) Absorbansi EE x| EE x | X Abs
290 0,05668 0,015 0,0008502
295 0,045844 0,0812 0,003759
300 0,04129 0,2874 0,01185023
305 0,042048 0,32748 0,01377917
310 0,041464 0,1864 0,007712
315 0,041464 0,0837 0,0034829
320 0,041172 0,0180 0,000741

Total 0,042187

320
SPF (spectrametry) = CF X Z EE(A) X I(A) X abs(A)
290

SPF (spectrametry) = 323,24 X 0,042187
SPF (spectrametry) = 13,63
5. Perhitungan Nilai SPF pada HAp-ZnO 1,5%

A (nm) Absorbansi EE x| EE x I X Abs
290 0,07345 0,015 0,001101
295 0,08385 0,0812 0,0068757
300 0,06955 0,2874 0,01996
305 0,06175 0,32748 0,020254
310 0,0598 0,1864 0,0111228
315 0,05915 0,0837 0,0049686
320 0,05395 0,0180 0,0009711

Total 0,0652532
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320
SPF (spectrametry) = CF X z EE(A) X I(A) X abs(A)

290
SPF (spectrametry) = 323,24 x 0,0652532

SPF (spectrametry) = 21,09

6. Perhitungan Nilai SPF pada HAp-ZnO 2%

A (nm) Absorbansi EE x| EE x | X Abs
290 0,06253 0,015 0,00093795
295 0,04771 0,0812 0,00391222
300 0,04193 0,2874 0,012035
305 0,03976 0,32748 0,013042
310 0,03615 0,1864 0,0067239
315 0,03398 0,0837 0,002854
320 0,03325 0,0180 0,005986

Total 0,04549107

320
SPF (spectrametry) = CF X Z EE(A) X I(A) X abs(A)
290

SPF (spectrametry) = 323,24 x 0,04549107
SPF (spectrametry) = 14,70
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LAMPIRAN E
HASIL PENGUJIAN SEM

1¥m 888 1

1aku

Ket : a) HAp-ZnO 0,5%; b) HAp-ZnO 1%; c) HAp-ZnO 1,5%; dan d) HAp-ZnO
2%
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LAMPIRAN F
DOKUMENTASI

F.1  Hasil Doping HAp Dengan ZnO

Ket : HAp doping ZnO dengan variasi massa a) HAp-ZnO 0,5%; b) HAp-ZnO 1%;
¢) HAp-ZnO 1,5%; dan d) HAp-ZnO 2%
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