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 Cangkang kerang merupakan biota perairan yang mengandung 
kalsium karbonat (CaCO3). Pada penelitian ini menggunakan 
limbah cangkang kerang Mutiara (Pinctada maxima) sebagai bahan 
baku untuk sintesis senyawa CaCO3. Tujuan penelitian ini untuk 
mengidentifikasi karakteristik kandungan serbuk cangkang 
kerang Mutiara serta karakteristik serbuk CaCO3 hasil sintesis 

menggunakan metode presipitasi. Metode presipitasi adalah reaksi 

antara asam-basa yang menghasilkan padatan kristal setelah proses 

pengeringan. Larutan CaCl2 dicampurkan dengan larutan Na2CO3 

untuk mendapatkan endapan CaCO3. Hasil penelitian ini 

menunjukkan kandungan  CaCO3 dari cangkang P. maxima 

diperoleh dari uji titrasi asam-basa yaitu sebesar 89,39 % 

kemudian serbuk dikarakterisasi menggunakan pengujian XRF, 

FTIR, dan XRD. Hasil uji XRF diperoleh unsur kimia yang paling 

dominan yaitu kalsium (Ca) dan senyawa oksida (CaO) sebesar 

98,44 % dan 98,62 %. Uji FTIR menunjukkan gugus fungsi CaCO3 

yaitu CO3
2-

, C–O, dan Ca–O. Hasil uji XRD didapatkan P. maxima 

mengandung senyawa CaCO3 fasa kristal aragonit (orthorombik) 

dengan sedikit fasa kalsit (rhombohedral). Serbuk CaCO3 hasil 

sintesis mengalami perubahan fasa aragonit menjadi kalsit murni 

dengan struktur kristal rhombohedral. Nilai kristalinitas didapatkan 

yaitu sebesar 56,5963% dengan ukuran kristal sebesar 34,865 nm. 

Uji FTIR diperoleh gugus fungsi ion karbonat fasa kalsit. 

Berdasarkan hasil tersebut dapat disimpulkan serbuk cangkang 

kerang dapat dijadikan sebagai bahan baku untuk mendapatkan 

serbuk CaCO3 yang bisa diaplikasikan dalam berbagai bidang. 
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Introduction  

Kalsium sangat dibutuhkan oleh tubuh manusia sebagai salah satu sumber nutrisi 
bagi tubuh. Di alam kalsium kerap ditemukan dalam berbagai senyawa seperti kalsium 
karbonat (CaCO3), kalsium sitrat (Ca3(C6H5O7)2), kalsium laktat (C6H10CaO6), dan kalsium 
glukonat (C12H22CaO14). CaCO3 memiliki banyak sekali potensi dan dapat mudah diperoleh 
dari beberapa sumber alam, seperti batu kapur, cangkang organisme laut, dan cangkang 
telur. Kerang mutiara memiliki berbagai macam jenis, salah satunya kerang mutiara 
Pinctada maxima. P.maxima memiliki kadar CaCO3 yang tinggi dengan rata-rata sebesar 
94,873% ± 0,04% (Hamzah, 2015). [1] melaporkan bahwa terdapat kandungan Ca (38,88%), 
O (50,45%), C (8,12%) di dalam P. maxima. Nusa Tenggara Barat merupakan salah satu 
wilayah potensial untuk perkembangan komoditas cangkang kerang mutiara, sebab 
terdapat lebih dari 600 kg limbah cangkang kerang per tahun yang dihasilkan khususnya 
di perairan Lombok (Rahayu, 2018). 

Limbah cangkang kerang kerap terbuang sia-sia bahkan tidak dapat terurai oleh 
mikroba tanah sehingga menumpuk menjadi limbah padat yang dapat merusak 
lingkungan. Pemanfaatan limbah cangkang sebagai sumber utama mineral CaCO3 telah 
banyak dilakukan antara lain; menurut [2] cangkang kerang memiliki berbagai potensi 
yang banyak digunakan sebagai pigmen pelapis untuk produk kertas kualitas premium, 
industri cat, karet, magnetic recording, industri tekstil, detergen, plastik, dan kosmetik. Disisi 
lain CaCO3 dari cangkang kerang dengan kualitas khusus mendapatkan perhatian besar di 
bidang biomaterial dan biomineralisasi, dikembangkan sebagai biomaterial untuk 
rekonstruksi tulang misalnya dari biocoral dan eksoskeleton karang alami [3], bidang 
kosmetik [4], drug delivery [5], hingga suplemen nutrisi (Ghamgui, 2007).  

CaCO3 saat ini terus dikembangkan karena memiliki ciri khas yaitu bersifat 
polimorfi. CaCO3 bersifat polimorfi artinya mempunyai tiga jenis fasa kristal yaitu kalsit, 
aragonit, dan vaterit dengan struktur kristal berturut-turut rhombohedral, orthorombik, 
dan hexagonal. Fasa kristal kalsit adalah kristal yang stabil pada temperatur  ruang, 
sedangkan aragonit dan vaterit adalah kristal yang tidak stabil (metastabil) yang dapat 
bertransformasi ke dalam fasa stabil (Han et al, 2005). Karena kestabilannya itu fasa kristal 
kalsit memiliki berbagai manfaat yang banyak digunakan dalam bidang industri, namun 
untuk mendapatkan fasa kristal dengan tingkat kemurniaan yang tinggi perlu adanya 
perlakuan khusus untuk meningkatkan nilai mutu produk CaCO3, dapat dengan 
mengolahnya menjadi PCC (precipitate calcium carbonate). Mengolah CaCO3 menjadi PCC 
adalah salah satu solusi terbaik untuk mendapatkan fasa kristal yang diinginkan  dengan 
tingkat kemurnian yang lebih tinggi. 

Terdapat beberapa metode untuk mendapatkan CaCO3 seperti metode presipitasi, 
kalsinasi, dan leaching. Metode kalsinasi hanya memerlukan suhu tinggi dengan waktu 
tertentu untuk mendapatkan CaCO3 seperti penelitian (Hariyati, 2019) namun hasil 
serbuknya bewarna abu gelap sedangkan jika suhu >700ᵒ terjadi dekomposisi menjadi 
senyawa CaO. Metode leaching memerlukan aliran gas CO2 dan kalsinasi suhu tinggi 
namun sintesis ini hanya dapat dilakukan untuk memisahkan CaCO3 dan MgO dari batuan 

dolomit. Metode presipitasi pada sintesis CaCO3 mempunyai tiga macam perlakuan yaitu 
metode karbonasi, solvay dan kaustik soda. Metode presipitasi yang paling sering 
digunakan yaitu metode karbonasi dengan mengalirkan gas CO2 seperti penelitian yang 
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dilakukan oleh [7]. Namun hasil sintesis pada berbagai organisme berbeda-beda dari fasa 
kristal ditemukan dalam fasa kalsit dan vaterit disamping itu peralatan yang digunakan 
cukup mahal. Metode kaustik soda dengan menggunakan larutan sodium hidroksida. 
Namun kualitas PCC yang dihasilkan dari proses ini kurang baik karena distribusi ukuran 
partikel PCC sangat beragam serta kandungan residu Ca(OH)2 yang berlebih. Metode 
pencampuran larutan (solvay) seperti yang dilakukan oleh (Lin et al., 2020) dengan suhu 
25ᵒC. Metode ini umumnya digunakan dalam aplikasi farmasi karena batas kelarutannya 
yang tinggi sehingga memberikan kuantitas produk yang banyak dan parameter raw-
material yang dapat terukur. 

Berdasarkan uraian tersebut pada penelitian ini menggunakan metode solvay 
(presipitasi) dimana pembentukan CaCO3 dapat melalui proses pencampuran larutan 
Na2CO3 ke dalam larutan CaCl2 sehingga terbentuk endapan CaCO3 dan filtrat NaCl. 
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kandungan CaCO3 dari serbuk cangkang kerang 
Mutiara (P. maxima) dan mengetahui perubahan karakteristik CaCO3  hasil proses sintesis 
dengan metode presipitasi ditinjau dari struktur kristal, gugus fungsi, dan kristalinitas. 
Penelitian ini diharapkan dapat menghasilkan fasa CaCO3 kalsit dengan kemurnian yang 
tinggi, sehingga diharapkan kandungan CaCO3 yang terkandung dalam cangkang P. 
maxima dapat dikembangkan sebagai aplikasi dalam berbagai bidang industri maupun 
medis. 

 

Experimental Method 
 Bahan-bahan 
Bahan baku penelitian ini adalah cangkang kerang mutiara (Pinctada maxima) yang 

diperoleh dari desa Jerowaru kecamatan Jerowaru. Cangkang kerang dipreparasi dengan 
cara meliputi, pencucian, pengeringan, pengecilan ukuran, pengovenan pada suhu 105ᵒC. 
cangkang selanjutnya dihaluskan menggunakan gerinda dan diayak mesh (gambar 1.). 
Serbuk cangkang kerang kemudian dikarakterisasi menggunakan alat XRF,FTIR, dan 
XRD. Bahan kimia yang digunakan adalah aquades, HCl, natrium hidroksida (NaOH), 
natrium karbonat (Na2CO3). 

 
Metode  
Untuk mendapatkan senyawa CaCO3 dari cangkang kerang mutiara dilakukan 

ekstraksi dan sintesis serbuk, metode yang digunakan untuk sintesis CaCO3 berturut-turut 
yaitu metode presipitasi. 

 
Sintesis CaCO3  
Sintesis CaCO3 menggunakan metode presipitasi memiliki tahapan yaitu pemurnian 

dan reproduksi. Serbuk yang sudah diayak dicampurkan larutan NaOH, disentrifugasi 
6000 rpm selanjutnya pencucian dengan air deionisasi sampai pH netral. Selanjutnya hasil 
filtrat ditambahkan HCl dan dihasilkan CaCl2. Tahap reproduksi dilakukan melalui 
pencampuran CaCl2 dan Na2CO3 selanjutnya distirrer dan sentrifugasi, dilanjutkan proses 
pengeringan endapan dengan oven pada suhu 100ᵒC [8]. 

 
Analisis Karakteristik Serbuk CaCO3  
 Analisis karakteristik terhadap Caco3 dari cangkang kerang mutiara meliputi 

analisis unsur kimia menggunakan alat X-Ray Flourescense Spectrometer (XRF), analisis 
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gugus fungsi menggunkana alat  Fourier Transform Infra-Red (FTIR), dan analisis struktur 
kristal dengan mengkarakterisasi puncak-puncak intesis pada nilai 2theta 
menggunakanX-Ray Diffractometer (XRD). 

 
Result and Discussion 
5.1 Karakteristik Serbuk Cangkang Kerang Mutiara (Pinctada maxima) 

 Penelitian ini dilakukan dengan menggunakan sampel serbuk cangkang kerang 
Mutiara (Pinctada maxima) yang diperoleh dari perairan Lombok, Nusa Tenggara Barat 
dapat dilihat pada gambar 5.1.  

 
 
 
 
 

 
 

(a)                 (b)         (c) 
Gambar 5.1 Cangkang Kerang Mutiara (Pinctada maxima) (a) Bentuk Cangkang, (b) 

Pecahan Cangkang, (c) Serbuk Cangkang 
 

Serbuk cangkang kerang Mutiara memiliki ciri-ciri berwarna putih kekuningan, 
hal ini dikarenakan terdapat mineral pengotor pada kulit terluar yang menyebabkan 
warna dari cangkang tidak bewarna putih. Perubahan warna dari serbuk akan terlihat 
jelas saat proses sintesis. Hasil analisis kandungan CaCO3 serbuk cangkang kerang 
Mutiara diperoleh dari pengujian titrasi asam-basa sebesar 89,93%. Hasil ini 
menunjukkan serbuk cangkang kerang mutiara memiliki kandungan  CaCO3 yang 
cukup tinggi. Untuk membuktikan hasil dari pengujian titrasi asam-basa tersebut pada 
penelitian ini dilakukan karakterisasi serbuk cangkang kerang P. maxima yaitu 
menggunakan pengujian XRF, FTIR, dan XRD. 

Analisis XRF bertujuan untuk mengetahui komposisi unsur dan senyawa oksida 
yang terkandung dalam serbuk cangkang kerang P. maxima. Hasil analisis komposisi 
kandungan penyusun unsur kimia dan senyawa oksida serbuk  P. maxima 
menggunakan  XRF  dapat dilihat pada tabel 5.1 berikut. 

 
Tabel 5.1 Kandungan Penyusun Unsur Kimia dan Senyawa Oksida Serbuk 

Cangkang Kerang Mutiara dan Batu Kapur 

Unsur Komposisi (%wt) Senyawa 
Oksida 

Komposisi (%wt) 

Cangkang 
kerang 

Batu 
kapur* 

Cangkang 
kerang 

Batu kapur* 

Ca 98,44 98,77 CaO 98,63 98,20 
Fe 0,086 - Fe2O3 0,085 - 
S 0,08 - SO3 0,2 - 
Sr 0,69 0,254 SrO 0,54 0,187 

Mo 0,1 0,0257 MoO3 0,08 0,0241 
Yb 0,49 - YbO3 0,39 - 
Lu 0,1 - Lu2O3 0,08 - 
Si - 0,81 SiO2 - 1,47 
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Ti - 0,043 TiO2 - 0,045 
Nb - 0,364 Nb2O3 - 0,0324 
In - 0,123 In2O3 - 0,0093 
Sb - 0,0119 Sb2O3 - 0,0089 
Ru - 0,0098 RuO4 - 0,0081 
Te - 0,0098 TeO2 - 0,0076 
Sn - 0,0096 SnO2 - 0,0076 

Total 99,986 100,43 Total 100,005 100 

* [9]    
 

Tabel 5.1 memperlihatkan kandungan unsur Ca dan oksida CaO cangkang 
kerang P. maxima yang sangat tinggi yaitu sebesar 98,44% dan 98,63%, sementara 
kandungan unsur dan oksida logam lainnya berada pada jumlah yang relatif kecil 
(kurang dari 1%). Hal ini menunjukkan bahwa di dalam cangkang P. maxima memiliki 
kandungan kalsium yang dominan dibandingkan dengan unsur-unsur lainnya. Hal ini 
juga mempengaruhi kemurnian CaCO3 di dalam cangkang P. maxima bergantung pada 
variasi unsur pengotor yang terkandung didalamnya seperti besi, sulfur, stronsium, 
molibdenum, iterbium, dan lutesium yang dapat mempengaruhi kualitas CaCO3 yang 
terdapat dalam cangkang P. maxima sesuai dengan penelitian dari [1].  

Unsur Ca memiliki kadar yang sangat tinggi dalam cangkang P. maxima. 
Penelitian ini sejalan dengan penelitian [7] tetapi menggunakan sampel yang berbeda 
(sampel organisme lain), dapat dilihat pada tabel 3.3. Hasil ini menunjukan bahwa di 
dalam cangkang P. maxima memiliki kandungan kalsium yang tinggi sebagai penyusun 
utama cangkang. Berdasarkan dari uraian tersebut bahwa cangkang kerang P. maxima 
mengandung CaCO3 yang tinggi seperti cangkang organisme lain. 

Persentase unsur Ca ini juga dapat dilihat dari persentase kandungan Ca antara 
cangkang P. maxima  dan batu kapur. Berdasarkan tabel 5.1 dapat terlihat adanya 
perbedaan unsur-unsur penyusun dari P. maxima  dan batu kapur dengan didominasi 
oleh kandungan Ca dan oksida CaO. Perbedaan unsur-unsur penyusun ini disebabkan 
oleh cara pembentukan dan tempat hidup dari kedua jenis material yang berbeda. 
Kandungan Ca dari P. maxima dibandingkan dengan batu kapur menunjukkan tingkat 
kandungan CaCO3 pada cangkang kerang sebanding dengan CaCO3 yang ada dalam 
batu kapur, adanya unsur-unsur pengotor juga mempengaruhi komposisi yang 
terkandung dalam sampel, sehingga hasil ini bisa dapat berubah jika diamati dari 
sampel yang berbeda.  

Identifikasi karakteristik menggunakan FTIR untuk membuktikan adanya gugus 
fungsi CaCO3 yang terdapat pada cangkang kerang P. maxima. Hasil analisis spektra IR 
pada cangkang kerang teridentifikasi pita serapan seperti gambar 5.2 dan tabel 5.2 
berikut. 
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Gambar 5.2 Spektrum FTIR (a) Serbuk Cangkang Kerang Mutiara, dan (b) Batu 
Kapur 

Analisis FTIR berfungsi untuk mengidentifikasi gugus fungsi dari ion karbonat 
CaCO3 berupa CO3

2-, OH-, Ca-O, dan C-O. Berdasarkan gambar 5.2 menunjukkan 
serapan dengan puncak kuat pada bilangan gelombang 713,05 cm-1, 875,55 cm-1, dan 
1082,97 cm-1 dengan pita serapan tajam, serta 1469,00 cm-1 dengan pita serapan melebar 
yang teridentfikasi merupakan fasa kristal kalsit. Berdasarkan hasil pada gambar 5.2 
dapat dilihat perbedaan vibrasi panjang gelombang dari P. maxima dengan batu kapur. 
Batu kapur memiliki vibrasi yang lebih banyak dibandingkan dengan vibrasi cangkang 
kerang mutiara. Perbandingan ini dapat dilihat pada tabel 5.2 yang menunjukkan 
hampir mendekati nilai dari referensi ion karbonat.  

 
            Tabel 5.2 Puncak Serapan CaCO3 serbuk cangkang kerang mutiara. 

Bilangan gelombang (cm-1) Gugus fungsi 

Cangkang kerang Batu kapur Referensi* 

713,05 711,5 712; 710 Ca-O 
875,55 875,7 874; 876 CO3

2- 
1082,97 1083,9 1081;1083 CO3

2- stretching 
1469,00 1433,1 1451; 1466 C-O stretching 
1788,72 1795,7 - Ca-O stretching 

*[7] 
Hasil analisis menggunakan alat XRD serbuk cangkang kerang mutiara dapat 

dilihat pada gambar 5.3 berikut. 

 
Gambar 5.3 Spektrum XRD CaCO3 serbuk cangkang kerang mutiara 

(Pinctada maxima) 
Berdasarkan gambar 5.3 didapatkan fasa kristal pada kerang P. maxima dominan 

fasa aragonit bercampur sedikit fasa kalsit, hasil analisis menunjukkan serbuk memiliki 
fasa aragonit yang dominan dengan intensitas tertinggi terbentuk pada sudut difraksi 
26,221ᵒ indeks miller (111) dengan bentuk kristal orthorombik dan juga terdapat fasa 
kalsit intensitas tertinggi pada sudut difraksi 2θ sebesar 29,41ᵒ indeks miller (104) 
dengan bentuk kristal rhombohedral. Untuk sudut difraksi lainnya dapat dilihat pada 
gambar 5.3. Hasil ini sesuai dengan penelitian [10] bahwa fasa kristal dari cangkang 
kerang adalah fasa kristal aragonit, adapun fasa kalsit dalam pola difraksi tersebut 
menunjukkan bahwa dalam cangkang memiliki dua fasa kristal dan fasa kalsit selalu 
muncul dalam pola difraksi tersebut karena sifatnya yang sangat stabil. Fasa aragonit 
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bersifat metastabil sehingga dapat mengalami perubahan atau diagenesa menjadi 
bentuk lain yang lebih stabil. Adanya mineral kalsit didalam kerang P. maxima 
merupakan hasil ubahan (diagenesa) dari mineral aragonit. 

Pada penelitian ini juga menunjukkan perbedaan pola difraksi pada cangkang 
kerang dengan pola difraksi batu kapur. Perbandingan tersebut diperoleh dari data hasil 
pengujian XRD serbuk cangkang P. maxima dibandingkan terhadap peak 2θ dan 
intensitas relatif pada standar JCPDS (Join for Powder Diffraction Data Standars) kode No. 
00-05-0463 dan     No. 01-085-1108 dengan standar JCPDS batu kapur kode No. 00-05-
0586 yang dapat dilihat pada lampiran 6. Hal ini menunjukkan perbedaan pada fasa 
kristal cangkang kerang dan batu kapur yaitu cangkang P. maxima memiliki fasa kristal 
aragonit dengan sedikit fasa kalsit sedangkan batu kapur memiliki fasa kristal kalsit 
murni. Dari hasil tersebut dapat diketahui bahwa sampel serbuk cangkang P. maxima 
tidak jauh berbeda dengan nilai parameter kisi CaCO3 standar JCPDS (No.00-005-0453) 
yang dapat dilihat pada tabel 5.3. 

 
   Tabel 5.4 Hasil Analisis Kuantitatif XRD Serbuk Cangkang Kerang Mutiara 

Variabel Hasil analisis 

Ukuran kristal (nm) 69,8185 
Micro strain (%) 0,25619 
Volume sel satuan (nm3) 0,12067 
Volume kristalit (nm3) 204809,522 
Jumlah sel (sel) 169727 

 
Tabel 5.4 Menunjukkan hasil analisa variabel uji XRD pada analisis struktur 

kristal yang dilakukan pada penelitian ini. Pada penelitian ini ukuran kristalit CaCO3 
cangkang P. maxima diperoleh sebesar 70 nm.  Ketika suatu sampel memiliki volume sel 
satuan yang rendah dan volume kristalitnya tinggi, maka sel yang menyusun kristal 
tersebut akan berjumlah banyak. Hal tersebut dapat dibuktikan dengan meninjau 
persamaan untuk menghitung jumlah sel yaitu pada persamaan 3.9 pada penelitian ini 
dapatkan volume kristal dari CaCO3 seperti pada tabel 5.4. 
 

5.2 Identifikasi Hasil Sintesis CaCO3 
Sintesis CaCO3 dari cangkang kerang Mutiara menggunakan metode presipitasi. 

Sintesis presipitasi CaCO3 menggunakan metode solvay pada kosentrasi larutan CaCl2 
dan Na2CO3 yaitu 1 M dengan temperatur 25ᵒC kecepatan pengadukan 400 rpm selama 
2 jam dan 4 jam. Hasil analisis komposisi kandungan kimia serbuk hasil proses sintesis 
menggunakan XRF  ditunjukkan pada tabel 5.3 berikut ini: 

Tabel 5.3  Kandungan Penyusun Unsur Kimia Cangkang Kerang Mutiara 
Proses Sintesis 

Kandungan 
(Unsur) 

Komposisi 
(%) 

Kandungan 
(Senyawa Oksida) 

Komposisi 
(%) 

Ca 98,13 CaO 98,20 
Fe 0,082 Fe2 0,080 
Cu  0,047 CuO 0,039 
Sr 0,72 SrO 0,57 
Mo 0,74 MoO3 0,90 
Lu 0,17 Lu2O3 0,13 
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Co  0,097 Co3O4 0,088 

 
Tabel 5.3 memperlihatkan kandungan Ca dan CaO cangkang kerang yang tinggi 

yaitu dengan menggunakan metode sintesis presipitasi sebesar  98,13% dan 98,20%, 
sementara unsur dan oksida logam  lainnya berada pada jumlah yang relatif kecil (< 
1%). Persentase ini menunjukkan bahwa kalsium yang ada dalam serbuk hasil sintesis 
memiliki kandungan CaCO3 yang cukup tinggi. Dari hasil penelitian ini didapatkan 
hasil presipitasi yang tinggi sebesar 95,27% disebabkan dari reaksi sempurna dari CaCl2 
dan Na2CO3. Hasil titrasi ini lebih tinggi dibandingkan dengan persentase kandungan 
CaCO3 serbuk cangkang kerang Mutiara (P. maxima). Hasil unsur Ca dan oksida (CaO) 
ini sesuai dengan syarat mutu CaCO3 presipitasi (ISO 3262-2:1998) yaitu mempunyai 
kemurnian sekitar 96-99,99%, bewarna putih dengan tingkat kecerahan yaitu >95% [11]. 
Hasil rendemen dihitung dengan persamaan (3.1) didapatkan persentase rendemen 
sebesar 16,27 %.  

Keberadaan ion karbonat pada serbuk cangkang P. maxima hasil sintesis 
presipitasi diperkuat oleh hasil analisis FTIR. Spektrum FTIR pada sampel CaCO3 hasil 
sintesis berupa data adsorbansi pada puncak serapan 4000-500 cm-1, sesuai gambar 5.3. 

 
Gambar 5.4 Spektrum FTIR CaCO3 hasil proses sintesis 

 
Puncak serapan CO3

2- ditunjukkan pada vibrasi 1082,97 cm-1,   875,55 cm-1, dan 
874,15 cm-1 dengan pita serapan tajam. Puncak serapan ini merupakan karakteristik 
umum dari ion karbonat dalam kalsium karbonat dan moda dasar getaran molekul 
(Ramasamy, 2018). Hal ini telah menggambarkan gugus pada CaCO3 sesuai dengan 
penelitian yang dilakukan oleh [12];[7]. Carboxyl group terdapat pada puncak serapan 
dan gugus fungsi C-O. Puncak serapan vibrasi Ca-O dan    C-H mengindikasikan 
karakteristik dari fasa kalsit (Luo, 2020). Puncak serapan pada 3433 cm-1 merupakan O-
H stretching vibration dimana H2O teradsorpsi lemah pada permukaan karbonat. 
Adapun puncak serapan dari gugus fungsi CaCO3 dapat dilihat pada tabel 5.3 berikut 
ini. 

Tabel 5.5 Puncak Serapan CaCO3 Hasil Sintesis 

Bilangan gelombang (cm-1) Gugus fungsi 

Cangkang kerang Batu kapur Referensi* 

712,96 711,5 712; 710 Ca-O 
874,5 875,7 874; 876 CO3

2- 
- 1083,9 1081;1083 CO3

2- stretching 
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1416,15 1433,1 1451; 1466 C-O stretching 
1798,53 1795,7 712; 710 Ca-O stretching 

  *[7] 
 
Untuk melihat struktur kristal yang terbentuk pada hasil sintesis CaCO3 dapat 

menggunakan pengujian karakterisasi XRD. Karakterisasi XRD ini digunakan untuk 
mengetahui pola difraksi yang terbentuk pada suatu material. Hasil karakterisasi XRD 
serbuk CaCO3 dari cangkang kerang Mutiara proses sintesis dengan metode presipitasi 
ditunjukkan pada gambar 5.5 

 
Gambar 5.5 Spektrum XRD CaCO3 sintesis presipitasi 

 
Berdasarkan hasil pada gambar 5.5 Menunjukkan bahwa serbuk cangkang 

kerang Mutiara hasil sintesis presipitasi mempunyai fasa kalsit sepenuhnya, hal ini 
dibuktikan dengan semua puncak difraksi menyatakan CaCO3 dalam fasa kalsit murni 
sesuai dengan JCPDS No.01-072-1651. Pada penelitian ini, hasil analisis telah terbentuk 
serbuk CaCO3 memiliki 100% fasa kalsit dengan sistem kristal rhombohedral, terbentuk 
pada sudut difraksi 2θ sebesar 29,41ᵒ ditunjukkan dengan terdapatnya puncak utama 
dengan  intensitas yang tinggi pada indeks miller (104). Selain puncak utama, terdapat 
puncak-puncak lain yang juga merupakan karakteristik dari CaCO3 fasa kalsit yang 
dapat dilihat pada gambar 5.4, yang memiliki parameter kisi (JCPDS No.01-072-1651) a 

= 5,01  , b = 5,01  , c = 17,1  . Unsur-unsur pengotor tidak dapat terdeteksi oleh alat 
XRD, hal ini dikarenakan jumlah unsur pengotor yang sangat kecil dan intensitas 
difraksinya kemungkinan berada diluar daerah 2θ (90ᵒ).  

Gambar 5.5 metode sintesis menunjukkan puncak fasa kalsit hasil ini diperkuat 
dengan definisi bahwa fasa kalsit adalah fasa paling stabil sedangkan fasa vaterit adalah 
fasa yang sangat tidak stabil dan dalam suatu keadaan akan berubah menjadi fasa kalsit. 
hal ini disebabkan karena pada proses penelitian ini kemungkinan terdapat perbedaan 
pada kosentrasi dan temperatur yang digunakan pada penelitian [8]. Pengaruh 
temperatur terhadap perubahan fasa kristal CaCO3 telah dipelajari dengan seksama 
pada beberapa penelitian, sehingga pada penelitian ini bisa dikatakan berhasil dalam 
mensintesis fasa kristal CaCO3. 

Pada penelitian ini, derajat kristalinitas pada sampel sebelum sintesis dan 
sampel sesudah sintesis berturut-turut menghasilkan nilai sebesar 34,6826% dan 
56,5963%. Derajat kristalinitas dari sampel hasil sintesis lebih dari 50%, hal ini 
menunjukkan bahwa sampel sudah berbentuk kristal sedangkan untuk serbuk 
cangkang kerang masih berbentuk amorf. 



   P-ISSN: 2615-1278, E-ISSN: 2614-7904 

10 
 

Tabel 5.4 Hasil analisis kuantitatif XRD sampel CaCO3 hasil sintesis 

Variabel Hasil analisis 

Ukuran kristal (nm) 34,865 
Micro strain (%) 0.25255 
Volume sel satuan (nm3) 0,3717 
Volume kristalit (nm3) 22179,2782 
Jumlah sel (sel) 59669,84 

 
Pengujian  menggunakan XRD juga dapat digunakan untuk mengetahui 

regangan mikro (micro strain). Cacat kristal pada sampel dapat terjadi pada saat proses 
sintesis dan pabrikasi, umumnya dapat berupa kekosongan sisi kisi yang seharusnya 
ditempati oleh atom, adanya atom lain yang ukurannya lebih besar atau kecil, terdapat 
kesalah tumpukan atau terdapat hal lain yang dapat menyebabkan deformasi elastis 
akibat adanya rengan mikro dalam sistem kristal (Zainul, 2021). Hasil XRD juga 
memberikan informasi mengenai sel penyusun kristalit yang dapat dihitungan 
berdasarkan nilai volume sel satuan dan volume kristalit. 

 

Conclusion 
3.3 Kesimpulan 
1. Kandungan senyawa CaCO3 serbuk cangkang P. maxima diperoleh dari uji titrasi asam-

basa yaitu sebesar 89,39 %, analisis XRF menunjukkan serbuk memiliki unsur Ca dan CaO 
yang dominan sebesar 98,44% dan 98,63%.  Hasil FTIR menunjukkan analisis komposisi 
ion karbonat pada gugus fungsi C-O, CO3

2- dan Ca–O. kemudian fasa kristal serbuk 
cangkang kerang setelah dikomparasi dengan data JCPDS yaitu memiliki fasa kristal 
aragonit dengan struktur kristal orthorhombik dan bercampur sedikit kalsit dengan 
struktur kristal rhombohedral. Ukuran kristal didapatkan sebesar 70 nm. 

2. Serbuk CaCO3 hasil sintesis mengalami perubahan struktur kristal, gugus fungsi, dan 
kristalinitas yaitu berdasarkan analisis FTIR menunjukkan adanya gugus karbonat dari 
fasa kalsit. Hasil analisis uji XRD ditandai dengan perubahan struktur kristal yaitu 
terbentuk fasa kalsit dengan kemurnian tinggi dengan struktur kristal rhombohedral. 
Persentase derajat kristalinitas didapatkan sebesar 56,60% dengan ukuran kristal sebesar 
35 nm. 
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