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Abstract 

One of the solutions is the supplying of calcium effervescent powder as a source of 

calcium. The source of calcium that has not been processed maximally is the clam 

shell. Calcium from the clam shells will be extracted by calcination method at 900 °C 

for 4hours. The extracted clam shells powder are tested using XRD and analyzed 

using the Rietveld method. The particle sizes of calcium are determined by the Scherer 

equation. The best calcium is formulated into 3 formulations with several variations in 

composition. Evaluation of calcium effervescent powder includes organoleptic test, 

water content and dispersion time. The extracted calcium crystal diffractogram shows 

the CaO compound with cubic structure and space group FM3M. The particle sizes of 

CaO nanoparticles from green shells and batik were 88.7597nm and 96.66566nm, 

respectively. The best CaO based on χ2 values and particle sizes are CaO from green 

clam shells. The organoleptic test of the three formulations produced the same data as 

yellow, granular shape, and citrus aroma. Formulation three is the best formulation 

based on the low water content and short dispersion time. 

Keywords: calcium nanoparticles, shells, calcination, formulation, effervescent 

 

Abstrak (Indonesian) 

Salah satu solusinya yaitu penyediaan serbuk effervescent kalsium sebagai sumber 

kalsium. Sumber kalsium yang belum diolah secara maksimal yaitu cangkang kerang. 

Kalsium dari cangkang kerang akan diekstraksi dengan metode kalsinasi pada suhu 

900°C selama 4 jam. Serbuk cangkang kerang hasil ekstraksi diuji menggunakan XRD 

dan dianalisis menggunakan metode Rietveld. Ukuran partikel kristal kalsium 

ditentukan dengan persamaan Scherrer. Kristal kalsium yang terbaik diformulasikan 

menjadi 3 formulasi dengan beberapa variasi komposisi. Evaluasi serbuk effervescent 

kalsium meliputi uji organoleptik, kadar air dan waktu dispersi. Difraktogram kristal 

kalsium hasil ekstraksi menunjukkan senyawa CaO dengan struktur kubik dan space 

group FM3M. Ukuran partikel kristal nanopartikel CaO dari cangkang kerang hijau 

dan batik berturut-turut yaitu 88,7597 nm dan 96,6566 nm. Kristal CaO yang terbaik 

berdasarkan nilai nilai χ2 dan ukuran partikel yaitu kristal CaO dari cangkang kerang 

hijau. Uji organoleptik ketiga formulasi menghasilkan data yang sama yaitu warna 

kuning, bentuk granula, dan aroma jeruk. Formulasi 3 merupakan formulasi yang 

terbaik dengan didasarkan pada kadar air yang rendah dan waktu dispersi yang 

singkat. 

Kata Kunci: nanopartikel kalsium, cangkang kerang, kalsinasi, formulasi, serbuk effervescent  

 

PENDAHULUAN 

Kalsium merupakan unsur yang dibutuhkan bagi 

pertumbuhan dan perkembangan tubuh manusia 

(Maspaitella dan Dieny, 2012). Saat ini banyak kasus 

penurunan kepadatan tulang (osteopenia) akibat 

kekurangan kalsium yang akan berlanjut menjadi 

misalnya osteoporosis (Faizah dan Fitranti, 2015). 

Kasus kekurangan kalsium tersebut tidak hanya 

diderita pada orang lansia (lanjut usia >50 tahun) 

(Limbong dan Syahrul, 2015), namun juga dialami 
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oleh remaja (18-25 tahun) dan dewasa (25-50 tahun) 

baik laki-laki maupun perempuan (Safitri dan Fitranti, 

2015). Bahkan kasus osteoporosis menjadi perhatian 

dunia dengan perkiraan 9 juta orang per tahun yang 

menderita osteoporosis (Ukon dkk., 2019). 

Sumber kalsium terdapat pada beberapa makanan 

dan minuman diantaranya susu, daging, telur, buah-

buahan, sayuran, ikan dan beberapa jenis seafood 

(Vannucci dkk., 2018). Susu formula tinggi kalsium 

di Indonesia memiliki harga yang cukup tinggi 

sehingga beberapa golongan dari masyarakat tidak 

mampu mendapatkan susu tersebut. Seafood yang 

merupakan salah satu makanan dengan kadar kalsium 

yang tinggi misalnya kerang (Bhattacharjee dkk., 

2019). Cangkang kerang memiliki kalsium yang lebih 

banyak dari pada daging kerang (Cho dkk., 2017), 

namun kurang dimanfaatkan dengan baik. Jenis 

kerang yang umum dibudidayakan dan dikonsumsi di 

Banyuwangi yaitu kerang hijau (Perna viridis L.) dan 

kerang batik (Paphia undulata B.). 

Beberapa metode yang dilakukan untuk 

mengekstrak kalsium dari cangkang kerang yaitu 

karbonasi (Lee dkk., 2017), deproteinasi (Firdaus 

dkk., 2018) dan kalsinasi (Hariyati dkk., 2019). 

Metode karbonasi yang dilakukan oleh Lee dkk. 

(2017) menghasilkan beberapa senyawa kalsium 

sedangkan dengan metode deproteinasi Firdaus dkk. 

(2018) menghasilkan kalsium dengan rendemen yang 

rendah yaitu 17,23%. Metode kalsinasi pada suhu 

tinggi dapat mengubah struktur dan komposisi 

senyawa kalsium, pemanasan pada suhu lebih dari 

500°C dapat mengubah senyawa kalsium karbonat 

(CaCO3) menjadi senyawa kalsium oksida (CaO) 

(Hariyati dkk., 2019; Tahya dkk., 2019). 

Berdasarkan latarbelakanng di atas telah 

dilakukan ekstraksi kalsium yang diformulasikan 

diformulasi menjadi sediaan serbuk effervescent. Uji 

kadar air dan waktu dispersi dilakukan untuk 

mengetahui kualitas serbuk effervescent yang 

dihasilkan.  

 

METODOLOGI 

Alat dan Bahan 

Penelitian ini menggunakan beberapa alat yaitu: 

neraca analitik (Kern:ABS 220-4), furnace 

(Thermolyne, FB 1410M-33), X-Ray Diffraction 

(XRD, merek PanAnalytical, Type: E’xpert Pro), 

mortir dan stemper, oven (merek Touch science, 

model DZF-6050), ayakan ukuran 40 dan 60 mesh 

dan beberapa alat gelas yang umum di laboratorium. 

Bahan dalam penelitian ini yaitu: Akuades, dekstrin 

(Lihua Starch), aspartame (Planet Kimia), perisa jeruk 

(Golden Aroma Food Indonesia), polivinil pirolidon 

(PVP), asam sitrat, asam tartrat, natrium bikarbonat, 

dan etanol 96% diperoleh dari Merck, cangkang 

kerang hijau (Perna viridis L.), dan cangkang kerang 

batik (Paphia undulata B.) diperoleh dari Rumah 

Makan seafood di Banyuwangi. 

Prosedur kerja 

Cangkang kerang yang telah bersih dan kering 

dihaluskan dan diayak dengan ukuran 60 mesh. 

Serbuk cangkang kerang yang diperoleh dipanaskan 

pada suhu 100 °C selama 5 jam dan didinginkan. 

Kalsinasi dilakukan dengan serbuk cangkang kerang 

sebanyak 100 gram selama 4 jam pada suhu 900 °C. 

Kalsium pada serbuk cangkang kerang setelah 

kalsinasi dianalisis menggunakan XRD.  

Kalsium hasil kalsinasi dari cangkang kerang 

yang terbaik diformulasi menjadi serbuk effervescent 

dengan komposisi bahan seperti pada Tabel 1. 

Campuran 1 yaitu campuran aspartam, asam sitrat dan 

asam tatrat yang telah dihaluskan dengan ayakan 60 

mesh. Selain itu, siapkan campuran 2 yaitu campuran 

natrium bikarbonat, dekstrin, kalsium, dan 1 g perisa 

jeruk. Masukkan campuran 2 ke dalam campuran1 

dan digerus hingga homogen. Tambahkan larutan 

PVP dalam etanol 96% ke dalam campuran tersebut 

dan keringkan pada suhu 50 °C. Granula yang 

terbentuk dihaluskan dengan ayakan 40 mesh. 

Evaluasi hasil serbuk effervescent kalsium dengan uji 

organoleptik, kadar air, dan waktu dispersi. 

Tabel 1. Komposisi formulasi serbuk effervescent 

kalsium 

Kandungan 

Persentase (%) pada formulasi 

ke- 

1 2 3 

Kalsium 4,64 4,64 4,64 

Asam sitrat 15,38 14,03 25,67 

Asam tatrat 30,74 27,91 12,84 

Natrium 

bikarbonat 

30,74 34,92 38,35 

Dekstrin 15 15 15 

Aspartam 1,5 1,5 1,5 

PVP 2 2 2 

 

Analisis data 
Difraktogram hasil analisis XRD akan dianalisis 

kualitatif dengan menyesuaikan data difraktogram 

kalsium yang berasal dari American Mineralogist 

Crystal Structure Database (AMCSD). Analisis 

kuantitatif dari kristal kalsium melalui penghalusan 

data (Refinement) menggunakan aplikasi Rietica 

dengan metode Rietveld, keberhasilan refinement 

didasarkan pada data kecocokan profil reabilitas (Rp) 
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≤ 50%, kecocokan bobot reabilitas (Rwp) ≤ 50%, dan 

indeks pencocokan (χ
2
) ≤ 4 (Situmeang dkk., 2012; 

Mukminin, 2018). Ukuran partikel kristal kalsium 

dalam nm (D) juga dianalisis dengan persamaan 

Scherrer (1):  

  
  

     
                                          (1) 

dimana: 

K : 0,9 (konstanta Scherrer) 

λ : 0,154060 nm (panjang gelombang sumber sinar) 

B : FWHM (Full Width at Half Maximum) (radian) 

θ : Posisi puncak (radian)  

Evaluasi serbuk effervescent nanopartikel 

kalsium yang pertama yaitu uji organoleptik yang 

meliputi warna, bentuk, serta aroma. Uji kadar air 

dilakukan dengan mengeringkan serbuk effervescent 

nanopartikel kalsium pada suhu 100 °C selama 4 jam. 

Kadar air ditentukan dengan persamaan (2) berikut: 

          
   

 
      (2) 

dimana: 

A : Massa serbuk effervescent sebelum dikeringkan 

B : Massa serbuk effervescent setelah dikeringkan 

Uji waktu dispersi dilakukan dengan melihat 

waktu yang dibutuhkan 15 gram serbuk effervescent 

nanopartikel kalsium larut secara sempurna dalam 

200 mL air (Santosa dkk., 2017). 

 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

Ekstraksi Nanopartikel Kalsium 

Pemanasan cangkang kerang sebelum kalsinasi 

bertujuan untuk mengeringkan cangkang kerang yang 

telah dicuci. Metode kalsinasi dengan suhu 900 °C 

selama 4 jam bertujuan untuk memisahkan dan 

menghilangkan senyawa organik yang terkandung 

dalam cangkang kerang. Selain itu, tujuan kalsinasi 

juga untuk mengubah senyawa CaCO3 menjadi CaO 

(Rachim dkk., 2017; Mukminin, 2018; Hariyati dkk., 

2019; Tahya dkk., 2019; Taba dkk., 2019). Hilangnya 

senyawa organik pada cangkang kerang ditunjukkan 

dengan berkurangnya massa serbuk cangkang kerang 

setelah kalsinasi. Adapun massa serbuk cangkang 

kerang hijau dan batik setelah kalsinasi berturut-turut 

yaitu 51,06 gram dan 55,97 gram. Serbuk cangkang 

kerang setelah kalsinasi dianalisis menggunakan XRD 

untuk memastikan komposisi serbuk cangkang 

kerang. Difraktogram dari serbuk cangkang kerang 

disesuaikan dengan data CaO pada AMCSD No. 

0017989 (Downs dkk., 1993). Adapun perbandingan 

difraktogram serbuk cangkang kerang ditunjukkan 

pada Gambar 1. 

 

Gambar 1. Difraktogram kristal CaO dari (a) AMCSD 

No. 0017989; (b) cangkang kerang hijau; dan (c) 

cangkang kerang batik  

 

Kesesuaian difraktogram baik dari cangkang kerang 

hijau maupun cangkang kerang batik menunjukkan 

struktur kristal CaO berbentuk kubik dengan space 

group FM3M. Struktur kristal CaO dari cangkang 

kerang hijau dengan aplikasi VESTA ver. 3.5.3, 

mengacu pada data hasil refinement CaO dari 

cangkang kerang hijau dengan kisi kristal (a=b=c = 

4,81140 dan α=β=γ = 90°) ditunjukkan pada          

Gambar 2. 

 

 
Gambar 2. Struktur kristal CaO dari cangkang  

kerang hijau (a=b=c = 4,81140 dan α=β=γ = 90°) 

 

Difraktogram hasil refinement CaO dengan 

metode Rietveld ditunjukkan pada gambar 3. Pada 

difraktogram hasil refinement menunjukkan pola 

puncak yang sama antara difraktogram CaO pada 

AMCSD No. 0017989 (simbol ”+” berwarna hitam), 

dengan difraktogram CaO hasil ekstraksi (garis 

merah) dari cangkang kerang hijau (Gambar 3a) dan 

kerang batik (Gambar 3b) (Mukminin, 2018). 

Hasil yang diperoleh tersebut menunjukkan 

refinement berhasil dilakukan. Keberhasilan 

refinement juga didukung dengan nilai Rp, Rwp, dan 

(a) 

(b) 

(c) 



Mohammad Rofik Usman dkk. Indo. J. Chem. Res., 8(2), 101-107, 2020 

 

DOI: 10.30598//ijcr.2020.8-mru  104   

 

χ
2
 yang telah memenuhi standar (Situmeang dkk., 

2012).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3. Difraktogram CaO hasil refinement dari 

cangkang kerang hijau (a) dan cangkang kerang batik 

(b) 

 

Data  refinement yang dilakukan dan parameter 

kisi kristal CaO hasil refinement ditunjukkan pada 

Tabel 2. Difraktogram hasil analisis juga memberikan 

data 2θ dan FWHM yang dapat diolah untuk 

menentukan ukuran partikel CaO dengan persamaan 

Scherrer. 

Tabel 2. Parameter keberhasilan refinement dan 

parameter kisi kristal CaO 

Parameter 

AMCSD 

No. 

0017989 

Cangkang 

Kerang 

Hijau 

Cangkang 

Kerang 

Batik 

A. Refinement     

Rp - 35,635 27,224 

Rwp - 17,641 20,818 

χ
2
 - 0,055 0,080 

B. Kisi kristal    

a = b = c 4,8120 4,81140 4,81230 

α = β = γ 90° 90° 90° 
 

Adapun ukuran rata-rata partikel CaO 

berdasarkan data difraktogram dengan persamaan 

Scherrer ditunjukkan pada Tabel 3. Ukuran partikel 

CaO hasil ekstraksi menghasilkan ukuran 

nanopartikel karena ukuran partikel berada pada range 

1-100 nm (Khan dkk., 2019; Bharathiraja dkk., 2018), 

baik dari cangkang kerang hijau maupun dari 

cangkang kerang batik. 

Tabel 3. Penentuan ukuran partikel kristal CaO 

2θ 

(radian) 

FWHM 

(radian) 

Ukuran 

partikel 

(nm) 

Rata-rata 

ukuran 

partikel (nm) 

A. CaO dari cangkang kerang hijau 

32,1797 0,1378 60,0012 88,7597 

37,3511 0,0787 106,5544  

53,8517 0,0960 92,8147  

64,1332 0,0720 130,2021  

67,3222 0,1200 79,5386  

79,6272 0,1200 86,1863  

88,5083 0,1680 66,0207  

B. CaO dari cangkang kerang batik 

32,1749 0,0984 84,0251 96,6566 

37,3298 0,0960 87,3469  

53,8356 0,0960 92,8081  

64,1355 0,1200 78,1222  

67,3444 0,0720 132,5814  

79,6217 0,1200 86,1828  

88,5018 0,0960 115,5299  

 

Dengan demikian berdasarkan  pada nilai χ
2
 dan 

ukuran partikel yang terendah atau terkecil kristal 

CaO yang terbaik adalah kristal nanopartikel CaO dari 

cangkang kerang hijau. 

Formulasi Serbuk Effervescent Kalsium 
Jumlah kristal nanopartikel CaO yang digunakan 

dalam formulasi serbuk effervescent kalsium yaitu 

4,64% dari jumlah total atau 650 mg dari 14 gram per 

takaran. Jumlah tersebut merupakan jumlah kalsium 

yang dibutuhkan oleh balita (1-4 tahun) (Permenkes, 

2019). Kombinasi asam yang digunakan bertujuan 

untuk menghasilkan granula yang tidak lengket dan 

juga tidak rapuh (Rahmawati dkk., 2016). Natrium 

bikarbonat berperan sebagai bahan penghancur serbuk 

effervescent dalam air, sehingga serbuk effervescent 

kalsium mudah larut (Nurahmanto dkk., 2019).  

Dalam menjaga kestabilan serbuk effervescent 

dengan menambahkan dekstrin sebagai bahan 

pelindung atau bahan pengisi serbuk effervescent 

(Purwati dkk., 2016). Pemanis yang digunakan dalam 

formulasi serbuk effervescent kalsium yaitu aspartam 

karena umum digunakan pada makanan dan produk 

farmasi (Lynatra dkk., 2018). Bahan pengikat yang 

umumnya digunakan yaitu PVP karena dapat 

menghasilkan serbuk effervescent yang baik (Putra 

dkk., 2019). Produk serbuk effervescent kalsium yang 

dihasilkan ditunjukkan pada Gambar 4. 

 

 

(a) 

(b) 



Mohammad Rofik Usman dkk. Indo. J. Chem. Res., 8(2), 101-107, 2020 

 

DOI: 10.30598//ijcr.2020.8-mru  105   

 

 

Hasil uji organoleptik dari ketiga formulasi yang 

dilakukan menunjukkan data yang sama. Hal tersebut 

diduga karena pengaruh perbedaan komposisi bahan 

yang digunakan pada setiap formulasi sangat kecil 

terhadap serbuk effervescent kalsium. 

Gambar 4. Serbuk effervescent kalsium formulasi 1 

(a), formulasi 2 (b), dan formulasi 3 (c) 

 

Uji organoleptik yang dilakukan yaitu dengan 

mengamati warna, bentuk serta aroma dari serbuk 

effervescent kalsium. Data hasil uji organoleptik 

ditunjukkan pada Tabel 4. Warna kuning dari serbuk 

effervescent kalsium dihasilkan dari warna kuning 

yang berasal dari perisa jeruk. Selain itu, perisa jeruk 

tersebut menimbulkan aroma jeruk pada serbuk 

effervescent kalsium. Bentuk dan warna granula yang 

homogen seperti pada Gambar 4 menunjukkan bahwa 

formulasi dilakukan dengan baik. 

Tabel 4. Hasil uji organoleptik serbuk effervescent 

kalsium 

Parameter 

uji 

Formulasi ke- 

1 2 3 

Warna Kuning  Kuning Kuning 

Bentuk Granula Granula Granula 

Aroma  Jeruk Jeruk Jeruk 

 

Uji kadar air dan waktu dispersi dari serbuk 

effervescent kalsium dilakukan untuk memastikan 

kualitas serbuk effervescent yang dihasilkan. Serbuk 

effervescent dengan kadar air  yang rendah dan waktu 

dispersi yang singkat menunjukkan formulasi yang 

terbaik. Hasil uji kadar air dan waktu dispersi serbuk 

effervescent kalsium ditunjukkan pada Tabel 5.  

Berdasarkan hasil uji kadar air dan waktu 

dispersi ketiga formulasi menghasilkan serbuk 

effervescent kalsium yang berkualitas baik karena 

telah memenuhi standar uji kadar air dan waktu 

dispersi (Santosa dkk., 2017). Hasil uji kadar air 

menunjukkan adanya perbedaan kadar air dari ketiga 

formulasi dengan pola yang semakin menurun dari 

formulasi 1 hingga 3. 

Tabel 5. Hasil uji kadar air dan waktu dispersi serbuk 

effervescent kalsium 

Formulasi 

ke- 

Parameter uji (rata-rata) 

Kadar air Waktu dispersi 

1 0,071 % 31,6 detik 

2 0,067 % 32,6 detik 

3 0,060 % 28,3 detik 

Standar < 0,7 % < 5 menit 

 

Hal tersebut disebabkan karena jumlah kombinasi 

asam yang digunakan menurun dari formulasi 1 

hingga formulasi 3. Jumlah kombinasi asam yang 

digunakan dapat mempengaruhi nilai kadar air karena 

jenis asam yang digunakan yaitu jenis hidrat atau 

mengandung air (Rahmawati dkk., 2016). Hal yang 

serupa juga ditunjukkan pada data hasil uji waktu 

dispersi, dimana menghasilkan pola yang menurun 

dari formulasi 1 hingga formulasi 3. Penurunan waktu 

dispersi yang terjadi dipengaruhi oleh jumlah natrium 

bikarbonat yang digunakan, dimana semakin tinggi 

jumlah natrium bikarbonat yang digunakan maka 

semakin singkat waktu dispersi yang dibutuhkan 

(Nurahmanto dkk., 2019). Dengan demikian 

formulasi serbuk effervescent kalsium yang terbaik 

yaitu formulasi 3 dengan kadar air yang rendah dan 

waktu dispersi yang singkat. 

 

KESIMPULAN 

Difraktogram kristal CaO yang dihasilkan dari 

cangkang kerang hijau dan batik sesuai dengan 

difraktogram kristal CaO dari AMCSD No. 0017989 

yang memiliki struktur kubik dan space group 

FM3M. Ukuran partikel kristal CaO yang dihasilkan 

dari cangkang kerang hijau dan batik berturut-turut 

yaitu 88,7597 nm dan 96,6566 nm. Kristal CaO yang 

terbaik berdasarkan nilai χ
2
 dan ukuran partikel yaitu 

kristal CaO dari cangkang kerang hijau. Formulasi 

serbuk effervescent kalsium memiliki hasil uji 

organoleptik yang sama dari ketiga formulasi yang 

dilakukan. Hasil uji kadar air dan waktu dispersi 

memiliki pola yang menurun dari formulasi 1 hingga 

formulasi 3. Formulasi yang terbaik yaitu formulasi 3. 
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