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ABSTRAK

Kajian ini bertujuan untuk mengekstrak dan mencirikan hidroksiaptit (HA) daripada
tulang lembu dan sisik ikan menggunakan kaedah rawatan alkali pada kepekatan yang
berbeza. Spektroskopi inframerah (FTIR) dan analisis pembelauan sinar-X (XRD) telah
digunakan untuk mencirikan bahan HA daripada tulang lembu (HATL) dan sisik ikan
(HASI). Analisis FTIR terhadap sampel HATL dan HASI membuktikan kewujudan
kumpulan berfungsi fosfat dan hidroksil di dalam kedua-dua sample. Keputusan XRD
menunjukkan difragtogram HA tulang lembu dan HA sisik ikan sepadan dengan
difragtogram HA piawai. Keputusan XRD mengesahkan kehadiran fasa kedua iaitu beta
trikalsium fosfat (B-TCP) daripada HASI selepas disinter pada suhu 1200 °C. Analisis
termogravimetri (TGA) menunjukkan tulang lembu dan sisik ikan yang dirawat dengan
5M NaOH berjaya menyingkirkan bahan organik yang paling tinggi. Mikroskop
imbasan elektron (SEM) telah digunakan untuk mengkaji morfologi apatit yang
diperolehi. Analisis SEM menunjukkan size zarah HATL selepas rawatan alkali adalah
sekitar 53 nm manakala untuk HASI adalah sekitar 36 nm. Analisis tenaga serakan sinar
X (EDX) menunjukkan nisbah Ca/P adalah 1.75 dan 1.83 untuk tulang lembu dan sisik
ikan masing-masing. Ujian kelarutan menunjukkan kelarutan bahan HASI adalah lebih
tinggi berbanding dengan HATL. Kedua-dua bahan HA daripada tulang lembu dan sisik
ikan adalah berpotensi digunakan sebagai sumber kalsium untukmakanan tambahan.
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EXTRACTION AND CHARACTERIZATION OF HYDROXYAPATITE
FROM BOVINE BONE AND FISH SCALE USING ALKALINE DIGESTION
METHOD

ABSTRACT

This study aims to extract and characterize hydroxyapatite (HA) from bovine bones and
fish scales using alkaline treatment methods at different concentrations. Fourier
transform infrared spectroscopy (FTIR) and X-ray diffraction analysis (XRD) have
been used to characterize HA from bovine bones (HATL) and fish scales (HASI). FTIR
analysis of HATL and HASI samples proved the existence of phosphate and hydroxyl
functional groups in both samples. The XRD results show the difragtogram of HATL
and HASI matched well with the standard HA difragtogram. The XRD results confirm
the presence of the second phase, beta tricalsium phosphate (B-TCP) from HASI after
being sintered at 1200 °C. Thermogravimetry analysis (TGA) showed 5SM NaOH
treated bovine bone and fish scales successfully eliminated the highest organic matter.
Scaning electron microscope (SEM) has been used to examine the acquired apatite
morphology. SEM analysis shows the size of HATL particles after alkali treatment is
about 53 nm while for HASI is about 36 nm. The energy dispersive X-ray (EDX)
showed that Ca/P ratio for the bones and fish scales was 1.75 and 1.83 respectively.
Solubility tests show the solubility of HASI materials is higher than that of HATL. Both
HA ingredients from the bones and fish scales are potentially used as a source of
calcium for food supplements.
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BAB 1

PENGENALAN

1.1 Pengenalan

Permintaan yang tinggi terhadap tulang tiruan telah menggalakkan penyelidikan di
seluruh dunia khususnya bagi menggantikan tulang semulajadi (Nirmala et al., 2011),
memperbaiki dan menggalakkan pertumbuhan tisu baru tanpa memberi kesan
sampingan kepada pesakit (Shavandi, Bekhit, Ali, Sun, & Gould, 2015). Hidroksiapatit
(HA) dari kumpulan fosfat dengan formula molekul Caio(PO4)s(OH). (Orlovskii,
Komlev, & Barinov, 2002) digunakan secara meluas sebagai tulang gantian disebabkan

sifat bioaktifnya (Yoganand et al., 2010) yang mampu untuk membina ikatan kimia



dengan tulang dan boleh diterima oleh sel-sel badan. Sifat bioseramiknya yang serasi
dengan tulang gigi manusia juga menjadi penyumbang penting terhadap aplikasi

pergigian (Rigo et al., 2004).

Memandangkan aplikasi HA semakin berkembang, pelbagai kaedah telah
dilakukan oleh penyelidik bagi mensintesis HA antaranya melalui proses tindak balas
kimia. Namun begitu, proses tindak balas kimia memerlukan kos yang tinggi (Akram,
Ahmed, Shakir, Ibrahim, & Hussain, 2014) kerana melibatkan bahan kimia yang
banyak yang mana bergantung kepada harga petrol yang tidak stabil dan mahal. HA
yang disintesis daripada tindak balas kimia juga mendatangkan banyak keburukan
antaranya tidak mesra alam kerana banyak melibatkan bahan kimia merbahaya. Selain
itu, pengendalian dan pelupusan produk sampingan yang dihasilkan melalui proses

tindak balas kimia juga harus diambil kira selepas proses sintesis (Niakan et al., 2015).

Justeru penghasilan HA daripada bahan semulajadi merupakan kaedah alternatif
kerana lebih menjimatkan, senang dan selamat digunakan (Baco, Bambang, Joseph, &
Basri, 2013) disamping dapat menghasilkan produk HA yang tulen (Barakat, Khil,
Omran, Sheikh, & Kim, 2009). Beberapa sumber bahan semulajadi yang terbukti
mampu mengekstrak HA antaranya tulang haiwan (Nirmala et al., 2011), terumbu
karang (Ripamonti, Crooks, Khoali, & Roden, 2009) dan sisik ikan (Sukaimi, Hamzah,
& Ghazali, 2015). Tulang lembu merupakan sumber HA yang banyak dikaji dan telah
digunakan secara meluas dalam aplikasi perawatan tulang dan pengimplanan (Stoch et

al., 2000). Namun begitu, penggunaan tulang haiwan menimbulkan perasaan was-was



dalam kalangan pengguna Muslim kerana dikhuatiri tidak disembelih mengikut syariat

dan bertentangan dengan beberapa amalan agama.

Walaupun isu halal menjadi perkara pokok dalam penggunaan tulang haiwan,
namun limpahan bahan buangan daripada tulang patut diberi perhatian. Tulang lembu
telah dibuang secara besar-besaran terutama daripada restoran-restoran halal tempatan.
Longgokkan tulang daripada hasil sisa restoran halal tempatan sepatutnya diberi
perhatian yang sewajarnya supaya sumber tulang yang halal ini dapat dimanfaatkan
sepenuhnya. Justeru dalam kajian ini, tulang daripada sisa masakan restoran halal dikaji

supaya dapat dimanfaatkan.

Sumber semulajadi lain yang harus juga diberi perhatian adalah sisik ikan yang
dilaporkan menjadi sumber kolagen dan HA yang banyak. Beberapa pengkaji telah
melaporkan bahawa kesediaan limpahan sisa buangan sisik ikan telah menjadi
pertimbangan yang penting bagi pengeluaran kolagen dan hidroksiapatit (Sionkowska
& Kozlowska, 2013) yang mempunyai nilai komersial yang tinggi dalam pembuatan
makanan berfungsi, kosmetik, dan produk bioperubatan (Huang, Hsiao, & Chai, 2011).
Sisik ikan merupakan sumber semulajadi yang ideal dan sesuai untuk dikaji kerana
sumber ini senang diperolehi serta harganya lebih murah (Nath & Krishna, 2014). Di
samping itu juga penggunaan HA daripada sisik ikan dapat mengelakkan beberapa isu
berkaitan dengan keselamatan dan Halal yang semakin mendapat perhatian dalam
kalangan masyarakat Muslim hari ini.

Pelbagai kaedah yang digunakan bagi menghasilkan HA antaranya ialah tindak



balas hidroterma (Sadat-Shojai, Khorasani, & Jamshidi, 2012), pensinteran pada suhu
tinggi (Niakan et al., 2015), kaedah sol- gel(Agrawal, Singh, Puri, & Prakash, 2011)
dan rawatan alkali (Panda, Pramanik, & Sukla, 2013). Kaedah rawatan alkali menjadi
pilihan dalam kajian ini kerana prosedur penghasilannya mudah dan memerlukan kos
yang lebih murah (Sudip Mondal, Bardhan, Mondal, & Dey, 2012). Dalam kajian ini
perbandingan ciri-ciri dan prestasi antara tulang lembu dan sisik ikan juga dilakukan.
Bahan HA daripada sisik ikan dan tulang lembu sangat berpotensi memberi sumbangan
dalam dunia kesihatan sebagai bahan bioperubatan untuk rawatan tulang serta nutrient

tambahan untuk membekalkan kalsium yang diperlukan oleh badan.

1.2 Pernyataan Masalah

Penggunaan HA telah banyak menyelesaikan masalah berkaitan bidang perubatan
namun harganya yang mahal menyebabkan aplikasi HA ini lebih terhad. Justeru sumber
penghasilan HA daripada sisa buangan dapat mengurangkan masalah berkaitan harga
yang mana ianya lebih murah dan senang diperolehi. Tambahan pula, penggunaan sisa
buangan sisik ikan mahupun tulang dapat mengatasi masalah pencemaran alam sekitar
seperti pencemaran bau kepada penduduk setempat. Setiap tahun, dilaporkan 18-30 juta
tan sisa ikan dibuang di seluruh dunia (Nath & Krishna, 2014) dan 4 % adalah sisik
ikan. Apa yang membimbangkan, sisa buangan sisik ikan dibuang secara terbuka
terutamanya di kawasan pantai yang secara tidak langsung boleh memudaratkan

persekitaran apabila bahan itu terdegradasi disamping boleh mewujudkan bau yang



busuk. Begitu juga tulang lembu terbuang daripada restoran halal juga mengundang
banyak masalah kepada negara. Limpahan sisa buangan ini secara tidak langsung juga
boleh menyebabkan pencemaran bau kepada penduduk setempat. Selain itu, bahan
buangan tulang lembu yang tidak dimanfaatkan ini bukan sahaja mengakibatkan
kehilangan pendapatan yang berpotensi tetapi juga menyebabkan peningkatan kos

dalam pelupusan bahan-bahan ini.

Kajian terhadap bahan HA daripada tulang lembu segar telah banyak dilakukan,
namun kajian mengenai HA daripada tulang lembu sisa masakan belum dilaporkan.
Selain itu, kajian ini penting dijalankan kerana belum ada penyelidikan mengkaji

perbandingan sisik ikan dan tulang lembu dari segi ciri-ciri dan prestasinya.

1.3 Objektif Kajian

1 Mengekstrak sebatian HA daripada sisik ikan dan tulang lembu menggunakan
kaedah rawatan alkali pelbagai kepekatan.

i Mencirikan bahan HA daripada tulang lembu dan sisik ikan melalui analisis
FTIR, TGA XRD, SEM/EDX serta ujian kelarutan.

i1 Membandingkan ciri-ciri HA daripada tulang lembu dan sisik ikan.



1.4 Faedah Kajian

Memandangkan permintaan HA dalam bidang ortopedik dan perawatan tulang semakin
meningkat dari tahun ke tahun, maka kaedah alternatif seperti penghasilan HA daripada
sisik ikan dan tulang lembu masakan terbuang adalah penting kerana dapat
mengurangkan isu berkaitan harga HA yang mahal. Banyak penyelidikan dilakukan
terhadap HA daripada tulang lembu segar, namun penyelidikan HA daripada tulang
lembu terbuang daripada restoran halal dan HA daripada sisik ikan sangat sedikit
dijalankan. Justeru kajian ini penting agar dapat mengembangkan pengetahuan
mengenai kepentingan sisik ikan dan tulang lembu masakan terbuang kepada
penyelidik dan umum seterusnya dapat mengurangkan isu berkaitan pencemaran alam

disebabkan oleh bahan buangan ini.

Selain itu, kajian ini juga dapat menggalakkan lebih banyak penyelidik mengkaji
tentang HA daripada sisik ikan yang mana penghasilannya memerlukan kos
penyelidikan yang murah seterusnya dapat mengembangkan lagi potensi sisik ikan.
Penggunaan bahan buangan tulang lembu yang efektif mempunyai kesan langsung

kepada pertumbuhan ekonomi dan dapat mengelakkan pencemaran alam sekitar.

Kajian ini dapat memberikan gambaran yang jelas mengenai kepentingan
mengekstrak HA daripada sumber semula jadi dan dapat memberikan hala tuju masa
depan untuk penyelidik yang mana HA yang diekstrak daripada sumber biologi mampu

diaplikasikan secara klinikal sebagai biobahan berharga. Tambahan lagi, pengetahuan



yang didapati daripada kajian ini dapat digunakan untuk menghasilkan HA daripada
bahan buangan seperti sisik ikan dan tulang lembu untuk aplikasi produk kesihatan,
kecantikan dan pelbagai lagi. Produk HA yang diperolehi hasil kajian ini dapat

dikomersialkan dan mambantu masyarakat setempat dalam menjana ekonomi.





