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Exploration of Cow Bone Waste as a Source of Hydroxyapatite Biomaterials.
The abundance of cow bone waste in West Nusa Tenggara has not been in line
with proper treatment. Cow bones contain a lot of apatites that can be modified
into raw materials for the fabrication of hydroxyapatite. The need for
hydroxyapatite as bone graft biomaterials increase in Indonesia continuously.
The study aims to identify the appropriate preparation method for extracting
hydroxyapatite from cow bone. Mechanical and thermal techniques are used to
extract the cow bone. The method utilizes heat energy and mechanical energy to
achieve hydroxyapatite. The extracted powder from cow bone was identified the
ratio of Ca/P using EDX, calculated the yield of the fabricated product,
measured its bulk density, and placed its functional group by FTIR. The results
reveal that the best preparation method to acquire hydroxyapatite is by
extracting the compact bone of bovine. The compact bone is macerated with
alcohol for 12 hours and calcined at a temperature of 9500C for three hours.
The apatite has a Ca/P ratio of 2.25, yielding 66.53%, and a bulk density of 1.18
g/cm3. Typical hydroxyapatite groups that emerge from apatite powder are the
presence of functional groups OH, PO43-, and CO32-. This preparation method
also has powders with unidentified C-H functional groups. The fact of this
variety indicates the powder does not contain organic elements that can be at
risk of rejection by the human body. Therefore, the apatite extracted from cow
bone can be used as a safe biomaterial for the human body.
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Kelimpahan limbah tulang sapi di Nusa Tenggara Barat belum sejalan dengan
pengolahan yang tepat sasaran. Padahal di dalam tulang sapi sangat banyak
mengandung senyawa apatit yang dapat dimodifikasi menjadi bahan baku
fabrikasi biomaterial Hidroksiapatit. Kebutuhan biomaterial hidroksiapatit
sebagai biomaterial bone graft terus meningkat di Indonesia. Sehingga tujuan
dari penelitian ini yaitu untuk mengidentifikasi metode preparasi yang tepat
dalam mengekstraksi hidroksiapatit dari limbah tulang sapi. Adapun metode
ekstraksi limbah tulang sapi yang digunakan yaitu metode termal mekanik.
Metode ini memanfaatkan energi panas dan energi mekanik untuk memperoleh
senyawa hidroksiapatit. Serbuk hasil pengolahan limbah tulang sapi yang telah
di ekstrak diidentifikasi rasio Ca/P menggunakan EDX, dihitung rendemen hasil
fabrikasi, diukur bulk density, dan diidentifikasi gugus fungsinya dengan FTIR.
Hasil ekstraksi menunjukkan bahwa metode preparasi yang paling baik dalam
memperoleh senyawa hidroksiapatit yaitu dengan mengekstraksi tulang sapi
jenis tulang kompak. Dimana tulang kompak di maserasi dengan alkohol selama
12 jam dan di kalsinasi pada suhu 950°C selama 3 jam. Senyawa apatit yang
diperoleh memiliki rasio Ca/P 2,25 dengan rendemen 66, 53 % dan bulk density
1,18 g/cm®. Adapun serbuk apatit yang dihasilkan menunjukkan munculnya
gugus khas hidroksiapatit yaitu adanya gugus fungsi OH, PO4* dan COs?%.
Metode preparasi ini juga menghasilkan serbuk dengan gugus fungsi C-H yang
tidak teridentifikasi. Keberadaan gugus ini mengindikasikan serbuk tidak
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mengandung unsur organic yang dapat beresiko pada penolakan oleh tubuh
manusia. Oleh karena itu, senyawa apatit hasil ekstraksi dari limbah tulang sapi
dapat digunakan sebagai bahan baku biomaterial yang aman bagi tubuh manusia.

Sitasi: Alimudin. A., & Rahayu, S. (2022), Eksplorasi Limbah Tulang Sapi Sebagai Sumber Biomaterial
Hidroksiapatit, Kappa Journal. 6(2), 357-365.

PENDAHULUAN
Pemerintah Nusa Tenggara Barat pada tahun 2021 telah meresmikan program 1.000 desa sapi.
Program tersebut bertujuan untuk menekan jumlah impor sapi (Troboslivestock.com, 2021).
Besarnya jumlah sapi yang ditargetkan pemerintah akan seirama dengan peningkatan jumlah
pemotongan sapi. Saat ini di pulau Lombok seluruh bagian tubuh sapi sudah dapat diolah
dengan baik oleh warga. Namun, bagian tulang terutama tulang kaki sapi belum dapat di kelola
dengan baik limbahnya. Kelimpahan limbah ini menjadi suatu tantangan tersendiri bagi peneliti
lokal. Padahal di dalam tulang sapi terkandung banyak unsur kalsium dan fosfor. Kedua unsur
ini merupakan unsur utama dalam pembentukan senyawa apatit. Salah satu senyawa apatit yang
dapat di ekstraksi dari tulang sapi yaitu biomaterial hidroksiapatit (HAp) (Ikhsan et al., 2018).
Senyawa HAp merupakan salah satu biomaterial yang sering digunakan sebagai bahan
baku graft tulang. Karakteristik hidroksiapatit yang biokompatibel, bioaktif, tidak toksik,
osteokondusif, dan tidak menyebabkan reaksi penolakan oleh tubuh menjadi daya tarik
tersendiri bagi para peneliti (Budiatin et al., 2020). Dalam eksperimen, berbagai proses penting
dilakukanmulai dari preparasi hingga karakterisasi serta analisis hasil. Karakterisasi
biomaterial HAp biasanya dilakukan untuk memperoleh berbagai informasi penting dari hasil
eksperimen. Beberapa karakteristik standar yang dibutuhkan seperti rendemen, gugus fungsi,
morfologi, dan kandungan unsur-unsur yang terdapat pada biomaterial Hap (Sari et al., 2022).

Karakterisasi dari biomaterial sendiri dibagi menjadi karakterisasi kimia dan karakterisasi
fisika. Karakterisasi kimia dapat diidentifikasi dengan EDX dan FTIR. Melalui data EDX akan
diperoleh informasi rasio Ca/P yang merupakan kemurnian dari HAp, sedangkan dengan
menggunakan instumen FTIR akan diperoleh informasi berupa gugus fungsi yang terdapat
pada bahan biomaterial. Karakterisasi fisika dapat diidentifikasi melalui rendemen, bulk
density dan struktur kristal. Struktur kristal dilakukan dengan menggunakan analisis XRD,
sehingga akan diperoleh informasi berupa struktur kristal, fasa dan derajat kristalinitas dari
bahan biomaterial HAp tersebut. Selain itu untuk memperoleh informasi berupa morfologi dan
kadar unsur-unsur yang terdapat pada bahan biomaterial dapat dilakukan karakterisasi dengan
instrumen SEM-EDX (Suci & Ngapa, 2020).

Disamping itu, kebutuhan akan biomaterial HAp saat ini semakin meningkat. HAp sendiri
dapat dimanfaatkan sebagai implan tulang maupun gigi. Hal ini disebabkan karena HAp
memiliki karakterisasi kimia dan kristalinitas yang sama dengan tulang dan gigi manusia
(Marta et al., 2017). Salah satu alternatif untuk memperoleh biomaterial hidroksiapatit yaitu
dengan memanfaatkan limbah tulang sapi sebagai salah satu sumber kalsium dan posfor. Oleh
karena itu berdasarkan paparan di atas dilakukan penelitian ini yaitu eksplorasi limbah tulang
sapi sebagai sumber biomaterial hidroksiapatit.

METODE

Eksplorasi limbah tulang sapi sebagai biomaterial hidroksiapatit dilakukan dengan metode
ekstraksi. Adapun beberapa bahan utama yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya
tulang sapi, aquades, alkohol, NaOH 1 N, dan HCI 1 N. Pembuatan hidroksiapatit metode
ekstraksi dilakukan menggunakan teknik pemanasan dan teknik mekanik. Secara singkat
tahapan pembuatan hidroksiapatit dari tulang sapi dapat dilihat pada gambar 1.
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Gambar 1. Tahapan Penelitian Ekstraksi Limbah Tulang Sapi Sebagai Hidroksiapatit

Secara umum, ekstraksi tulang sapi menjadi biomaterial hidroksiapatit dimulai dari
proses pembersihan tulang sapi dari lemak, pengecilan ukuran, maserasi, kalsinasi, dan
pembuatan serbuk hidroksiapatit. Dalam penelitian ini sampel dibagi dalam tiga kelompok
perlakuan yaitu kelompok berdasarkan jenis tulang sapi yang digunakan, kelompok sampel
berdasarkan suhu kalsinasi tulang sapi, dan terakhir kelompok tulang sapi berdasarkan jenis
maserasi yang digunakan. Eksperimen ketiga kelompok ini merupakan hasil modifikasi
metode yang dilakukan penelitian sebelumnya (Budiatin et al., 2020), (Ikhsan et al., 2018) dan
(Adi Puspa & Asmi, 2014)

Persiapan Alat dan Bahan
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Gambar 2. Tahapan ekstraksi serbuk hidroksiapatit dari tulang sapi
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Serbuk hidroksiapit yang diperoleh dari proses ekstaksi tersebut diidentifikasi kandungan
unsur dengan EDX, dihitung rendemennya, dan diukur bulk density nya, serta identifikasi
gugus fungsi khas hidroksiapatit dengan FTIR.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Preparasi merupakan tahapan awal yang harus di lakukan sebelum dilakukannya
ekstrak hidroksiapatit dari tulang sapi. Proses preparasi sendiri bertujuan untuk meghilangkan
pengotor dan zat organik yang tidak diperlukan untuk memperoleh serbuk hidroksiapatit dari
tulang sapi. Proses ekstraksi hidroksipatit dapat di lihat pada gambar 3.

Gambar 3. Proses ekstraksi hidroksiapatit (a) Tulang sapi sebelum preparasi (b) Tulang sapi
setelah preparasi (c) Tulang sapi setelah kalsinasi (d) Serbuk hidroksiapatit

Pada gambar 3 menunjukkan proses ekstrak hidroksiapatit dari tulang sapi menjadi serbuk
hidroksiapatit. Gambar 3 (a) menunjukkan tulang sapi yang masih terdapat pengotor dan zat-
zat organik lainnya dan pada gambar (b) dapat dilihat bahwa pengotor yang terdapat pada
tulang telah menghilang. Selanjutnya untuk menghilangkan zat-zat organik yang terkandung
di dalam tulang sapi dilakukan proses kalsinasi dengan menggunakkan furnace pada suhu
950°C selama 3 jam. Pada gambar (c dan d) menunjukkan bahwa tulang sapi setelah di kalsinasi
berubah warna menjadi putih. Hal ini menunjukkan bahwa zat-zat organik yang terkandung
pada tulang sapi telah hilang. Analisa ini diperkuat oleh penelitian sebelumnya bahwa warna
serbuk tulang sebelum Kkalsinasi berwarna kekuningan dan setelah diberikan perlakuan
pemanasan pada suhu 700°C dan 1000°C warna tulang berubah menjadi putih.. perubahan
warna ini mengindikasikan bahwa zat-zat organik yang terkandung pada tulang seperti protein
telah menghilang secara sempurna (Shabani & Faraji, 2020).

1. Analisis Rasio Ca/P Hasil Ekstraksi Limbah Tulang Sapi

Identifikasi rasio Ca/P melalui analisis EDX dilakukan berdasarkan variable perbedaan
jenis tulang kaki yang digunakan. Dari hasil uji EDX dapat dilihat bahwa jenis tulang
memberikan pengaruh terhadap kadar Ca/P pada serbuk hidroksiapatit yang dihasilkan.
Perbandingan kadar Ca/P berdasarkan jenis tulang dapat di lihat pada tabel 1.
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Tabel 1. Perbandingan kadar Ca/P berdasarkan jenis tulang yang di preparasi

Jenis % Massa Perbandingan
Tulang  Unsur Unsur Ca/P
Ca P
Tulang 70,04 27,60 2,54
Kompak
Tulang 71,87 26,54 2,71
Sendi

Pada tabel 1 menunjukkan bahwa jenis tulang memberikan pengaruh terhadap nilai kadar Ca/P
yang terdapat pada serbuk hidroksiapatit. Nilai kadar Ca/P pada tulang kompak sebesar 2,54
sedangkan pada tulang sendi kadar Ca/P sebesar 2,71. Kadar Ca/P pada tulang kompak lebih
kecil dibandingkan dengan tulang sendi. Namun nilai kadar Ca/P pada tulang kompak lebih
besar jika di bandingkan dengan kadar Ca/P secara stoikiometri. Kadar Ca/P yang ideal untuk
senyawa hidroksiaptit yaitu sebesar 1,67 (Sari et al., 2022).

2. Analisis Lama Kalsinasi Ektraksi Tulang Sapi
Eksplorasi tulang sapi sebagai sumber biomaterial juga dianalisis melalui lamanya
pemanasan pada proses ekstraksi. Pengaruh lama kalsinasi terhadap rasio Ca/P (Tabel 2) akan
mempengaruhi pada proses preparasi selanjutnya. Data hasil uji rasi Ca/P dapat dilihat pada
tabel 2. Kedua sampel yang diuji merupakan tulang kompak dari limbah tulang sapi.
Tabel 2. Pengaruh lama kalsinasi terhadap kadar Ca/P ekstraksi tulang sapi
Sampel Waktu Kalsinasi Ca/P

(jam)
3

A 2,44

B 8 2,44
Hasil pengujian rasio Ca/P dengan variable lamanya kalsinasi tidak mempengaruhi kemurnian
dari HAp yang dihasilkan. Hal tersebut berbanding terbalik dengan penelitian yang telah
dilakukan yaitu terjadi perubahan rasio Ca/P seiring dengan perubahan suhu kalsinasi yang
digunakan (Shabani & Faraji, 2020). Perbedaan hasil tersebut terjadi akibat perbedaan teknik
preparasi yang digunakan dengan penelitian sebelumnya.

3. Analisis Karakteristik Hidroksiapatit dari Limbah Tulang
Telah dilakukan variasi metode preparasi untuk mengetahui persentase komponen
komponen unsur utama yang terdapat pada serbuk hidroksiapatit dari tulang sapi. Pada proses
preparasi dilakukan variasi maserasi pada tulang sapi yaitu dengan metode tanpa maserasi,
maserasi dengan alkohol, dan maserasi dengan HCI dan NaOH. Untuk mengetahui pengaruh
variasi maserasi terhadap kadar unsur-unsur yang terdapat pada serbuk hidroksipatit dilakukan
uji EDX yang dapat dilihat pada tabel 3.
Tabel 3. Pengaruh metode preparasi terhadap kadar masing-masing unsur dalam serbuk
hidroksiapatit
Sampel Metode % Massa Unsur
Preparasi Na Mg P Ca
Al Tanpa 1,32 1,08 27,70 64,15
Maserasi
A2 Maserasi 1,51 1,37 29,88 67,25
Alkohol
A3 Maserasi 1,40 0,71 27,91 69.98
HCL dan
NaOH
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Pada tabel 3 menunjukkan bahwa di dalam serbuk hidroksiapatit terdapat komponen unsur-
unsur mineral diantaranya yaitu unsur Natrium (Na), Magnesium (Mg), Posfor (P) dan Kalsium
(Ca). Unsur Ca dan unsur P merupakan salah satu unsur yang diperlukan dalam pembuatan
serbuk hidroksiapatit. Pada gambar 3 diperoleh bahwa persentase massa dari unsur Na, Mg, P
dan Ca ketika di maserasi dengan alkohol lebih besar di bandingkan dengan ketika tanpa
maserasi. Hal ini menunjukkan bahwa tulang yang di maserasi dengan alkohol dapat
meningkatkan persentase massa dari komponen unsur-unsur utama yang terdapat pada serbuk
hidroksiapatit. Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan sebelumnya diperoleh kadar Ca
dan P pada tulang dengan melakukkan maserasi alkohol selama 3 jam sebesar 44,77% dan
20,14% (Budiatin et al., 2020). Pada maserasi dengan alkohol unsur-unsur yang mendominasi
yaitu unsur Ca dan unsur P yaitu sebesar 67,25% dan 29,88%. Pada maserasi dengan HCI dan
NaOH persentase dari unsur-unsur seperti Na, Mg, dan P lebih rendah dibandingkan dengan
maserasi dengan alkohol. Namun hanya unsur Ca yang mengalami kenaikan dimana persentase
Ca sebesar 69,89%. Dari hasil tersebut dapat diketahui bahwa proses maserasi dengan HCI dan
NaOH hanya dapat meningkatkan persentase dari unsur Ca. Kenaikan persentase kadar Ca
disebabkan akibat protein yang larut selama proses ektraksi dengan larutan NaOH. Larutan
NaOH merupakan larutan yang bersifat basa sehingga dapat membuat kalsium mengendap dan
meningkatkan persentase kadar kalsium (Sufiani, 2022). Oleh karena itu, dapat dilihat bahwa
proses maserasi memberikan pengaruh terhadap besarnya persentase massa dari unsur-unsur
yang terkandung di dalam serbuk hidroksiapatit. Unsur-unsur mineral dengan persentase
optimal diperoleh pada maserasi dengan menggunakan alkohol selama 12 jam.

Serbuk hidroksiapatit yang telah di peroleh dari hasil ekstraksi dilakukan beberpa
pengujian. Pengujian ini dilakukan untuk mendapatkan informasi berupa karakteristik dari
serbuk hidroksiapatit. Karakteristik dari serbuk hidroksiaptit meliputi kadar Ca/P, rendemen
dan bulk density yang dapat dilihat pada tabel 4.

Tabel 4. Karakteristik hidroksiapatit dari hasil ekstraksi tulang sapi
Sampel Kadar Rendemen  Bulk

Ca/P (%) Density
(g/cm®)

Al 2,32 62,83 1,00
A2 2,25 66,53 1,184
A3 2,51 75,67 1,282

Pada tabel 4 diperoleh bahwa dengan menggunakan metode preparasi yang berbeda
memberikan pengaruh terhadap karakteristik dari hidroksiapatit. kadar Ca/P terkecil diperoleh
pada sampel A2 yang diberi perlakuan maserasi dengan alkohol selama 12 jam yaitu sebesar
2,25. Namun nilai Ca/P yang diperoleh pada A2 lebih besar dibandingkan dengan kadar Ca/P
secara stoikiometri yaitu sebesar 1,67 (Sari et al., 2022). Perbedaan metode preparasi
memberikan pengaruh terhadap persentase rendemen pada serbuk hidroksiapatit. Persentase
rendemen terbesar diperoleh pada sampel A3 yaitu metode maserasi dengan menggunakan
pelarut HCI dan NaOH selama 24 jam yaitu sebesar 75,67%. Lama ekstraksi memberikan
pengaruh terhadap kenaikan rendemen. Analisa ini diperkuat oleh penelitian yang dilakukan
sebelumnya yaitu pada waktu ekstraksi 3 jam diperoleh rendemen tertinggi sebesar 43,32%
sedangkan pada waktu ekstraksi 1 jam diperoleh rendemen sebesar 34,71% (Sufiani, 2022).
Oleh karena itu perlakuan dengan metode ekstraksi dengan maserasi pada laruan HCI dan
NaOH selama 24 jam memberikan rendemen yang lebih optimal. Selain itu, metode preparasi
juga memberikan pengaruh terhadap nilai bulk density pada serbuk hidroksiapatit. Nilai bulk
density terkecil di peroleh pada sampel Al yaitu dengan perlakuan tanpa maserasi sebesar 1,00
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g/cm?® sedangkan nilai bulk density tertinggi diperoleh pada maserasi dengan HCI dan NaOH

sebesar 1,282 g/cm?,

Telah dilakukan uji FTIR untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada sampel
hidroksiapatit sampel A2 dengan perlakuan maserasi alkohol. Dari hasil uji FTIR yang telah
dilakukan dengan menggunakan radiasi inframerah dengan bilangan gelombang dari 400 cm’
! sampai 4000 cm™ diperoleh grafik hubungan bilangan gelombang dengan transmitansi yang

dapat dilihat pada gambar 4.
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Gambar 4. Grafik FTIR serbuk hidroksiapatit dari tulang sapi dengan maserasi alkohol
selama 12 jam

Pada gambar 4 menunjukkan bahwa pada perlakuan dengan maserasi tulang pada pelarut
alkohol selama 12 jam, diperoleh puncak-puncak serapan yang mengindikasikan telah
terbentuknya fasa hidroksiapatit. Gugus khas hidroksiapatit yakni adanya gugus fungsi OH,
PO+* dan COs%. Selain itu, pada maserasi dengan alkohol selama 12 jam gugus fungsi C-H
tidak teridentifikasi, dimana gugus fungsi C-H teridentifikasi pada bilangan gelombang 2854
cm* (Shabani & Faraji, 2020). Hal ini menunjukkan bahwa zat-zat organik yang terdapat pada
tulang telah menghilang. Puncak-puncak pita serapan gugus fungsi OH-, PO* dan COs? dapat
di lihat pada tabel 5.

Tabel 5. Gugus fungsi hidroksiapatit dari tulang sapi

Gugus fungsi referensi Eksperimen
OH" 3400-3600 3572,78

OH" 3000-1700 2077,27 dan 1988,58
COs* 1550-1400 1550,49 ; 1413; 1458
POs* 1100-460 632,17; 601,86;

568,5; 473,53

Pada tabel 5 menunjukkan bahwa pada bilangan gelombang 3572 cm, 2077,27 cm; dan
1988,58 cm™ telah terbentuk gugus fungsi OH. Hal ini sesuai dengan penelitian yang telah
dilakukan sebelumnya yaitu pada bilangan gelombang 3572 cm telah terbentuk gugus fungsi
OH (Khoo et al., 2015) selain itu, berdasarkan penelitian yang telah dilakukan sebelumnya
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pada bilangan gelombang 3000 cm™ sampai 1700 cm™ telah terbentuk gugus fungsi OH
(Mangkuasih & Rohmawati, 2021). Adanya gugus fungsi OH pada bilangan gelombang 3572
cm* mengindikasikan telah terbentuknya fasa hidroksiapatit (Khoo et al., 2015). Gugus CO3*
terbentuk pada bilangan gelombang 1550,49 cm™ 1413 cm™ dan 1458 cm™. Hal ini sesuai
dengan penelitian sebelumnya diperoleh pada bilangan gelombang 1550 cm™ - 1400 cm™
menunjukkan adanya gugus karbonat (Guo et al., 2013). Gugus fosfat (PO4*) bending
terbentuk pada rentang bilangan gelombang 560 cm™ - 610 cm™(Afifah & Cahyaningrum,
2020). Gugus fungsi fosfat banding terbentuk pada bilangan gelombang 601,86 cm™, 568,5
cm™, 473,53 cm™ dan 632,17 cm™. Berdasarkan perbandingan gugus fungsi, telah terbentuk
gugus fungsi OH, POs* dan CO3? yang merupakan ciri khas dari hidroksiapatit.

KESIMPULAN

Eksplorasi limbah tulang sapi menjadi biomaterial hidroksiapatit telah berhasil
dilakukan. Tulang sapi pada bagian tulang kompak menghasilkan rasio Ca/P yang lebih baik
dibandingkan tulang sendi. Adapun perlakuan lama waktu kalsinasi pada proses ekstraksi tidak
mempengaruhi rasio Ca/P serbuk hidroksiapatit. Namun, metode maserasi pada proses
ekstraksi mempengaruhi rasio Ca/P. Dimana maserasi dengan alkohol selama 12 jam
menghasilkan rasio Ca/P terbaik. Serbuk hasil ekstraksi dari tulang sapi telah membentuk
biomaterial hidroksiapatit dengan kemunculan gugus fungsi OH, POs* dan COs:* yang
merupakan ciri khas dari hidroksiapatit. Sehingga metode preparasi yang disarankan
berdasarkan penelitian yaitu tulang sapi yang digunakan jenis tulang kompak dengan lama
waktu kalsinasi 3 jam dan proses maserasi menggunakan alkohol.

SARAN

Hasil penelitian ini kemurnian hidroksiapatit masi jauh dari standar rasio Ca/P 1,67.
Sehingga perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk memperoleh kemurnian tinggi.
Berbagai macam metode sintesis dapat dilakukan untuk meningkatkan kemurnian seperti
metode sol gel, hidrotermal, maupun presipitasi. Oleh karena itu, penelitian ini dapat
dijadikakn sebagai acuan dalam metode preparasi tulang sapi sebagai biomaterial.
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