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Abstrak

Penelitian inidilakukan dengan menggunakan metode Electrophoretic Deposition (EPD) selama 30
menit dengan suhu ruang pada subtrat Magnesium AZ31dengan arus 1A danektroda yang digunakan
yaitu Platina (pt). Variasi kandungan keramik oksida yang digunakan sebagai pelapis yaitu x= (ZrOy);
(ZrO2-Na07Sis); (ZrO.-Na»0-Sis-Al0O3). Karakterisasi dilakukan menggunakan Scanning Electron
Microscopy (SEM) terlihat permukaan Mg AZ31 menunjukkan perubahan morfologi dengan ukuran
aglomerat yang semakin besar seiring dengan bertambahnya jenis oksida yang ditambahkan. Uji
Electron Dispersive X-Ray Spectroscopy menunjukkan massa Mg yang terdeteksi paling sedikit 66,4246
yaitu pada pelapis ZrO,. Mg AZ31 dengan senyawa ZrO.-Na0-Siz-Al,Os memiliki ketebalan yang

palingtebal denganrata rata ketebalan 19,92H™ Lalu hasil dari uji kekerasan menunjukkan sampel
mengalami kerapuhan seiring dengan bertambahnya jumlah keramik oksida yang ditambahkan.

Kata-kata kunci: Deposisi Elektroforetik, Keramik oksida, Magnesium, Morfologi lapisan, kekerasan.

Abstract

Thisresearch was conducted using the Electrophoretic Deposition (EPD) method for 30 minutes at
room temperature on a Magnesium AZ31 substrate with a current of 1A and the electrode used was
Platinum (pt). Variations in the content of ceramic oxide used as a coating are x= (Zr0O); (ZrO.-
Na»07Sis); (ZrO.-Na0:Sis-Al:Os). Furthermore, characterization was carried out using Scanning
Electron Microscopy (SEM) and it was seen that the surface of Mg AZ31 showed morphological
changes with increasingagglomerate sizes as thetype of oxide added increased. Electron Dispersive X-
Ray Spectroscopy testshowed that the Mg mass detected was at least 66.4246, namely on the ZrO;
coating. Mg AZ31 with ZrO»-Na»O:Siz-Al,Os compounds had the thickest thickness with an average

thickness of 19.92#7 Then the results of the hardness test showed that the samples experienced
brittleness as the amount of ceramic oxide added increased.

Keywords: Electrophoretic Deposition, Oxide ceramic, Magnesium, Coating morphology, Hardness.
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PENDAHULUAN

Biomaterial digunakan dalam aplikasinya pada berbagai masalah penyakit tulang dan sendi, bahan
implan telah berhasil dikembangkan dalam bidang teknologi yang ditujukan untuk menggantikan
jaringan yang rusak. Bahan yang digunakan sebagai implan diharapkan tidak beracun dan tidak
menimbulkan reaksi inflamasi atau alergi pada tubuh manusia. Secara umum, bahan biomedis berupa
implan logam harus dikeluarkan selambat-lambatnya satu hingga dua tahun setelah operasi pertama
[1]. Solusi untuk masalah ini membutuhkan pengembangan biomaterial baru. Beberapa komponen
biomedis seperti implan memerlukan penggunaan material dengan sifat biokompatibel dan
biodegradable sebagai solusinya, sehingga diperlukan pengembangan biomaterial baru yang dapat
digunakan [2].

Biodegradabilitas magnesium (Mg) dan paduannya menunjukkan potensi besar dalam bidang
biologi dan kedokteran, karena Mg merupakan elemen penting dalam tubuh manusia dan berpotensi
sebagai implan biodegradable [3] dengan bobot yang unggul. rasio dan kemampuan pitching yang
sangat baik. Magnesium dapat meningkatkan penyembuhan tulang dan pembentukan tulang [4].
Modulus elastisitas dan berat jenis magnesium dekat dengan tulang manusia dan mudah terdegradasi
sementara jaringan sekitarnya yang rusak sembuh. Dan akhirnya, risiko infeksi dan pembedahan
selanjutnya dapat dihindari [5].

Namun, perilaku korosi yang cepat sering diamati sebagai parameter kritis yang membatasi
penggunaan paduan Mg sebagai implan [4]. Oleh karena itu, diperlukan pendekatan eksternal dimana
permukaan paduan Mg dimodifikasi dengan proses pelapisan [6]. Lapisan superhidrofobik dapat
mengurangi material kontak matriks dengan air dan melindungi dari pelepasan ion berbahaya dari
material, sehingga lapisan superhidrofobik merupakan agen anti korosi yang efektif untuk paduan
magnesium [7].

Pada penelitian ini metode Electrophoretic Deposition (EPD) memvariasikan komposisi senyawa
dalam larutan elektrolit dengan senyawa keramik (ZrQOz); (ZrO2-Naz207Si3); (ZrO2-Na207Sis-Al203).
Penambahan zirkonium dapat merangsang osseointegrasi dan mencegah pertumbuhan bakteri pada
tempat implantasi [8]. Natrium silikat cocok untuk mengembangkan lapisan anoda yang seragam dan
padat [9]. Mobilitas partikel selama pengendapan dapat ditingkatkan dengan menambahkan
aluminium oksida, yang mengarah ke densitas lapisan yang lebih homogen [10]. Variasi komposisi
senyawa merupakan parameter yang harus dipertimbangkan untuk analisis, yang berkorelasi dengan
morfologi permukaan lapisan.

Electrophoretic Deposition (EPD) memiliki beberapa keunggulan dibandingkan metode pelapisan
lainnya, yaitu kemampuan menutupi material yang berbentuk kompleks, instrumentasi sederhana dan
biaya terjangkau, serta menggunakan suhu kamar untuk menghindari kerusakan struktur kimia
partikel pelapis [11]. EPD berprinsip pada pengendapan partikel bermuatan yang terdispersi dalam
sistem suspensi karena pengaruh medan listrik [12]. Pengaruh senyawa keramik oksida yang
digunakan pada proses EPD dapat dilihat berdasarkan morfologi, struktur dan ketebalan lapisan
permukaan Mg AZ31 menggunakan SEM-EDS, nilai menggunakan Vickers Hardness Test.

METODOLOGI

Substrat yang digunakan adalah Magnesium AZ31 sebagai anoda dengan luas permukaan uji
yaitu 1cm dan Platina (Pt) sebagai katoda. Komposisi bahan larutan elektrolit pada ketiga variabel
yaitu 4gr Na,SiOsz, 1,4gr KF, 1,4gr NaF, 1,4gr NaOH, 0,25gr Na>HPO4. Dan setiap senyawa
tambahan yaitu X: (1gr ZrO.); (1gr ZrO; + 1gr NaO7Sis); (1gr ZrO, + 1gr NaO7Sis + 1gr Al2O3)
sebagai variabel. Semua bahan larutan elektrolit dicampurkan kedalam 200ml aquades kemudian
diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 6 jam, dengan tujuan untuk membuat larutan
tercampur. Mg AZ31 dicetak menggunakan resin dan katalis lalu dihaluskan dengan amplas 800,
1200, 2000,3000, 5000 lalu dibersinkan menggunakan etanol. Setalah itu dipoles menggunakan
kemet dengan seri 1/10, 1, 3, 6 dengan polishing pad. Subtrat yang sudah mirror di steril
menggunakan ultrasonic cleaner. Proses EPD dilakukan selama 30 menit dengan arus 1A
menggunakan Rectifier disajikan dalam GAMBAR 1(a). Setelah Mg AZ31 terlapisi oleh lapisan
keramik oksida yang berbeda disajikan dalam GAMBAR 1(b) selanjutnya dilakukan karakterisasi
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morfologi dan ketebalan permukaan dengan Scanning Electron Microscope dan Electron Dispersive
X-Ray Spectroscopy. Lalu dilakukan Vickers Hardness Test untuk memvalidasi analisis karakterisasi
sebelumnya dengan mengetahui nilai kekerasan dari lapisan yang terbentuk setelah diberi beban 0,3N
selama 8 detik.

GAMBAR 1. (a) Proses Electrophoretic Depsition pada substrat Mg AZ31 (b) Subtsrat setelah dilapisi

HASIL DAN PEMBAHASAN

GAMBAR 2. Morfologi lapisan oksidasi Mg AZ31 (a) MgAZ31 tanpa perlakuan (b) Mg AZ31 dengan pelapis ZrO> (c)
Mg AZ31 dengan pelapis ZrO2-Na207Siz (d) Mg AZ31 dengan pelapis ZrO2-Na207Siz-Al20s.

Pengujian SEM dilakukan untuk mengetahui struktur morfologi pada sampel sehingga dapat
diketahui persebaran dan ukuran partikel permukaan yang diperoleh dari proses Electrophoretic
Deposition sehingga didapatkan kekasaran pada permukaan Mg AZ31. Dapat dibandingkan
permukaan MgAZ31 sebelum coating (GAMBAR 2 (a)) dengan permukaan MgAZ31 sesudah
coating (GAMBAR 2 (b), (c), (d)) terlihat telah terjadi perubahan pada morfologi permukaan
material Magnesium (Mg) setelah dilakukan coating, hal tersebut menunjukkan coating berhasil
dilakukan. Permukaan yang halus menjadi terlapisi dengan partikel yang beraglomerasi, dengan
aglomerat yang semakin besar. Metode electrophoretic deposition menyebabkan molekul yang
terdapat dari larutan elektrolit menempel pada magnesium, sehingga permukaan magnesium terlapisi
oleh lapisan kasar dengan aglomerat yang tidak homogen.
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Pada GAMBAR 2 (b), (c), (d) dapat dibandingkan satu sama lain memiliki ukuran butiran yang
tidak sama. Hal itu disebabkan karena pengaruh senyawa elektrolit yang berbeda Diketahui bahwa
setiap perbedaan yang dilakukan pada saat proses Electrophoretic Deposition berlangsung, akan
menghasilkan bentuk dari lapisan oksida yang berbeda pula.

Bentuk kluster aglomerasi dan serabut berbentuk akar mengalami kenaikan pada ukuran
aglomerat yang menempel beriringan dengan penambahan senyawa larutan pelapis yang
menyebabkan semakin besar energi termal yang diterima. Hal tersebut berpengaruh pada tingkat
kekasaran pada permukaan. Semakin kecil ukuran partikel maka tingkat kekasarannya semakin tinggi
sehingga sifat hidrofobiknya semakin baik dan laju korosi pun ikut menurun [13]. Pada GAMBAR 2.
(d) terlihat permukaan Mg memiliki ukuran partikel yang lebih besar. Hal tersebut disebabkan oleh
banyaknya partikel yang mengalami aglomerasi sehingga partikel menjadi lebih besar, sehingga sifat
hidrofobik pada sampel ini menurun [13].

Berdasarkan hasil Electron Dispersive X-Ray Spectroscopy (EDS) yang didapatkan, terlihat
komposisi dari senyawa yang menempel pada permukaan, hal ini dapat memperkuat analisis SEM
diatas.

TABEL 1. Komposisi senyawa yang menempel pada lapisan oksida Mg AZ31
Variabel Senyawa Coating

Persentase Unsur (%mass)

ZrO2 ZrO2 dan Na207Si3  ZrO2 dan Na207Sisz dan Al203

OK 14,2403 15,9852 10,507
Na K 10,1392 8,8674 7,9302
Mg K 66,4246 68,125 74,7836
AlK* 2,054 2,1391 2,5868
SiK 1,2955 0 0

KK 1,412 1,9516 1,2018
ZnK* 11,2293 1,011 1,314
ZrL  3,2051 1,9207 1,6766
Total 100 100 100

Berdasarkan TABEL 1, unsur Zr terdeteksi pada semua lapisan dan mengalami penurunan seiring
dengan ditambahkannya senyawa lain dalam larutan elektrolit. Pada Mg yang menggunakan senyawa
pelapis ZrO- saja didapatkan nilai Zr yang yang lebih banyak, Hal ini disebabkan oleh semakin besar
viskositas (kekentalan) larutan yang digunakan maka akan semakin sulit suatu fluida untuk mengalir
dan juga menunjukkan semakin sulit suatu benda/partikel bergerak dalam cairan tersebut, sehingga
dapat menghalangi proses pengendapan lapisan oleh ion ion yang menyebabkan menurunnya
komposisi unsur Zr pada sampel lain [14]. Dapat terlihat unsur Mg yang terbaca oleh EDS seiring
bertambahnya senyawa maka semakin tinggi massa Mg yang didapat, menunjukkan bahwa pelapis
yang hanya menggunakan senyawa elektrolit ZrO. lebih melapisi Mg. Hal tersebut dapat
memperkuat analisis bahwa ukuran partikel yang lebih kecil memberikan lapisan keras yang lebih
baik.

Pada GAMBAR 2 morfologi lapisan menunjukkan terdapat bentuk seperti serabut akar,
berdasarkan mapping yang didapatkan oleh nilai EDS serabut akar tersebut ialah bentuk dari oksigen
yang mengikat natrium dan menempel pada anoda. Oleh sebab itu, semakin banyak massa natrium
dalam larutan maka semakin bertambah pula massa oksigen yang mengikat natrium dan menempel.
Pada sampel dengan pelapis ZrO,-Na20O-Siz-Al.03 menggunakan senyawa oksigen lebih banyak,
namun persaingan antara unsur natrium dengan unsur lain semakin besar untuk menempel pada
permukaan. Sehingga berkurangnya unsur Na dan O yang menempel pada permukaan sampel.

Unsur Al yang terdeteksi pada semua lapisan menunjukkan Al yang berupa subtrat Mg AZ31,
mengingat komposisi Mg AZ31 ialah 2,89 Al, 0,92 Zn, 0,05 Mn, 0,01 Si, 0,004 Fe, 0,002 Cu, 0,001
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Ni dan Mg balance [15]. Dan terjadi peningkatan jumlah massa Al pada lapisan dengan senyawa
pelapis ZrO2-Na>;O7Siz-Al20s.

Untuk memperkuat analisis diatas dilakukan pengujian Scanning Electron Microscope
penampang melintang untuk mengehatui ketebalan yang dimiliki oleh lapisan.
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GAMBAR 3. Ketebalan lapisan oksidasi Mg AZ31 (a) Mg AZ31 dengan pelapis ZrO2 (b) Mg AZ31 dengan pelapis ZrO»-
Na»07Siz (c) Mg AZ31 dengan pelapis ZrO2-Na207Siz-Al,03

Berdasarkan hasil karakterisasi ketebalan lapisan. Diketahui bahwa pada kondisi larutan suspensi
Electrophoretic Deposition yang bervariasi, maka akan menghasilkan ketebalan lapisan yang
berbeda. Jumlah skala yang digunakan pada alat SEM untuk melihat morfologi lapisan adalah 10 um
dengan perbesaran 2000x. Merujuk pada GAMBAR 3 didapatkan rata rata ketebalan lapisan masing-
masing (a) 2,15 mikronmeter (b) 3 mikronmeter dan (c) 19,32 mikronmeter.

Pada lapisan dengan unsur pelapis (ZrOz) dan (ZrO2-Na207Si3) dimana larutan tersebut tidak
menggunakan senyawa Al,Osz hanya terdeteksi ketebalan pada butiran yang menempel saja, tidak
terlihat ketebalan pada seluruh permukaan sampel seperti yang terlihat pada lapisan dengan unsur
pelapis (ZrO2-Na207Sis-Al203). Hal tersebut dikarenakan, alumina dapat menyebabkan pembentukan
struktur yang kompleks dengan skala oksida yang tebal dan berpori [16]. Hal itu dapat divalidasi oleh
hasil mapping EDS yang dilakukan bahwa tidak terdeteksi partikel Al yang mengalami aglomerasi.

Selain ukuran partikel yang menempel sampel dengan menggunakan pelapis (ZrOz-Na>O7Sis-
Al>03) juga memiliki nilai ketebalan paling tinggi. Dikarenakan Al:O3 didalam larutan dapat
meningkatkan mobilitas partikel saat pengendapan sehingga diperoleh densitas lapisan yang lebih
homegen dan mudah membaur membentuk lapisan [10].

Selanjutnya, dilakukan Vickers Hardness Test untuk mengataui nilai kekerasan lapisan oksida
yang terbentuk pada semua pelapis dengan unsur pelapis yang berbeda.
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GAMBAR 4. Hubungan perbedaan campuran senyawa pelapis yang digunakan terhadap nilai kekerasan lapisan oksida
yang terbentuk

Elektrolit yang dgunakan dalam proses coating pada substrat MgAZ31 akan mempengaruhi
kekerasan lapisan [17]. Pada gambar diatas menunjukkan pengaruh larutan elektrolit pada kekerasan
lapisan oksida. Larutan elektrolit secara signifikan mempengaruhi kekerasan deposit. Nilai kekerasan
lapisan oksida tertinggi terdapat pada lapisan yang hanya menggunakan ZrO.. Terlihat bahwa lapisan
yang menggunakan larutan ZrO. saja mendapatkan hasil kekerasan yang optimum, dan dapat
dianalisa bahwa hubungan antara kekerasan dan penambahan campuran senyawa pelapis pada
lapisan oksida berbanding terbalik.

Pada larutan yang menggunakan ZrO> dengan ketebelan lapisan 2,15 mikronmeter didapatkan
nilai kekerasan sebesar 82,86 HV. Setelah larutan ZrO. ditambahkan dengan senyawa Na>O7Sis nilai
kekerasan yang didapatkan menurun yaitu dengan jumlah 78,44 HV dengan nilai ketebalan lapisan 3
mikronmeter. Kemudian pada larutan (ZrO2-Na2O7Siz-Al.0z) kekerasan lapisan oksida mengalami
penurunan drastis yaitu 74,18 HV dengan nilai ketebalan lapisan 19,32 mikronmeter. Hal ini
disebabkan karena terlalu banyaknya campuran senyawa yang saling berdorongan menuju anoda atau
melebihi batas optimum, maka terjadi lapisan oksida menjadi rapuh atau brittle [18].

SIMPULAN

Pembentukan lapisan oksida menggunakan metode Electrophoretic Deposition selama 30 menit
dengan arus 1A berhasil dilakukan. Morfologi yang memiliki permukaan kasar dengan ukuran
aglomerat paling kecil dimiliki oleh lapisan dengan senyawa pelapis ZrO2, hal ini menandakan
pelapis tersebut lebih baik. Selanjutnya komposisi EDS pada lapisan dengan senyawa pelapis ZrO:
memiliki nilai massa Zr lebih tinggi dan massa Mg lebih rendah, menunjukkan bahwa Mg lebih
terlapisi. Namun, pada uji ketebalan didapatkan lapisan dengan unsur pelapis (ZrO2-Na2O7Siz-Al;03)
memiliki nilai ketebalan yang paling tinggi. Vickers Hardness Test menunjukkan Mg dengan unsur
pelapis yang lebih banyak akan mengalami brittle, menandakan ketebalan lapisan tidak
mempengaruhi tingkat kekerasan lapisan.
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