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ABSTRAK

Hidroksiapatit (HA) sangat berpotensi untuk digunakan dalam implantasi jaringan keras. Makalah ini
memaparkan pelapisan HA pada substrat stainless steel 316 untuk meningkatkan sifat mekanis HA dengan
menggunakan metode deposisi elektroforesis. Pengaruh tiga parameter yaitu variasi waktu deposisi (15 menit
dan 60 menit), kehalusan permukaan (600 grit dan 1200 grit), dan suhu sintering (800 °C, 900 °C, 1000 °C, dan
1200 °C) terhadap lapisan HA diamati. Hasil penelitian menunjukkan bahwa pelapisan HA pada substrat SS 316
lebih tebal pada waktu deposit 60 menit, dengan hasil padat dan homogen didapatkan pada kondisi permukaan
substrat yang telah diamplas dengan kertas silikon karbida 1200 grit dan suhu sintering 900 °C.

Kata kunci : Hidroksiapatit, Implantasi, Deposisi elektroforesis, Silikon karbida

ABSTRACT

Hydroxyapatite (HA) has a high potential for use in hard-tissue implantation. This paper describes coating of HA
on stainless steel 316 substrates to improve the mechanical properties of HA using electrophoretic deposition
method. The influence of three parameters such as deposition time (15 and 60 minutes), surface effect (600 and
1200 grit), and sintering temperature (800 °C, 900 °C, 1000 °C and 1200 °C) against the HA coating was
observed in this work. The results showed that the HA coating on 316 SS substrates have thicker deposit at
60 minutes deposit time than the others. Dense and homogeneous coating was obtained on the substrate
surface that has been treated with 1200 grit silicon carbide paper and sintered at 900 °C temperature.
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PENDAHULUAN

Hidroksiapatit (HA,Cao(PO,4)s(OH),),  resistance rendah, ketidaksesuaian modulus

telah menjadi subyek penelitian yang luas untuk
digunakan dalam implantasi jaringan keras
karena kemampuannya dalam memacu per-
tumbuhan tulang dan berikatan langsung ke
tulang (Shors, et.al.,1993; Aoki, 1991). Ini
didasarkan pada kenyataan bahwa HA memiliki
struktur yang mirip dengan fase anorganik
utama tulang dan gigi (Aoki, 1991). HA juga
memiliki biokompatibilitas, bioaktiitas dan osteo-
konduktivitas yang sangat baik (Murugan, et.al.,
2004). Keterbatasan utama bahan bioaktif ini
adalah kekuatan tarik yang lemah, fatigue
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elastisitas, dan resultant stress shielding. Untuk
itu, HA biasanya dilapiskan pada permukaan
prostetik logam untuk mendapatkan efek
sinergis dari bioaktivitas dan kekuatan mekanik
yang tinggi (Xiao, et.al., 2006).

Material logam yang umum digunakan
pada prostetik ortopedik yang menahan beban
(load bearing implant) salah satunya adalah baja
tahan karat Austenitic Stainless Steel (SS) 316 L
karena harganya yang relatif murah dan tahan
korosi (Sridhar, et.al., 2003). Pada penelitian ini
digunakan substrat SS 316 yang sifatnya tidak
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jauh berbeda dengan SS 316 L. Pelapisan HA
pada material logam tersebut juga dapat
menghalangi pelarutan ion-ion yang dikeluarkan
logam ke aliran darah, karena dalam lingkungan
fisiologi, logam ini terdegradasi dan me-
ngeluarkan ion-ion ke dalam aliran darah yang
berpotensi racun (Saju, et.al., 2007).

Ada banyak teknik yang telah digunakan
untuk pelapisan HA pada implan logam, seperti
dip coating (Mavis, et.al., 2000), plasma spray
(Yan, et.al., 2003), ion implantation (Baumann,
et.al., 2002), sputtering (Ding, 2003), biomimetic
coating (Song, etal., 2004), sol-gel (Weng,
etal., 2003), dan electrophoretic deposition
(Wei, etal., 1999; Meng et.al., 2003). Metode
yang saat ini banyak digunakan untuk
mendeposisikan HA adalah dengan plasma
spraying (Mabruri, 2009). Akan tetapi karena
suhu yang sangat tinggi yang terjadi selama
proses plasma spraying, lapisan yang dihasilkan
tidak memiliki komposisi kimia yang tepat. Selain
itu, lapisan yang dihasilkan dengan proses ini
cukup tebal sehingga kekuatan adhesinya
kurang bagus (Park, et.al., 2002).

Metode deposisi elektroforesis
(electrophoretic deposition, EPD) merupakan
metode alternatif yang murah, sederhana, tidak
ada batasan bentuk substrat, dan dapat
menghasilkan lapisan dengan komposisi yang
tepat, kekuatan adhesi yang bagus dan
ketebalan yang bervariasi dari 1-500 mikrometer
(Mabruri, 2009). Dibandingkan dengan teknik-
teknik lainnya, proses EPD sangat fleksibel
karena dapat dimodifikasi dengan mudah untuk
aplikasi tertentu. Sebagai contoh, deposit dapat
dibuat pada substrat datar, silinder atau bentuk
lainnya dengan hanya sedikit perubahan dalam
desain dan posisi elektroda. Metode ini
menggunakan arus listrik untuk mendeposisikan
partikel bermuatan dari suspensi di dalam cairan
ke permukaan substrat yang bertindak sebagai
elektroda (Tang et.al., 2002).

Pada penelitian ini akan dipaparkan
pelapisan HA pada baja SS 316 dengan metode
deposisi elektroforesis dengan melihat pengaruh
waktu deposisi, kehalusan permukaan, dan
suhu sintering, sehingga didapatkan lapisan HA
yang padat dan homogen.

BAHAN DAN METODE
Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam

penelitian ini adalah larutan ammonia, kalsium
nitrat (Ca(NO3)..4H,0), etilenadiaminatetra-
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Gambar 1. Skematik alat EPD

asetat (EDTA), ammonium fosfat, urea
(CO(NH,),), dan isopropanol. Skematik alat
deposisi  elektroforesis  ditunjukkan  pada
Gambar 1.

Wadah suspensi yang digunakan adalah
gelas piala Pyrex ukuran 250 ml. Plat SS 316
berukuran 30 mm x 10 mm x 1.5 mm yang telah
dihomogenkan permukaannya digunakan
sebagai elektroda. Katoda dan anoda yang
digunakan adalah SS 316 dengan dimensi yang
sama. Elektroda yang sudah terpasang
dihubungkan dengan aparatus elektroforesis
yang telah dirancang. Jarak antar elektroda * 1
cm.

Metode
Sintesis Serbuk Hidroksiapatit

Hidroksiapatit dipreparasi dengan metode
sol-gel. Pertama-tama dibuat larutan amonium
dalam air dengan konsentrasi tertentu.
Kemudian dibuat larutan kalsium nitrat dengan
memasukkan beberapa gram Ca(NOs),.4H,0,
sesuai dengan fraksi molekul dari persamaan
reaksi kimia senyawa hidroksiapatit, ke dalam
200 mL air. Selanjutnya, larutan amonium
dipanaskan pada 60 °C sambil diaduk, dan
dimasukkan serbuk EDTA, lalu ditambahkan
berturut-turut larutan kalsium nitrat, amonium
fosfat dibasa dan urea.

Larutan yang terbentuk dipanaskan
pada suhu antara 100 °C sampai 120 °C sambil
diaduk. Gel putih yang terbentuk dikeringkan
pada 340 °C selama 3 jam untuk menghilangkan
komponen air. Untuk menghilangkan karbon
yang masih tersisa, serbuk HA yang bercampur
karbon tersebut diletakkan dalam alumina boat
untuk dipanaskan pada suhu di atas 800 °C
selama 2 jam di bawah kondisi udara yang
mengalir; aliran udara diperlukan untuk
mengalirkan karbondioksida yang terbentuk.
Selanjutnya serbuk yang diperoleh dimasukkan
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ke dalam air untuk membuat suspensi
hidroksiapatit dan ditambahkan ammonium
fosfat dibasa untuk menyeimbangkan rasio
Ca/P menjadi 1,67 yang disyaratkan untuk
aplikasi medis. Setelah dilakukan spray drying
pada 120 °C maka diperoleh serbuk

hidroksiapatit dengan rasio Ca/P sebesar 1,67.
Pembuatan Suspensi dan EPD

Suspensi dibuat dengan membuat 2,5%
HA dalam 100 mL media organik. Media yang

digunakan dalam penelitian ini adalah
isopropanol. Suspensi didispersikan dalam
ultrasonik selama 15 menit, dan langsung
digunakan pada proses EPD secepatnya.
Konduktivitas suspensi  ditentukan dengan
konduktometer.

Pengaruh Variasi Waktu Deposisi

Percobaan dilakukan dengan waktu
deposisi 15 dan 60 menit dengan tegangan 16 V
DC. Substrat SS 316 yang digunakan berukuran
sama, yaitu 30 mm x 10 mm x 1.5 mm .

Pengaruh Variasi Kehalusan Permukaan

Sebelum deposisi, plat SS 316 diamplas
dengan kertas silikon karbida (SiC) 600 grit dan
1200 grit sambil dialiri air. Setelah itu, plat dicuci
dalam larutan alkohol dan diletakkan dalam
ultrasonik, kemudian dikeringkan di udara pada
suhu kamar. Tegangan yang digunakan 16 V
DC, waktu deposisi 15 menit dan 60 menit.

Pengaruh Variasi Waktu Sintering

HA dideposisi pada substrat selama
60 menit pada tegangan 16 V DC. Substrat
yang telah terlapisi HA dilakukan sinfering pada
suhu 800 °C, 900 °C, 1000 °C, 1200 °C untuk
meningkatkan adhesi lapisan menggunakan
tungku biasa (tanpa aliran gas Argon dan tidak
vakum). Heating rate 10 °C/menit dengan
holding time selama 1 jam.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Percobaan yang dilakukan bertujuan
melihat pengaruh dari variasi waktu deposisi,
kehalusan permukaan, dan suhu sintering.

Pelarut yang digunakan adalah isopropanol
karena isopropanol merupakan pelarut yang
tepat untuk membuat suspensi hidrosiapatit

pada proses EPD (Ducheine, et. al., 1990).

Preparasi Lapisan Hidroksiapatit

Pengaruh variasi waktu deposisi

Hasil yang didapatkan untuk deposisi
selama 15 menit adalah lapisan HA yang
terbentuk pada katoda membentuk lapisan yang
seragam, namun tidak tebal. Lapisan
mengelilingi seluruh permukaan katoda yang
tercelup. Hasil yang didapatkan untuk deposisi
selama 60 menit adalah terbentuk lapisan HA
yang homogen dan tebal. Lapisan yang
terbentuk lebih tebal dari lapisan yang terbentuk
pada waktu 15 menit. Ini sesuai dengan
percobaan yang dilakukan oleh Wang et al.
(dapat dilihat pada Gambar 2) vyaitu
meningkatnya  ketebalan seiring dengan
meningkatnya waktu (Wang et.al., 2004).

Hal ini disebabkan waktu yang lebih
banyak memberikan kesempatan lebih banyak
pada partikel suspensi yang bermuatan positif
untuk menempel pada katoda.
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Gambar 2. Hubungan antara waktu deposisi dengan
ketebalan pada tegangan berbeda (Wang
et.al., 2004).

Gambar 3. Hasil pelapisan HA pada substrat dengan
metode EPD pada waktu 15 menit (kiri)
dan 60 menit (tengah)
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Lapisan mengelilingi seluruh permukaan
elektroda yang tercelup. Ini disebabkan arah
medan listrik yang terjadi memutar mengelilingi
katoda sehingga permukaan plat yang berada
di dalam suspensi ikut tercoating.

Pengaruh Variasi Kehalusan Permukaan

Lapisan yang didapatkan pada waktu
deposisi 60 menit lebih tebal dari lapisan pada
15 menit, terutama pada sisi yang berhadapan
dengan katoda. Hal ini disebabkan medan listrik
pada sisi plat yang berhadapan dengan katoda
lebih kuat dari medan listrik disekitarnya. Plat
yang diamplas dengan kertas silikon karbida
600 grit menghasilkan lapisan HA yang tebal,
pada dan homogen, namun plat yang diamplas
dengan kertas silikon karbida 1200 grit
menghasilkan  lapisan HA yang lebih
tebal dari plat yang diamplas dengan kertas
silikon karbida 600 grit. Hasil pelapisan SS 316
dengan HA setelah diamplas dapat dilihat pada
Gambar 4.

Plat yang diamplas dengan kertas
silikon karbida 1200 grit memiliki permukaan
lebih halus dari pada permukaan plat yang
diamplas dengan silikon karbida 600 grit. Dari
penelitan ini dapat disimpulkan bahwa
permukaan yang halus memiliki hasil lapisan HA
yang lebih tebal. Salah satu fungsi
pengamplasan adalah menghomogenkan
permukaan substrat dan menghilangkan sisa
pengotor pada substrat.

Pengaruh Variasi Suhu Sintering

Proses sintering yang dilakukan
disebabkan adanya panas, yang disebut dengan
thermal sintering. Pada penelitian ini digunakan
waktu yang sama yaitu satu jam. Derajat proses
sintering meningkat dengan bertambahnya
waktu sintering, namun pengaruhnya kecil sekali
bila dibandingkan dengan pengaruh yang
diakibatkan perbedaan suhu sintering (Sontang,
2000). Maka penelitian ini difokuskan pada
perubahan suhu sintering.

Sampel yang disintering pada suhu
800 °C, secara keseluruhan hasil coating
mudah terkelupas jika digores dengan tangan.
Pada suhu sintering 900 °C dan 1000 °C logam

menghitam, permukaan tak sehalus
sebelumnya, dan warna lapisan HA yang
awalnya putih  berubah  menjadi  agak

kekuningan atau kecoklatan.

Pada suhu sintering 1200 °C, substrat
menghitam seperti terbakar dan lapisan HA
sangat mudah terlepas dari substrat. Hasil
sintering substrat SS 316 pada berbagai suhu
tersebut dapat dilihat pada Gambar 5. Skema
substrat SS yang dilapisi HA setelah sintering
dapat dilihat pada Gambar 6.

Gambar 4. Hasil pelapisan substrat SS 316 yang
diamplas dengan kertas silikon karbida
1200 grit (A dan D) dan 600 grit (B
dan C).

Gambar 5. Hasil sintering Substrat SS 316L pada
temperatur 900 °C (A), 1000 °C (B&C),
1200 °C (D&E).

i
AP Difused Layr
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Gambar 6. Diagram skematik substrat SS 316 L
yang dilapisi Hidroksiapatit (HAP)
sebelum (kiri) dan setelah (kanan)
sintering (Shridar,et.al., 2003)
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Secara umum hasil sintering mudah
luntur dan lapisan hidroksiapatit kurang merekat
pada substrat logam. Hal ini kemungkinan
disebabkan kondisi tungku yang tidak vakum
dan tidak dialiri gas Argon. Permukaan plat SS
yang dipanaskan diduga telah teroksidasi
terlebih dahulu sebelum berikatan dengan HA,
sehingga tidak membentuk ikatan antar molekul
yang kuat dengan HA. Sedangkan partikel-
parikel HA saling berikatan kuat (ikatan intra
molekul) ketika dipanaskan. Substrat yang
berubah menjadi hitam pada semua suhu
sintering disebabkan oksidasi.

Hal yang perlu dikaji adalah efek suhu

pada sifat lapisan dan substrat logam.
Temperatur sintering yang rendah dapat
menyebabkan lapisan berikatan lemah dan

kepadatan yang rendah. Temperatur sintering
yang tinggi dapat mengakibatkan degradasi
substrat logam (oksidasi dan gangguan sifat
mekanik) dan juga degradasi pada HA sebagai
akibat dari dekomposisi substrat logam, HA
membentuk kalsium fosfat anhidrat (Ruys, et.al.,
1995).

HA murni terurai menjadi kalsium fosfat
anhidrat seperti trikalsium fosfat (TCP) pada
suhu 1200 °C hingga 1450 °C. Pada suhu lebih
tinggi dari 1350 °C, B-Casz(PO,); ireversibel
berubah menjadi a-Cas(PO,),. Degradasi terjadi
pada berbagai tingkatan dengan urutan a-TCP>
B-TCP> HAP (Wei, et.al., 1999). Penelitian
sebelumnya telah menunjukkan bahwa
kehadiran partikel dalam matriks HA mengurangi
suhu dekomposisi dari biasanya, kisaran
1300 °C hingga 1400 °C (HA murni) turun ke
750 °C hingga 1150 °C (Ruys, et.al., 1992).
Stainless steel 316L menginduksi dekomposisi
di atas suhu 950 °C (Ruys, etal, 1992).
sehingga kemungkinan pada suhu 1000 °C dan
1200 °C terjadi dekomposisi HA. Oleh karena
itu, untuk meminimalkan degradasi HA dan
logam, suhu ideal densifikasi harus di bawah
1000 °C. Maka pada penelitian ini dapat
disimpulkan suhu sintering yang paling baik
adalah 900 °C.

Suhu sintering yang tinggi juga
bermasalah untuk logam substrat karena dapat
menyebabkan transformasi fasa dan
pertumbuhan butir. Hal ini dapat menyebabkan
sifat mekanik logam substrat berkurang dengan
signifikan.  Sebuah  studi  baru-baru ini
menunjukkan bahwa sifat mekanis titanium dan
SS 316L paduan menurun secara signifikan
ketika dipanaskan di atas suhu 1050 °C (Sridhar
et.al, 2003). Oleh karena  itu, untuk
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meminimalkan degradasi HA dan logam, suhu
densifikasi idealnya harus di bawah 1000 °C.

KESIMPULAN

Makalah ini telah membahas pelapisan
hidroksiapatit pada substrat SS 316 dengan
menggunakan metode deposisi elektroforesis.
Dari hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa
pelapisan HA pada substrat SS 316 lebih tebal
pada waktu deposit 60 menit, dengan hasil
padat dan homogen didapatkan pada kondisi
permukaan substrat yang telah diamplas
dengan kertas SiC 1200 grit, dan suhu sintering
900 °C.

Perlu dilakukan kajian lebih lanjut proses
sintering dalam keadaan hampa udara dan
tekanan rendah.
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