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Abstract : Ti-6Al-4V Extra Low Interstitial (ELI), one of the types of titanium alloys most widely used
for orthopedic implants. However, the downside is that titanium is less bioactive. Therefore, Ti-6Al-
4V ELI needs to be coated with hydroxyapatite to obtain good osseointegration in the human body.
However, the results of several studies show that there are still many cracks found in the surface layer
of hydroxyapatite. This research aims to reduce cracks in the Ti-6Al-4V ELI layer. The trick is to add
PVA to strengthen the hydroxyapatite layer. This study uses the Dip Coating coating method. The
hydroxyapatite used is commercial hydroxyapatite, nano-sized. This hydroxyapatite will later be
mixed with Polyvinyl Alcohol (PVA, 17% and 20% by weight). After the specimens were coated, the
sintering process was continued at temperatures of 800 °C, 900 °C and 950 °C. Then, microstructure
examination was carried out using an optical microscope and Scanning Electron Microscope (SEM).
The research results obtained, the addition of PVA can reduce cracks in the coating of the test
specimen. Optimal results were obtained by adding PVA (20% weight), at 900 °C T sintering. The
surface of the implant material is evenly coated and no cracks are found.

Keywords: Ti-6Al-4V ELI; hydroxyapatite; PVA; dip coating; crack.

Abstrak: Ti-6Al-4V Extra Low Intertitial (ELI), salah satu jenis titanium paduan yang paling banyak
digunakan untuk implant ortopedi. Namun kekurangannya, titanium ini memiliki sifat kurang bioaktif.
Karena itu, Ti-6Al-4V ELI perlu dilapisi hidroksiapatit agar didapat osseointegrasi yang baik di
dalam tubuh manusia. Sungguhpun demikian, hasil beberapa penelitian menyebutkan, masih banyak
ditemukan retak pada lapisan permukaan hidroksiapatit. Penelitian ini bertujuan untuk mengurangi
retak pada lapisan Ti-6Al-4V ELI. Caranya yakni dengan menambahkan PVA untuk penguatan
lapisan hidroksiapatit. Penelitian ini menggunakan metode pelapisan Dip Coating. Hidroksiapatit
yang digunakan yakni hidroksiapatit komersil, berukuran nano. Hidroksiapatit ini nantinya akan
dicampur dengan Polyvinyl Alcohol (PVA, 17 % dan 20 % weight). Setelah specimen dilapisi,
dilanjutkan proses sintering pada temperatur 800 °C, 900 °C dan 950 °C. Kemudian, dilakukan
pemeriksaan struktur mikro menggunakan mikroskop optik dan Scanning Electron Microscope
(SEM). Hasil penelitian didapat, penambahan PVA dapat mengurangi retak pada lapisan specimen
uji. Hasil optimal didapat pada penambahan PVA (20 % weight), pada T sintering 900 °C.
Permukaan material implan terlapisi secara merata dan tidak ditemukan retak.

Kata kunci: Ti-6Al-4V ELI; hidroksiapatit; PVA; dip coating; retak.

A. Pendahuluan

Ti-6Al-4V Extra Low Intertitial (ELI), salah satu jenis titanium paduan yang paling banyak
digunakan untuk implan ortopedi. Titanium ini memiliki sifat mekanik yang lebih baik dibanding
titanium murni (CpTi) dan Ti-6Al-4V [1]. Titanium ini juga memiliki modulus elastisitas yang
rendah, hampir mendekati modulus elastisitas tulang manusia. Namun kekurangannya, titanium ini
memiliki sifat kurang bioaktif [2]. Karena itu, Ti-6Al-4V ELI perlu dilapisi hidroksiapatit (HA) agar
didapat proses penyatuan implan dengan tulang (osseointegrasi) yang baik di dalam tubuh [3].

Sungguhpun demikian, hasil beberapa penelitian menyebutkan, masih banyak ditemukan retak
pada lapisan permukaan HA [4-12]. Retak ini dikhawatirkan akan memicu kegagalan proses
implantansi. Hal ini yang menjadi urgensi penelitian. Yakni, perlu dilakukan upaya untuk mengurangi
retak pada pelapisan material implan tersebut [13]. Salah satunya, dengan melakukan penambahan
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Polyvinyl Alcohol (PVA) pada suspensi HA [14-17]. Urgensi penelitian ini juga bermanfaat bagi
aplikasi biomedis, khususnya mendapatkan ikatan adhesi lapisan material implan yang kuat, yang
diharapkan nantinya mampu meningkatkan osseointegrasi dan mengurangi efek inflamasi dari
implantasi [18].

Penelitian ini bertujuan untuk mendapatkan formulasi produk lapisan HA yang tipis dan merata di
seluruh permukaan Ti-6Al-4V ELI melalui metode pelapisan celup cepat (Dip Coating), serta
mendapatkan daya rekat (adhesi) lapisan HA yang baik, sehingga lapisan HA tidak mudah retak saat
proses pemadatan lapisan (sintering) [19].

Retak pada pelapisan HA disebabkan kurang kuatnya daya rekat lapisan HA pada permukaan
material implan [4]. Seperti diketahui, HA merupakan biokeramik yang bersifat rapuh ketika
dipanaskan (sintering) untuk pemadatan lapisan. Saat pemanasan, logam memiliki regangan yang
besar, sementara HA memiliki regangan yang kecil. Kondisi inilah yang mengakibatkan tegangan
termal yang mendorong terjadinya retakan [20].

Sejumlah penelitian menyebutkan, awalnya retak disebabkan lapisan HA yang tebal dan tidak
merata terlapisi di daerah permukaan [20]. Kondisi ini menyebabkan retak pada permukaan lapisan
saat proses sintering. Semakin banyak terjadi penumpukan (aglomerasi) HA, semakin banyak pula
ditemukan keretakan pada lapisan [4].

Hal inilah yang menjadi rumusan permasalahan yang akan diteliti. Yakni untuk melihat
bagaimana pengaruh penambahan PVA pada suspensi HA untuk menghasilkan lapisan yang tipis dan
merata di seluruh permukaan lapisan material implan. Selanjutnya, juga untuk melihat bagaimana
pengaruh penambahan PV A terhadap peningkatan daya rekat lapisan saat proses sintering nantinya.

Pendekatan pemecahan masalah dilakukan dengan studi literatur penelitian lima tahun terakhir [4-
12]. Yakni melihat referensi penelitian serupa yang membandingkan metode pelapisan Electro
Phoretic Deposition (EPD) dan Dip Coating. Material yang digunakan yakni Ti-6Al-4V, Ti-6Al-4V
ELLI, titanium TNTZ dan stainless steel. Suspensi yang digunakan yakni HA komersil dan HA tulang
sapi [2,11,12].

Berdasarkan state of the art di atas, dapat diambil gap penelitian, bahwa lapisan HA pada material
implan cenderung mengalami retak ketika dipanaskan pada temperatur tinggi, di atas 800 °C [20]. Ini
disebabkan daya rekat lapisan HA yang kurang kuat pada temperatur sintering yang tinggi. Hal ini
menjadi entry point untuk menciptakan kebaruan (novelty) dalam penelitian ini. Yakni penambahan
PVA untuk meningkatkan daya rekat dan mengurangi retak lapisan, terutama pada suhu sintering
tinggi di atas 800 °C [14].

Ada dua hipotesis kenapa perlu ditambahkan PVA dalam penelitian ini. Pertama, PVA memiliki
sifat tahan retak dan kekuatan lentur (flexural strength) yang baik karena dapat menyerap energi
selama transformasi dari struktur tetragonal menjadi monoklinik saat temperatur pemanasan di atas
800 °C [15].

Kedua, PVA dapat menghantar kalor yang baik kepada Ti-6Al-4V ELI karena koefisien ekspansi
termal PVA hampir mendekati koefisien ekspansi termal Ti-6Al-4V ELI [16]. Ikatan fasa PVA pada
lapisan HA menjadi penghalang difusi, untuk melindungi retak pada lapisan.

PVA adalah polimer sintetis yang memiliki sifat biokompatibel dan adhesi yang baik [17]. PVA
ini nantinya akan menjadi penghalang difusi, untuk melindungi retak pada lapisan. Dalam hal ini,
PVA berfungsi sebagai penahan agar ikatan adhesi pada material dan suspensi HA tidak tertarik saat
terjadinya proses pemanasan. Dengan adanya permukaan lapisan yang tidak mudah retak ini, sangat
diharapkan untuk meningkatkan osseointegrasi dan mengurangi efek inflamasi dari implan.

B. Metodologi Penelitian

Metode penelitian ini berupa penelitian eksperimental (pengujian) dengan menggunakan metode
kualitatif dan kuantitatif. Metode pelapisan yang digunakan yakni metode celup cepat (Dip Coating)
[19]. Variabel penelitian meliputi variasi prosentase weight (wt%) PVA dan HA, serta variasi
temperatur sintering. Secara umum, penelitian ini dibagi dalam enam langkah tahapan pengerjaan.
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Yakni persiapan spesimen uji, persiapan suspensi, proses pelapisan, proses sintering, pengukuran
ketebalan, pengamatan karakteristik morfologi dan pemeriksaan struktur mikro.

Pertama, tahapan metode penelitian dimulai persiapan spesimen uji. Penelitian ini menggunakan 9
buah spesimen uji Ti-6Al-4V ELI (bentuk plat persegi), dimensi 10 mm x 10 mm x 4 mm. Setelah
spesimen dipotong, dilakukan pengamplasan dengan menggunakan lembaran amplas silicon carbida
dengan ukuran mesh 800-1500, kemudian dipoles dengan menggunakan bubuk alumina [21].
Selanjutnya, spesimen dibersinkan dengan larutan aseton, etanol 70 %, asam nitrat 25 % dengan
kondisi pH 7,3 dan dicuci dengan air murni (Aquades) selama 30 menit [21]. Kemudian spesimen
direndam selama 1 jam dalam larutan NaOH 1 mol [12]. Pembersihan terakhir menggunakan bak
ultrasonik multi frekuensi dan dikeringkan dengan stirring hot plate selama 5 menit pada temperatur
50 °C [21]. Indikator capaian pada tahap pertama ini; memastikan permukaan spesimen uji yang rata,
bersih dan bersifat kesat sehingga mudah untuk dilapisi HA.

Kedua, setelah tahap persiapan spesimen uji, dilanjutkan tahap persiapan suspensi. Untuk
suspensi lapisan, digunakan hidroksiapatit komersil (Sigma Aldrich, USA) ukuran nano (200 nm) dan
PVA ukuran nano, purity 95 %. Dipilihnya ukuran nano dalam suspensi ini, untuk menghasilkan
lapisan HA yang bersifat tipis. Suspensi dibuat dengan 4 gram serbuk hidroksiapatit ditambah 17 wt%
dan 20 wt% PVA yang dicampurkan dalam 100 ml larutan etanol pada pH 4.0 menggunakan
penambahan larutan HNO; [22]. Setelah itu, dilakukan homogenisasi larutan dengan magnetic stirrer
selama 1 jam, dan dilanjutkan dengan sonikasi dalam bak ultrasonik selama 2 jam. Hidroksiapatit
yang sudah menempel pada permukaan spesimen uji, dikeringkan selama 24 jam pada temperatur
ruangan. Indikator capaian pada tahap kedua ini; didapatkan suspensi yang homogen dan tidak
menggumpal sehingga nantinya bisa didapatkan lapisan yang tipis dan merata.

Ketiga, setelah dilakukan persiapan spesimen uji dan suspensi, kemudian dilanjutkan proses
pelapisan. Untuk pelapisan ini, digunakan metode dip coating. Metode ini dipilih karena mudah
dilakukan dan biayanya tidak mahal [19]. Pencelupan dilakukan dengan kecepatan penarikan 4 mm/s,
mengacu hasil lapisan hidroksiapatit yang merata pada penelitian sebelumnya [19]. Indikator capaian
pada tahap ketiga ini; didapatkan hasil pelapisan yang tipis dan homogen sehingga nantinya bisa
meminimalisir retakan saat proses pemadatan lapisan (sintering).

Selanjutnya, tahap keempat; hasil lapisan akan dipadatkan dengan proses sintering dengan variasi
temperatur 800 °C, 900 °C, dan 950 °C, dengan laju pemanasan (heating rate) 5 °C /menit [20].
Setelah dipanaskan, dilakukan holding selama 2 jam agar terjadi pemerataan temperatur pada
spesimen uji, dilanjutkan annealing selama 24 jam. Sintering ini menggunakan Vacuum Tube Furnace
GSL-1100. Indikator capaian pada tahap keempat ini; didapatkan hasil pelapisan yang padat dan tidak
mudah retak.

Kemudian, tahap kelima; dilakukan pengukuran ketebalan menggunakan alat uji Sanfix Thickness
Gauge (um), Seri GM 280, dilanjutkan pengukuran cakupan permukaan (surface coverage) lapisan
dengan menggunakan software ImageJ [20]. Indikator capaian pada tahap kelima ini; untuk
mendapatkan data ketebalan dan surface coverage lapisan.

Berikutnya, tahap keenam; dilakukan pengamatan karakteristik morfologi hasil lapisan dengan
menggunakan mikroskop optik Stereo Olympus LG-PS2, seterusnya dilakukan pemeriksaan struktur
mikro dengan menggunakan Scanning Electrone Microscope (SEM) merek Hitachi (Japan), nomor S-
3400 N dan seri EMAX X-Act [23]. Indikator capaian pada tahap keenam ini; untuk melihat adanya
retakan atau tidak pada pelapisan. Untuk melihat prosentase retak lapisan, dilanjutkan penggunaan
software ImageJ [20]. Nantinya, akan dibandingkan prosentase pengurangan retak lapisan spesimen
uji tanpa penambahan PVA dengan penambahan PVA pada masing-masing temperatur sintering 800
°C, 900 °C, dan 950 °C.
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C. Pembahasan dan Analisa

1. Morfologi hasil lapisan

Dari hasil penelitian, secara umum dapat dilihat bahwa spesimen uji sudah terlapisi hidroksiapatit
secara merata hampir di seluruh permukaan. Ini dapat dilihat dari gambar struktur mikro spesimen uji
yang diamati dengan menggunakan mikroskop optik dan SEM. Penumpukan hidroksiapatit pada
permukaan (aglomerasi) juga tidak banyak ditemukan.

Dari perhitungan software ImageJ, juga didapat cakupan permukaan (surface coverage) material
implan terlapisi hidroksiapatit sebesar 88.30 £ 1.99 % hingga 89.58 + 2.00 % (lihat Tabel 1).
Selanjutnya, lapisan yang didapat yakni lapisan tipis dengan ketebalan lapisan 87,57 + 2,06 um
hingga 90,80 = 4,12 pm. Ini sesuai dengan hasil beberapa penelitian sebelumnya, yakni standar
ketebalan lapisan hidroksiapatit untuk material implan sebesar 50-200 um, Adapun parameter optimal
yang didapat dalam penelitian ini, penambahan PVA sebesar 20 %, prosentase surface coverage
89.58 + 2.00 %, dengan ketebalan lapisan 90,80 + 4,12 pum (lihat tabel 1). Hasil pengukuran ketebalan
dan surface coverage spesimen uji ini juga dapat dilihat pada Gambar 1.

Tabel 1. Ketebalan dan Surface Coverage Spesimen Uji

PVA (wt %) Thickness (um) | Surface Coverage (%)
0 89,80 + 1,98 88,30 + 1,99
17 87,57 + 2,06 88,97 + 0,07
20 90,80 +4,12 89,58 + 2,00

Lapisan spesimen uji yang disinter pada suhu tinggi 900 °C ini, tidak ditemukan retak. Secara
keseluruhan, hasil permukaan lapisan yang merata ini, tentu baik untuk proses pemadatan
(densifikasi) khususnya untuk meminimalisir retak saat proses sintering nantinya.
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Gambar 1. Hasil pengukuran ketebalan lapisan dan surface coverage Ti-6Al-4V ELI terhadap %
wt PVA.
2. Pemeriksaan Retak Lapisan
Setelah melakukan pengukuran ketebalan dan surface coverage lapisan, kemudian dilakukan

pemeriksaan retak lapisan melalui pengamatan karakteristik morfologi spesimen uji seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Morfologi lapisan spesimen uji saat suhu sintering 800 °C, 900 °C, dan 950 °C.

Pada Gambar 2 dapat dilihat, pada temperatur sintering 800 °C, retak lapisan tak ditemukan pada
seluruh spesimen uji, baik yang ditambah PVA ataupun tidak. Selain disebabkan lapisan yang tipis
dan merata, tak adanya retak ini juga disebabkan temperatur sintering 800 °C adalah suhu optimum
yang mempengaruhi sifat kimia pelapis HA menjadi stabil (HA tidak mengalami perubahan struktur)
karena memiliki daya rekat yang baik pada permukaan material. Pada temperatur sintering 800 °C ini,
tidak ada degradasi Ti-6Al-4V ELI dan juga tidak ada dekomposisi HA yang diinduksi oleh logam.

Sebaliknya, pada T sintering 900 °C, retak baru ditemukan pada spesimen uji yang dilapisi HA
tanpa penambahan PVA. Retak diinisiasi sejumlah pengelupasan lapisan, yang menimbulkan lapisan
kosong (void) dan lepasnya ikatan pada bidang antar muka (debonding), selanjutnya lapisan memiliki
retakan mikro [10].

Seperti diketahui, sintering diperlukan untuk pemadatan lapisan, Namun kelemahannya, suhu
sintering yang tinggi juga bisa menyebabkan permukaan HA menjadi retak, karena sifat HA yang
rapuh ditambah terjadinya perbedaan koefisien ekspansi termal antara HA dan material selama proses
sintering, yang menghasilkan tegangan termal mendorong terjadinya retak.

Di samping itu, retak juga disebabkan perbedaan koefisien ekspansi termal [11, 12]. Saat
sintering, koefisien ekspansi termal HA (15,2 x 10-6/ °C) lebih rendah dibanding koefisien ekspansi
termal Ti-6Al-4V ELI (8,6 x 10-6/ °C). Karena HA memiliki koefisien ekspansi termal yang rendah
dibanding logam, makanya HA tak dapat menghantar kalor yang baik kepada Ti-6Al-4V ELI.
Perbedaan muai dan susut antar lapisan HA dan Ti-6Al-4V ELI ini juga menghasilkan tegangan
termal dan tegangan tarik sisa yang akan mendorong terjadinya retak [12].

Selanjutnya, retak juga disebabkan proses pemadatan yang kurang sempurna, yakni terjadinya
perubahan temperatur yang terlalu cepat saat pemanasan (shock termal). Unsur etanol yang digunakan
sebagai pelarut HA terperangkap dalam rongga yang terbentuk pada proses pelapisan. Hal ini akan
menimbulkan retak pada permukaan lapisan, karena etanol yang terperangkap tersebut menguap
dengan cepat [12, 15].
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Namun pada T sintering 900 °C ini, retak tak ditemukan pada spesimen uji yang dilapisi HA
dengan penambahan PVA (17 % dan 20 % wt). Ini mengindikasikan adanya pengaruh penambahan
PVA untuk meningkatkan daya rekat lapisan. Selanjutnya pada T sintering 950 °C, ditemukan retak
pada seluruh spesimen uji.

D. Penutup

Dari hasil penelitian, secara umum dapat dilihat bahwa spesimen uji sudah terlapisi hidroksiapatit
secara merata hampir di seluruh permukaan. Permukaan Ti-6Al-4V ELI hampir seluruhnya tertutup
oleh hidroksiapatit (dengan cakupan permukaan 89-91 %). Retak tak ditemukan pada T sintering 800
°C, 900 °C, dan 950 °C. Retak baru ditemukan pada spesimen uji yang dilapisi hidroksiapatit tanpa
penambahan PVA pada T 900 °C, dan 950 °C. Penambahan PVA pada penelitian ini mampu
meminimalkan retak pada lapisan hidroksiapatit permukaan Ti-6Al-4V ELI. Diharapkan lapisan
hidroksiapatit yang bebas retak pada permukaan Ti-6Al-4V ELI ini dapat menginisiasi mineralisasi
dan kemudian melakukan osseointegrasi dengan cepat di dalam tubuh.
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