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Intisari

PENGARUH WAKTU MILLING PADA PADUAN Mg-Ca-Zn-CaH, UNTUK APLIKASI IMPLAN.
Paduan Mg-Ca-Zn merupakan paduan yang digunakan untuk aplikasi metal foam implant. Pada penelitian ini
dipelajari mengenai studi awal proses pembuatan metal foam dari serbuk murni campuran Mg-Zn-Ca-CaH,
dengan proses pencampuran kering (dry milling) pada temperatur kamar. Tujuan penelitian ini yaitu untuk
mendapatkan campuran serbuk yang homogen dan mengetahui reaktivitas mekanik campuran serbuk murni Mg-
Ca-Zn-CaH,. Waktu milling yang digunakan bervariasi selama 2, 4 dan 6 jam menggunakan bola baja dan
keramik sebagai media penghancur dan pengaduk partikel. Campuran serbuk Mg-Zn-Ca-CaH, kemudian ditekan
menggunakan mesin kompresi dengan beban 1000 KPa pada temperatur kamar menggunakan cetakan berbentuk
silinder dengan diameter 25 mm. Hasil proses dry milling kemudian dikarakterisasi dengan menggunakan x-ray
diffraction (XRD), mapping unsur dengan menggunakan scanning electron microscope (SEM) dan perhitungan
elastic recovery yang dihitung dari parameter penekanan paduan serbuk. Diketahui dari hasil mapping unsur
dengan SEM bahwa secara kualitatif terjadi pemecahan partikel serbuk serta kehomogenan campuran serbuk
seiring dengan lamanya proses milling. Dari perhitungan % elastic recovery diketahui bahwa serbuk dengan
proses milling 6 jam memiliki prosentase elastic recovery terkecil yaitu sebesar 43,6%. Terlihat juga dari hasil
analisa XRD terbentuk fasa binner MgZn dan Mg,Ca.

Kata kunci: Dry milling, Serbuk Mg-Ca-Zn-CaH,, Metal foam, Biodegradabel

Abstract

THE EFFECTS OF MILLING TIME ON Mg-Ca-Zn-CaH, ALLOYS FOR IMPLANT APPLICATION. Mg-
Ca-Zn alloy is metal alloys that used for metal foam implant application. This research were investigated about
pre-eliminary study of metal foaming manufacturing from pure powder Mg-Ca-Zn-CaH, with dry milling
process in room temperature. The aim of the study was to study about the homogeneity and mechanic reactivity
of milling the pure powder of Mg-Ca-Zn-CaH,. Milling time variation of those process were 2, 4 and 6 hours
and used steel and ceramic balls mill as a crusher and stirrer media. Then powder sample which had mixed are
compacted with compaction machine at 1000 KPa in cylinder dies with 25 mm in diameter. Mapping SEM
qualitative analysis show that powder particle disintegrated to be smaller and homogeneity as qualitative with
addition of milling time. From elastic recovery percentage shows that powder milled during 6 hours has lowest
elastic recovery approximately around 43.6% XRD analyses show that binner phase MgzZn and Mg,Zn were
formed.
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PENDAHULUAN serbuk. Dapat dikatakan pula merupakan
salah satu faktor yang dapat menentukan

Proses pencampuran serbuk sifat dan performa dari produk akhir.
partikulat solid merupakan proses yang Proses pencampuran partikel solid tidak
cukup  penting dalam  pembuatan terjadi secara spontan dan ireversibel

komponen berbasis manufaktur metalurgi sehingga dibutuhkan pengaduk mekanik
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untuk membantu terjadinya pencampuran
serbuk.

Dalam proses milling, ceramic ball dan
steel ball merupakan media yang
digunakan untuk membantu terjadinya
proses pencampuran serbuk yang akan
dipadukan. Proses milling digunakan untuk
mendapatkan ukuran dan bentuk tertentu
dari partikel serta meningkatkan luas area
permukaan partikel solid yang sangat
berperan penting dalam reaktivitas proses
reaksi  kimia,  penyerapan  ataupun
membentuk ikatan secara mekanik.

Pentingnya proses pencampuran, bukan
hanya homogenisasi dari material dasar
tapi juga dimungkinkan sejumlah aditif
yang ditambahkan yang dapat menentukan
sifat dari produk akhir™. Proses dry
milling dipilih karena memiliki sejumlah
keunggulan, diantaranya tidak
membutuhkan  proses lanjutan yaitu
evaporasi, membentuk sistem penguatan
secara mekanik dengan fenomena ODS
(oxide-dispersion  strengthened), dapat
mensistesis fasa equilibrium dan non-
equilibirium dengan pencampuran unsur
atau elemen?:

Metal Foam atau logam berpori
merupakan material yang mengandung
porous dengan volume tertentu dan dengan
matriks paduan logam atau non-logam.
Material ini umumnya sangat ringan
karena densitas yang rendah, namun
memiliki unjuk kerja yang baik dalam hal
sifat mekanik!®!. Saat ini, metal foam juga
dikembangkan untuk material medis dalam
hal ini implan. Stabilitas dari implan tidak
hanya dilihat dari kekuatannya, tapi juga
tergantung pada fiksasi implant tersebut
terhadap jaringan disekitarnyat. Saat ini,
fiksasi dari implan dapat ditingkatkan
dengan pertumbuhan jaringan tulang
melalui  porous dari matriks logam,
sehingga jaringan baru langsung berikatan
dengan tulang dasar. Alasan lain yaitu sifat
dari metal foam yang memiliki modulus
elastisitas yang rendah, sehingga dapat
menghindari tegangan geser pada tulang.
Hal yang terpenting juga Vyaitu
memungkinkan cairan tubuh mengalir

melalui matriks berporous ini, sehingga
ketika jaringan tulang mulai tumbuh dapat
membentuk interkoneksi dengan jaringan
lain®®.

Paduan Magnesium-Kalsium-Seng
(Mg-Ca-Zn) merupakan material yang
sedang dikembangkan untuk aplikasi
biomaterial  karena  sifatnya  yang
biodegradabel dan menyerupai tulang serta
mayoritas adalah elemen-elemen yang
dibutuhkan dalam tubuh manusia.

Magnesium secara alami ada di dalam
tubuh dan terdapat di dalam tulang. Dalam
serum darah pada level normal dan
magnesium pada tingkat cairan
ekstraselular sekitar 0,7-1,06 mmol/I.
Angka ini menunjukkan bahwa Mg
merupakan elemen kedua terbanyak dalam
intracellular ion dan kation ke empat
terbanyak di dalam tubuh. Beberapa studi
telah menunjukkan bahwa ion Mg tidak
mempengaruhi jaringan ketika digunakan
dalam tubuh manusia. Studi in vitro pada
sel osteoblast manusia  juga
mengkonfirmasi bahwa ion Mg tidak
signifikan mempengaruhi regenerasi dan
viabilitas, selain itu logam Mg non toksik
terhadap tubuh manusial®. Magnesium
merupakan logam yang ringan, dengan
densitas 1,74 g/cm?®, yaitu jauh lebih ringan
dari Al (2.7 gr/cm®), titanium (4.4-4.5
gricm®) serta baja (7.75-8.05 g/cm®) dan
sangat dekat dengan densitas dari tulang,
yaitu 1.8-2.1 gr/cm®”. Magnesium sangat
penting dalam metabolisme tubuh dan
secara natural juga ada di dalam jaringan
tulangt®*3!,

Ca merupakan elemen mayor yang juga
terdapat di dalam tubuh dan penting dalam
hal pemberi isyarat secara kimia pada sel.
Dalam penambahannya, paduan Mg-Ca
memiliki densitas yang hampir sama
dengan tulang dan magnesium dibutuhkan
untuk menyatukan kalsium ke dalam
tulang!**!. Kelarutan maksimum Ca dalam
Mg vyaitu sekitar 0,8% pada temperatur
ruang. Paduan Mg-Ca terdiri dari dua fasa
yaitu o Mg dan Mg2Ca, dan keberadaan
Ca ini dapat meningkatkan sifat mekanik
paduan, sehingga sifat mekanik paduan ini
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dapat ditentukan dengan mengendalikan
kandungan unsur Cal*®!.

Penambahan kalsium hingga 4% dalam
magnesium murni akan meningkatkan sifat
mekaniknya. Semakin tinggi konsentrasi
pada batas kelarutan, formasi fasa
intermetalik Mg,Ca meningkat terhadap
laju korosinya karena adanya pembentukan
micro-galvanic cell dengan matriks Mg™®.
Kandungan kalsium total dalam tubuh
manusia sekitar 1 kg-1.1 kg, terbanyak
pada tulang dan gigi serta yang banyak
tergabung dengan fospat dan hidroksiapatit
pada tulang!*”).

Sistem Mg-Zn, saat ini mendapat
perhatian besar karena Zn merupakan salah
satu elemen nutrisional yang melimpah di
dalam tubuh™ dan berbasis aman untuk
aplikasi  biomedis. Zn juga dapat
meningkatkan ketahanan korosi serta sifat
mekanik pada paduan magnesiumt.
Selain itu, Zn dapat secara efektif
menguatkan magnesium melalui
mekanisme solid solution hardening.
Sesuai dengan diagram fasa biner Mg-Zn,
maksimum kelarutan Zn dalam Mg adalah
6,2% pada 325°CP%Y.  Berdasarkan
penelitian yang telah dilakukan, hasil uji
toksisitas in vitro diketahui bahwa Mg-Zn
tidak meracuni organ tubuh. Paduan biner
Mg-Zn memiliki biokompatibilitas yang
baik dalam lingkungan in vivo[??.

Hal tersebutlah yang mendasari
dikembangkannya paduan  Mg-Ca-Zn
dengan kandungan paduan yang tepat dan
proses pencampuran yang merata agar
terbentuk fasa yang diinginkan pada proses
pencampurannya, sehingga didapatkan
kombinasi sifat fisik serta mekanik yang
diinginkan. Metoda metalurgi serbuk
dalam pembuatannya dipilih karena paling
mudah dikontrol dalam pembentukkan pori
(dengan  penambahan CaH, sebagai
foaming agent).

Kelarutan Ca dalam Mg tergolong
rendah, yaitu 0,82%, sedangkan dengan
teknik pendinginan cepat, kelarutan Ca
dapat dicapai hingga 2-6%!*%.,

Pada tulisan ini akan dipelajari
reaktivitas proses pencampuran mekanik

dengan menggunakan ceramic jar mill dan
ball mill dari keramik dan baja tahan karat
(stainless steel) sebagai penghancur dan
pengaduk pada serbuk murni Mg-Ca-Zn-
CaH; sebagai material dasar metal foam.
Adapun analisa yang digunakan setelah
proses dry milling adalah x-ray diffraction
(XRD), scanning electron microscope
(SEM) dan kemampuan tekan serbuk
paduan yang diketahui dari perhitungan %
elastic recovery dari paduan serbuk
tersebut.

PROSEDUR PERCOBAAN

Serbuk yang digunakan dalam
campuran yaitu serbuk murni Mg, Ca
(granular particle size <2,6 mm), Zn (<45
pum), serta CaH, (0-10 mm) produk dari
Merck. Komposisi paduan yang dipilih
adalah sebesar Mg — 0,82 wt.%Ca — 2,3
wt.%Zn — 0,2 wt.%CaH,. Dalam penelitian
ini digunakan metode pencampuran kering
dengan horizontal rotating cylinder ball
mill. Ceramic ball serta steel ball
digunakan untuk menghancurkan dan
mengaduk campuran serbuk dengan rasio
berat bola dan serbuk 5:1 dan diameter ball
mill yang bervariasi antara 1-2 cm. Waktu
pencampuran dilakukan dengan variasi 2, 4
dan 6 jam dengan kecepatan konstan dan
pada kondisi temperatur kamar. Kemudian
serbuk hasil dry milling dengan berat 20 gr
dimasukkan dalam cetakan berbentuk
silinder dan ditekan dengan beban sebesar
1000 KPa. Campuran serbuk Mg-Ca-Zn-
CaH; hasil penekanan kemudian dianalisa
dengan pemetaan (mapping unsure)
menggunakan SEM, XRD serta
perhitungan % elastic recovery dengan
penekanan paduan serbuk.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil Analisa SEM

Gambar 1 menunjukkan foto hasil SEM
serta mapping unsur pada serbuk paduan
Mg-Ca-Zn-CaH; setelah proses dry milling
dengan waktu milling 2, 4 dan 6 jam. Dari
Gambar 1 tersebut terlihat bahwa bentuk
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partikel hasil proses dry milling adalah
irregular shape atau bentuk butir yang
tidak seragam dan terjadi pemecahan
partikel. Pada waktu milling selama 2 jam
(Gambar 1a) terlihat bahwa serbuk masih
membentuk agregat atau beraglomerasi
dan belum terjadi pemecahan partikel yang
signifikan. Sedangkan untuk proses milling
lainnya  menunjukkan adanya pola
penurunan ukuran partikel seiring dengan
penambahan waktu milling. Dalam hal ini
waktu milling 6 jam menghasilkan partikel
yang lebih kecil dibandingkan waktu
milling lainnya (Gambar 1c).

Secara visual, dapat diketahui pula dari
hasil analisa pemetaan unsur dengan SEM
(Gambar 1la-1c), selain terjadi pemecahan
partikel dan penghalusan butir dalam
campuran serbuk Mg-Ca-Zn-CaH; hasil
proses milling, juga secara kualitatif
tampak ketersebaran serbuk semakin
merata seiring dengan penambahan waktu
milling. Hal tersebut dapat dibuktikan
dengan persebaran warna unsur-unsur Mg,
Ca dan Zn pada hasil mapping SEM secara
kualitatif (Gambar 1a-1c).

Proses milling dengan horizontal
rotating cylinder ball mill digunakan untuk
menghaluskan partikel dengan adanya
mekanisme  gesekan  (friction)  serta
benturan (impact), dan juga dapat
menghasilkan campuran yang merata
akibat adanya rotasi secara horizontal.
Pemecahan partikel padatan (solid) terjadi
di bawah beban mekanik yang terbatas
pada struktur partikel beban dengan ikatan
internal antar partikel. Setelah proses
grinding, ukuran butir serta bentuk butir
dari material solid berubah menjadi lebih
kecil. Reaksi mekanik yang
memungkinkan terjadi pada material
serbuk ketika milling yaitu peningkatan
luas penampang dari material solid,
terbentuknya material solid dengan ukuran
butir yang diinginkan serta terkelupasnya
lapisan-lapisan yang  tidak diinginkan
seperti lapisan oksida.

Hasil Analisa Elastic Recovery

Gambar 2 menunjukkan nilai % elastic
recovery dari serbuk paduan Mg-Ca-Zn-
CaH2 hasil dry milling dengan variasi
waktu 2, 4 dan 6 jam. Dari grafik pada
Gambar 2 tersebut terlihat bahwa nilai %
elastic recovery meningkat seiring dengan
menurunnya waktu milling. % elastic
recovery terbesar terjadi pada sampel
green compact dengan waktu milling 2 jam
sebesar 55,99%, sedangkan % elastic
recovery terkecil adalah sebesar 43,6%
dengan waktu milling 6 jam (Gambar 2).

Hal ini terjadi karena pada proses
milling selama 6 jam menghasilkan
partikel terkecil dibandingkan dengan hasil
milling 2 dan 4 jam. Reduksi volume ini
terjadi akibat perubahan dimensi dari
partikel-partikel yang mengalami
perpatahan pada proses miling menjadi
partikel yang lebih kecil.

Pada proses milling selama 6 jam,
fragmentasi menghasilkan formasi partikel
yang lebih kecil, kekuatan ikatan juga
meningkat akibat adanya kontak yang
lebih luas antara partikel serbuk. Ketika
mengalami tekanan, partikel mengalami
penyusunan kembali yang menghasilkan
struktur rapat dan berkurangnya porositas.
Sehingga pada saat penekanan, terjadi
pengurangan volume yang paling besar
akibat berkurangnya ruangan dan friksi
interpartikulat meningkat. Baik
fragmentasi maupun deformasi elastis atau
plastis, merupakan mekanisme penguatan
pada proses kompresi, yaitu mechanical
bonding. Mekanisme proses kompresi
material serbuk dapat dilihat pada Gambar
3.

Elastic recovery merupakan suatu
keadaan dimana benda berusaha kembali
ke bentuk semula setelah dilakukan
pembebanan seperti ditunjukkan pada
kurva dalam Gambar 4. Energi yang
dibutuhkan ketika elastic recovery (WoE),
dideskripsikan sebagai energi  ketika
decompression.
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a. Waktu miling 2 jam

b. Waktu miling 4 jam

@

Pengaruh Waktu Milling ...../ Franciska Pramuji Lestari | 77



¢. Waktu miling 6 jam

©) (4)

Keterangan Gambar :
(1) Distribusi Campuran Mg-Ca-Zn-CaH,
(2) Distribusi Mg
(3) Distribusi Ca
(4) Distribusi Zn

Gambar 1. Foto hasil SEM dan mapping unsur dari serbuk paduan Mg-Ca-Zn-CaH, hasil proses dry milling
dengan variasi waktu milling sebesar; (a) 2 jam, (b) 4 jam, dan (c) 6 jam
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Gambar 2. % Elastic recovery serbuk Mg-Ca-Zn-CaH, pada variasi waktu 2, 4 dan 6 jam
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Gambar 3. Mekanisme proses kompresi pada partikel serbuk!*®!

Elastic recovery berlanjut bahkan
setelah pengeluaran serbuk dari cetakan
dan diamati sebagai perubahan ketinggian
serbuk hasil tekan. Berikut persamaan
yang digunakan untuk mendapatkan %
elastic recovery dari padatan serbuk
paduan Mg-Ca-Zn-CaH,**:

% ER=ho—h; x100%
hy

Dimana hg adalah tinggi serbuk sebelum
di tekan dan h; adalah tinggi serbuk pada
tekanan maksimum.

Selama serbuk dalam keadaan tekan
dengan ruang yang terbatas, material
terpengaruh oleh gaya kompresi sehingga
menghasilkan reduksi volume. Volume
tereduksi karena adanya penurunan intra
dan interpartikulat dari pori. Tekanan
umumnya digambarkan sebagai suatu
proses yang melibatkan mekanisme yang
digambarkan oleh  Alderborn  seperti
ditunjukkan pada Gambar 3.

Pengaruh Waktu Milling

Gambar 4. Kurva elastic recovery setelah

dilakukan pembebanan terhadap serbuk yang
dipadatkan®™!

Mg dan Ca dapat bereaksi dalam
keadaan padat membentuk fasa baru
Mg.Ca dengan bantuan energi mekanik!?".
Hal ini dapat dipahami karena Mg dan Ca
merupakan logam yang reaktif dengan
energi ionisasi yang rendah®®Y. Zn
merupakan logam yang kurang reaktif jika
dibandingkan Mg dan Ca, namun dari hasil
XRD diketahui bahwa Mg dapat bereaksi
dengan logam Zn pada kondisi solid.
Semakin meningkatnya waktu milling
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diketahui dapat meningkatkan intensitas
difraksi. Hal ini menunjukkan pula
semakin tingginya Kristalinitas campuran
serbuk dengan meningkatnya waktu
milling. Dari hasil analisa XRD yang
ditunjukkan pada Gambar 5 juga diketahui
tidak terbentuknya fasa amorf. Fasa amorf
diketahui dapat terbentuk akibat adanya
pelepasan hidrogen sebagai akibat dari
perlakuan proses mekanik pada campuran
serbuk Mg-Ca-Zn-CaH,*%.

Analisa XRD

Gambar 5 menunjukkan grafik hasil
analisa dengan XRD pada serbuk paduan
Mg-Ca-Za-CaH, setelah proses dry milling
dengan waktu milling 2, 4, dan 6 jam.
Analisa menggunakan XRD dilakukan
dengan tujuan untuk mengetahui fasa-fasa
yang terbentuk dari pencampuran logam
murni Mg-Ca-Zn-CaH,. Dari Gambar 5
terlihat bahwa pencampuran mekanik
sistem Mg-Ca-Zn-CaH, dengan variasi
waktu milling seperti dijelaskan di atas
menghasilkan fasa binner MgZn dan
Mg,Ca. Hal ini ditunjukkan pada puncak-
puncak difraksi sudut 20 untuk MgZn
adalah 18,45; 38,05; 39,05 dan puncak
difraksi sudut 20 untuk Mg,Ca sebesar

32,2 dan 58,64 (Gambar 5).
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Gambar 5. Grafik hasil XRD dari campuran
serbuk Mg-Ca-Zn-CaH, hasil proses dry milling
selama 2, 4 dan 6 jam

KESIMPULAN

Hasil studi awal proses dry milling
untuk metal foam paduan Mg-Ca-Zn-CaH,
dengan waktu milling 2, 4 dan 6 jam dapat
ditarik kesimpulan bahwa:

1. Secara kualitatif terjadi pemecahan
partikel menjadi lebih kecil serta
pemerataan partikel serbuk tiap unsur
seiring bertambahnya waktu milling.
Waktu milling 6 jam menghasilkan
ukuran partikel yang relatif lebih kecil
teramati secara kualitatif dari hasil
SEM.

2. % Elastic recovery terendah didapatkan
dari hasil proses milling selama 6 jam.
Fragmentasi  menghasilkan  formasi
partikel ~yang lebih  kecil dan
peningkatan kekuatan ikatan akibat
adanya kontak yang lebih luas antar
partikel serbuk.

3. Dari hasil analisa menggunakan XRD,
proses pencampuran secara mekanik
serbuk Mg-Ca-Zn-CaH, menghasilkan
fasa binner MgZn dan Mg,Ca.
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