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Intisari

Paduan magnesium merupakan paduan yang tengah dikembangkan untuk aplikasi biomedis karena memiliki sifat
mampu luruh dan juga biokompatibel. Pada penelitian kali ini dikembangan paduan logam binner Mg-Ca dengan
komposisi 1%berat, 4%berat, dan 7%berat Ca yang dibuat dengan teknik metalurgi serbuk untuk mengetahui
pengaruh penambahan unsur Ca terhadap fasa yang terbentuk dan ketahanan korosi paduan. Evaluasi fasa yang
terbentuk dilakukan dengan menggunakan x-ray diffractometry (XRD) dan uji korosi secara elektrokimia yang
dievaluasi melalui in-vitro dengan polarisasi potensiodinamik dalam larutan Hank’s pada temperatur ruang.
Penambahan paduan Ca menyebabkan terbentuknya formasi fasa Mg,Ca yang secara sistematik meningkatkan laju
korosi dan menurunkan potensial korosi paduan Mg-Ca. Hasil uji XRD menunjukkan fasa Mg,Ca terbentuk pada
paduan Mg-7Ca. Hasil uji elektrokimia juga mengindikasikan bahwa laju korosi meningkat dan potensial korosi
menurun dengan penambahan unsur Ca akibat terbentuknya fasa Mg,Ca yang lebih katodik. Fenomena tersebut di
atas mengindikasikan bahwa Mg-1Ca merupakan kandidat serta paduan optimal yang dapat digunakan sebagai
bahan baku pembuatan produk implan mampu luruh.

Kata Kunci: Paduan Mg- Ca, Fasa Mg,Ca, Potensial korosi, Implan mampu luruh

Abstract

Magnesium alloy is currently being developed for biomedical devices application due to its biodegradable and
biocompatible properties. In this study, Mg- Ca (1% wt, 4%wt, and 7%wt Ca) alloys have been been prepared
through powder metallurgy process to study the effect of Ca addition to the phase transformation and the
corrosion properties. Phase transformation were characterized through X-Ray Diffractometry (XRD). Meanwhile,
the corrosion properties were evaluated in- vitro by means of polarization potentiodinamic in Hank’s solution. The
electrochemical tests were carried out at room temperature using a corrosion measurement system. It was shown
that Ca addition affect the formation of Mg,Ca phase which systematically could increase the corrosion rate and
reduce potential corrosion of Mg- Ca alloy. From XRD evaluation, it can be seen that Mg,Ca phase were formed
at Mg-7Ca alloy. The electrochemical testing also indicated the increasing of corrosion rate and the reduction of
potential corrosion along with Ca addition were caused by formation of Mg,Ca phase which was more cathodic.
This phenomena had shown that Mg-1 Ca alloy could be studied further as a raw material for biodegradable
implant application.

Keywords: Mg-Ca alloy, Mg,Ca phase, Potential corrosion, Biodegradable implant

1. PENDAHULUAN penyerapanya atau jika kadarnya berlebih dapat
dikeluarkan melalui  urin!*?.  Selain itu,
pelepasan ion Mg®" ke dalam tubuh dapat
membantu pertumbuhan jaringan tulang serta
mempercepat waktu penyembuhan. Mg juga

Saat ini, logam magnesium (Mg) menjadi
perhatian karena merupakan material yang tepat
untuk aplikasi implan yang mampu terdegradasi
dalam tubuh secara gradual, bermanfaat dalam



memiliki  biokompatibilitas ~ yang  baik,
densitasnya rendah, kekuatan spesifik yang
tinggi®! serta modulus elastisitas yang hampir
sama dengan tulang sehingga dapat menghindari
stress shielding pada tulang™. Namun, aplikasi
Mg terbatas karena ketahanan korosinya yang
rendah, pelepasan gas hidrogen dan tingginya
laju degradasi ketika berada dalam cairan tubuh
manusia®®™®,  Karakteristik  inilah  yang
menurunkan sifat mekanik dari Mg murni
sebelum jaringan baru terbentuk sempurna dan
sembuh.

Setelah proses implantasi, permukaan implan
akan dipenuhi oleh jaringan yang tumbuh di
sekitar dan larutan tubuh yang bersifat korosif.
Komposisi kimia dari implan turut menentukan
perubahan di dalam tubuh. Paduan logam untuk
biomaterial harus memiliki ketahanan korosi
yang baik, tidak meracuni dan sifat mekanik
yang baik dalam tubuh untuk mentransfer beban.
Logam magnesium murni memiliki ketahanan
korosi dan sifat mekanik yang rendah sehingga
diperlukan elemen paduan yang tepat untuk
meningkatkan sifat mekanik dan ketahanan
korosi yang efektif dari logam magnesium™. Ton
Mg tidak mempengaruhi jaringan ketika
digunakan dalam tubuh manusia dan secara
signifikan tidak mempengaruhi regenerasi dan
viabilitas setelah dikonfirmasi melalui studi in
vitro pada sel osteoblast manusia'®.

Magnesium dan paduannya diketahui
terdegradasi dalam lingkungan basah melalui
reaksi secara elektrokimia (korosi) yang
menghasilkan magnesium hidroksida dan gas
hidrogen!". Li dkk'"” menyatakan bahwa
produk korosi yang utama pada paduan Mg, baik
secara in vivo ataupun in vitro yaitu Mg(OH),.
Secara keseluruhan, reaksi magnesium pada
lingkungan air yaitu!'*:

Berikut ini merupakan reaksi parsial:

Mg(s) € Mg, (aq) T+ 2 € (reaksi anoda) 2)
2 HyOpq) + 2 € @ Hy + 2 OH (g (reaksi katoda) ~ (3)
Mgy (ag) + 2 OH (oq) € Mg(OH),, (formasi produk) (4)

Berdasarkan investigasi sebelumnya, unsur
Ca, Mn dan Zn merupakan unsur yang tepat
yang secara gradual dapat terdegradasi di dalam
tubuh  manusia bersama dengan logam
magnesium tanpa menimbulkan serum Mg,
atau yang merusak organ penting seperti
ginjal™>'*"! " Dalam sistem Mg, Mg-Ca dan
Mg-Zn merupakan paduan kombinasi yang baik

dalam menghasilkan sifat mekanik dan korosi
untuk aplikasi biomedis''> '® "7,

Kalsium (Ca) adalah salah satu elemen yang
bisa mengontrol laju korosi pada paduan Mg!'®.
Untuk aplikasi  penggantian tulang, Ca
merupakan elemen yang dapat digunakan dalam
paduan logam Mg. Hal ini dikarenakan Ca
merupakan komposisi utama di dalam tubuh
manusia yang dapat membentuk proses
penyembuhan luka. Ca bersama dengan tulang
juga dapat membentuk hidroksiapatit (HA)
selama korosi di dalam tubuh"™. Selain itu, Ca
adalah elemen paduan yang relatif tidak mahal
dengan densitas Ca yaitu 1,55 g/cm3 yang juga
rendah seperti densitas Mg yaitu 1,74 g/cm’,
dimana dapat menjaga sifat spesifik paduan ini
sehingga sangat menarik untuk mempelajari
paduan Mg-Ca sebagai aplikasi di bidang medis.

Studi sebelumnya''>"*! memaparkan bahwa
sistem paduan Mg-Ca menunjukkan sifat
mekanik yang sesuai dan sifat biokompatibilitas
yang baik. Namun, sifat mekanik dan ketahanan
korosi dari paduan Mg-Ca as cast akan menurun
seiring penambahan Ca. Pada penelitian kali ini,
digunakan metode metalurgi serbuk untuk
mengetahui pengaruh komposisi Ca terhadap
ketahanan korosi paduan Mg-Ca dalam larutan
Hank’s.

Oleh sebab itu, pendekatan-pendekatan di
atas sangat diperlukan untuk mengembangkan
paduan Mg-Ca dengan ketahanan korosi yang
baik dalam aplikasi biomedis. Dengan adanya
penelitian ini, diharapkan dapat diketahui
pengaruh komposisi Ca terhadap pembentukan
fasa dan korosi in vitro paduan biner Mg-Ca
sehingga dapat dikembangkan material yang
tepat sebagai bahan dasar implan mampu luruh.

2. PROSEDUR PERCOBAAN
A. Persiapan Material

Mg-Ca dengan komposisi nominal Mg-1%
berat Ca, Mg-4%berat Ca dan Mg-7%berat Ca
dimana didenotasikan untuk campuran serbuk
terdiri dari (serbuk kalsium 1%, 4 %, dan 7 %
berat) dibuat dengan metoda metalurgi serbuk
dengan material utama serbuk magnesium
dengan kemurnian 98,5% dengan ukuran
partikel 0,06-0,3 mm, serbuk kalsium granular
dengan kemurnian 98,0% yang kemudian
dihaluskan sehingga berukuran < 44 pum.
Pencampuran dan penghalusan serbuk Mg dan
Ca kemudian dilakukan melalui proses dry
milling dengan shaker ball mill selama 2 jam.
Setelah proses milling, campuran serbuk
dikompaksi dengan beban 100 MPa kemudian
ditahan selama 10 menit dan hasilnya berupa
green density dengan diameter 25 mm. Proses

64 | Majalah Metalurgi, V 30.2.2015, ISSN 0126-3188/ 63-70



kemudian dilanjutkan dengan sintering pada
suhu konstan yaitu 550 °C dengan waktu tahan
sinter 2 jam.

B. Karakterisasi
Strukturmikro
X-ray diffraction analysis (XRD) digunakan

untuk mengetahui fasa dari paduan Mg-Ca yang

telah dilakukan proses sinter. Scan XRD
dilakukan pada 20 dari 10° hingga 80°.

Pengukuran XRD dioperasikan pada 35 mA dan

40kV, menggunakan radiasi Cu Ka.

Untuk melihat strukturmikro paduan Mg-Ca
sinter dipelajari dengan scanning electron
microscopy (SEM). Spesimen dipreparasi
dengan standar prosedur metalografi tanpa etsa
dilanjutkan dengan pelapisan emas.

Komposisi dan

C. Pengujian Kekerasan

Pengujian kekerasan dilakukan dengan
Vicker’s hardness testing machine dengan
sampel yang sudah dipreparasi sesuai dengan
standar ASTM E92-82. Beban yang digunakan
yaitu 10 kg selama 10 detik.

D. Pengujian Elektrokimia

Pengujian ketahanan korosi in-vitro sesuai
dengan standar ASTM G5-94, diuji secara
elektrokimia dengan menggunakan
potentiodynamic polarization dalam larutan
Hank’s!"” pada pH 7,4 dan temperatur 37 °C di
udara terbuka. Tiga elektroda digunakan dalam
pengujian ini, diantaranya elektroda kalomel
(SCE), elektroda grafit (sebagai elektroda
lawan) dan sampel sebagai elektroda kerja.
Untuk semua sampel paduan biner Mg-Ca

digunakan potential scanning rate konstan yaitu
1,5V/s. Permukaan yang mengalami kontak
terhadap larutan Hank’s yaitu 5,35 cm”.

3. HASIL DAN DisKusI
A. Hasil Karakterisasi Komposisi dan

Strukturmikro

Gambar | menunjukkan kurva XRD hasil
sinter paduan Mg-Ca dengan variasi komposisi
Ca. Hasil analisa XRD pada paduan Mg-Ca
terdeteksi adanya fasa Mg, MgO dan Mg,Ca.
Pada paduan Mg-1Ca dan Mg-4Ca hanya
terbentuk fasa Mg dan MgO, sedangkan pada
paduan Mg-7Ca terbentuk fasa Mg, MgO dan
Mg,Ca. Intensitas difraksi dari fasa Mg,Ca pada
20= 33,7° dan bidang kristal (112), hadir dengan
meningkatnya kadar Ca pada paduan Mg-7Ca.
Fasa Mg,Ca merupakan fasa intermetalik yang
dapat meningkatkan sifat mekanik namun
bersifat getas (brittle) dan dapat mengakibatkan
kecenderungan menghasilkan retak  (crack
formation) antara Mg,Ca dan matriks Mg

Secara strukturmikro, dari hasil karakterisasi
SEM pada Gambar 2 terlihat distribusi Mg-Ca
yang relatif seragam ditinjau dari persebaran
partikel Ca, adanya mikro porositas dan ikatan
antar fasa yang baik antara matriks Mg dan Ca.
Tidak terlihat pula partikel Ca yang membentuk
klaster secara signifikan, walaupun dengan
kandungan Ca mencapai 7%. Di bagian
permukaan terlihat adanya zat yang berwarna
putih yang diindikasikan oksida yang terbentuk
ketika proses penyinteran.

Hasil Analisa XRD Sinter 2 Jam
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Gambar 1. Pola difraksi hasil XRD pada paduan biner Mg-1Ca, Mg-4Ca dan Mg-4Ca setelah proses sintering T = 550 °C waktu

tahan sinter 2 jam
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Gambar 2. Foto SEM paduan Mg-Ca hasil sintering T = 550 °C waktu tahan sinter 2 jam untuk komposisi; (a) Mg-1Ca; (b) Mg-

4Ca; (c) Mg-7Ca
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Gambar 3.Hasil EDS paduan Mg-Ca hasil sintering T = 550 °C waktu tahan sinter 2 jam dengan komposisi: (a) Mg-1Ca; (b) Mg-

4Ca; (c) Mg-7Ca
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Secara strukturmikro, dari hasil karakterisasi
SEM pada Gambar 2 terlihat distribusi Mg-Ca
yang relatif seragam ditinjau dari persebaran
partikel Ca, adanya mikro porositas dan ikatan
antarfasa yang baik antara matriks Mg dan Ca.
Tidak terlihat pula partikel Ca yang membentuk
klaster secara signifikan, walaupun dengan
kandungan Ca mencapai 7%. Di bagian
permukaan terlihat adanya zat yang berwarna
putih yang diindikasikan oksida yang terbentuk
ketika proses penyinteran.

Dari hasil analisa EDS yang ditunjukkan
pada Gambar 3, unsur yang dominan adalah Mg,
Ca dan O. Berdasarkan EDS, kadar oksigen
yang diperoleh relatif tinggi. Paduan Mg-1Ca
menunjukkan nilai oksigen yang paling rendah
dibandingkan dengan Mg-4Ca dan Mg-7Ca.
Kadar Ca yang terlihat pada Mg-4Ca dan Mg-
7Ca memungkinkan terbentuknya fasa Mg,Ca.
Namun dikaitkan dengan analisis XRD, terlihat
bahwa hanya pada komposisi Mg-7Ca terlihat
puncak karakterisasi Mg,Ca. Di bagian
permukaan juga terlihat adanya fasa berwarna
putih di permukaan, kemungkinan adalah
pembentukan Mg dan O menjadi oksida.
Meskipun demikian, fasa MgO merupakan fasa
yang dianggap tidak beracun untuk digunakan
sebagai perangkat medis'*").

B. Hasil Pengujian Kekerasan

Pengukuran kekerasan dengan uji Vicker’s
dari paduan biner Mg-Ca tertuang dalam grafik
pada Gambar 4. Dari grafik terlihat adanya
kenaikan kekerasan seiring dengan naiknya
kandungan Ca dalam paduan. Peningkatan nilai
kekerasan ini selaras dengan kemudahan
terbentuknya presipitat fasa intermetalik Mg,Ca
pada solid solution Mg-Ca®*!.  Fasa
intermetalik Mg,Ca diketahui memiliki nilai
kekerasan yang lebih tinggi dibandingkan
dengan fasa o Mg.

C. Hasil Pengujian Elektrokimia
Pada pengujian ini digunakan plot diagram
Tafel dalam larutan Hank’s sebagai ilustrasi
55

50

HVN

40

35

30

kinetika elektrokimia yang dihubungkan dengan
laju  overpotensial terhadap laju  reaksi
elektrokimia. Plot diagram tafel menghasilkan
sebuah persamaan yang dapat digunakan untuk
mengidentifikasi laju korosi, pasivitas dan
kerentanan korosi**. Pengujian potentiodynamic
polarization dalam larutan Hank’s yang
dilakukan adalah untuk  mengevaluasi
biodegradasi dari paduan Mg-Ca*!. Gambar 5
menunjukkan diagram Tafel yang dihasilkan
dari paduan biner Mg-Ca dengan variasi
komposisi Ca. Dari Gambar 5, dapat dilihat nilai
potensial korosi dari masing- masing paduan dan
juga laju korosinya.

Analisis  perbandingan  sifat  korosi
ditunjukkan pada Gambar 6a dan 6b. Pada
Gambar 6a terlihat bahwa laju korosi (corrosion
rate) memiliki pola peningkatan seiring dengan
bertambahnya Ca. Lain halnya pada Gambar 6b,
potensial korosi (E.,;) menurun atau menjadi
lebih negatif seiring dengan semakin tingginya
komposisi Ca dalam paduan berbasis Mg. Hal
ini merupakan akibat dari aktivitas elektrokimia
fasa Mg,Ca yang memiliki reaktivitas tinggi
secara kimia dan struktur kristal®. Mg tidak
dapat membentuk permukaan oksida yang stabil,
karena memiliki Pilling-Bedworth Ratio <11\
Hal ini diakibatkan oleh volume lapisan oksida
yang dihasilkan Mg lebih rendah dibandingkan
volume logam yang terkikis, sehingga
mengindikasikan bahwa lapisan oksida tersebut
tidak dapat melindungi.

Fasa Mg,Ca memiliki kristal yang identik
dengan struktur kristal Mg, besarnya dua kali
lebih besar dari sudut parameter kisi (Mg: a =
0,32093, ¢ = 0,52107; Mg2Ca: a = 0,623,
¢ = 1,012), kemudian muncul dugaan bahwa
logam yang terkikis pada Mg,Ca akan lebih
besar dan besarnya PBR <<1. Peningkatan kadar
Ca pada paduan Mg-Ca mengalami pergeseran
potensial korosi paduan menjadi lebih anodik.
Hal ini mengindikasikan bahwa sampel
mengalami reduksi dengan penambahan Ca,
sementara laju korosinya meningkat.
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Mg-1Ca

Mg-4Ca Mg-7Ca

Gambar 4. Grafik hasil uji kekerasan pada paduan Mg- Ca hasil sintering T = 550 °C waktu tahan sinter 2 jam

Studi Penambahan Unsur ...../Franciska P. Lestari | 67



Tksl Sam et Vi
T / ; i . il o
et T "
L -
i
[
E v
= 100w Mp-4Ca
Y {E}Mg\-lu : N (h} 1
lajuk i (CR)22.6 laju korosi (CR) 63,23 mpy
Ecorr -1 4V oy I 15V
— s g e ceporiny —r oy -
C- 1T D0 00 00w Ll T E—
] BTl fermpias Sy s S 1T e Fi 1 [T
T T O ————— T — Fu o Ly
x
(c) Mg-7Ca
Laju korosi (CR) 66,87 mpy
Ecorr -135V

& CUWE BigiTe Iy . DT

Gambar 5. Tafel Scan paduan biner Mg-Ca hasil sintering T = 550 °C waktu tahan sinter 2 jam untuk komposisi; ( a) Mg-1Ca;

(b) Mg-4Ca; (c) Mg-7Ca
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Gambar 6. Perbandingan sifat korosi paduan Mg- Ca hasil sintering T = 550 °C waktu tahan sinter 2 jam untuk; (a) laju korosi (b)

potensial korosi

4. KESIMPULAN

Pada studi kali ini, dilakukan pembuatan
paduan Mg-Ca (1%, 4%, dan 7% berat Ca)
dengan metode metalurgi serbuk. Penambahan
unsur Ca dalam paduan binner Mg-Ca akan
mempengaruhi pembentukan fasa intermetalik
Mg,Ca. Adanya fasa Mg,Ca dalam paduan
binner Mg- Ca akan meningkatkan laju paduan
dan menurunkan potensial korosi paduan. Hal
ini disebabkan oleh aktivitas elektrokimia dari
fasa Mg,Ca yang memiliki reaktivitas tinggi
secara kimia dan juga memiliki struktur kristal
dengan Pilling-Bedworth Ratio <1. Oleh karena
itu, paduan Mg-1Ca merupakan komposisi

optimum dalam penelitian kali ini yang dapat
dikembangkan menjadi bahan dasar produk
implan mampu luruh.
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