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Abstrak

Paduan magnesium merupakan salah satu biomaterial
yang sering digunakan sebagai implan tulang karena memiliki
massa jenis yang rendah, kekuatan yang tinggi, biocompatibility
yang baik, dan bersifat biodegradable. Sifat biodegradable dari
Mg butuh dikontrol agar implan dapat bertahan selama proses
pertumbuhan tulang. Salah satu metode yang digunakan adalah
Plasma Electrolytic Oxidation (PEO). Penambahan gliserol pada
proses PEO dapat mempengaruhi sifat lapisan oksida yang
tebentuk pada permukaan magnesium. Pada literature review ini
membahas tentang pengaruh penambahan gliserol pada elektrolit
dasar proses PEO terhadap morfologi dan laju degradasi paduan
magnesium untuk aplikasi implan. Beberapa pengujian lapisan
oksida yang dapat digunakan berupa uji XRD, SEM, dan
Polarisasi. Penambahan gliserol tidak berpengaruh terhadap fasa
yang terbentuk pada lapisan oksida dan juga dapat mengurangi
ketebalan lapisan. Namun, pada penambahan gliserol yang tepat
dapat menurunkan jumlah mikropori dan mickrocrack dengan
ukuran yang lebih kecil. Selain itu, laju degradasi paduan
magnesium semakin menurun dengan adanya penambahan
gliserol padacelektrolit dasar pada saat proses PEO.
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Kata Kunci: Gliserol, Implan, Lapisan oksida, Paduan
magnesium, PEO.
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Abstract

Magnesium alloy is one of the biomaterials that are often
used as bone implants because it has a low density, high strength,
good biocompatibility, and biodegradable. The biodegradable of
Mg needs to be controlled so that the implant can survive during
the process of bone growth.. One method that can be used is
Plasma Electrolytic Oxidation (PEO). The addition of glycerol to
the PEO processcan also affect the properties of the oxide layer
formed on the surface of magnesium. In this review literature
discusses the effect of adding glycerol to the basic electrolytes of
the PEO process on the morphology and degradation rate of
magnesium alloys for implant applications. Some oxide layer tests
that can be used are XRD, SEM, and Polarization tests. The
addition of glycerol has no effect on the phases formed in the oxide
layer and canalso reducethickness of layer. However, the addition
of glycerol is ideal can reduce the number of micropores and
microcrack with a smaller size. The other that, the degradation rate
of magnesium alloys decreases with the addition of glycerol to
basic electrolytes during the PEO process.

Keywords: Glycerol, Implant, Oxide layer, Magnesium alloy,
PEO.
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Patah tulang atau fraktur dapat didefinisikan sebagai
terputusnya kontinuitas suatu jaringan tulang. Penyebab dari
fraktur ini dibagi tiga yaitu karena trauma, patologi dan resorpsi.
Patah tulang dapat mengurangi fungsi tubuh yang lain, sehingga
sangat diperhatikan dalam proses penyembuhannya. Dalam
penyembuhan patah tulang dibutuhkan material implan yang dapat
berfungsi sebagai penyangga agar tulang tidak bergeser selama
proses pertumbuhan serta dapat membantu tulang menahan beban
dari tubuh. Material implan yang digunakan biasanya adalah
material jenis logam karena sifatnya yang kuat dan tahan gesekan.
Selain itu material implan juga harus memiliki sifat
biocompatibility yang baik, tidak toksik didalam tubuh dan sifat
mekanik lain yang menyerupai dengan tulang (Tiang dkk, 2016).
Jenis material yang biasa digunakan sebagai material implan
adalah stainless steel, kobalt, titanium dan magnesium. Tetapi
ketiga jenis material pertama memiliki sifat biodegradability yang
kurang baik dan mengakibatkan perlu adanya operasi pembedahan
tanbahan untuk mengeluarkan atau mengganti implan tersebut.
Sedangkan material terkahir yaitu magnesium memiliki sifat
biodegradability yang baik dan hasil degradasi tidak beracun
didalam tubuh. Hal ini menguntungkan karena tidak perlu adanya
operasi untuk mnegeluarkan implan.

Magnesium merupakan salah satu material logam yang
cukup melimpah di bumi. Magnesium dapat diperoleh dengan
menggunakan metode elektrolisis dari magnesit, dolomit, atau
karnalit. Sifat dari material ini hampir sama dengan sifat-sifat
aluminium dan biasanya material ini digunakan sebagai bagian
campuran untuk aluminium (Amanto dan Daryanto, 2003).
Magnesium sering digunakan dalam penelitian sebagai bahan dasar
untuk material implan. Kelebihan dari magnesiumadalah memiliki
sifat yang sangat ringan dan kekuatan yang tinggi. Sifat yang
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ringan sangat bermanfaat sebagai material implan dikarenakan
dapat mengurangi berat dari tubuh, sedangkan kekuatan yang
tinggi juga berfungsi untuk menahan beban dari tubuh manusia.
Magnesium memiliki kelemahan laju korosi yang cukup tinggi
yang memungkinkan akan mengurangi sifat mekaniknya sebelum
tulang tumbuh total. Penurunan sifat mekanik ini dapat memicu
implan tidak kuat menahan beban tubuh sehingga tulang yang
patah dapat bergeser dan ada kemungkinan implan itu sendiri
mengalami patah. Oleh karena itu perlu dilakukan pengontrolan
laju korosi dengan merekayasa permukaannya agar material
magnesium memiliki ketahanan oksida yang dapat bertahan
sampai pertumbuhan tulang sempurna (Tiang dkk, 2016). Salah
satu metode yang biasanya digunakan adalah Plasma Electrolitic
Oxidation (PEO).

PEO atau biasa disebut micro arc oxidation (MAQ) adalah
metode yang paling efektif untuk menigkatkan korosi dan
ketahanan aus logam dengan membentuk ketebalan dan kerapatan
lapisan yangsesuai pada paduanmagnesium (Qiu dkk, 2015). Cara
kerja dari metode ini sama dengan anodizing yaitu dengan
mengalirkan arus ke spesimen menggunakan media larutan
elektrolit. Hasil lapisan oksida dari proses ini berupa lapisan
keramik yang memiliki sifat keras dan tahan terhadap korosi.
Lapisan oksida yang terbentuk biasanya tergantung pada larutan
elektrolit dan aditif yang digunakan. Penggunaan sodium silikat
pada larutan elektrolit dapat membentuk fasa MgO dan Mg,SiO,
(Forsterite). Beberapa penelitian juga menggunakan aditif berupa
gliserol untuk mengurangi dan memperkecil porositas pada lapisan
oksida.

Sehingga berdasarkan adanya permasalahan-permasalahan
diatas, maka dilakukan literature review untuk mengulas pengaruh
penambahan gliserol dalam proses PEO terhadap morfologi dan
ketahanan oksida paduanmagnesiumuntuk aplikasiimplantulang.

BAB | PENDAHULUAN
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1.2 Perumusan Masalah
Rumusan masalah pada literature review ini adalah sebagai
berikut:
1. Bagaimana pengaruh penambahan gliserol pada proses PEO
terhadap fasa lapisan oksida pada paduan magnesium?
2. Bagaimana pengaruh penambahan gliserol pada proses PEO
terhadap morfologi lapisan oksidapadapaduan magnesium?
3. Bagaimana pengaruh penambahan gliserol pada proses PEO
terhadap laju degradasi pada paduan magnesium?

1.3 Batasan Masalah

Batasan masalah dibuat agar literature review ini
memperoleh hasil pembahasan yang baik dan sesuai dengan topik,
dimana jenis elektrolit dasar yang digunakan diabaikan, jenis
power supply yang digunakan juga diabaikan dengan kondisi arus,
tegangan, frekuensi dan waktu proses yang dianggap konstan.

14 Tujuan
Adapuntujuan adanya literature review ini adalah sebagai
berikut:
1. Mengetahui pengaruh penambahan gliserol pada proses
PEO terhadap fasa lapisan oksida pada paduan magnesium.
2. Mengetahui pengaruh penambahan gliserol pada proses
PEO terhadap morfologi lapisan oksida pada paduan
magnesium.
3. Mengetahui pengaruh penambahan gliserol pada proses
PEO terhadap laju degradasi pada paduan Magnesium.

15 Manfaat

Dengan adanya literature review ini diharapkan memberi
manfaat sebagai referensi dalam penelitian selanjutnya tentang
pengaruh penambahan gliserol terhadap morfologi lapisan dan
ketahanan oksidasi menggunakan metode Plasma Electrolytic
Oxidation (PEO) pada material paduan Magnesium untuk aplikasi
biodegradable implant.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Tulang

Ditinjau dari segi ilmu material, kompleksitas tulang dapat
dijabarkan sebagai suatu komposit yang terdiri dari matriks
kolagen (polimer) yang diperkuat oleh kristal hidroksiapatit
(keramik) berskala nanometer dengan fraksi volume 50%
(Smallman dan Bishop, 1999). Tulang merupakan kerangka yang
menyokong struktur tubuh manusiadan memberi kekuatan untuk
mempertahankan bentuk tubuh. Tulang juga dapat berfungsi
sebagai pelindung organ-organ vital yang ada didalam tubuh
manusia, seperti jantung, paru-paru, dan hati. Di dalam tubuh
manusia dewasa terdapat 206 jenis tulang yang saling menyusun
membentuk sebuah kerangka besar. Kerangka besar dari tulang
manusia dapat dilihat pada Gambar 2.1.

Clavicle
Scapula
Stemum
Rib Sk

Humerus
Radius Wium %
Ulna Ischium o

Carpal

Metacarpal

Phalange

Femur
Patella
Tibia
Fibula

Gambar 2.1 Kerangka besar tulang (Kroemer dkk, 2010).
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Kroemer dkk (2010) membedakan tulang manusia menjadi
dua yaitu tulang flat axial dan tulang panjang. Contoh tulang flat
axial berupatulang tengkorak, tulang dada dan tulang rusuk, serta
tulang panggul. Sedangkan tulang panjang adalah tulang pada
lengan dan kaki yang pada dasarnya memiliki bentuk silinder
dengan kedua ujung berbentuk bulat. Tulang pada masa anak-anak
memiliki kandungan mineral relatif rendah dibandingkan dengan
tulangorangdewasa. Kandungan mineral yang banyak menjadikan
tulang memiliki sifat lebih keras, getas, dan kuat yang dapat
menopang tubuh.

Tulangbukanlahentitas yangstatis, tetapi dinamis, danakan
terus menerus mengalami peremajaan dimana tulang yang “tua”
diserap kembali dan digantikan oleh tulang baru (Smallman dan
Bishop, 1999). Dengan bertambahnya usia, tulang akan
berkembang dari yang bersifat lunak menjadi tulang yang keras,
kuat, dan kompak. Pertumbuhan ini berlangsung sampai sekitar 30
tahun (Kroemer dkk, 2010). Apabila tulang mengalami patah atau
fraktur, maka jaringan tulang akan mengalami proses remodelling
mebentuk tulang baru. Proses ini membutuhkan waktu dalam
beberapa bulan agar tulang tumbuh sempurna.

2.2 Fraktur

Jaringan tulang rentan terhadap fraktur akibat dari trauma,
patologi dan resorpsi (Sheikh dkk, 2015). Patah tulang atau fraktur
dapat didefinisikan sebagai kerusakan atau putusnya kontinuitas
dari jaringan tulang sehingga tidak bisa lagi menopang kinerja
tubuh manusia. Pada dasarnya, fraktur disebabkan akibat adanya
beban kejut (benturan) pada tulang atau beban yang sangat besar
yang melebihi beban maksimal yang bisa diterimaoleh tulang.

Fraktur juga bisa terjadi pada tulang manusia yang
mengalami pembebanan secara berulang, biasanya terjadi pada
seseorang yang memiliki program latihan yang melelahkan seperti
padaatlet, penariatau personil militer (Solomon dkk,2010). Beban
tinggi menciptakan deformasi kecil yang mengawali proses
remodelling yang normal. Ketika tegangan dan deformasi terjadi
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berulang dan berkepanjangan, maka resorpsi akan terjadi lebih
cepat dari pada perbaikan tulang sehingga membuat area tersebut
rentan terhadap fraktur. Contoh dari fraktur sendiri dapat dilihat
pada Gambar2.2.

Gambar 2.2 Patah tulang atau fraktur (Solomon dkk, 2010).

Patah tulang atau fraktur diklasifikasikan menjadi 4 grade

(Solomon dkk, 2010), yaitu:

a.

b.

C.

Grade 0; patah tulang yang sangat sederhana dengan sedikit
atau tidak adacidera pada jaringan lunak.

Grade 1; patah tulangdenganmemar padakulitdan jaringan
subkutan.

Grade 2; patah tulang dengan memar pada jaringan lunak
yang dalam dan ada pembengkaan.

. Grade 3; cedera yang sangat parah dengan kerusakan

jaringan lunak dapat mengancam sindrom kompartemen.
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2.3 Implan Tulang

Untuk memperbaiki tulang yang patah, patahan tulang harus
dihimpit menjadi satu selama proses penyembuhan alami berjalan,
biasanya selama beberapa bulan (Smallman dan Bishop, 1999).
Paduan logam banyak digunakan sebagai bahan implan seperti
pelat, pen, dan sekrup karena dianggap memiliki kekuatan dan
kekakuan yang dipersyaratkan. Konsep dasar penggunaan
biomaterial sebagai implan adalah dapat bertindak sebagai
perancah sel atau jaringan disekitarnya untuk tumbuh sehingga
membantu proses regenerasi pembentukan tulang baru (Sheikh
dkk, 2015). Hal yang juga sangat penting yang perlu diperhatikan
dalam biomaterial implan adalah sifat biokompatibilitasnya, yaitu
kemampuan material tersebut menyesuaikan di dalam tubuh dan
dapat bekerja sesuai dengan penerima tanpa menyebabkan
kerusakan pada jaringan disekitarnya. Setelah pertumbuhan tulang
selesai, material implan ini perlu dikeluarkan agar tulang tidak
terhimpit dan dapat mengurangi kekuatan dari tulang itu sendiri.
Penanaman material implan pada tulang manusia dapat dilihat pada
Gambar 2.3.

Gambar 2.3 Penanaman implan pada tulang manusia
(Solomon dkk, 2010).
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Biomaterial merupakan jenis material yang digunakan di
bidang kedokteran atau medis, biasanya akan bersentuhan
langsung dengan jaringan hidup di dalam tubuh sebagai implan.
Biomaterial pertama yang dikenal manusia adalah material
penambal gigi (Smallman dan Bishop, 1999). Penggunaan
biomaterial biasanya untuk menambah atau mengganti
keseluruhan atau sebagian suatu sistem jaringan atau organ di
dalam tubuh manusia yang mengalami kerusakan. Hal ini bertujuan
agar yang di ganti bisa berjalan normal dan tidak mempengaruhi
Kinerja fungsi tubuh lainnya.

Agar pemakaian biomaterial bisa berhasil, desain rekayasa,
proses pembuatan, dan pemilihan material harus tepat. Selain
desain yang sempurna dan pembuatan yang penting, material yang
digunakan juga harus tetap mampu memenuhi sifat yang
diperbolehkan dan juga harus biokompatibel (Smallman dan
Bishop, 1999). Jenis biomaterial sendiri yang biasa digunakan
adalah polimer, keramik, logam, dan komposit. Keuntungan dan
kelebihan dari jenis-jenis biomaterial tersebut dapat dilihat pada
Tabel 2.1. Penggunaan material logam memiliki peranan yang
sangat penting sebagai biomaterial untuk memperbaiki atau
mengganti jaringan tulang yang mengalami kerusakan. Hal ini
dikarenakan sifat mekanik berupa kekuatan yang tinggi dan
ketangguhannyaserta sifat bikompatibilitinya yang baik. Berikut
merupakan persyaratan yang harus dimiliki material sebagai
implan (Sutowo dkk, 2014):

a. Biocompatible, material harus dapat diterima oleh tubuh tanpa
ada penolakan.

b. Material memiliki laju degradasiyangrendahagar implan dapat
bertahan selama proses penyembuhan tulang.

c. Memiliki Mechanical properties yang menyerupai tulang agar
ketika implan digunakan dapat memenuhi funsgsi sebagai
pengganti tulang yang rusak ketika diberi pembebanan.

d. Bioactive, yaitu implan dapat merangsang pertumbuhan tulang
ataupun dapat menyatu dengan jaringan di dalam tubuh.
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Tabel 2.1 Perbandingan jenis-jenis biomaterial (Park, 2007).

No Material Keuntungan Kelemahan Contoh

1. Polimer (nylon, Resilient, mudah Hip socket,
silicone mudah terdeformasi, blood
rubber, difabrikasi  sifat mekanis Vessels
polyester, kurang baik
polytetrafur
oethylene,
etc)

2. Logam ( Tidan Kuat, Dapat terkorosi,Prostetik
paduannya, tangguh, padat (densitas orthopedi,
paduan Co-Cr, danulet tinggi) alat- alat
Au, Ag, bedabh,
stainless steels, dental root
dil) implant

3. Keramik Sifat Getas, lemah  Dental root
(@lumina biokompatibilitpada tegangan implant,
zirconia, astinggi tarik crown
kalsium implant, fill
phosphate yang bone
mengandung
hydroxiapatite,
karbon)

4. Komposit Kuat, sifat Sulitdibuat Bone
(karbon-karbon, bervariasi cement,
wire or fiber dental
reinforced bone resin
cement)

Berdasarkan performa dari sifat degradasinya, biomaterial
yang digunakan sebagai implan tulang diklasifikasikan menjadi
dua, yaitu material bio-inert dan material biodegradable (Sheikh
dkk, 2015).
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Material bio-inert telah digunakan sejak lama sebagai
implan dan memiliki kelebihan kekuatan yang tinggi serta sifat
tahan korosinya yang sangat baik. Material bio-inert saat ini yang
umum digunakan adalah stainless steel, titanium, dan paduan
berbasis kobalt-kromium. Tetapi penggunaan dari material tersebut
tidak dapat teruarai secara alami didalam tubuh manusia. Hal ini
menyebabkan perlu dilakukan operasi lagi untuk mengeluarkan
implan. Tentu ada biaya tambahan yang harus dikeluarkan serta
ada kemungkinan tubuh terinfeksi karena operasi yang berulang-
ulang. Selain itu modulus elastisitas dari material-material tersebut
tidak cocok dengan tulang alami yang dapat menghasilkan efek
stress shielding yang dapat mengurangi stimulasi pertumbuhan dan
remodellingtulang (Staiger dkk, 2006). Sehingga dapat membatasi
pengaplikasiannya sebagai biomaterial implan pada tulang.

Material biodegradable adalah material yang dapat terurai
secara alami didalam tubuh manusia. Penggunaan dari material
jenis ini sangat menguntungkan dikarenakan dapat mengurangi
biaya dan infeksi yang disebakan karena adanya operasi
pengangkatanimplan. Biodegradable polimer, keramik, dan logam
adalah tiga jenis utama dari bahan-bahan yang dapat terurai dan
penggunaanya yang luas (Sheikh dkk, 2015).

Baru-baru ini dikembangkan penggunaan material implan
yang bisa terdegradasi di dalam tubuh manusia. Salah satu jenis
material tersebut adalah magnesium dan paduannya. Magnesium
adalah jenis material logam yang mempunyai sifat biodegradibily
yang sangat baik. Material ini bisa terurai didalam tubuh manusia
tanpa menyebabkan toksik terhadap sel dan jaringan disekitamya.
Selain itu magnesium memiliki massajenis yang sangat ringan dan
memiliki kekuatan yang tinggi. Sifat mekanik dari magnesium
hampir menyerupai sifat mekanik dari tulang sehingga material ini
cocok untuk digunakan sebagai implan. Tabel 2.2 menunjukkan
perbandingan sifat mekanik antara tulang dan beberapa material
logam yang sering digunakan sebagai implan.
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Agar berhasil, implan yang ditanamkan tidak boleh
menyebabkan respons abnormal pada jaringan sekitar dan tidak
boleh menghasilkanefektoksik. Material biodegradable harus bisa
berfungsi sesuai dengan peranannya sebagai implan sambil
melepaskan produk degradasi yang biokompatibel dan tidak
mengganggu penyembuhan jaringan (Sheikh dkk, 2015).
Kemampuan degradasi biomaterial yang ditanamkan
memungkinkan ruang untuk membentuk jaringan tulang yang baru
tidak hanya tumbuh di sepanjang permukaan implan, tetapi juga
masuk kedalam matriks bersama dengan pembuluh darah sehingga
memungkinkan untuk pembentukan tulang depan dengan
dukungan oksigen demi keberlangsungan regenerasi jaringan.

24 Magnesium

Magnesium dan paduannya merupakan salah satu jenis
material logam non ferrous yang sangat ringan. Pada tabel
periodik, magnesium memiliki nomor atom 12, simbol kimia Mg,
dan berat atom 24,305. Magnesium sendiri memiliki massa jenis
sebesar 1,8 g/lcm?, kekuatan yang tinggi, modulus elastisitas besar
(Xu dkk, 2019) yang menjadikan material ini cocok di gunakan di
duniamedis sebagai bahanimplan. Magnesiumdapatdilebur pada
temperatur 650°C, warna material ini adalah putih perak dan
merupakan material penghantar panas dan arus yang baik. Logam
ini telah dibuat pada tahun 1930an dengan menggunakan metode
elektrolisa pada campuran kloridanya yang terfusikan. Setelah itu
Kira-kira pada tahun 1956, digunakan metode yang diberi nama
Pidgeon, padametode ini campuran dolomit yang dikalsinasikan
dan ferosilikon yang berbentuk bubuk direduksi didalam kondisi
vakum dengan kondisi temperatur yang tinggi (Surdia dan
Shinroku, 2005).

Kandungan magnesium di dalam tubuh manusia tidak
memiliki sifat toksik, dalam kadar tertentu magnesium diperlukan
untuk membantu reaksi metabolisme. Magnesium merupakan
kation paling melimpah keempat didalam tubuh manusia, dengan
perkiraan 1 mol magnesium disimpan didalam tubuh manusia
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normal dewasa dengan berat 70 kg, dan sekitar setengah dari total
magnesium ada pada jaringan tulang (Staiger dkk, 2006). Hal ini
memberi keuntungkan bagi tubuh dengan penggunaan magnesium
sebagai material implan. Implan magnesium memiliki angka laju
korosi yang tinggi sebesar 19-44 mg/cm?/hari untuk total area
muka implan seluas 9 cm? (Song dan Guangling, 2007). Aplikasi
magnesium sebagai implan dalam tubuh manusia sangat banyak,
misalnya sebagai Stent, sekrup fiksasi tulang, bone fixation, dan
alat penutup luka. Aplikasi dari magnesium ini dapat dilihat pada
Gambar 2.4.

Gambar 2.4 Beberapa contoh aplikasi magnesium sebagai

biomaterial (a) ring cardiovascular, (b) Magnezix screw, (c)

microclip, (d) biodegradable implan tulang and (e) wound-
closing devices (Mousa dkk, 2016).

Sifat biodegradability yang baik dari magnesium telah
menarik perhatian para peneliti untuk menghindari pembedahan
sekunder dalam mengeluarkan bahan implan setelah proses
penyembuhan. Namun biodegradasi ini perlu di kontrol agar
implan bisa bertahan selama pertumbuhan jaringan tulang. Tingkat
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degradasi yang tinggi dapat menghambat pembentukan tulang,
menurunkan bioactivity, dan menurunkan sifat mekaniknya
(Mousa dkk, 2016). Untuk mengatasi permasalahan tersebut perlu
adanya perlakuan khusus untuk memperbaiki sifat degradasi
magnesium sebelum diaplikasikan sebagai implan didalam tubuh.
Merekayasa permukaan dari magnesium merupakan salah satu
metode yang efektif untuk memperbaiki ketahanan degradasinya.
Beberapajenis Surface Treatment yangtelah dikembangkanadalah
Anodic Oxidation, Chemical Convertion Coatings, Plasma
Electrolytic Oxidation (PEO), Electroplating dan Electro-less
Plating, dan Vapor Phase Deposition (Han dkk, 2017).

25 Paduan Magnesium

Pemilihan unsur paduan dari magnesium sangat penting
karena dapat meberikan dampak terhadap sifat dari magnesium.
Penambahan unsur paduan ini dapat memperbaiki sifat mekanik
seperti kekuatan, kekerasan, keuletan serta dapat meningkatkan
ketahanan terhadapap laju degradasi. Selain itu, penambahan unsur
paduan juga dapat mempengaruhi sifat biokompatibility dari
magnesium, sehingga perlu mengetahui fungsi dan pengaruh unsur
paduan di dalam tubuh manusia sebelum diaplikasikan sebagai
implan. Beberapa unsur yang sering digunakan sebagai paduan
magnesium adalah aluminium, Kkalsium, zink, zirkonium,
strontium, dan beberapa unsur logam tanah jarang (RE) seperti
yttruun, gadolinium, lanthanum, dan dysprosium (Riaz dkk, 2018).

Aluminium merupakan unsur paduan yang sering
ditambahkan pada paduan magnesium dan konsentrasinya sekitar
2 sampai 9% berat dalam paduan Mg-Al yang digunakan secara
komersial. Penambahan Al betujuan untuk meningkatkan kekuatan
dan ketahanan korosi (Riaz dkk, 2018). Paduan Mg-Al juga
membuat sifat castability dari paduan sangat baik, hal ini
ditunjukkan dengan penurunan temperatur garis solidus dan
liquidus seiring dengan meningkatnya persentase dari aluminium.
Kandungan Al dalam Mg secara langsung dapat mem pengaruhi
laju korosi paduan dimana dengan peningkatan kadar Al laju korosi
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akan menurun. Alasan peningkatan ketahanan korosi ini adalah
adanya pembentukan lapisan Al,O3 yang tidak bisa larut didalam
larutan klorida.

Selain Al, unsur Zn juga ditambahkan sebagai unsur paduan
dari magnesium. Penambahan unsur Zn dalam Mg dapat
meningkatkan kekuatan dari magnesium. Dalam hal laju korosi,
paduan Mgdan Zn menujukkan ketahanan korosi yang lebih baik
dibandingkan dengan magnesium murni (Riaz dkk, 2018). Unsur
Zn dalam paduan dapat meningkatkan batas toleransi pengotor
seperti Fe, Ni, dan Cu yang secara efektif dapat mengurangi
kemungkinan terjadinya korosi galvanik. Alasan lain penambahan
ini didasari karena Zn merupakan elemen paling melimpah di
dalam tubuh manusia daan merupakan elemen yang penting.
Sehingga penambahan Zn pada paduan magnesium memberi
manfaat bagi tubuh dan tidak menurunkan sifat biokompatibilitas
dari implan. Pada Tabel 2.3 ditunjukkan beberapa jenis paduan
magnesium dan unsur paduannya.
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Pada penggunaannya sebagai biomaterial, paduan Mg-Al-
Zn sangat banyak digunakan sebagai bahan implan seperti AZ31,
AZ61, dan AZ91. Paduan ini memiliki kekuatan yang tinggi dan
juga memiliki ketahana korosi yang cukup baik. Diantara ketiga
paduan tersebut, AZ31 merupakan paduan yang memiliki
ketahanan korosi yang paling baik (Riaz dkk, 2018). Magnesium
AZ31 merupakan paduan yang sering digunakan sebagai bahan
penelitian untuk aplikasi biomedis karena kandungan aluminium
yang lebih sedikit daripada magnesium seri AZ lainnya (Mert,
2017). Unsur aluminiumini dikenal beracun bagi tubuh manusia
sehingga kadar dalam paduan perlu dibatasi.

Paduan AZ31 memiliki kandungan Al sebesar 3% dan Zn
sebesar 1%. Paduan Al dan Zn ini membantu menambah kekuatan
dan ketahanan korosi dibandingkan dengan magnesium mumi.
Akan tetapi kandungan Al di dalam paduan harus dikontrol, karena
apabila konsentrasinya cukup banyak maka dapat mengurangi
sifat biokopatibilitas dari implan. Hal ini disebabkan karena AI**
pada paduan dapat berikatan dengan fosfat inorganik didalam
tubuh. Sehingga tubuh kekurangan fosfat dan dapat mengakibatkan
kerusakan pada otot. Jumlah normal Al yang ada di dalam tubuh
manusia harus dibatasi dalam 300 mg dan level pada darah 2,1-4,8
po/l. Jumlah yang berlebihan juga dapat menyebabkan gangguan
neurotoksisitas seperti penyakit Alzheimer, demensia, dan pikun
(Chen dkk, 2019).

2.6 Plasma Electrolytic Oxidation (PEO)

Plasma Electrolytic Oxidation (PEO) merupakan salah satu
metode Surface Treatment elektrokimia yang ditandai dengan
penggunaan voltase tinggi (100-600V) dalam elektrolit alkali
untuk menghasilkan lapisan oksida berupa keramik pada paduan
aluminium, magnesium, dan titanium (Olmo dkk, 2019). Metode
ini juga sering disebut dengan Micro Arc Oxidation (MAO) yang
merupakan salah satu jenis dari proses anodizing. Proses PEO
dapat menggunakan power supply jenis DC maupun AC.
Ketebalan lapisan dapat berkisar 5 hingga 200 pm, biasanya
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lapisan oksida yang tebentuk tergantung pada waktu proses dan

tegangan yang diberikan (Mousa dkk, 2016). Prinsip kerja dari

PEO dapatdilihat pada Gambar 2.5 dimana spesimen yang akan

dilapisi bertindak sebagai anoda, sedangkan tangki stainless steel

sebagai katoda.

M =

o0 oo

380V 50Hz

Gambar 2.5 Skema proses PEO: (1) tangki stainless steel; (2)
Thermocuple; (3) mixer; (4) Power Supply; (5) Spesimen;
(6) cooling System; (7) Insulating Plate (Jiang dan Ge, 2013).

Gambar 2.6 menunjukkan mekanisme dari proses pelapisan
PEO pada substrat paduan magnesium. Pertumbuhan lapisan
terdapat tiga jenis proses yaitu reaksi elektrokimia, reaksi kimia
plasma, dan difusi termal. Pada awal proses PEO, potensial listrik
yang sesuai digunakan pada magnesium untuk membentuk lapisan
oksida MgO pada permukaan (Gambar 2.6(a)). Karena
permukaan terpasivasi oleh lapisan oksida yang bersifat
nonkonduktif, tegangan antara substrat dan elektrolit meningkat
dengan cepat dan lapisan oksida mulai menebal (Gambar 2.6(b))
dan dalam beberapa menit tegangan mencapai beberapa ratus volt.
Tegangan ini meningkat sampai terjadi plasma discharge yang
sangat singkat dan kecil (Gambar 2.6(c)). Discharge ini
menghasilkan reaki plasma lokal dengan kondisi temperatur dan
tekanan tinggi yang memodifikasi pertumbuhan oksida dan terjadi
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proses metalurgi pada lapisan oksida yang tebentuk. Oksida cair
dikeluarkan dari permukaan substrat ke permukaan lapisan dan
dengan cepat dipadatkan dan terkristalisasi ulang oleh larutan
elektrolit (Gambar 2.6(d)). Akibatnya penguraian logam
hidroksida menjadi oksida dan pembentukan senyawa kompleks
dapat terjadi (Gambar 2.6(e)) (Hussein dkk, 2013).
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Gambar 2.6 Mekanisme pembentukan lapisan keramik selama
proses PEO (Hussein dkk, 2013).

Pada tahap awal proses PEO, tegangan meningkat dengan
seiring bertambahnya waktu, masih belum ada percikan tetapi
hanya ada beberapa gelembung kecil oksigen (reaksi (1)) muncul
pada permukaan sampel (anoda), yang menunjukkan bahwa
substrat paduan magnesium mulai larut (reaksi (2)) dan

membentuk passive film yang tipis pada permukaan (Qiu dkk,
2015).

R B
40H 2H,0 + 0, +4e 2.1)
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Mg — ™ Mg* +2¢ 2.2)

Dengan adanya efek dari tegangan anodik, coacervate
anionik terbentuk dalam batas larutan magnesium/elektrolit
Ketebalan coacervate meningkat dengan bertambahnya voltase.
Ketika ion Mg?* cukup menumpuk pada permukaan
substrat/elektrolit, maka ion akan berikatan dengan SiOs* dan OH
membentuk Mg(OH), dan Mg,SiO, dalam larutan coacervate.
Karena temperatur dalam area lebih tinggi dari 1000°C, maka
Mg(OH), dalam lapisan film akan terdekomposisi menjadi MgO
dan H,0. Oleh karena itu Mg,SiO, dan MgO akan terdeposit pada
permukaan, dan menghasilkan pertumbuhan lapisan oksida (Qiu
dkk, 2015).

2Mg?* + 20H—* Mg(OH),

(2.3)
IM@?* + SiOg + 20H >  Mg,Si0; + H,0 24
—

Dalam proses PEO, larutan alkali digunakan sebagai dasar
elektrolit karena suscebility passivasi yang tinggi terhadap paduan
magnesium. Berbagai aditif juga ditambahkan ke larutan alkali
untuk menigkatkan konduktivitas listrik dan meningkatkan
kualitas lapisan keramik (Joni 2016). Logam alkali hidroksida
(seperti NaOH dan KOH) umumnya digunakan untuk
menyesuaikan pH, senyawa ini juga meningkatkan konduktivitas
larutan yang akan digunakan pada proses PEO (Darband dkk,
2017). Penambahan berbagai senyawa lain pada elektrolit juga
perlu diperhatikan sesuai dengan pengaplikasiannya, hal ini
dikarenakan senyawa yang ditambahkan dapat menyebabkan
variasi sifat dari lapisan. Selain itu, yang dapat memengaruhi dari
hasil lapisan oksida ini adalah voltase yang digunakan dan lama
waktu proses pelapisan.
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Mikro discharges terjadi pada paduan magnesium ketika
tegangan yang diberikan melebihi potensial dielectrick
breakdownnya, pada kondisi ini lapisan keramik oksida akan
terbentuk pada substrat (Jiang dan Ge, 2013). Akibat tegangan
yang tinggi, plasma discharge muncul disekitar spesimen.
Perubahan proses terjadinya discharge terhadap fungsi perubahan
waktu ditunjukkkan pada Gambar 2.7. Nampak pada gambar
seiring dengan bertambahnya waktu proses PEO maka spark
menjadi lebih cerah dan konsentrasi spark pada permukaan
spesimen lebih banyak.

Original 60s 90s

150s 200s 250s 300s

Gambar 2.7 Permukaan substrat magnesium saat proses PEO
dengan bertambahnya waktu (Jiang dan Ge, 2013).

Metode PEO untuk paduan magnesium memiliki banyak
keuntungan (Jiang dan Ge, 2013), diantaranya adalah:

a. Lapisan yang terbentuk memiliki sifat ketahanan aus yang
baik dan lebih tahan korosi.

b. Tidak merusak sifat mekanik dari substrat.

c. Kekuatan ikatan metalurgi antara lapisan dan substrat yang
tinggi.

d. Peralatan sederhana dan mudah dioperasikan.
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e. Biaya yang dikeluarkan rendah karena tidak memerlukan
kondisi vakum atau pelindung gas.
f.  Metode ini ramah lingkungan.

2.7 Gliserol

Gambar 2.8 Struktur molekul gliserol (Quispe dkk, 2013).

Gliserol merupakan komponen utamadari Trigliserida yang
ditemukan dalam lemak hewan, minyak sayur, atau pada minyak
mentah (Quispe dkk, 2013). Gliserol memiliki rumus kimia
CsHsO; dengan massa jenis 1,26 g/cmd, titik didih dari senyawa ini
adalah 290°. Gambar 2.8 menunjukkan struktur molekul dari
gliserol. Gliserol memiliki tiga gugus fungsi hidroksil yang
membuat kelarutannya tinggi didalam air dan memiliki sifat
hydroscopic. Gliserol juga mampu memecah senyawa garam
anorganik danyangterpentinggliserol adalahlarutan organik yang
tidak berbahaya (Qiu dkk, 2015). Pada beberapapenelitian, gliserol
digunakan sebagai bahan aditif yang dimasukkan ke dalam larutan
elektrolit pada proses PEO karena dapat memodifikasi kerapatan
arus untuk mempengaruhi morfologi dan properties dari lapisan
keramik yang terbentuk. Sifat kimia dan fisika dari gliserol sendiri
dapat dilihat pada Tabel 2.4.
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Mikro poros dan microcracks pada permukaan lapisan
keramik dapat dikurangi ukuran dan jumlahnya dengan
menambahkan gliserol kedalam larutan elektrolit yang
mengandungsodiumsilikatdan NaOH. Dengan menjadi pengganti
molekulair ketika diabsorpsi pada permukaananodadan juga pada
anion yang dihasilkan oleh larutan natrium silikat, gliserol
membuat spark lebih kecil tetapi lebih sering terjadi pada proses
PEO (Darband dkk, 2017). Absorpsi gliserol ini dapat
mempengaruhi pelepasan spark untuk menghindari sintering
parsial selama proses PEO (Qiu dkk, 2015).

Di dalam elektrolit dasar, pelepasan discharge sangat besar
karena energi yang tinggi dan ketidakstabilan proses pelapisan
yang menyebabkan pembentukan mikropori yang lebih besar.
Selain itu, discharge terjadi berulang-ulang padatempatyang sama
yang menyebabkan banyak cacat pada lapisan keramik yang
terbentuk. Namun penambahan gliserol ke dalam larutan elektrolit
dasar menimbulkan stabilitas proses oksidasi dan banyaknya
discharge yang intensif dengan ukuran kecil pada permukaan
selama proses perlakuan yang menghasilkan pori-pori homogen
dalam ukuran dan distribusi yang lebih kecil (Wu dkk, 2009).

Berdasarkan konfigurasi kesetimbangan gliserol yang
teradsorpsi pada permukaan Mg, dapat diketahui bahwa hidroksil
dapat diserap pada permukaan Mg. Akibatnya, bagian permukaan
Mg yang terekspos dapat dikurangi dengan gliserol, hal ini
mencegah molekul air berkontak dengan permukaan Mg. Molekul
organik ini (gliserol) dapat meningkatkan ketahanan permukaan
dan mengurangi permukaan yang aktif selamaproses PEO. Selain
itu pusat discharge juga lebih kecil dan lebih soft serta diameter
poros discharge pada lapisan oksida menurun (Qiu dkk, 2015).

Molekul gliserol yang teradsorpsi pada interface
ditunjukkan pada Gambar 2.9 (b). Gliserol adalah cairan polar
dengan banyak gugus hidroksil yang bebas dan polar yang kuat,
konstanta dielektrik dan aktivitas permukaan yang tinggi pada
interface solid-liquid. Hal ini memungkinkan substitusi molekul
H,O terbentuk pada interface anoda-elektrolit dalam elektrolit
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dasar sampai batas tertentu yang menurunkan tegangan interfacial
padat-cair (Gambar 2.9 (d)). lon silikat (yang diperoleh dari
larutan dasar) dan gliserol memiliki struktur yang sama dengan
gugus OH. Jadi, gaya tolak menolak antar molekul pada interface
dan silikat berkurang dengan adanya adsorpsi dari gliserol.
Sehingga pada anoda dapat menghambat area discharge untuk
menghidari sintering persial (Qiu dkk., 2015).
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Gambar 2.9 llustrasi distribusi SiO;2- pada anoda/elektrolit (a)
elektrolit dasar (b) elektrolit dasar dengan gliserol (c) mekanisme
discharge padaelektrolit dasar (d) mekanisme discharge pada
elektrolit dasar dengan gliserol (Qiu dkk, 2015).

Penambahan gliserol pada larutan elektrolit juga dapat
meningkatkan komposisi MgO pada lapisan oksida, serta membuat
lapisan lebih padat dengan pori-pori yang lebih seragam. Lapisan
keramik yang terbentuk juga dapat meningkatkan kekerasan,
menurunkan kekasaran, dan kristalisasi yang baik (Li dkk 2008).
Akan tetapi, ketika jumlah gliserol yang ditambahkan cukup
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banyak dapat menghambat pertumbuhan lapisan oksida dan
performa dari lapisan menjadi buruk. Sehingga perlu mencari
komposisi terbaik dari gliserol untuk ditambahkan ke dalam
larutan elektrolit agar mendapatkan hasil yang maksimal.

2.8 Pengujian Polarisasi

Korosi (degradasi) dari suatu logam terjadi karena adanya
proses elektrokimia pada logam di dalam larutan. Reaksi
elektrokimia ini dapat digunakan untuk menentukan perilaku
korosi logam, salah satunya yaitu berdasarkan hubungan antara
potensial dan arus anodik atau katodik dengan menggunakan
metode polarisasi potensiodinamik (Suryaningsih dkk, 2015).
Peralatan pengujian yang digunakan berupa potensiostat dengan
menggunakantiga sistem elektroda yaitu elektroda kerja, elekiroda
acuan (reference electrode), dan elektroda bantu (auxiliary
electrode). Elektroda kerja merupakan material yang akan diteliti
(anoda), elektroda bantu dapat berupa grafit atau emas yang
berfungsi sebagai penutup sirkuit dan mengangkut arus pada saat
proses, sedangkan elektroda acuan dapat berupa Ag/AgCl yang
berfungsi untuk membandingkan potensial elektroda kerja.

Padaalat potensiostat, pengukuranarusselama proseskorosi
dapatdilakukandengan memberikan potensial atau tegangan listrik
yang telah ditentukan nilainya kepada spesimen (Suryaningsih
dkk, 2015). Pada dasarnya korosi dapat didefinisikan sebagai kurva
tegangan fungsi arus yang disebut sebagai polarisasi. Timbulnya
produk korosi pada permukaan logam dapat disebabkan adanya
polarisasi yang merupakan salah satu bentuk reaksi korosi.
Sedangkan potensial polarisasi merupakan kondisi pada keadaan
kesetimbangan logam dengan ion didalam elektrolit yang
menghasilkan adanya selisih antara potensial terapan terhadap
potensial korosi logam (Aditya dkk, 2020).

Berikut Gambar 2.10 merupakan kurva hasil uji polarisasi
pada suatu spesimen. Pada gambar dapat diketahui sumbu x
merupakan potensial polarisasi dari anodik dan katodik sedangkan
sumbu y merupakan rapat arus korosi dari spesimen. Nilai arus
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korosi ini dapat diperoleh dengan eksplorasi kurva potensisal
dengan logaritma yang didapatkan dengan menentukan titik
perpotongan dari kedua garis garis reaksi oksidasi dan reaksi
reduksi pada garis potensial korosi yang ada pada grafik (Ecor)
(Aditya dkk, 2020).
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Gambar 2.10 Kurva pofarisasi (Chamberlain dan
Trethewey,1991).

Berikut merupakan persamaan potensial polarisasi anodik
dan katodik;

Nk =Pk log ix— Pk log iy (2.6)
Na=palogi.— Lalog iy (2.7)

Dimana:

I« = potensial polarisasi kotodik

I]« = potensial polarisasi anodik

ik = rapat arus katodik

i« = rapat arus anodik

io = rapat arus korosi pada kesetimbangan
B = beta anodik

Bk =Dbeta katodik
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Kesimpulan dan Saran

Gambar 3.1 Diagram Alir

Metode Penelitian
Metode penelitian yang digunakan pada rancangan tugas

akhir adalah sebagai berikut:
1. Studi literatur

33

Pada metode ini dilakukan dengan mencari sumber-sumber
berupabuku, jurnal, paten, serta penelitian sebelumnyayang
serupa tentang pelapisan oksida (PEO) pada paduan
magnesium dengan pengaruh penambahan gliserol pada
elektrolit dasar untuk aplikasi material implan pada tulang.
Diskusi

Diskusi dilakukan dengan pihak-pihak terkait untuk
menambah wawasan dan informasi yang dibutuhkan dalam
literature review ini.

Analisis dan perbandingan

Dilakukan untuk menganalis dan membandingkan hasil
penelitian dari setiap sumber untuk memperoleh kesimpulan
yang terbaik.

Preparasi Spesimen dan Proses Pelapisan
Secara umum, menurut referensi yang digunakan pada

literature review ini, paduan magnesium yang digunakan sebagai
spesimen akan diberi beberapa tahapan perlakuan sebelum
dilakukanproses pelapisan. Hal ini bertujuan agar proses pelapisan

menjadi lebih mudah dan memperoleh hasil lapisan oksida lebih
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maksimal. Pada tahapan pertama yaitu ada proses pemotongan
spesimen (cutting), dimana spesimen yang digunakan akan
dipotong lebih kecil dengan dimensi tertentu agar mempermudah
proses pelapisan. Tahapan kedua yaitu proses pengamplasan
(grinding) dengan tujuan untuk memperhalus dan meratakan
kekasaran permukaan spesimen. Tahapan terakhir yaitu proses
pembersihan (cleaning) yang biasanya menggunakan alat
ultrasonic cleaner untuk menghilangkan sisa-sisa kotoran pada
proses sebelumnya.

Setelah proses preparasi spesimen, dilanjutkan dengan
proses preparasi larutan elektrolit. Larutan elektrolit dasar yang
digunakanhberupa campuran senyawa-senyawakimia dan beberapa
zat aditif lain untuk menambah properties lapisan oksida. Setelah
itu, dilanjutkan dengan proses pelapisan PEO menggunakan power
supply high voltage dengan arus dan tegangan tertentu dalam
waktu yang telah ditentukan.

B e

Gambar 3.2 Contoh proses pelapisan menggunakan metode
Plasma Electrolytic Oxidation (PEO)

BAB Il METODOLOGI PENELITIAN



32 LAPORAN TUGAS AKHIR
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

34 Pengujian

Pada referensi yang digunakan dalam literature review ini,
untuk mengetahui karakterisasi dan performa dari lapisan oksida
yang diperoleh setelah dilakukan proses pelapisan PEO, dapat
dilakukan beberapa pengujian antara lain sebagai berikut:

3.4.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Gambar 3.3 Alat Uji X-RD

X-Ray Diffractometer (X-RD) merupakan suatu penguijian
dengan cara kerja menimbakkan radiasi x-ray ke permukaan
32pecimen kemudian dipantulkan dan di tangkap x-ray detector.
Pada pengujian X-RD ini menghasilkan grafik antara 20 terhadap
intesitasnya. Tujuan dilakukannya pengujian ini adalah untuk
mengetahui fasa yang terbentuk pada lapisan oksida setelah
dilakukan proses PEO. Fasa ini dapat diketahui dengan melakukan
analisis terhadap grafik yang diperoleh dari hasil pengujian XRD
menggunakan software.
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3.4.2 Scanning Electron Microscope (SEM)-Energy Dispersive
X-ray (EDX)

Gambar 3.4 Alat Uji SEM

Scanning Electron Microscope (SEM) adalah salah satu
pengujian yang digunakan untuk mengetahui morfologi
permukaan dan cross section (penampang melintang) lapisan
oksida yang terbentuk setelah proses PEO. Dari hasil tersebut kita
dapat mengetahui porositas dan ketebalan lapisan dengan variasi
komposisi gliserol. Sedangkan EDX merupakan pengujian untuk
mengetahui data kuantitatif senyawa yang terbentuk pada lapisan
oksida tersebut.
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3.4.3 Polarisasi

Gambar 3.5 Peralatan Uji Polarisasi

Pengujian Tafel atau Polarisasi bertujuan untuk mengetahui
laju korosi secarakuantitatif dari magnesium AZ31B setelah diberi
perlakuan PEO. Alat yang digunakan berupa alat uji Corrtest
dengan menggunakan software CS Studio5 untuk menganalisa
hasil pengujian. Parameter kimia yang diperoleh dari pengukuran
polarisasi adalah Ba, Bc, Rp, dan E corr. Parameter-parameter
tersebut selanjutnya akan digunakan untuk menghitung arus korosi
(I corr) dimana nilai | corr berbanding lurus dengan laju
degradasinya (Ajiriyanto dkk., 2018). Persamaan-persamaan yang
digunakan untuk mencari laju degradasi dari hasil pengujian tafel
adalah sebagai berikut:

AE Ba .Bc
AT Rp= 2,3 (Icorr)(Ba+ Bc)

(3.2)
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Rp = Slop kurva polarisasi
leorr = Arus korosi

2,3 = lognatural 10

Ba = Konstantatafel anoda
Bce = Konstanta tafel katoda

CR=3.27 X 10, luoyr. ?

(3.3)

CR = Laju degradasi (mmpy)
EW  =Deratekivalen (gram)
lor = rapatarus (LA/cm?)

p = densitas (g/cm?)

3.5 Rancangan Pengulasan (Review)
Berikut merupakan rancangan pengulasandari jenis material
dan pengujian setiap jurnal.
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Pada penelitian sebelum-sebelumnya, proses PEO dilakukan
untuk melapisi paduan magnesium agar dapat mengurangi laju
degradasinya. Hal ini sangat efektif dikarenakan lapisan yang
tebentuk merupakan lapisan keramik, dimana lapisan ini memiliki
sifat yang lebih solid dan tahan terhadap degradasi.

Sifat dari lapisan keramik tergantung pada nilai voltase,
waktu, dan jenis larutan elektrolitdanaditif yang digunakan. Telah
terbukti bahwa komposisi dan konsentrasi dalam sistem elektrolit
adalah parameter paling vital yang mempengaruhi proses dan
karakterisasi proses pelapisan (Dou dkk, 2017). Larutan elektrolit
sendiri dibagi menjadi dua kategori, yaitu elektrolit asam dan
elektrolit alkali. Dimana dengan mempertimbangkan masalah
polusi, elektrolit alkali umumnyadigunakan pada saat ini. Selain
itu, berbagai senyawa organik danaditif khusus ditambahkan untuk
digunakan dalam larutan elektrolit pada proses pelapisan. Aditif
dalam elektrolit mengarah pada pembentukan lapisan yang lebih
baik seperti dapat meningkatkan ketahanan korosi dan ketahanan
aus.

Aditif seperti gliserol sudah cukup banyak digunakan pada
penelitian-penelitian, diantaranya adalah pada penelitian Li dkk
(2008) dimana variasi gliserol ditambahkan ke dalam larutan
elektrolit pada proses PEO selama 10-60 menit. Spesimen yang
digunakan adalah paduan magnesium AZ61. Sedangkan elektrolit
dasar yang digunakan berupa campuran Na,SiO3;, KOH, NaAlO,
dan gliseroldenganvariasi 0, 2,5 dan 10 ml/l. Padapenelitianyang
lain, Wu dkk (2009) menggunakan variasi gliserol sebesar 0, 2, 4,
dan 6 ml/l pada larutan elektrolit dasar berupa campuran Na,SiOs,
NaOH, dan Na,EDTA. Material yang digunakan adalah paduan
magnesium AZ91D dengan proses PEO selama 15 menit. Selain
itu, Qiu dkk (2015) juga melakukan penelitian yang sama untuk
mengetahui pengaruh penambahan gliserol dengan menggunakan
spesimen berupa paduan magnesium dan elektrolit dasar
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campuran sodium silikat, kalium hidroksida, dan sodium fluoride.
Variasi gliserol yang digunakan adalah sebesar 0, 50, 100, dan 200
ml/l. Gliserol ditambahkan pada elektrolit dasar karena diketahui
dapat mempengaruhi ketebalan lapisan, jumlah dan diameter
porositas, microcracks, dan membuat lapisan keramik lebih
kompak dan homogen.

4.1 Hasil Analisis Jurnal
4.1.1 Komposisi Fasa pada Lapisan Oksida

Pengujian X-Ray Diffractometer (X-RD) biasanya dilakukan
dalam penelitian untuk mengetahui senyawa (fasa) yang terbentuk
pada suatu lapisan oksida pada permukaan spesimen. Lapisan
oksida ini diperoleh dari hasil pelapisan menggunakan metode
Plasma Electrolytic Oxidation (PEO). Dengan mengetahui fasa-
fasa yang terbentuk diharapkan dapat diketahui properties dari
lapisan itu sendiri, sehingga penggunaan lapisan oksida ini sesuai
dengan pengaplikasinya. Cara kerja dari pengujian ini dengan
menembakkan radiasi x-ray ke permukaan spesimen. Hasil dari
pengujian ini berupa grafik antara intensitas terhadap 26.
Kemudian grafik ini dibandingkan dengan database yang ada
sehingga diperoleh fasa-fasa yang terbentuk.

Pada penelitian Qiu dkk (2015) yang memabandingkan
pengaruh penambahan gliserol, diperoleh data pengujian X-RD
seperti pada Gambar 4.1. Pada gambar, data yang diperoleh
berupa peak-peak yang tidak jauh berbeda antara menggunakan
larutan dasar dan dengan adanya penambahan gliserol pada larutan
dasar. Larutan elektrolit dasar yang digunakan pada penelitian ini
adalah campuran sodium silikat, kalium hidroksida, dan sodium
fluoride. Fasa-fasayang diperoleh yaitu MgO dan Mg,SiO, pada
lapisan oksida yang berbentuk keramik. Lapisan keramik ini
memiliki sifat tahan korosi yang sangat baik sehingga dapat
mengurangi laju degradasi dari paduan magnesium. Selain itu juga
memiliki sifat yang keras dan kuat yang dapat membuat sifat
mekanik dari magnesium meningkat, sehingga cocok untuk
digunakan sebagai material implan. Pembentukan senyawa MgO,
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dan Mg,SiO, terjadi karena adanya reaksi antara permukaan
spesimen (Mg?*) dengan ion-ion yang ada didalam larutan
elektrolit. Reaksi ini terjadi karena adanya energi yang bersumber
dari tegangan yang sangat besar yang berasal dari power supply.
Ketika tegangan melebihi potensial dielectrick breakdownnya,
maka akan terbentuk discharge pada permukaan speesimen.

Dimana discharge ini menandakan lapisan keramik mulai
terbentuk.

v v Mg
02 + Mg0

0
(a) Yo, v o Mg,Si0,
e o '#‘ |\ | R ‘v
(b)
(c) '
(d)
20 I 30 | I I I I l

40 50 60 70 80 90
2 Theta (deg.)
Gambar 4.1 Hasil uji XRD pada proses PEO selama 6 menit
pada larutan dasar dengan (a) 200 ml/I gliserol (b) 100 ml/I
gliserol (c) 50 ml/l gliserol (d) tanpa gliserol (Qiu dkk, 2015).

=

Intensity (a.u.)

10

Pada penelitian Jangde dkk (2019), pola difraksi XRD dari
proses PEO tanpa gliserol (bPEO) dan dengan gliserol (gPEO)
sebagai fungsi waktu ditunjukkan pada Gambar 4.2. Untuk
mengindeks puncak difraksi dari fasa a-Mg, B- Mg;;Al;,, MgO,
dan Mg,SiO, digunakan file ICDD masing-masing yaitu dengan
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nomor 00-035-0821, 04-014-7592, 04-045-0946, dan 01-085-
1357. Pada gambar dapat kita ketahui fasa yang terbentuk pada
lapisan oksida adalah MgO dan Mg,SiO,.
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Gambar 4.2 Difraksi XRD pada spesimen (Jangde dkk, 2019).

Pada penelitian yang lainnya, Wu dkk (2009) juga
menganalisa pengaruh penambahan gliserol, dimana fasa yang
terbentuk juga sama yaitu berupa periclase (MgO) dan forsterite
(Mg,SiO,). Proses PEO ini dilakukan selama 15 menit dengan
larutan dasar berupa campuran Na,SiO3z;, NaOH, dan Na,EDTA.
Tidak ada perbedaanfasaantaraproses pelapisantanpa dandengan
gliserol. Hasil dari uji X-RD dapat dilihat pada Gambar 4.3. Pada
tahun 2006, Guo dkk memperoleh intensitas puncak hasil XRD
yang sesuai dengan pola yang dimiliki fasa MgO dan Mg,SiO,
setelah dibandingkan dengan ASTM. Fasa ini diperolehdari proses
pelapisan masing-masing selama 15 dan 30 menit pada larutan
elektrolit yang mengandung senyawa Na,SiO3, KF, KOH, dan 10
ml/l gliserol. Dengan meningkatnya waktu oksidasi lapisan
keramik menjadi lebih tebal, sinar X tidak mudah menembus
lapisan permukaan sehingga intensitas puncak yang sesuai dengan

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN



LAPORAN TUGAS AKHIR
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

41

pola MgO dan Mg,SiO, menjadi lebih kuat. Pola XRD tersebut
dapat dilihat pada Gambar 4.4.
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Gambar 4.3 Hasil uji X-RD (a) tanpa penambahan gliserol (b)
dengan penambahan glliserol sebanyak 4 ml/I (Wu dkk, 2009).
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Gambar 4.4 Pola XRD paduan magnesium (a) Substrat (b)
proses pelapisan selama 15 menit (c) proses pelapisan selama 30
menit (Guo dkk, 2006)
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Li dkk (2008) juga melakukan proses PEO pada paduan
magnesium dengan larutan dasar berupa campuran Na,SiO;, KOH,
dan NaAlO, serta variasi dari konsentrasi gliserol. Fasa yang
diperoleh pada lapisan keramik adalah MgO (periclase), Mg,SiOs
(perovskite), dan MgAI,O, (Spinelle). Dimana fasa MgO
(periclase) diperoleh dari reaksi permukaan spesimen dengan ion
oksigen dan Mg,SiO; (perovskite) diperoleh dari reaksi dengan
senyawa sodium silikat Na,SiO;. Terdapat penambahan satu fasa
yaitu MgAl,O, dimana fasa ini diperoleh dari hasil reaksi antara
spesimen paduan magnesium dengan NaAlO, yang ada pada
larutan dasar. Untuk senyawa gliserol sendiri tidak ikut bereaksi
dengan spesimen sehingga tidak membentuk fasa yang baru pada
permukaan. Hasil dari uji XRD lapisan keramik yang terbentuk
dapat dilihat pada Gambar 4.5. Penambahan aditif organik tidak
mengubah fasa utama lapisan MAO (Pak dkk, 2018). Berdasarkan
penelitian Pak dkk (2008), fasa yang terbentuk setelah proses
pelapisan dengan berbagai jenis aditif tetap sama yaitu berupa
MgO dan Mg,SiO,. Fasa kristal yang mengandung unsur-unsur
dari keduasubstrat dan elektrolit dibentuk sebagai hasil dari reaksi
kimia plasma yang terjadi pada proses discharge.
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Gambar 4.5 Hasil uji XRD (1) tanpa gliserol (2) 5 ml/I gliserol
(Li dkk, 2008).
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Berikut merupakan Tabel 4.1 hasil pengujian XRD dari
setiap jurnal yang digunakan pada literature review ini.

Tabel 4.1 Perbandingan fasa dari setiap jurnal
Fasa pada

No Larutan Elektolit . . Referensi
lapisan oksida
1  Na,SiO;, KF, MgO dan Guo dkk (2006)
KOH, C3Hg0; Mg,SiO,

2 NaSiOs, KOH,  MgO, MgALO,, Lidkk (2008)
NaA|02, C3H303 dan M925I03

3 Na,SiO3z; NaOH, MgO dan Wu dkk (2009)
Na,EDTA, C;HgO; Mg,SiO,

4 Na,SiOs, KOH, MgO dan Qiu dkk (2015)
NaF, C3HBO3 MQZSIO4

5 Na,SiO;, NaOH, MgO dan Pak dkk (2018)
NaF, C3H803 I\/IQZSIO4

6  Na,SiOz, KOH, MgO dan Jangde dkk
CsHgO4 Mg,SiO, (2019)

Pada tabel tersebut dapat dilihat hasil pengujian XRD dari
setiap jurnal, dimana hampir semua fasa yang terbentuk pada
lapisan oksida memiliki fasa yang sama. Fasa-fasa tersebut
diperoleh dari hasil reaksi antara ion-ion Mg yang ada pada
permukaan spesimen dengan ion-ion yang ada pada larutan
elektrolit. Pada saat proses PEO, tegangan dari power supply akan
meningkat dengan bertambahnya waktu yang menyebabkan
substrat paduan magnesium mulai larut menjadi ion Mg?* dan
senyawa-senyawa yang ada pada elektrolit dasar juga terurai
menjadi ion. Ketika tegangan mencapai dielectrick breakdownnya,
maka akanterjadi dischargesyang menyebabkan molten metal dari
Mg disemburkan ke permukaan substrat dan akan didinginkan
secara cepat (quenching) oleh larutan elektrolit. Alhasil spark ini
akan bereaksi dengan ion-ion SiO3?- dan O% yang ada disekitar
substrat membentuk lapisan oksida berupa periclase (MgO) dan
forsterite (Mg,SiO,).
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Fasa periclase (MgO) dan forsterite (Mg,SiO,) yang
terbentuk pada lapisan oksida memiliki sifat-sifat keramik dimana
dapat meningkatkan kekerasan, kekuatan, dan dapat mengurangi
laju degradasi dari paduan magnesium, sehingga dalam
pengaplikasiannya cocok digunakan sebagai material implan. Pada
jurnal lainnya (Li dkk, 2008), fasa yang terbentuk juga terdapat
MgAl,O, yang diperoleh dari reaksi ion Mg?* dengan ion hasil
penguraian dari NaAlO, yang ada dalam larutan elektrolit.
Sedangkan untuk senyawa gliserol sendiri tidak ikut bereaksi
dengan substrat sehingga tidak membentuk fasa yang baru pada
permukaan. Hal ini dapat disimpulkan bahwa dengan adanya
penambahan gliserol pada larutan elektrolit tidak mempengaruhi
fasayangterbentuk pada lapisan oksida. Akan tetapi fasa-fasayang
terbentuk biasanya tergantung pada larutan elektrolit dasar yang
digunakan pada saat proses pelapisan. Sehingga perlu diperhatikan
pemilihan dari senyawa-senyawa yang akan digunakan sebagai
larutan dasar agar sesuai dengan target fasa yang diinginkan.

4.1.2 Ketebalan Lapisan

Pengujian SEM (Scanning Electron Microscope) digunakan
untuk mengetahui cross section (ketebalan) dan morfologi dari
lapisan oksida. Dengan mengetahui ketebalan dari suatu lapisan
oksidadapatdiprediksi life time ketahanandegradasinya. Selain itu
juga dapat mengetahui kedalaman porositas yang terbentuk pada
permukaan spesimen. Sedangkan pada morfologi dari lapisan, kita
dapat mengetahui jumlah dandandiameter pori-pori yang ada pada
permukaan lapisan. Dimana pori-pori ini dapat mempengaruhi
ketahanan degradasi dari spesimen yang telah dilakukan proses
pelapisan.

Pada penelitian Qiu dkk (2015) yang melakukan proses PEO
pada paduan magnesium dengan variasi penambahan gliserol pada
larutan elektrolit, ketebalan dari lapisan oksida yang terbentuk
mengalami peningkatan dengan bertambahnya gliserol. Penelitian
ini dilakukan dengan variasi gliserol sebesar 0, 50, 100, dan 200
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ml/l. Hal ini dapatdilihatdari penampang melintang (crosssection)
hasil uji SEM yang ditunjukkan pada Gambar 4.6. Terlihat bahwa
ketebalan lapisan keramik meningkat secara bertahap dengan
peningkatan konsentrasi dari gliserol. Mula-mula ketebalan lapisan
yang terbentuk dalam larutan elektrolit dasar tanpa penambahan
gliserol adalah 13,89 um. Akan tetapi saat konsentrasi gliserol
ditambahkan dari 50-200 ml/l ketebalan meningkat yang awalnya
16,33 pum menjadi 19,84 pum. Oleh karena itu penambahan gliserol
ke dalam elektrolit dasar dapat menghasilkan peningkatan nilai
ketebalan lapisan. Selain itu, dapat dilihat bahwa penambahan
gliserol secara efektif dapat membuat seluruh lapisan seragam.
Dinding substrat setelah proses PEO tanpa gliserol (ditunjukkan
pada Gambar 4.6 (a)) terlihat bergelombang yang menandakan
lapisan tidak rata, akan tetapi setelah proses PEO dengan
penambahan gliserol lapisan mulai lebih merata dengan
meningkatnya konsentrasi dari gliserol itu sendiri (ditunjukkan
pada Gambar 4.6 (b-d)).

Resin ¥ vl b Resin

10pum 10pm

10pm ~ 10nm

Gambar 4.6 Cross Section morfologi setelah proses PEO dengan
penambahan gliserol (a) 0 ml/I (b) 50 ml/l (c) 100 ml/I
(d) 200 ml/1 (Qiu dkk, 2015).
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Berdasarkan penelitian Li dkk (2008), peningkatan
ketebalan pada lapisan oksida hanya diperoleh dari awal
penambahan dari gliserol, namun pada penambahan gliserol
selanjutnya mengalami penurunan ketebalan lapisan ketika
konsentrasinya semakin banyak. Di dalam larutan elektrolit,
gliserol menjadi pengganti molekul air ketika diadsorpsi pada
permukaananodadan juga pada anionyangdihasilkan oleh pelarut
natrium silikat, zat aditif ini menghasilkan spark yang lebih kecil
akan tetapi sering terjadi dalam proses PEO (Darband dkk, 2017).
Spark yang terjadi terus menerus pada permukaan spesimen
membuat lapisan oksida yang terbentuk semakin menebal. Akan
tetapi spark yang ukurannya mengecil dapat menurunkan
ketebalan lapisan dikarenakan logam cair yang keluar berbarengan
dengan terjadinyaspark juga jumlahnya mengecil. Dimana logam
cair ini akan di quenching oleh larutan elektrolit dan menjadi dasar
pembentukan lapisan oksida. Oleh karena itu, pada kondisi jumlah
konsentrasi gliserol bertambah banyak, maka ketebalan lapisan
mulai menurun. Penambahan gliserol yang sangat banyak pada
larutan elektrolit membuat larutan lebih kental (viskositas tinggi),
hal ini dapat mempersulit distribusi ion-ion pembentuk lapisan
oksida bereaksi dengan permukaan spesimen. Selain itu jumlah
gliserol pada interface antara spesimen dengan larutan elektrolit
menjadi menumpuk dan menyebabkan pembentukan spark
menjadi terganggu.

Hal ini juga dialami oleh Wu dkk (2009), dimana dalam
penelitiannya memperoleh hasil pengurangan ketebalan dengan
bertambahnya konsentrasi dari gliserol. Gambar 4.7 merupakan
grafik pengaruh kenaikan konsentrasi gliserol terhadap ketebalan
dari lapisan oksida yang diperoleh Wu dkk. Padaproses PEO tanpa
gliserol diperoleh ketebalan maskimal yaitu sebesar 111 pm, akan
tetapi setelah diberi penambahan gliserol dari 2-6 ml/l ketebalan
menjadi menurun dari 105 sampai 64 pum. Dapat dikatakan bahwa
penambahan gliserol pada elektrolit dasar dapat mengurangi
ketebalan lapisan oksida hasil proses PEO.
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Gambar 4.7 Pengaruh konsentrasi gliserol terhadap ketebalan
lapisan oksida (Wu dkk, 2009).
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Pada Gambar 4.8 merupakan perbandingan hasil ketebalan
yang diperoleh dari setiap jurnal dengan adanya penambahan
gliserol pada elektrolit dasar.
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Gambar 4.8 Perbandingan pengaruh penambahan gliserol
terhadap ketebalan lapisan oksida (a) range sumbu x 0-200 ml/I
(b) range sumbu x 0-15 ml/I.
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Dapat diketahui bahwa pada kurva terjadi penurunan
ketebalan lapisan pada saat konsentrasi gliserol meningkat. Hal ini
tejadi pada kurva Li dan Wu, sedangkan pada kurva Qiu terjadi
kenaikan ketebalan namun kurang signifikan. Ketika kurva Wu
(konsentrasi gliserol antara 0-6 ml/l) dibandingkan dengan kurva
Qiu (konsentrasi gliserol antara 0-200 ml/l) terdapat perbedaan
ketebalanyangsangatjauh, hal ini dikarenakan konsentrasi gliserol
yang digunakan terlalu banyak oleh Qiu dkk pada eletktrolit dasar.
Ketebalan yang diperoleh Qiu dkk hampir 6 kali lebih kecil dari
ketebalan yang diperoleh Wu dkk. Penurunan ketebalan ini
disebabkan karena penambahan gliserol dapat menghambat
pertumbuhan lapisan. Sehingga penggunaan gliserol dibatasi agar
memperoleh lapisan oksida dengan ketebalan maksimal.

4.1.3 Morfologi Permukaan

Pada morfologi permukaan lapisan oksida, microcracks dan
pori-pori sangat diperhatikan. Dimana ukuran dan jumlahnya
ditekan sekecil mungkin, hal ini dikarenakan dapat mengurangi
kinerja dari lapisan oksida itu sendiri. Telah banyak penelitian-
penelitian yang telah dilakukan sebelumnya untuk merekayasa
microcracks dan pori-pori ini, salah satunya yaitu dengan
menambahkan zat aditif berupa gliserol ke dalam larutan elektrolit
pada saat proses PEO (Plasma Electrolytic Oxidation).
Penambahan zat aditif ini cukup efektif dalam mengurangi jumlah
dan ukuran dari keduacacat tersebut, selainitu juga dapat membuat
lapisan oksida lebih kompak.

Qiu dkk (2015) melakukan penelitian mengenai variasi
konsentrasi gliserol pada proses PEO (Plasma Electrolytic
Oxidation). Pelapisan ini dilakukan pada konsentrasi 0, 50, 100,
dan 200 ml/l gliserol. Pada Gambar 4.9 menampilkan morfologi
permukaan dari lapisan oksida yang diperoleh dari proses PEO
dengan konsentrasi gliserol yang berbeda. Lapisan oksida ini
menunjukkan struktur mikro yang kasar, berpori dan ada beberapa
microcracks pada permukaan lapisan. Sejumlah pori dengan
bentuk berbeda dan beberapa cracks tersebut tersebar diseluruh
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permukaan lapisan keramik. Pada permukaan spesimen yang tanpa
penambahan gliserol (Gambar 4.9 (a)) nampak jumlah pori dan
microcracks sangat banyak. Dengan adanya penambahan gliserol
pada proses PEO menyebabkan perubahan yang jelas pada
morfologi permukaan lapisan keramik. Dengan kata lain lapisan
keramik yang diperoleh dalam larutan elektrolit dasar dengan
penambahan gliserol (Gambar 4.9 (b-d)) memiliki microcracks
lebih sedikit daripada yang diperoleh dalam larutan dasar.
Khususnya pada lapisan yang dibentuk dalam larutan elektrolit
yang mengandung 100 ml/l gliserol, dimana hampir tidak
menunjukkan adanya microcracks.

= 20pm Ko . 20pm
ISR, < el A

Gambar 4.9 Morfologi dari lapisan PEO dalam konsentrasi
gliserol yang berbeda (a) 0 ml/I (b) 50 ml/I (c) 100 ml/I (d) 200
ml/l (Qiu dkk, 2015).

Menurut Wu dkk (2009), setelah melakukan proses
pelapisan pada paduan magnesium selama 15 menit memperoleh
morfologi permukaan lapisan oksida yang ditunjukkan pada
Gambar 4.10. Berdasarkan gambar hasil SEM tersebut (pada
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pembesaran rendah) ditemukan banyak mikropori muncul seperti
bintik-bintik melingkar dan beberapa mikrocracks padapermukaan
lapisan. Pada Gambar 2.10 (a), pori-pori dalam lapisan tidak
homogen baik dalam dimensi maupun dalam distribusi. Namun
dengan adanya penambahan gliserol menyebabkan perubahan
yang jelas pada morfologi permukaan lapisan oksida. Dengan kata
lain lapisan oksdia yang diperoleh dari elektrolit dasar dengan
penambahan gliserol memiliki morfologi permukaan dengan pori-
pori yang jauh lebih kecil dan microcrack yang jumlahnya lebih
sedikit juga (ditunjukkan pada Gambar 2.10 (b-d)). Lapisan
oksida yang dibentuk dalam elektrolit dasar yang mengandung 4
ml/l gliserol menunjukkan mikropori dengan ukuran terkecil dan
microcracks paling sedikit dibandingkan dengan variasi yang lain.
Lapisan ini juga memiliki pori dengan ukuran dan distribusi yang
seragam. Pada pembesaran yang lebih tinggi, diperoleh lapisan
keramik yang dibuat dalam elektrolit dasar memiliki diameter pori
sebesar 8,5 um (ukuran rata-rata), sementara yang dibuat dalam
larutan elektrolit dasar dengan penambahan gliserol 4 mif
memiliki diameter pori sekitar 2,63 pm. Selain itu, berdasarkan
pada Gambar 2.10 (e) terlihat jelas bahwa ada beberapa pori yang
lebih kecil yang tidak terdistribusi secara merata didalam mikropit
yanglebih besar. Hal ini dipicu karenaadanya pelepasan discharge
yang besar dan tidak stabil pada permukaan yang mengarah ke
pembentukan mikropit, akibatnya ada banyak cacat pada lapisan
oksida yang terbentuk dalam elektrolit dasar tanpa gliserol.
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Gambar 4.10 Morfologi lapisan keramik hasil proses pelapisan
dalam larutan elektrolit dengan penambahan gliserol (a) tanpa
gliserol; (b) 2 ml/I; (c) 4 ml/l; (d) 6 ml/l; (€) pembesaran yang

lebih besar dari gambar (a) (Wu dkk, 2009).

Namun dengan adanya penambahan gliserol ini ke dalam
elektrolit dasar meningkatkan stabilitas proses oksidasi
pembentukan lapisan dan banyaknya discharge yang lebih intensif
dengan ukuran yang lebih kecil. Dimana dalam pembentukan
lapisan oksida, logam cair dikeluarkan dari permukaan spesimen
saat terjadi discharge dan didinginkan secara quenching pada
permukaan. Sehingga apabila discharge yang terjadi lebih kecil
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dan intesif maka lapisan oksida yang terbentuk menghasilkan
lapisan yang lebih padat, pori-pori yang lebih homogen dalam
ukuran dan juga distribusi yang lebih kecil. Selain itu permukaan
lapisan juga semakin merata. Hal inidiperoleh juga pada penelitian
Lu dkk (2012), dimana hasil yang diperoleh memiliki morfologi
permukaan yang lebih baik dengan adanya penambahan 1 mi/l
gliserol pada larutan elektrolit. Berikut Gambar 4.11 merupakan
morfologi yang diperoleh Lu dkk (2012).

Gambar 4.11 Morfologi Iapisn (a) tanpa glisrol (b) 1 ml/I
gliserol (Lu dkk, 2012).

Berikut Tabel 4.2 yang merupakan perbandingan diameter
pori dari masing-masing jurnal. Sedangkan pada Gambar 4.12
merupakan grafik perbandingan diameter pori pada permukaan
spesimen dari setiap jurnal. Dapat dikatakan penambahan gliserol
pada larutan elektrolit dasar dapat menurunkan ukuran diameter
poripada lapisan. Semakinkecil ukuran diameter membuat lapisan
oksida semakin kompak dan susah ditembus larutan dari luar,
sehingga memberi sifat tahan terhadap degradasi akibat kondisi
dari luar (lingkungannya). Pada konsentrasi gliserol ditambahkan
terlalu banyak, diameter lapisan meningkat, hal ini dikarenakan
komposisi melebihi batas toleransi sehingga menghambat
pertumbuhan lapisan. Alhasil lapisan menjadi rusak dan banyak
memiliki porositas dengan ukuran yang besar-besar.

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN



54 LAPORAN TUGAS AKHIR sl i
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Tabel 4.2 Perbandingan diameter pori pada jurnal.

Wu dkk (2009) Qiu dkk (2015)
Konsentrasi Diameter pori  Konsentrasi  Diameter pori
gliserol (ml/l) (um) gliserol (ml/l) (um)
0 8.5 0 7.45
2 7.68 50 5.96
4 2.63 100 6.12
6 3.69 200 6.44
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Gambar 4.12 Perbandingan pengaruh penambahan gliserol
terhadap diameter pori lapisan oksida (a) range sumbu x 0-200
ml/l (b) range sumbu x 0-15 ml/I

Selain itu, untuk mengetahui jumlah pori pada masing-
masing spesimen, dilakukan perhitungan jumlah pori
menggunakansoftware ImageJ. Hasil pengujian SEM dimasukkan
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kedalam aplikasi dan diperoleh data seperti pada Tabel 4.3.
Sedangkan pada Gambar 4.13 merupakan grafik perbandingan
antara penambahan gliserol terhadap jumlah pori pada lapisan
oksdia.

Tabel 4.3 Hasil perhitungan jumlah pori.

Wu dkk (2009) Qiu dkk (2015)
Konsentrasi Jumlah pori Konsentrasi Jumlah pori
gliserol (ml/) POT qliserol (mif) P

0 240 0 188

2 184 50 157

4 155 100 123

6 129 200 97
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Gambar 4.13 Pengaruh penambahan fliserol terhadap jumlah
pori pada lapisan oksida (a) range sumbu x 0-200 ml/I (b) range

sumbu x 0-15 ml/I.

Dari Gambar 4.13 dapat diketahui bahwa penambahan
gliserol juga dapat mengurangi jumlah pori pada lapisan oksida.
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Pada awal penelitian Wu dkk (2009) yang tanpa menggunakan
gliserol, diperoleh jumlah pori sebanyak 240 buah. Akan tetapi
setelah ditambahkan gliserol sebanyak 2 sampai 6 ml/I, jumlah pori
jugaikutmenurun dari 184 menjadi 129. Begitu juga hal yang sama
terjadi pada penelitian Qiu dkk (2015), dimana awal proses
pelapisan tanpa gliserol memperoleh jumlah pori sebanyak 188
berkurang menjadi 97 buah dengan menambahkan gliserol dari 50
sampai dengan 200 ml/l. Pengurangan jumlah pori ini membuat
lapisan oksida menjadi lebih kompak, padat, dan tidak keropos.
Pada penelitian Lidkk (2008) juga memperoleh hasil lapisan
oksida yang homogen, padat dan juga kristalisasi yang halus
dengan adanya penambahan gliserol pada elektrolit dasar. Hasil
terbaik diperoleh dengan menambahkan gliserol sebesar 5 mi/l
kedalam elektrolit. Selain itu penambahan gliserol juga dapat
meningkatkan kekerasan dan penurunan kekasaran permukaan.
Ketika jumlah gliserol mencapai 10 ml/l, pertumbuhan lapisan
oksida mulai terhambat dan performa dari lapisan juga menurun.
Hal ini dikarenakan larutan terlalu kental dan distribusi ion
pembentuk lapisan oksida berkurang pada permukaan spesimen
serta logam cair yang dikeluarkan dari spesimen mengecil
sehingga mengganggu pertumbuhan lapisan oksida itu sendiri.

414 LajuDegradasi

Menurut Qiu dkk (2015) untuk memperoreh ketahanan
korosi dilakukuan pengujian polarisasi pada sampel dalam larutan
3,5 wt% larutan NaCl. Gambar 4.14 menunjukkan kurva
polarisasi dan Tabel 4.4 adalah data elektrokimia hasil pengujian.
Pada data tersebut menunjukkan semua sampel yang di lapisi
dengan lapisan oksida baik dengan dan tanpa gliserol memiliki
ketahanan degradasi yang lebih baik dari pada base paduan
magnesium tanpa perlakuan, hal ini menunjukkan bahwa sifat anti
korosi dari permukaan magnesium telah meningkat setelah proses
PEO. Selain itu, dibandingkan dengan menggunakan elektrolit
dasar, lapisan keramik yang tebentuk dengan penambahan gliserol
memiliki potensial korosi yang lebih tinggi dan current density
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yang rendah. Dimana rapat arus yang diperoleh setelah proses
pelapisan yang terbentuk dalam elektrolit dasar tanpa gliserol
adalah 89,15 nA/cm?, sedangkan dengan penambahan 50 dan 200
ml/l gliserol masing-masing adalah 73,04 nA/cm? dan 44,46
nA/cm?2, Lapisan yang terbentuk dalam larutan elektrolit dengan
100 ml/l gliserol menunjukkan rapat arus terendah yaitu sebesar
42,98 nA/cm?. Hal ini menunjukkan bahwa lapisan yang terbentuk
dengan kandungan gliserol 100 ml/l dalam elektrolit memiliki
ketahanan korosi yang sangat baik dibandingkan yang lainnya.
Dimana secara umum potensial korosi yang tinggi dan kerapatan
arus korosi yang rendah dari lapisan oksida menunjukkan laju
korosi yang rendah dan ketahanan korosi yang baik (Wu dkk,
2009). Berbeda dengan substratnya, dimana nilai I Sangat tinggi
yaitu sebesar 105000 nA/cm?. Hal ini dapat dikaitkan dengan
morfologi dari lapisan yang tebentuk pada elektrolit dasar dengan
100 ml/I gliserol yang menunjukkan pori-pori paling sedikit. Pori-
pori yang kecil, sedikit adanya microcracks, serta struktur yang
lebih seragam mengurangi adanya anion Cl masuk ke dalam
lapisan sehingga meberikan ketahanan korosi yang lebih unggul.
Gliserol seagai zat aditif sangat baik dalam mengurangi cacat
permukaan selama proses oksdidasi. Ketahanan korosi dapat
meningkat ketika gliserol yang ditambahkan dalam jumlah yang
sedikit, namun apabila kadar gliserol terlalu berlebihan dapat
menurunkan performa ketahanan korosinya karena dalam hal ini
adsorbat dapat bertindak sebagai anion yang tererosi.
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Gambar 4.14 Kurva polarisasi setelah proses pelapisan dengan
kondisi yang berbeda (Qiu dkk, 2015).

Tabel 4.4 Data elektrokimia hasil pengujian polarisasi
(Qiu dkk, 2015).

Ecorr

ICOIT BC Ba
Sampel é}’A‘éSCI) (Alcm?)  (mV/dec) (mV/dec)
oml 1,36 8915  -63953 15951
50 ml 132 7304 -24905 313,74
100 ml 129 4298  -35281 12531
200 ml 127 4446  -10476 35596
Substrate  -1.57 105000  -198.95 34,98

Pada penelitian lainya, Wu dkk (2009) juga melakukan uji
polarisasi potensiodinamik untuk mengetahui perilaku korosi dari
lapisan oksida yang terbentuk setelah proses PEO. Pengujian ini
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juga dilakukan pada larutan 3,5 wt % NaCl. Gambar kurva
polarisasi dari substrat dan sampel yang dilapisi dalam elektrolit
dasar dengan dan tanpa gliserol dapat dilihat pada Gambar 4.15.
Tabel 4.5 juga menunjukkan potensial korosi (E.o;) dan rapat arus
korosi (l,r) Yang berasal dari kurva polarisasi. Diperoleh hasil
dimana spesimen yang telah diberi perlakuan PEO memiliki nilai
Ecorr lebih positif dan I, lebih rendah daripada substrat AZ91D.
Hal ini menunjukkan bahwa sifat tahan korosi dari permukaan
paduan magnesium telah meningkat setelah perlakuan PEO.
Peningkatan nilai potensial korosi dan penurunan rapat arus korosi
juga terjadi dengan adanya penambahan gliserol pada larutan
elektrolit saat proses PEO, kecuali pada saat konsentrasi tertinggi
gliserol yaitu pada 6 ml/l. Dimana jumlah gliserol yang berlebihan
dapat mencegah pertumbuhan lapisan keramik dan sangat
mempengaruhi Kinerja lapisan keramik (Li dkk, 2008). Sehingga
dapat dikatakan pada saat konsentrasi 6 ml/l gliserol lapisan yang
tebentuk mengalami peingkatan laju korosi. Lapisan oksidayang
tebentuk dalan elektrolit dengan penambahan 4 ml/l gliserol
memiliki potensial korosi paling positif yaitu sebesar -1,313 Vdan
kerapatan arus korosi terendah yaitu sebesar 5,18 x 10”7 A/cm?
Berbeda dengan substratnya dimana potensial korosinya menurun
0,222 V dan kerapatan arus korosi meningkat hampir tiga kali I.oy
lapisan dengan 4 ml/l gliserol. Dengan kata lain laju korosi
terendah dapat diperoleh dengan menambahkan 4 ml/I gliserol
dalam larutan elektrolit dasar pada saat proses PEO. Laju korosi
terendah ini dapat dikaitkan dengan morfologi dari lapisannya.
Dimana lapisan yang diperoleh dari penambahan 4 ml/l memiliki
pori-pori yang sangat kecil dan microcracks yang sedikit serta
struktur yang relatif seragam pada lapisan sehingga dapat
mengurangi anion Cl masuk ke dalam lapisan oksida. Dengan
demikian memberikan ketahanan korosi yang lebih unggul.
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Gambar 4.15 Kurva polarisasi sampel pada 3,5 wt% larutan
NaCl (Wu dkk, 2009).

Tabel 4.5 Data hasil polarisasi sampel pada 3,5 wt% larutan NaCl
(Wu dkk, 2009).

Samples Ecorr (V) leorr (A/Cm?)
AZ91D -1,535 8,89 x 10+
0 ml/l C3HgOs -1,512 6,16 x 10°
2 ml/l C3H;gO3 -1,483 5,07 x10°
4 ml/l C3HgOs -1,313 5,18 x 107
6 ml/l C;H;gOs -1,486 5,69 x 107
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Untuk mengetahui nilai laju degradasi dari spesimen
dilakukan perhitungan menggunakan persamaan 4.1. Hasil
perhitungan laju degradasi dari kedua jurnal dapat dilihat pada
Tabel 4.6.

EW
CR= 327 X 10_3. Icorr i
(4.1)
Dimana: CR = Laju degradasi (mmpy)
EW = Deratekivalen (gram)
lor  =rapatarus (LA/cm?)
) = densitas (g/cm?)
Tabel 4.6 Perbandingan nilai | .o
Wu dkk (2009) Qiu dkk (2015)
Konsentrasi degrLef(ijJ:si (x Konsentrasi deg;;(ijj;si (x
gliserol (ml/1) 103 mmpy) gliserol (ml/1) 103 mmpy)
0 616 0 0.8915
2 507 50 0.7304
4 5.18 100 0.4298
6 5.69 200 0.4446

Berdasarkan persamaan 4.1, laju degradasi dari suatu
spesimen berbanding lurus dengan nilai I, dimana semakin
tinggi nilai I, maka nilai laju degradasinya juga semakin tinggi.
Begitu juga sebaliknya, dimanasemakinrendah nilai I .., maka laju
degradasi dari sepesimen juga menurun. Dari perbandingan kedua
jurnal tersebut pada Tabel 4.6, dapat kita ketahui nilai I, dari Qiu
dkk (2015) jauh lebih rendah daripada yang dimiliki Wu dkk
(2009). Nilai I, dari Qiu dkk (2015) berkisar dibawah 1 x 107
Al/cm?, hal ini membuat laju degradasi dari spesimen lebih rendah
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dan dapat dikatakan hasil penelitian Qiu dkk (2015) memiliki laju
degradasi lebih baik dibandingkan Wu dkk (2009). Meskipun
ketebalan yang dimiliki Qiu dkk (2015) lebih tipis, ketahanan
degradasi ini diperoleh dari lapisan oksida yang lebih padat, tidak
keropos, mikropori dan microcracks yang sedikit dan ukuran yang
kecil yang membuat lapisan tidak mudah ditembus larutan asam.
Hasil ini berbanding lurus dengan hasil morfologi dari lapisan
oksida. Dapat dikatakan laju degradasi sangat bergantung pada
morfologi lapisan. Semakin kompak lapisan, dan sedikit porositas
maka laju degradasi dari spesimen juga menurun.

Pada Gambar 4.16, merupakan kurva pengaruh
penambahan gliserol terhadap laju degradasi yang dilakukan oleh
Wu dkk (2009) dan Qiu dkk(2015). Dapat diketahui trend dari
kurva yaitu semakin besar penambahan konsentrasi gliserol dapat
menurunkan nilai laju degradasi dari sepsimen. Akan tetapi pada
kadar tertentu nilai laju degradasi dari spesimen akan meningkat.
Hal ini di sebabkan karena penambahan gliserol yang terlalu
banyak dapat merusak pertumbuhan lapisan oksida. Oleh karena
itu, perlu mencari komposisi yang ideal agar memperoleh lapisan
oksida dengan performa lebih baik dan pas agar spesimen bisa
bertahan selama pertumbuhan tulang manusia.
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Gambar 4.16 Pengaruh penambahan gliserol terhadap laju
degradasi (a) Range sumbu x 0-200ml/I (b) Range sumbu x 0-15
ml/I (c) Gambar a dengan range sumbuy 0-2 x 10-* mmpy.
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4.2 Kiritisasi Jurnal

Ada beberapa jurnal yang tidak melakukan uji polarisasi
sehingga tidak bisa mengetahui spesimen dengan ketahanan
degradasi terbaik. Pada pembahasan morfologi, ada juga beberapa
jurnal tidak mencantumkan data kuantitatif mengenai ukuran dan
jumlah dari pori dan microcracks, sehingga susah untuk
membandingkannya. Pada beberapa jurnal, terdapat pernyataan
mengenai kesimpulan yang tidak sesuai dengan hasil pengujian,
hal ini terjadi pada penelitian Li dkk (2008) dimana pada
kesimpulan ketebalan maksimal diperoleh dengan menambahkan
gliserol sebesar 5 g/l, sedangkan pada pembahasan ketebalan
maksimal terjadi pada sampel 2 dengan penambahan gliserol
sebesar 2 ml/l.
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Kesimpulan

Kesimpulandari literature review ini adalah sebagai berikut:
Fasa yang tebentuk pada lapisan oksida bergantung pada
larutan elektrolit dasar yang digunakan pada saat proses
PEO. Dengan kata lain, penambahan gliserol pada larutan
tidak berpengaruh terhadap komposisi fasa yang terbentuk
pada lapisan oksida.

Penambahan gliserol pada larutan elektrolit dapat
menurunkan ketebalan lapisan oksida. Sehingga perlu
diperhatikan jumlah konsentrasi gliserol di dalam larutan
elektrolit. Penambahan gliserol juga membuat pori-pori dan
microcrack pada lapisan oksida jumlahnya berkurang dan
ukurannya mengecil. Lapisan yang terbentuk juga lebih
kompak dan lebih homogen.

Penambahan gliserol pada proses PEO dapat menurunkan
laju degradasi dari paduan magnesium. Hal ini dikarenakan
penambahan gliserol dalam elektrolit dasar berpengaruh
pada nilai E,, yang lebih positif dan I, yang lebih kecil.
Dimana laju degradasi dari spesimen berbanding lurus
dengan nilai I, nya.

Saran
Perlu dilakukan eksperimen untuk mengetahui komposisi

gliserol yang ideal sebagai zat aditif yang akan ditambahkan ke
dalam larutan elektrolit pada proses PEO. Komposisi yang pas
dapat menghasilkan lapisan oksida dengan ketebalan yang
maksimal, porositas dan microcracks yang sedikit, serta ketahanan
degradasi yang lebih baik.
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LAMPIRAN

Perhitungan diameter pori
Wu dkk (2009)

No. Konsentrasi

gliserol Diameter Pori (um) Rata-rata

1 10,45
8,7
7,483333
3,75
4,666667
8,416667
9,45
11,46667
7,366667
5,05

2ml/l

7,68 um

2 4,216667
5,2
3,666667
3,116667
3,2
2,916667
3,85
3,583333
3,583333
3,616667

6 ml/l

3,69 um
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Qiu dkk (2015)
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No.

Konsentrasi
gliserol

Diameter Pori (um)

Rata-rata

1

0ml/il

6,252427184

5,097087379

5,834951456

6,796116505

6,990291262

9,203883495

8,640776699

6,980582524

8,388349515

10,3592233

7,45 um

50 mli/l

6,514563107

5,796116505

6,524271845

5,611650485

4,281553398

5,310679612

5,611650485

5,310679612

5,233009709

9,436893204

5.96 um

100 mi/l

4,912621359

6,349514563

5,776699029

6,514563107

5,097087379

6,815533981

5,291262136

4,970873786

6,766990291

8,72815534

6,12 um

LAMPIRAN
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7,40776699

5,66019417

6,33009709

4,85436893

200 ml/l

8,66990291

5,00970874

5,62135922

6,7184466

7,83495146

6,36893204

6,44 um

Perhitungan jumlah pori
Wu dkk (2009)

No

Distribusi pori

Jumlah
pori

Konsentrasi
gliserol

1.

240

0 ml/l

184

2mi/

LAMPIRAN




78 LAPORAN TUGAS AKHIR

TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

a-

3.
: 0 155 4 ml/l
4. )
Sy 129 6 ml/l
Qiu dkk (2015)
No Distribusi pori Jumlah pori | Konsentrasi
gliserol
1.
e 188 o mil
2.
v 157 50 mi/l

LAMPIRAN
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Uy g @ T 123 150 ml/

97 200 ml/l

Perhitungan laju degradasi
Persamaan yang digunakan sebagai berikut:

EW
CR= 327 X 10_3. Icorr . T

Dimana: CR = Laju degradasi (mmpy)
EW  =Dberatekivalen (gram)

lor  =rapatarus (LA/cm?)
) = densitas (g/cm?)
n; fj
EW=) —
Dimana: f = fraksi massa
n =valensi
W = massa atom

LAMPIRAN
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Wu dkk (2009)
Komposisi M
RS % nf/W

Al 9,5 1,055555556
Zn 0,9 0,027531355
Mn 0,4 0,01456187
Si 0,05 0,007121239
Fe 0,004 0,000143254
Mg 89,146 7,335609957
EW 8,44052323
No Konsentrasi gliserol leorr Laju degradasi
' (mi/l) (LA/cm?) | (x 10 mmpy)

1 0 61,6 939,33
2 2 50,7 773,12
3 4 0,518 7,9
4 6 0,569 8,68

LAMPIRAN
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Komposisi M
Ap291D ’ Y Nt

Zn 5 0,152951973
Zr 0,3 0,013154433
Mn 0,1 0,003640467
Mg 94,6 7,784406501
EW 7,954153374
No Konsentrasi gliserol leorr Laju degradasi
' (ml/l) (LA/cm?) | (x 102 mmpy)

1 0 0,08915 1,27
2 50 0,07304 1,04
3 100 0,04298 0,61
4 200 0,04446 0,63

LAMPIRAN
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