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Abstract

Sintered body hydroxyapatite (HA) in the form of pellets has been made by adding silica as a reinforcing material (ratio
60:40 wt.%) by varying the sintering temperature. HA and silica were subjected to a dry mixing process for 2 h, then a wet
mixing process was carried out for 2 h with the addition of PVA and alcohol as a binder. The mixing process uses a rotary
drum with the addition of zirconia balls with the aim of making the mixture more homogeneous. After the mixing process,
the samples were dried for 48 h to remove the alcohol contained. The green body was made using the uniaxial pressing
method at a pressure of 100 MPa and held for 3 minutes. The sintering process is carried out variously at temperatures of
800°C, 900°C, 1000°C, 1100°C, 1200°C, 1300°C, and 1400°C. with a heating rate of 5°C/minute and holding time of 4 h.
Next, the temperature was lowered to 300°C with a cooling rate of 5°C/minute. The results showed that linear shrinkage
increased significantly (weight shrinkage increased 12.83% - 25.08% and diameter shrinkage increased 3.26% - 23.21%).
The results of the relative density calculation show that there is a significant increase with each variation in sintering
temperature, where the increase occurs from 44.4% - 85.6%. The compressive strength value also shows an increase with
increasing sintering temperature, namely from 21.2 MPa at 800 °C to 65.9 MPa at 1300 °C. Meanwhile, at a sintering
temperature of 1400°C, compressive strength values decreased and oxidation occurred as evidenced by color changes. It can
be concluded that the optimization of the sintering process occurs at a temperature of 1300 °C which is proven by the highest
compressive strength value and no oxidation occurs.

Keywords: Hydroxyapatite, silica, sintering temperature, compressive strength.

Abstrak

Sintered body hidroksiapatit (HA) berbentuk pellets telah dibuat dengan penambahan silika sebagai material penguat (rasio
60:40 % berat) dengan memvariasikan temperatur sintering. HA dan silika dilakukan proses mixing kering selama 2 jam,
selanjutnya dilakukan proses mixing basah selama 2 jam dengan penambahan PV A dan alcohol sebagai binder. Proses mixing
tersebut menggunakan rotary drum dengan penambahan zirconia ball dengan tujuan agar campuran lebih homogen. Setelah
dilakukan proses mixing sampel dikeringkan selama 48 jam untuk menghilangkan alkohol yang terkandung didalamnya.
Pembuatan green body dilakukan dengan metode uniaxial pressing pada tekanan 100 MPa dan ditahan selama 3 menit.
Proses sintering dilakukan secara bervariasi pada temperatur 800°C, 900°C, 1000°C, 1100°C, 1200°C, 1300°C, dan 1400°C.
dengan heating rate 5°C/menit dan holding time 4 jam. Selanjutnya temperatur diturunkan sampai 300°C dengan cooling rate
5°C/menit. Hasil menunjukkan bahwa susut linier terjadi peningkatan nilai yang signifikan (susut berat meningkat 12,83% -
25,08% dan susut diameter meningkat 3,26% - 23,21%). Hasil perhitungan relative density menujukkan terjadi peningkatan
yang signifikan pada setiap variasi termperatur sintering, dimana peningkatan terjadi dari 44,4% - 85,6%. Nilai Compressive
strength juga menunjukkan peningkatan seiring dengan naiknya temperatur sintering yaitu dari 21,2 MPa pada 800°C
menjadi 65,9 MPa pada 1300°C. Sedangkan pada tempertur sintering 1400°C mengalami penurunan nilai compressive
strength dan terjadinya oksidasi yang dibuktikan adanya perubahan warna. Dapat disimpulkan bahwa optimalisasi proses
sintering terjadi pada temperatur 1300°C yang dibutikan dari nilai compressive strength yang paling tinggi dan tidak terjadi
oksidasi.

Kata kunci: hidroksiapatit, silika, temperatur sintering, compressive strength.

1. Pendahuluan Dalam bidang biomaterial keramik sering digunakan
untuk membuat implant [1]. Untuk memperoleh nilai
kerapatan yang tinggi pada proses pembuatan keramik
perlu diperhatikan laju pertumbuhan butir. Salah satu

Keramik merupakan bahan anorganik yang dibuat
dengan proses teknologi serbuk yang dipanaskan.
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cara mengatasi pertumbuhan butir yang abnormal
adalah dengan menggunakan aditif. Ada dua jenis
keramik yaitu keramik teknik dan keramik tradisional.
Keramik teknik adalah keramik berbahan utama
oksida-oksida logam, contohnya zirkonia (ZrO,),
magnesium oksida (MgO), dan alumina (Al,O3).
Keramik tradisional adalah keramik berbahan utama
dari alam, seperti kuarsa, tanah liat dan kaolin [2].

Biomatrial merupakan bahan sintetik yang berfungsi
untuk menggantikan bagian dari sistem kehidupan
melalui interaksi langsung dengan jaringan hidup [3].
Salah satu contoh biomaterial ialah hidroksiapatit
(HA). HA adalah komponen utama mineral tulang
dengan rumus kimia Ca;o(PO4)s(OH),. HA merupakan
salah satu senyawa kalsium fosfat yang digunakan
dalam bidang biomaterial, karena HA memiliki sifat
yang stabil secara kimia dibanding dengan material
polimer dan logam [4]. HA merupakan biokeramik
yang memiliki sifat biokompatibilitas yang baik. HA
sangat ideal digunakan untuk kandidat implant tulang,
karena rasio kalsium dan fosfor yang menyerupai
tulang alami [5]. Dari kelebihan yang dimiliki HA,
ada beberapa kelemahan seperti, sifat rapuh, porositas
yang tinggi sehingga menyebabkan kuat tekan yang
rendah [6]. Untuk mengatasi sifat rapuh pada HA,
maka perlu dilakukan proses penguatan dengan
mengkompositkan dengan biokeramik lainnya.

Silika merupakan paduan hasil dari polimerisasi asam
silikat, yang tersusun dari rantai satuan tetrahedral
dengan formula umum SiO,. Beberapa senyawa silika
ditemukan di alam, seperti glas, pasir, kuarsa, dan
lainnya [7]. Belakangan ini silika dan kalsium dalam
bentuk nanokomposit sering dijadikan kandidat bahan
bioaktif yang diaplikasikan untuk perbaikan jaringan
tulang, pengaplikasian pada industri digunakan untuk
produksi pigmen, pharmaceutical, keramik dan katalis

[8].

Temperatur ~ sintering yang tinggi  berpotensi
mempengaruhi  perubahan fasa pada HA dan
pertumbuhan butir yang menyebabkan penurunan sifat
mekanik. Temperatur sintering dapat disesuaikan
dengan mengontrol ukuran serbuk, di mana semakin
kecil ukuran serbuk maka temperatur sintering yang
dibutuhkan juga semakin rendah dalam membuat
sintered body [5]. Sifat mekanik sangat dipengaruhi
oleh melting point material yang digunakan. Dapat
dibuktikan pada hasil uji compressive strength
HA/Silika pada rasio 82:18 dengan nilai 73,93 MPa

[9].

Dari kajian beberapa literatur yang disebutkan di atas,
maka untuk meningkatkan kekuatan HA perlu
dilakukan penambahan fasa baru yang menjadi bagian
dari sintered body HA. Pada studi ini serbuk HA
dikompositkan dengan serbuk silika dan sekaligus
mengoptimalisasi temperatur sinteringnya, sehingga
berpotensi untuk meningkatkan kekuatannya.

2. Metode Penelitian
2.1 Material

Material utama yang digunakan adalah biokeramik
hidroksiapatit (HA) dan Silika (SiO,) yang diperoleh
dari Taian Biotechnology-shaanxi Co., Ltd. China.
Material binder digunakan polyvinyl alcohol (PVA)
berbentuk cair yang diperoleh dari UD. Jaya Kimia.,
Indonesia. Material pengencer PVA digunakan
Ethanol yang diperolen dari Simi Indo Teknis.,
Indonesia. Air murni digunakan untuk semua proses
eksperimen, yang diperolen dari PT. Brataco.,
Indonesia.

2.2 Metode
2.2.1 Karakterisasi serbuk HA dan silika

Bentuk serbuk HA dan silika dipedomani dari foto
SEM vyang diperoleh dari Taian Biotechnology-
shaanxi Co., Ltd. China. Fasa serbuk HA dan silika
dikarakterisasi menggunakan X-ray diffraction (XRD
-PANalytical, Type PW3040/60, Netherlands).
Difraktometer sinar-X dengan radiasi cupper sebagai
anoda (CuKoa, A = 1.54060 A, 26 = 10-100) pada 40
kV dan 30 mA. Waktu pemindaian pada langkah
tersebut adalah 7,14 detik.

2.2.2 Persiapan Sampel

HA dan silika dilakukan proses mixing kering selama
2 jam dengan rasio HA/silika 60:40 % berat,
selanjutnya proses mixing basah selama 2 jam dengan
penambahan PVA dan alkohol. Proses mixing
menggunakan rotary drum dengan tambahan 10 buah
zirconia ball. Setelah proses mixing, sampel
dikeringkan selama 48 jam untuk menghilangkan
kandungan alkoholnya. Selanjutnya proses pencetakan
untuk menghasilkan green body dilakukan dengan
metode uniaxial pressing dengan tekanan 100 MPa
dan ditahan selama 3 menit dengan cetakan stainless
steel berdiameter 8 mm. Proses sintering dilakukan
bervariasi pada temperatur 800°C, 900°C, 1000°C,
1100°C, 1200°C, 1300°C, dan 1400°C, holding time 4
jam, heating rate 5°C/menit, cooling rate 5°C/menit
sampai temperatur 300°C.

2.2.3 Karakterisasi Sampel

Penyusutan linier dilakukan dengan mengukur
perubahan sampel antara green body dengan sintered
body, yang disebut dengan penyusutan diameter dan
penyusutan berat. Pengujian density mengacu pada
teori Archimedes dan dilanjutkan menghitung nilai
relative density dengan membandingkan antara
density actual dengan teoritis. Compressive strength
dilakukan untuk mengetahui kekuatan dari komposit
HA/silika  untuk  setiap  variasi  temperatur
sinteringnya.
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3. Hasil dan Pembahasan
3.1 Karakterisasi serbuk HA dan silika

Serbuk HA dan silika dikarakterisasi yang meliputi
pengamatan bentuk serbuk dengan menggunakan
SEM dan karakterisasi fasa dengan pengujian XRD
dan dibandingkan dengan tabulasi data International
Centre Diffraction Data (ICDD).
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Gambar 1. Foto SEM (Taian Biotechnology-shaanxi Co., Ltd.
China) dan XRD peak-analysis (a) serbuk HA, (b) serbuk silika.

Gambar 1(a) meperlihatkan bentuk dari serbuk HA
yang digunakan pada penelitian ini, serbuk berbentuk
spherical yang sebagian terlihat adanya aglomerasi.

Pada Gambar juga dapat dilihat bahwa ukuran serbuk
HA yang seragam dan kecil dari 200 nm, mirip
dengan HA sintetis yang dilaporkan pada penelitian
sebelumnya [10-12]. Pada Gambar 1 (a) juga
diperlihatkan hasil karakterisasi fasa kristal dari
serbuk HA vyang dibandingkan dengan ICDD ref.
pattern 01-074-0566 (Tabel 1). Puncak utama pada
HA dengan intensity 100% terdeteksi pada posisi
sudut 20 yaitu 31.79°. Jika dibandingkan dengan
puncak utama dengan ICDD ref. pattern 01-074-0566
sangat mirip pada posisi sudut 20 yaitu 31.76° dan
juga mirip dengan HA Sigma Aldrich pada posisi
sudut 20 yaitu 31.66° [13] dan HA lainnya [14-16]
Gambar 1 (b) adalah bentuk dari serbuk silika yang
digunakan pada penelitian ini, serbuk silika berbentuk
spherical. Pada Gambar juga dapat dilihat bahwa
ukuran serbuk silika yang seragam dan kecil dari 1
pm, mirip dengan serbuk silica yang dilaporkan pada
penelitian sebelumnya [17,18]. Pada Gambar 1 (b)
juga diperlihatkan hasil karakterisasi fasa dari serbuk
silika yang dibandingkan dengan ICDD ref. pattern
00-047-1301 (Tabel 1). Puncak utama pada silika
dengan intensity 100% terdeteksi pada posisi sudut 26
yaitu 44.63°. Jika dibandingkan dengan puncak utama
dengan ICDD ref. pattern 00-047-1301 mendekati
sama pada posisi sudut 20 yaitu 47.37°.

Tabel 1. Analisa hasil XRD, puncak utama pada serbuk HA dan
silika

Intensity

Material 92 theta Source
(%)
Serbuk HA 100 31.79 Present study
Ref. pattern
HA ref. of ICDD 100 31.76 01-074-0556
Serbuk Silika 100 44.63 Present study
- Ref. pattern
Silika ref. of ICDD 100 47.37 00-047-1301

3.2 Peyusutan Linier

Pengujian penyusutan linier dilakukan untuk dua data
yaitu penyusutan berat and penyusutan diameter.
Komposit HAJsilika ditimbang berat dan diukur
diameternya sebelum dan sesudah proses sintering,
kemudian nilai sebelum dan sesudah sintering dibagi
dan kalikan seratus persen. Hasil penyusutan linier
dapat dilihat pada Gambar 2, dimana memperlihatkan
bahwa temperatur sintering sangat mempengaruhi
terjadinya penyusutan berat pada komposit HA/silika.
Temperatur sintering 800°C dengan nilai penyusutan
berat 12,83% meningkat tidak signifikan hingga
temperatur sintering 1000°C dengan nilai 14,54%.
Pada temperatur sintering 1000°C sampai 1300°C
terjadi peningkatan yang sangat signifikan vyaitu
mencapai 25,08%. Peningkatan ini diakibatkan oleh
hilangnya fasa pada PVA dan ethanol saat proses
sintering, sejalan dengan hasil studi yang telah
dilaporkan sebelumnya [3]. Hilangnya kandungan air
pada HA dan silika juga merupakan penyebab
peningkatan penyusutan berat, hal ini juga sejalan
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dengan studi yang dilaporkan sebelumnya [13].
Sedangkan pada temperatur 1300°C ke 1400°C
dengan nilai 18,09% mengalami penurunan secara
tidak signifikan, penurunan ini diduga terjadinya
oksidasi pada HA dan silika yang dibuktikan
terjadinya perubahan warna.

30

15 4
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Rerata susut berat (%)

10 Rerata susut diameter (%)

800 900 1000 1100 1200 1300 1400
Temperature (°C)

Gambar 2. Pengaruh temperatur sintering terhadap nilai penyusutan
linier

Gambar 2, juga memperlihatkan hasil pengujian susut
diameter. Pada temperatur sintering 800°C dengan
nilai 3,26%, temperatur 1100°C dengan nilai 19,92%
terjadi  mengalami kenaikan secara signifikan.
Sedangkan dari temperatur sintering 1100°C sampai
1400°C dengan nilai 23,21% mengalami kenaikan
yang tidak signifikan. Diperoleh hasil susut diameter
tertinggi pada temperatur sintering 1300°C dengan
nilai 23,49%, dan nilai terendah terdapat pada
temperatur sintering 800°C dengan nilai 3,26%.
Penelitian sebelumnya juga sudah melaporkan bahwa
susut diameter terjadi karena semakin padatnya
sintered body yang juga sejalan dengan data relative
density. Peningkatan persentase susut diameter
disebabkan oleh mengecilnya pori-pori seiring dengan
peningkatan temperatur sintering [5].

3.3 Density dan Relative Density

Pengujian density sampel dilakukan dengan metode
Archimedes pada sampel uji dalam keadaan berat
kering dan berat dalam air. Gambar 3, menunjukkan
nilai hasil dari pengujian density dan relative density
dengan variasi temperatur yang berbeda dari masing-
masing sampel dengan rasio HA/silika 60:40 % berat.
Dapat dilihat peningkatan secara signifikan nilai
density dari temperatur sintering 800°C dengan nilai
1,22 gr/cm® sampai dengan temperatur 1300°C
dengan nilai 2,35 gr/cms3, tetapi pada temperatur
sintering 1300°C ke 1400°C dengan nilai 2,23 gr/cm?3
terjadi penurunan yang diakibatkan terjadinya
oksidasi pada HA/silika. Gambar 3 juga menampilkan
hasil uji relative density yang mengalami kenaikan
seiring dengan naiknya temperatur sintering. Pada
temperatur sintering 800°C sampai dengan temperatur
1100°C mengalami kenaikan nilai yang signifikan.

Pada temperatur 1100°C ke temperatur 1300°C
mengalami kenaikan, namun tidak signifikan. Pada
temperatur sintering 1300°C ke temperatur 1400°C
mengalami penurunan nilai yang tidak signifikan.
Nilai uji relative density terendah terdapat pada
temperatur 800°C yaitu 44,4% dan nilai tertinggi uji
relative density terdapat pada temperatur 1300°C
yaitu 85,6%. Relative density meningkat karena
semakin padatnya sintered body yang juga sejalan
dengan data penyusutan diameter. Pada penelitian
sebelumnya juga melaporkan bahwa sifat produk akan
dipengaruhi oleh ukuran partikel [19-22]. Kualitas
sintered body ini sangat dipengaruhi oleh data relative
density, jika nilai relative density tinggi maka nilai
compressive strength juga akan tinggi [3,23-25].
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Gambar 3. Pengaruh temperatur sintering terhadap nilai Density dan
Relative Density

3.4 Compressive Strength

Gambar 4 adalah hasil pengujian compressive
strenath dengan variasi temperatur sinterina.
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Gambar 4. Pengaruh temperatur sintering terhadap nilai
compressive strength

Gambar 4, menunjukkan bahwa pada temperatur

sintering 800°C memiliki nilai compressive strength
21,2 MPa, nilai ini naik sampai dengan temperatur
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1000°C dengan nilai 41,7 MPa. Pada temperatur
sintering 1000°C sampai dengan temperatur 1300°C
mengalami kenaikan nilai 65,9 MPa, hal ini naik
secara signifikan. Sedangkan pada temperatur
sintering 1400°C nilai compressive strength turun
menjadi 42,9 MPa. Nilai compressive strength
terendah didapat pada temperatur sintering 800°C
dengan nilai 21,2 MPa, dan compressive strength

3.5 Struktur Mikro

= 1000 pm

— 1000 pm

= 1000 um

tertinggi didapat pada temperatur sintering 1300°C
dengan nilai 65,9 MPa. Nilai uji compressive strength
ini juga didukung oleh data uji penyusutan linier, uji
density, dan relative density. Pada studi sebelumnya
juga telah dilaporkan bahwa nilai density dan relative
density yang tinggi sangat berpengaruh pada tingkat
kekuatan, terutama pada nilai compressive strength
yang meningkat[9].

1000 ym

1000 pm

1000 um

Gambar 5. Hasil pengamatan struktur mikro permukaan sampel sintered body HA/silika dengan menggunakan
digital microscope: (a) sampel sintering 800°C, (b) sampel sintering 900°C, (c) sampel sintering 1000°C, (d)
sampel sintering 1100°C, (e) sampel sintering 1200°C, dan (f) sampel sintering 1300°C.

Gambar 5 merupakan hasil pengamatan struktur
mikro permukaan sintered body HA/silika dengan
menggunakan Digital Microscope (DM). Pengamatan
struktur mikro dengan DM tidak memperlihatkan
perbedaan yang jelas antar sampel, Namun analisa
dapat dilakukan dengan membandingkan dari
beberapa hasil penelitian sebelumnya. Dari hasil
pengujian tersebut pada setiap variasi temperatur
sintering memiliki peningkatan kerapatan yang tidak
signifikan. Diduga pada temperatur sintering 800°C
memiliki kerapatan yang rendah. Hal ini disebabkan
oleh belum terjadinya ikatan butir yang sempurna
sehingga memiliki kekuatan yang rendah. Sedangkan
pada temperatur sintering 1300°C miliki kerapatan
yang tinggi. Hal ini disebabkan karena sudah
terjadinya ikatan butir yang sempurna. Semakin tinggi

kerapatannya maka sampel tersebut semakin kuat. Hal
ini juga sama dengan hasil penelitian yang sudah
dilaporkan sebelumnya [5].

4. Kesimpulan

Komposit HA/silika dengan rasio 60:40 % berat telah
berhasil dibuat dengan metode pressureless sintering.
Temperatur sintering optimal pada komposit diperoleh
pada 1300°C yang didukung dengan nilai compressive
strength tertinggi yaitu 65,9 MPa dengan relative
density 85,6%. Hal ini juga didukung bahwa pada
temperatur  sintering 1300°C terjadi penyusutan
diameter tertinggi vaitu 23,49%. Pada temperatur
1400°C diduga terjadi oksidasi atau terbentuknya fasa
baru yang dibuktikan dengan terjadinya perubahan
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