E-Prodenta Journal of Dentistry. 2022. 6(2) 662-671
DOI : http://dx.doi.org/10.21776/ub.eprodenta.2022.006.02.6
E-ISSN : 2597-4912

PENGARUH PENAMBAHAN HIDROKSIAPATIT KITOSAN PADA KEKERASAAN
PERMUKAAN KOMPOSIT RESIN NANOHYBRID

Muhammad Chair Effendi!, Areta Padmarini!

1Depa|1emen IImu Kedokteran Gigi Anak, Fakultas Kedokteran Gigi, Universitas Brawijaya,
Korespondensi: Muhammad Chair Effendi, Email: chair.fk@ub.ac.id

Abstrak

Latar belakang: Hidroksiapatit kitosan (HA/Cs) memiliki komposisi dan struktur kristal apatit yang menyerupai
jaringan keras manusia seperti struktur gigi dan tulang. Hidroksiapatit kitosan (HA/Cs) mempunyai kelebihan
dan sering digunakan sebagai restorasi gigi karena ketahanan abrasi yang lebih baik. Objektif: Tujuan
penelitian ini untuk mengetahui perbedaan kekerasan resin komposit nanohibrid dengan resin komposit
nanohibrid setelah penambahan HA/Cs. Metode: Sampel dikelompokkan menjadi 4 kelompok berbeda yaitu
kelompok kontrol resin komposit nanohybrid, dan kelompok resin komposit hanohybrid dengan penambahan
kitosan masing-masing sebesar 3%, 5%, dan 7% yang kemudian diuji dengan Vickers Microhardness Tester.
Sampel juga diuji dengan XRD untuk melihat karakterisasi partikel kristal dan SEM-EDX untuk melihat morfologi
sampel dan mengidentifikasi unsur yang terkandung. Hasil: Hasil uji SEM menunjukkan ukuran rata-rata
morfologi komposit nanohybrid Ha/Cs adalah 1 um, sedangkan hasil EDX rata-rata rasio Ca/P pada resin
komposit nanohibrid dengan penambahan kitosan hidroksiapatit adalah 2,53. Analisis data menggunakan uji
One Way Anova menunjukkan nilai signifikansi p < 0.01, sehingga terdapat perbedaan kekerasan permukaan
pada kelompok kontrol yang memiliki nilai 63,70 HV dan kelompok perlakuan dengan penambahan HA/Cs
sebanyak 3%, 5%, dan 7% yang memiliki nilai pada kelompok perlakuan berturut-turut adalah 78,15 HV, 80,9
HV dan 83,57 HV. Kesimpulan: Penambahan HA/Cs pada bahan restorasi gigi komposit nanohybrid dapat
meningkatkan kekerasan permukaan bahan.

Kata kunci: hidroksiapatit kitosan, komposit nanohibrid, komposit nanohibrid kitosan, kekerasan permukaan

ADDITIONAL HYDROXYAPATITE CHITOSAN EFFECT ON SURFACE HARDNESS OF
NANOHYBRID RESIN COMPOSITES

Abstract
Background: Hydroxyapatite chitosan (HA/Cs) has a composition and crystal structure of apatite that
resembles human hard tissue such as the structure of teeth and bones. Chitosan hydroxyapatite (HA/Cs) has
advantages and is often used as a dental restoration because of its better abrasion resistance. Objective:
The purpose of this study was to determine the difference between the hardness of the nanohybrid composite
resin and the nanohybrid composite resin after the addition of HA/Cs. Methods: The samples were grouped
into 4 different groups, namely the control group for the nanohybrid composite resin, and the nanohybrid
composite resin group with the addition of 3%, 5%, and 7% chitosan, respectively, which were then tested
with the Vickers Microhardness Tester. The samples were also tested with XRD to see the characterization of
crystalline particles and SEM-EDX to see the morphology of the samples and identify the elements contained.
Results: The results of the SEM test showed that the average morphology of the Ha/Cs nanohybrid
composite was 1 um, while the average EDX results for the Ca/P ratio of the nanohybrid composite resin with
the addition of chitosan hydroxyapatite was 2.53. Data analysis using the One Way Anova test showed a
significance value of p < 0.01, so that there were differences in surface hardness in the control group which
had a value of 63.70 HV and the treatment group with the addition of HA/Cs as much as 3%, 5%, and 7%
which had a value of 3%, 5%, and 7%. in the treatment group were 78.15 HV, 80.9 HV and 83.57 HV,
respectively. Conclusion: The addition of HA/Cs to nanohybrid composite dental restorative materials can
increase the surface hardness of the material.

Keyword: Hydroxyapatite chitosan, composite nanohybrid, composite nanohybrid chitosan, surface hardness

662


mailto:chair.fk@ub.ac.id

PENDAHULUAN

Karies gigi pada gigi sulung atau
permanen merupakan penyakit gigi yang
sering ditemukan dan dapat dicegah. Karies
gigi juga menyebabkan rasa nyeri dan
hilangnya gigi.! Perawatan karies gigi salah
satunya dengan restorasi gigi. Resin komposit
adalah bahan restorasi gigi yang warnanya
menyerupai gigi dan untuk meningkatkan
estetika wajah serta relatif mudah
dimanipulasi.?3

Resin komposit yang sering digunakan
adalah komposit nanohybrid yang merupakan
gabungan ukuran antara mikropartikel 0,1-2
KMm dan dengan nanopartikel 100 nm (partikel
heterogen).*

Proses iradiasi (proses polimerisasi
light cure) selama proses filing perlu
ketepatan untuk menghindari polimerisasi
yang tidak sempurna dapat mempengaruhi
kekerasan resin komposit dan dapat
menimbulkan keretakan bahan sehingga tidak
mampu menahan tekanan seperti
pengunyahan dan menggigit serta lepasnya
restorasi dari gigi.®

Penelitian sebelumnya menunjukkan
bahwa ketahanan restorasi resin komposit
sekitar 5 tahun dan tingkat keberhasilan
56,6%. Untuk mencegah terjadinya kegagalan
faktor kekasaran dan kekerasan resin komposit
merupakan faktor utama yang perlu
diperhatikan.®’

Faktor kekerasan permukaan restorasi
mempengaruhi  ketahanan  aus, yang

dipengaruhi faktor mekanis seperti pada saat

makan dan menyikat gigi, Sedangkan yang
mempengaruhi  kekerasan resin  komposit
adalah sifat fisik dan kimia. Makanan dan
minuman yang bersifat asam dapat
menurunkan kekerasan bahan restorasi resin
komposit. 8410

Nanoteknologi di bidang kedokteran
gigi telah menciptakan bahan nanofiller
dengan ukuran partikel sangat kecil yang
memiliki sifat mekanik yang menguntungkan
dan salah satunya adalah nanokomposit.
Nanokomposit organik-anorganik merupakan
kombinasi antara biopolimer organik dan
bahan anorganik yang memiliki sifat lebih baik
dari masing-masing biopolimer organik dan
anorganik itu sendiri.!’ Salah satu bahan
nanokomposit berbasis polimer alam yang
sedang dikembangkan adalah kitosan.!?

Kitosan  adalah  polimer  alam
polikationik bersifat adsorpsi, biodegradable,
biokompatibel, dapat membentuk film.!3
Gugus amino yang terdapat pada kitosan
sangat reaktif dan bersifat antibakteri.!*
Tujuan penelitian ini  untuk mengetahui
kekerasan permukaan komposit nanohibrid
dibanding resin komposit nanohibrid setelah

penambahan hidroksiapatit kitosan (HA/Cs).

METODE PENELITIAN

Jenis penelitian adalah true
experimental laboratory dengan post test
group design. Jumlah sampel diperoleh
menggunakan rumus Federer: (t-1)(n-1) =15
(n = jumlah sampel masing-masing kelompok;

t = jumlah kelompok penelitian) diperoleh 5
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sampel masing-masing kelompok.’® Jumlah
kelompok terdiri 1 (satu) kelompok kontrol
resin komposit nanohibrid tanpa penambahan
HA/Cs (0%), dan 3 (tiga) kelompok perlakuan
dengan penambahan HA/Cs sebesar 3%, 5%,
dan 7% sebagai filler pada resin komposit
nanohybrid sehingga total 20 sampel
penelitian. Pada saat uji Vickers 1 sampel
rusak, sehingga sampel masing-masing
kelompok menjadi 4 dan total sampel menjadi
16.
Pembuatan HA/Cs. Komposit
Nanohybrid

Hidroksiapatit kitosan (HA/Cs produksi
Lab Nanocenter Tangerang, Indonesia)
dilarutkan ke dalam air panas secara perlahan
sesuai dengan konsentrasi sampel perlakuan
3%, 5%, dan 7%. Pada sampel uji larutan
digunakan perbandingan variasi massa
sebanyak 0,2 gram, 0,4 gram, dan 0,6 gram.
Setelah larut ditambahkan larutan polimer
resin komposit nanohybrid (DX Universal,
China). Kelompok perlakuan pertama adalah
resin komposit nanohybrid 3,8 gram dicampur
dengan 0,2 gram HA/Cs. Kelompok perlakuan
kedua 3,6 gram resin komposit nanohibrid
dicampur dengan 0,4 gram HA/Cs. Kelompok
perlakuan ketiga resin komposit nanohibrid 3,4
gram dicampur dengan 0,6 gram HA/Cs.
Masing-masing kelompok diaduk dengan
pengaduk kecepatan konstan selama dua jam.
Larutan kemudian disimpan dalam desikator
agar gelembung udara hilang.
Pembuatan Sampel

Resin komposit dengan atau tanpa

penambahan HA/Cs ditempatkan pada pelat

kaca yang telah dilapisi dengan seluloid strip.
Ratakan bagian atas resin  komposit
menggunakan spatula semen. Resin komposit
sehingga diperoleh ukuran tinggi 2 mm dan
diameter 5 mm. Polimerisai resin komposit
dengan light curing LED dalam waktu 40 detik.
Resin komposit yang telah dipolimerisasi
kemudian ditempatkan dalam  petridisk
berdasarkan Kklasifikasinya yang dibedakan
berdasarkan perbedaan konsentrasi HA/Cs,
kemudian diukur kekerasannya menggunakan
alat uji mikro Vickers.
Karakterisasi Nanokomposit Kitosan
Hidroksiapatit

Karakterisasi dilakukan dengan X-Ray
Diffraction (XRD) untuk mengetahui dan
mengidentifikasi fasa kristal dari resin
komposit nanohybrid, dan dicocokkan hasilnya
dengan standar difraksi sinar-X di Joint
Committee on Powder Diffraction Standards
(JCPDS) untuk

mengidentifikasi fasa kristal yang ada di dalam

mengetahui dan

bahan, dengan menentukan parameter
struktur kisi dan ukuran partikel.!®
Karakterisasi menggunakan energy
dispersive X-ray spectroscopy (EDX) untuk
mengetahui tentang komposisi unsur yang ada
dalam sampel yaitu unsur Kalsium (Ca), Fosfat
(P), dan Oksida (0O). Scanning electron
microscopes  (SEM)  digunakan  untuk
mempelajari morfologi dan  topografi
permukaan sampel. Pengamatan dengan EDX
dan SEM dilakukan dengan perbesaran 5000,
10.000, 20.000 dan 30.000 kali untuk masing-

masing sampel. Pada pengamatan EDX,
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diamati yang terkandung pada masing-masing
sampel.
Pengukuran Kekerasan Permukaan
Resin Komposit Kitosan Hidroksiapatit
Nanohibrida (Uji Kekerasan Permukaan)

Kekerasan permukaan komposit diuji
menggunakan mesin Vickers Microhardness
Tester. Pengujian kekerasan dilakukan dengan
menggunakan alat Mitutoyo micro-Vickers,
menggunakan gaya 0,05 N atau 50 gf (gram
force) dengan waktu penetrasi 15 detik. Ketika
uji kekerasan dilakukan dengan gaya 0,05 N,
daerah lekukan berbentuk belah ketupat.

Setiap sampel diuji kekerasannya
terhadap tiga titik lekukan pada tempat yang
beda secara diagonal (Da, Db, Dc). Hasil dari
tiga titik tersebut diambil rata-ratanya sebagai
kekerasan permukanan resin.
Analisis data

Uji One-way Anova untuk melihat
perbedaan kekerasan permukaan resin
komposit antara kelompok perlakuan (3%,
5%, dan 7%) denga kelompok kontrol (0%).
Sebelumnya telah di uji normalitasnya dengan
Saphiro Wik dan uji  homogenitas
menggunakan Levene's Test. Kemudian
dilakukan dilanjutkan dengan Tukey Post Uji
Hoc untuk melihat signifikansi perbedaan
masing-masing kelompok. Untuk mengetahui
hubungan antara penambahan HA/Cs dengan
kekerasan permukaan komposit nanohibrid
dilakukan uji Korelasi Pearson dan Regresi
Linier untuk memperkirakan penambahan
HA/Cs sebagai bahan pengisi pada resin

komposit nanohibrida.

HASIL PENELITIAN

Berdasarkan hasil uji XRD pada
gambar 1 didapatkan bahwa ketajaman
puncak-puncak kristal HA pada sampel yang
menunjukkan sampel memiliki kristalinitas
yang cukup baik. Hasil yang terlihat pada citra
SEM dengan perbesaran 20.000x, memiliki
ukuran  rata-rata  morfologi  komposit
nanohybrid HA/Cs adalah 1 pm. Partikel
berbentuk oval atau lonjong pada resin
komposit nanohybrid HA/Cs yang saling

mengisi antar ruang partikel (Gambar 2).

Gambar 1. Uji XRD pada empat sampel resin
komposit nanohibrida hidroksipatit kitosan
Hasil EDX rata-rata rasio Ca/P pada

resin komposit nanohibrid dengan
penambahan kitosan hidroksiapatit adalah
2,53, rasio Ca/P hidroksiapatit murni ideal
1,67. Hal ini bisa jadi karena larutan tersebut
telah tercampur dengan material lain dalam
komposit nanohibrid dan tidak lagi murni
kitosan hidroksiapatit. Gambar 3 menunjukkan
hasil uji EDX pada empat sampel resin
komposit nanohibrida hidroksiapatit kitosan.
Tabel 1 menunjukkan tiap elemen pada tiap
sampel yang dihitung prersentase tiap

atomnya.
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Gambar 2. Uji SEM pada empat sampel resin komposit nanohibrid kitosan hidroksiapatit dengan
perbesaran 20.000x; a) HA/Cs 3%; b) HA/Cs 5%; c¢) HA/Cs 7%; d) HA/Cs 0%

Gambar 3. Uji EDX pada empat sampel resin komposit nanohibrida hidroksiapatit kitosan; a) HA/Cs
0%; b) HA/Cs 3%; c) HA/Cs 5%; d) HA/Cs 7%
Tabel 1. Uji EDX pada empat sampel resin komposit nanohibrid hidroksipatit kitosan

Resin Komposit Nanohybrid 0%

Resin Komposit Nanohybrid 3%

Elemen Bobot % % atom Elemen Bobot % % atom
Ca 0,07 0,03 Ca 0,25 0,10
P 0,23 0.13 P 0.19 0,10

Resin Komposit Nanohybrid 5%

Resin Komposit Nanohybrid 7%

Elemen Bobot % % atom Elemen Bobot % % atom
Ca 0,07 0,02 Ca 1.12 0,47
P 0,10 0,05 P 0,20 0.1

Uji Vickers Microhardness Tester untuk

mengetahui

kekerasan

permukaan

resin

komposit nanohybrid dengan penambahan
HA/Cs (kelompok perlakuaan) dan tanpa




penambahan HA/Cs (kelompok kontrol). Rata-
rata kekerasan permukaan pada kelompok
kontrol (0%) adalah 63,70 HV,
pada

rata-rata

kekerasan  permukaan kelompok
perlakuan (3%, 5%, dan 7%) adalah berturut-
turut 78,15 HV, 80,90 HV, dan 83,57 HV (Tabel
2). Hasil uji One-Way Anova (Tabel 3),
menunjukkan bahwa terdapat perbedaan
kekerasan permukaan pada resin komposit

yang dihasilkan setelah penambahan kitosan

hidroksiapatit, dan hasil uji Post Hoc Tukey
(Tabel 4) menunjukkan rata-rata kekerasan
permukaan kelompok konrol resin komposit
nanohybrid (0%) dengan kelompok perlakuan
resin komposit nanohybrid penambahan HA/Cs
3%, 5%, dan 7% bermakna (p < 0,01). Pada
Uji Vickers menunjukkan bahwa kekerasan
permukaan pada kelompok perlakuan lebih
tinggi dibanding kelompok kontrol (Gambar 4).

Tabel 2. Nilai deskriptif kekerasan permukaan (Vickers)

Kelompok

Kitosan hidroksiapatit 0%

Kitosan hidroksiapatit 3%

Kitosan hidroksiapatit 5%

Kitosan hidroksiapatit 7%

Mean SD
63.70 3.03
78.15 4.48
80.90 1.67
83.57 1.62

Tabel 3. Hasil uji ANOVA

Jumlah Kuadrat

Kuadrat df Tengah F Sig.
Antar Kelompok 943.807 3 314.602 36.218 0.000
Dalam Kelompok 104.237 12 8.686
Total 1048.044 15

Tabel 4. Hasil uji Post Hoc Tukey

Kitosan hidroksiapatit

Sig

0%

3%

5%

3%
5%
7%
5%
7%
7%

0.000
0.000
0.000
0.569
0.093
0.590
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Gambar 4. Rata-rata kekerasan permukaan resin komposit nanohybrid dengan penambahan serbuk 0%

- 7% HA/Cs; *p < 0,01
Uji korelasi Pearson diperoleh hasil bermakna
(p < 0,01), terdaat hubungan positif antara
HA/Cs

permukaan resin komposit. Korelasi positif

konsentrasi dengan  kekerasan

menunjukkan bahwa  semakin

tinggi
konsentrasi HA/Cs maka kekerasan permukaan
resin komposit juga meningkat. Koefisien

korelasi sangat kuat (Tabel 5).

Tabel 5. Hasil Uji Korelasi Pearson pada kelompok sampel resin komposit nanohibrid hidroksipatit kitosan

Bahan Penambahan Hidroksiapatit (HA) Kitosan
Restorasi HA 3% HA 5% HA 7%
Resin Komposit 0.909 0.971 0.978
Nanohybrid tanpa (sangat kuat) (sangat kuat) | (sangat kuat)
HA (0%) p<0.001 p<0.001 p<0.001
Hasil uji Regresi Linier menunjukkan o
koefisien determinasi (Adj R Square) 0,856 5 . :
X~ _
atau  85,6%. Kontribusi  penambahan § 7 ¢ “e
konsentrasi hidroksiapatit kitosan (HA/Cs) % h [: *
meningkatkan kekerasan setelah uji Vickers ?Eu .
adalah 85,6% sisanya 14,4% dipengaruhi - ;

variabel lain di luar penelitian ini. Perbedaan
bermakna mulai dari konsentrasi 3% (Gambar
5).

Concentration

Gambar 5. Grafik Hasil Uji Regresi Linier pada
keempat sampel resin komposit nanohibrid
HA/Cs

DISKUSI
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Hasil uji XRD menunjukkan bahwa
kristalinitas sampel resin komposit nanohybrid
HA/Cs baik, dengan meningkatnya konsentrasi
hidroksiapatit dalam sampel maka kristalinitas
sampel juga meningkat. Selanjutnya dari hasil
uji SEM terlihat morfologi resin komposit
nanohybrid HA/Cs yang menunjukkan bahwa
setiap partikel terdistribusi dengan baik dan
mengisi ruang antar partikel yang dapat
mempengaruhi  kekuatan mekanik  resin
komposit. Hidroksiapatit terdiri dari Kalsium
(Ca), Fosfat (P) dan Oksida (0).'”

Hasil uji EDX menunjukkan bahwa
rasio Ca/P adalah 2,53. Hal ini menunjukkan
bahwa semakin tinggi puncak hidroksiapatit
dan semakin banyak kristal yang terbentuk.'®
Dengan semakin banyak kristal yang terbentuk
maka sifat fisik material juga meningkat.
Diketahui  bahwa rata-rata  kekerasan
permukaan resin komposit nanohibrid tanpa
penambahan kitosan hidroksiapatit adalah
63,70 HV. Sedangkan kekerasan permukaan
rata-rata komposit nanohibrida dengan
penambahan kitosan hidroksiapatit 3%, 5%,
dan 7% berturut-turut adalah 78,15 HV, 80,90
HV, dan 83,57 HV. Peningkatan efektif mulai
terjadi dari penambahan HA/Cs sebesar 3%,
5%, dan 7% yang menunjukkan peningkatan
kekerasan permukaan. Kekerasan permukaan
resin komposit nanohibrid meningkat setelah
hidroksiapatit (HA/Cs)

disebabkan terjadinya ikatan antar partikel

penambahan

material nanokomposit yang mempunyai peran
penting untuk memperbaiki sifat material.%20
Salah satu faktor yang juga mempengaruhi

perbedaan besarnya kekerasan permukaan

pada masing-masing kelompok perlakuan
adalah karakteristik bioaktif, yaitu kemampuan
membentuk ikatan kimia dengan jaringan di
sekitar bahan yang merupakan hal penting
dalam biomaterial, dimana sifat bioaktif
partikel keramik dapat menempel pada matriks
biodegradable polimer dengan kitosan yang
merupakan biopolimer alami.?\2

Apatite (Cas(PO4)s3(F,Cl,OH)) adalah
jenis kalsium fosfat untuk proses bone healing
dan gigi yang memiliki sifat biocompatible,
biodegradable, mempunyai komposisi sama
dengan tulang asli, dan kemampuan
mekaniknya baik. Sifat tersebut membuat
apatit lebih baik dalam bidang rekayasa

jaringan keras.?

KESIMPULAN

Penambahan kitosan hidroksiapatit
(HA/Cs) sebagai filler resin  komposit
nanohibrid meningkatkan kekerasan
permukaan resin komposit nanohibrid secara
bermakna (p < 0,01). Hasil uji korelasi
menunjukkan korelasi positif, artinya semakin
besar konsentrasi HA/Cs maka semakin tinggi
rata-rata kekerasan permukaan resin komposit
nanohibrid. Hasil uji regresi linier memprediksi
pengaruh penambahan HA/Cs terhadap
kekerasan permukaan resin komposit sebesar
85,6%.
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