dings Seminar Sains don Teknologi Ny i,
;:%:.JIMTAN Bandung, 7+ 9 Februari 1004

Tema: Peninghatan Profesionaliame Melalui
Pengembangan Ipteke Dalam Mengiai Pl

PENGARUH ATMOSFER TUNGKY p -
ZIRKALOY-4 TERHADAD vo kU PADA PELEBURAN SKRAP

RUBAHAN KOMPOSISI DAN
STRUKTUR MIKRO HASIL PELEBURAN

Saeful Hidayat, Guntur Daru

saw S
Pusat Penelitian Teknik Nul| amincs

ir - Badan Tennga Atom Nasional

ABSTRAK

PENGARUH ATMOSFER TUNGKU p
ADA PELEBURAN SKRAP ZIRKALOY-4
TERHADAP PERUBAHAN KOMPOSISI DAN STRUKTUR MIKRO HASIL PELERURAN.

Pada peleburan skrap zirkaloy-4 menggunakan tunglu Remelt frekuensi tinggi Lifumat - Met
3,3 Vac untuk mendapatkan zirkaloy-4 berbentuk ingot, dicoba berbagai kondisi atmosfer
tungku. Ben_iqsnrkan hasil percobaan yang telah dilakukan, peleburan dapat dilakukan
dengan kondisi atmosfer tungku menggunakan gas pelindung argon dan helium, Bahan hasil
peleburan mengalami perubahan komposisi, struktur mikro dan kekerasan dibandingkan
de.ng'an bahan awal. Pada peleburan menggunakan gas argon terjadi perubahan dari struktur
mikro alpha dcng_nn butir equiaxial menjadi acicular alpha, sedangkan pada peleburan
menggunakan pelindung gas helium menjadi struktur basket wave, dan kenaikan angka

kekerasan sebesar 36 % untuk kedua kondisi peleburan. Penurunan komposisi unsur pemadu

pada bahan hasil peleburan menggunakan gas argon dan helium masing-masing sebesar 23,8
% dan 13,3 % untuk unsur Sn 23,3 9

dan 26,6 % untuk unsur Fe dan 100 % untuk unsur Cr.
ABSTRACT

THE INFLUENCE OF THE FURNACE ATMOSPHERE FOR ZIRCALOY-4 SCRAPS
MELTING ON THE COMPOSITION AND MICRO STRUCTURE CHANGES OF MELTING
RESULT. On the melting zircaloy-4 scraps by using High Frequency Remelt Furnace Lifumat
- Met 3.3 Vac to get ingot zircaloy-4, is done by varying the furnace atmosphere conditions.
Based on the experiment result, the melting process can be proceed by conditioning the furnace
atmosphere using helium or argon gas. The material melting result has a new composition in
percentation, micro structure and hardness are compared with the raw material. The micro
structure alpha with equiaxial grain on the raw material changes toacicular alpha for material
melting result using argon gas and basket wave for melting using helium, and the number
hardness increased of 36 % for boths two condition. The composition of the alloying element
for melting result using argon dan helium gas decreased of 23.8 % and 13.3 % for Sn element,

23.3 % and 26.6 % decreased for Fe element and 100 % for Cr element.

PENDAHULUAN

Zirkaloy-4 sebagai bahan struktur elemen
bakar nuklir reaktor daya berpendingin air se-
perti PWR, BWR dan PHWR adalah bahan stra-
tegis yang harganya mahal dan sukar didapat.
Untuk itu diperlukan penelitian yang mengarah
pada pembuatanbahan tersebut, sehingga diha-
rapkanbahan tersebut dapat dibuat sendiri tan-
pa bergantung pada luar negeri.

Zirkaloy-4 adalah logam paduan antara un-
sur dasar zirkonium dengan beberapa unsur
pemadu, seperti Sn, Fe dan Cr dalam jumlah
kecil. Zirkonium merupakan bahan yang tidak
mudah untuk dilebur dengan hasil yang memu-
askan, karena sifatnya yang sangat reaktif,
mempunyai titik lebur yang tinggi (1850 °C) dn_n

sangat sensitif terhadap konlaminan-kontami-
han pada saat peleburan [1].

Spesifikasi yang disyaratkan untuk bahan
struktur reaktor sangat ketat, terutama ter-
hadap kandungan unsur pengotor yang akan
mempengaruhi sifat logam tersebut pada perla-
kuan selanjutnya dan pada saat pemakaian di
reaktor. Untuk mengetahui sejauh mana pe-
ngaruh proses peleburan terhadap hasil pele-
buran dikarenakan sifat zirkaloy tersebut, dila-
kukan peleburan skrap zirkaloy-4 dengan mem-
variasikan atmosfer tungku pada saat pelebur-
an.

Untuk menghindari melelehnya krusibel
pada saat peleburan akibat temperatur lebur
zirkonium yang tinggi, diperlukan krusibel
yang tahan temperatur tinggi, sedangkanuntuk
mengkondisikan tungku peleburan diperlukan
tungku yang kedap udara dan dapat dialiri gas
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pelindung. Pada penelitian ini, digunakan kru-
sibel alumina dan grafit sedangkan peleburan
dilakukan pada tungku induksi bertemperatur
tinggi yang dapat divakum dan dapat dinliri gas
pelindung selama proses peleburan berlang-
sung.

Pada saat peleburandengan menggunakan
tungku induksi, akan terjadi gnya pengadukan
pada logam cair akibat adanya arus medan mag-
net [2]. Pengadukan ini akan menghomogenkan
unsur-unsur pemadu pada logam cair, dan seka-
ligus akan mengoksidasi logam cair dan me-
ningkatkan pengikisan pada dinding krusibel
bila logam cair dibiarkan lama dalam tungku,
sehingga akan membentuk kontaminan dalam
logam cair [2). Dengandemikian, pada saat pele-
buran parameter waktu peleburan perlu diper-
hatikan untuk menghindari pengikisan pada
dinding krusibel.

BAHAN, ALAT DAN TATAKERJA

Bahan dan alat

Bahan-bahan yang digunakan dalam pene-
litian ini adalah skrap zirkaloy-4; krusibel alu-
mina dan grafit; gas argon dan helium; bahan-
bahan kimia untuk metalografi; film negatif;
kertas film dan film polaroid.

Alat-alat yang digunakan adalah tungku
Remelt frekuensi tinggi Lifumat - Met 3,3 Vac;
bejana pembersih ultrasonik; tungku vakum;
timbangan mikro; peralatan metalografi; mik-
roskop optik; XRF; carbondeterminator danalat
uji kekerasan merk Vickers.

Tata kerja

Skrap zirkonium-4 berbentuk batang dan
kelongsong dengan diameter 10,75 mm dipo-
tong-potong sepanjang 5 mm, kemudian dicuci
menggunakan bejana pembersih ultrasonik de-
ngan alkohol, untuk menghilangkan kotoran
dan lemak. Skrap zirkonium-4 yang telah dicuci
dimasukkan ke dalam tungku vakum untuk di-
keringkan pada temperatur 100 °C selama 1
jam. Banyaknya skrap zirkonium-4 yang akan
dilebur untuk setiap kali peleburan ditimbang
dengan timbangan mikro. Sesuai dengan ka-
pasitas tungku, setiap kali peleburan hanya da-
pat dilakukan sebanyak 40 sampai dengan 50
gram dengan menggunakan krusibel grafit dan
alumina.

Peleburan dilakukan di dalam tungku in-
duksi dengan mengubah-ubah keadaan atmos-
fer dalam tungku. Pengubahan dilakukan de-
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ngan empat cara, yaitu dengan krmdi.-s'i atmosfer
tungku berpelindung gas argon, i?nhum. diva.
lum dan tanpa vakum atau gas pelindung. Pele-
buran dilakukan tiga kali untuk setiap kondisj
atmosfer tungku. Gas argon dan helium yang
digunakan ndnlah gas dengan kemurnian ting-
gi. Pada saat peleburan dengan menggunakan
gas pelindung, terlebih dahulu dilakukan pem-
vakuman ruang tungku, dengan maksud untuk
membersihkan ruangan tungku dari atmosfer
luar. Kemudian dialirkan gas pelindungdengan
laju alir sebesar 1,5 liter per menit.

Komposisi kimia bahan hasil peleburan un-
tuk setiap kondisi dianalisis dengan mengguna-
kan XRF dan carbon determinator. Kemudian
dimetalografi untuk melihat struktur mikro.
Untuk melihat kekuatan mekanis pada bahan
hasil peleburan dilakukan pengujian kekerasan
dengan uji kekerasan vickers.

HASILDAN PEMBAHASAN

Pada peleburandengan menggunakan kru-
sibel alumina, pada saat pemanasan untuk
mencapai temperatur lebur zirkaloy, yaitu se-
kitar 1850 °C, terjadi keretakan pada krusibel
sebelum bahan yang dilebur meleleh, sedang-
kan menurut spesifikasi, temperatur untuk ba-
han alumina bisa mencapai 1950 °C. Hal ini
diduga tidak tahannya bahan krusibel terhadap
panas kejut pada saat pemanasan. Dengan de-
mikian peleburan dengan menggunakan kru-
sibel alumina tidak dilanjutkan untuk menghin-
dari lelehan logam cair keluar dari krusibel.

Dengan menggunakan krusibel grafit, ke-
retakan pada saat pemanasan maupun setelah
peleburan tidak terjadi, tapi timbul masalah
dengan melelehnya krusibel kuarsa sebagai
tempat kedudukan krusibel untuk peleburan.
Hal ini disebabkan panas logam cair bertem-
peratur tinggi tidak terserap oleh dinding kru-
sibel grafit, sehingga melelehkan krusibel kuar-
sa tersebut.

Untuk menanggulangi hal tersebut diatas
dilakukan peleburan dengan menggunakan dua
lapis krusibel, yaitu dengan cara memasukkan
krusibel grafit sebagai tempat peleburan pada
krusibel alumina sebagai penahan panas. De-
ngan cara ini panas dari logam cair tertahan
oleh dinding grafit dan alumina. Hasil perco-
baan dengan cara ini, untuk berbagai kondisi
atmosfer tungku, terlihat pada Tabel 1.
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Tabel 1. Hasil percobnan peleburan dengnn berbagni kondisi ntmosfer tungku.

No. Kondisi atmosfer tunglku Peleburan Ketazang
N 178 AN
" -_"—-_“——~.__

1. Tanpa vakum dan gas pelindung | Tidalk berhasil | Krusibel grafit terbakar
2. Bl Tidak berhasil Krusibel grafit terbakar pada tem-
3. Dengan pelindung gas argon Berhasil peratur lebih tinggi
4. Dengan pelindung gas helium Berhasil

Pada Tabel 1 terlihat bahwa peleburan hanya Tabel 4. K isi b ) i
dapat dilakukan dengan dua kondis; St omposisi bahan hasil peleburan de

: > ngan kondisiatmosfer tungku menggu-
tungku, yaitu peleburan dengan pelindung gas nakan has helium s &
argondan helium, pada peleburan selanjutnya
dilakukan dengan kedua kondisi tersebut.
Hasil analisis komposisi kimia pada skrap U:;“d’u %berat | | Pengotor |  ppm
zirkaloy-4 dan bahan hasil peleburan diikhtj- ay
sarkan dalam Tabel 2, 3 dan 4. Mo 20,80
Sn 1,38 Mn 12,50
Tabel 2. Komposisi kimia skrap zirlkaloy-4 g: g'é(l) g.r gg';‘g
Al 75,60
Unsur | % berat Pengotor ppm C 419505
pemadu
Mo 9,88 Dengan membandingkan Tabel 3 dan 4 ter-
Sn 1,80 Mn 9,79 hadap Tabel 2, maka dapat disimpulkan bahwa
Fe 0,15 H_f 42,50 unsur pemadu pada bahan hasil peleburan ka-
Cr 0,10 Si 25,30 darnya mengalami penurunan. Adapun penu-
Al 49,30 runan kadar pemadu pada bahan hasil pele-
w 30,30 buran tersebut relatif terhadap kadar pemadu
C 85,05 pada bahan awal adalah:

a. 23,8 % untuk unsur Sn, 13,3 % untuk unsur

Fe dan 100 % untuk unsur Cr pada pelebur-
Tabel 3. Komposisi bahan hasil peleburan de- an menggunakan pelindung gas argon.

ngan kondisi atmosfer tungkumenggu-  b. 23,3 % untuk unsur Sn, 26,6 % untuk unsur
nakan gas argon Fe dan 100 % untuk unsur Cr pada pelebur-
an menggunakan pelindung gas helium

Turunnya kadar unsur pemadu pada bahan

Unsur | % berat Pengotor P hasil p:lehuran diduga disebabkan tingginya
periagn temperatur yang digunakan pada saat pelebur-
Mo 21,39 an, melebihi temperatur leleh unsur-unsur pe-

Sn 1,37 Mn 11,68 madu, sehingga mengurangi kadar unsur-un-
Fe 0,13 Hf 60,49 sur terscbut. Besarnya kadar unsur pemadu
Cr 0,00 Si 10,50 pada bahan hasil peleburan untuk Sn dan Fe
Al 7,60 masih dalam batas spesifikasi yang disyarat-

C 2650,05 kan untuk bahan zirkaloy-4, yaitu sebesar 1,20
- 1,70 % berat untuk unsur Sndan 0,18 - 0,24
% berat untuk unsur Fe [3]. Dengan demikian
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padn peleburan ini yang perlu diperhatikan
ndalah penurunan kadar unsur Cr,

Unsur pengotor yang nda pada bahan hanil
peleburan masih di bawalh batas spesifiknsi
yang diizinkan, kecunli kadar knrbon yang ter-
Inlu tinggi melebihi batas spesifikasi yang di-
izinkan. Tingginya kndar karbon pada hasil po-
leburan didugn disebabkan adanyn unsur kar-
bon dari dinding krusibel grafit ynng terkikis
dan larut pada saat proses peleburan.

Hasil metnlografi pada bahan skrap
zirkaloy-4 dan bahan hasil peleburan terlihat
padn Gambar 1 sampai dengan 7.

Gambar 1. Struktur mikro alpha [3] bahan
skrap zirkaloy-4.
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Gambar 2. Struktur mikro bahan hasil pele-
buran dengan pelindung gas argon
pada bagian tengnh depan.
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Gambar 3. Struktur mikro bahan hasil pele-
buran dengan pelindung gas argon
pada bagian lain dari Gambar 2.
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Gambar 4. Struktur mikro bahan hasil pele-
buran dengan pelindung gas heli-
um.
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Gambar 5. Struktur mikro bahan hasil pele-
buran dengan pelindung gas helium
pada Gambar 4 dengan pembesaran
berbeda.
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Gambar 6. Struktur mikro bahan hasil pele-
burandengan pelindung gas helium
dari cuplikan yang lainnya.

Pada Gambar 1, struktur mikro skrap
zirkaloy-4 mempunyai struktur alpha dengan
butir equixaial [3], sedangkan pada Gambar 2
struktur mikro bagian tengah bahan hasil pele-
buran menggunakan gas pelindung argon ter-
lihat banyak porositas, ini diduga disebabkan
adanya gas yang terperangkap pada saat pele-
buran. Pada Gambar 3 pada bagian lain dari
bahan yang sama pada Gambar 2 terlihat ben-
tuk struktur mikro yang berbeda. Disini terben-
tuk butir acicular alpha [3), dan porositas yang
tidak begitu dominan dibanding Gambar 2. Ke-
adaan ini menunjukkan ketidak homogenan ba-
han pada saat peleburan dan pendinginan, se-
hingga pada bagian yang laju pendinginannya
lebih cepat terbentuk butir acicular alpha [3].

Gambar 4 merupakan struktur mikro pada
bahan hasil peleburan menggunakan gas he-
lium. Disini terlihat bentuk struktur basket
wave [4], dengan butir acicular alpha lebih halus
membentuk anyaman dan terdapat struktur
yang berwarna hitam yang belum dapat diiden-
tifikasi. Struktur ini terbentuk karena laju pen-
dinginan yang cepat dan tingginya kandungan
karbon pada bahan tersebut [3,4). Pada Gambar
5 terlihat bentuk struktur mikro basket wave
dari cuplikan yang sama pada bagian lain dari
Gambar 4, dengan struktur warna hitam yang
hampir tidak ada.

Berdasarkan spesifikasi bahan paduan zir-
konium yang akan dipergunakan sebagai bahan
Struktur reaktor nuklir, kandungan karbon
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Gambar 7. Struktur mikro bahan hasil pele-
buran dengan pelindung gas helium
dari Gambar 6 dengan pembesaran
yang lebih tinggi.

yang diperbolehkan mempunyai batas maksi-
mal 300 ppm [3). Dibatasinya kandungan
karbon, erat kaitannya dengan ekonomi neu-
tron, karena unsur karbon merupakan unsur
yang sangat besar menyerap neutron pada saat
reaksi fisi berlangsung dalam reaktor. Akibat-
nya, kandungan karbon yang tinggi pada bahan
hasil peleburan untuk kedua kondisi peleburan
perlu dihindarkan, dengan mengganti krusibel
grafit dengan bahan lain yang memungkinkan.

Dari pengujian kekerasan pada bahan ha-
sil peleburan dengan pelindung gas argon dida-
pat angka kekerasan rata-rata 380 HV, sedang-
kan pada bahan hasil peleburan dengan meng-
gunakan gas pelindung helium didapat angka
kekerasan rata-rata 370 HV,

Berdasarkan hasil pengujian kekerasan
terlihat adanyn kenaikan angka kekerasan se-
besar 36 % dibanding dengan angka kekerasan
bahan skrap zikaloy-4 dengan angka kekerasan
sebesar 240 HV, dan dalam kenyataannya ba-
han hasil peleburan tersebut getas. Tingginya
kekerasan bahan hasil peleburandiduga karena
tingginyn kandungan oksigen pada bahan ter-
sebut, karena tingginya kandungan oksigen a-
kan berpengaruh pada kenaikan kekerasan ba-
han zirkonium [1]. Tingginya kandungan oksi-
gen mungkin disebabkan masih adanya udara
luar yang masuk pada ruang peleburan pada
saat proses peleburan berlangsung, walaupun
ruang peleburan telah diisi gas pelindung,
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KESIMPULAN : s

1. Poleburan skrap rirkaloy-4 pada penelitian skrap zirkaloy-4 mon”d;,:_mu‘ Ol
ini hanya dapat dilakukan pada dua kondisi alpha yang kasar pada bahan hasil pala.
atmosfor tungku, yaitu dengan mengguna- buran dengan menggunakan pelindung gag
kan gas pelindung argon dan helium. argon.

2. Terjadi penurunan kadar unsur pemadu Sn, 4. Pada bahan _h"-"'l’ F““‘b“f‘n_d'ﬂpn meng.
'Fel:t,inn '(‘;r pada bahan hasil ;wli:!-vumn jikn gunakan l‘."“"dunﬁ' gas helium l’r'b?n'tuk
dibandingkan dengan kadar unsur pemadu struktur mikro baske! wave berupa butir aey.
yang ada pada ekrap zirkaloy-4. Pada pele- cular alpha yang halus membentuk aryam.
buranme nakan gas argon terjadi penu- an.
runan st-b“eift\:- 23,8 Qﬁnluinum\?r Sn'.‘:s.a 5. Terjadi kenaikan angka kekerasan sebesas
% untuk unsur Fe dan 100 % untuk unsur 36 % pada bahan hasil peleburann dibanding
Cr, sedangkan pada peleburan mengguna- bahan awal skrap zirkaloy-4 untuk kedgs
kan gas helium tegadi penurunan sebesar kondisi peleburan rnengg't_mahn E2a polin.
23,3 % untuk unsur Sn, 26,6 % untuk unsur dung argon maupun helium, keadaan in;
Fe dan 100 % untuk unsur Cr. menjadikan getasnya bahan hasil pelebyy.

3. Terjadi perubahan struktur mikro alpha de- an.
ngan butir yang equiaxial pada bahan awal
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DISKUSI

Didi Gayani:

Apakah model pemanasan yang digunakan untuk meleburkan bahan mempunyai model-model
¥yang terkontrol dalam hal pemanasan dan pendinginannya ?

Saeful Hidayat:

Pengontrol temperatur untuk pemanasan dan pendinginan pada alat yang dipergunakan tidak
ada.
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