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ABSTRAK

Penelitian proses deposisi plasma permukaan kelongsong zirkaloi telah dilakukan
menggunakan peralatan DC sputtering reaktif untuk meningkatkan kinerja kelongsong elemen bakar
LWR. Proses deposisi plasma bertujuan untuk memberikan lapisan pelindung di permukaan
kelongsong zirkaloi yang akan meningkatkan ketahanan aus dan ketahanan korosi. Proses DC
sputtering reaktif dilakukan di PSTA-Batan Jogjakarta menggunakan target tunggal zirkonium dan
titanium dengan komposisi 70:30 untuk campuran gas CH4+Ar atau N,+Ar. Pengaturan kombinasi
tegangan—arus dilakukan untuk mempertahankan plasma yang terbentuk pada tekanan chamber
tertentu selama durasi proses 4 jam. Temperatur spesimen uji selama proses pelapisan tidak dapat
dimonitor karena fasilitas tersebut sudah tidak berfungsi. Proses DC sputtering kelongsong zirkaloi-4
dengan target Zr berlangsung pada tegangan kerja 1kV, arus antara 9-12mA dan tekanan chamber
1,7x10° dan 1,9x107 mmHg sementara proses dengan target Ti berlangsung pada tegangan kerja
4kV, arus 10mA dan tekanan chamber 1,8x107 dan 2,7x107 mmHg. Kelongsong zirkaloi hasil
deposisi plasma diuji menggunakan alat XRD untuk memastikan fasa yang terbentuk di permukaan
kelongsong. Hasil pencocokan kurva XRD dengan kurva basis data menunjukkan bahwa pada
proses DC sputtering kelongsong zirkaloi menggunakan campuran gas CH, dan Ar dengan target Zr
atau Ti belum memberikan lapisan ZrC atau TiC di permukaan kelongsong. Pada proses DC
sputtering kelongsong zirkaloi menggunakan campuran gas N, dan Ar, terdeteksi fasa ZrNg,g baik
untuk penggunaan target Zr maupun Ti. Untuk itu akan dilakukan eksperimen lanjutan dengan
pengaturan ulang parameter proses DC sputtering agar memberikan hasil proses sesuai yang
direncanakan.

Kata kunci : deposisi plasma, DC sputtering reaktif, kelongsong zirkaloi-4, target Zr, target Ti.

PENDAHULUAN

Kelongsong zirkaloi merupakan salah satu komponen kunci dan sebagai barrier
kedua dalam pengungkungan produk fisi pada elemen bakar Light Water Reactors (reaktor
daya berpendingin air)!l. Kelongsong zirkaloi akan teroksidasi, mengalami proses
hydrogen uptake dan penurunan kekuatan mekanik selama operasi di reaktor terutama
untuk iradiasi elemen bakar discharged burn-up tinggi. Fenomena kompleks yang terjadi
pada elemen bakar pada waktu diiradiasi di reaktor penggunanya diperlihatkan
Gambar 17,

52



ISSN 0854-5561 Hasil-Hasil Penelitian EBN Tahun 2017

Fuel Environment

Gas pressurization of
cladding tube

Cladding: stainiess steel or Zircaloy |

~100 MeV heavy fission fragments
lead to very high defect densities,
very fast diffusion

Fission gas bubbles (Xe, Kr)
cause fuel swelling

Fuel-clad chemical
interaction as a result Neulrons cause
of fuel and fission k
products cladding damage
Steep temperature gradient can
Fuel-clad lead to large difference in
mechanical chemical potential and drive
interaction constituent migration
results from
fuel swelling Solid fission products
cause fuel swelling,
change in composition
(oxygen potential in
* A very harsh environment for materials TRUO,)

Gambar 1. Fenomena kompleks yang terjadi pada elemen bakar yang diiradiasi di
reaktor daya berpendingin air

Pengembangan untuk peningkatan kinerja kelongsong zirkaloi dilakukan dengan
tiga pendekatan yaitu mengoptimalkan komposisi metalurgis dan proses pembuatan
kelongsong berbasis zirkonium, memberi lapisan pelindung pada permukaan kelongsong
paduan zirkonium dan mengganti kelongsong paduan zirkonium yang digunakan selama ini
dengan bahan non zirkonium™™. Lapisan pelindung di permukaan kelongsong berfungsi
untuk meningkatkan ketahanan korosi dan ketahanan aus kelongsong melalui peningkatan
kekerasan permukaan®®. Kandidat lapisan pelindung diantaranya adalah TisAIC, CrsC,,
Y,03, Cr,03, ZrC, SiC, TiC, ZrN dan TiN [2,4,10]. Tebal lapisan pelindung yang telah diteliti
bervariasi, lapisan TiN dengan tebal 1 um, lapisan Ti;AIC dengan tebal berkisar antara 10 -
20 pm dan lapisan keramik dengan tebal antara 10 - 30 um sebagai batasan untuk penalti
neutronik?*17,

Proses pelapisan permukaan kelongsong zirkaloi dapat dilakukan dengan cara
deposisi plasma yaitu perlakuan permukaan (surface treatment) menggunakan plasma.
Penggunaan plasma pada proses pelapisan menjadi lebih unggul dalam hal durasi proses,
konsumsi gas dan konsumsi energi serta ramah lingkungan bila dibandingkan dengan
proses konvensional seperti cold spray atau dip-coating yang harus diikuti dengan proses

11-12

perlakuan panas setelah pelapisan***?. Selain itu, pada proses deposisi plasma akan lebih

mudah melakukan pengontrolan kualitas lapisan khususnya untuk pelapisan bahan yang

i[12

memerlukan tebal lapisan presisi tinggi*?. Kelemahan proses pelapisan dengan deposisi
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plasma adalah perlunya melengkapi peralatan pelapis dengan sistem tegangan tinggi,
sistem pengendali temperatur dan pengatur laju alir gas dalam orde mikro.

Mekanisme proses pelapisan dengan deposisi plasma diperlihatkan pada
Gambar 2 3. Proses pelapisan dengan deposisi plasma antara lain adalah proses DC
sputtering dan magnetron sputtering. Proses sputtering merupakan salah satu proses PVD
(Physical Vapor Deposition) dimana atom-atom pada target (bahan yang akan dilapiskan)
dilepaskan oleh tumbukan target oleh ion-ion berenergi tinggi dari dalam plasma dan akan
mengendap pada permukaan bahan yang dilapis (substrat). Proses pelapisan dengan DC
sputtering memerlukan target yang konduktif "), sedangkan proses magnetron sputtering
dapat melapiskan bahan-bahan non konduktif seperti oksida, nitrida atau karbida dari
logam (keramik).
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Gambar 2. Proses pelapisan dengan deposisi plasma **

Pada penelitian ini deposisi plasma yang dilakukan adalah proses DC sputtering
reaktif untuk membentuk lapisan ZrC atau ZrN pada kelongsong zirkaloi. Pada deposisi
ZrC atau ZrN di permukaan kelongsong zirkaloi dengan DC sputtering ada dua pilihan
sistem pelapisan. Proses deposisi plasma pada permukaan zirkaloi dengan DC sputtering
yang hanya menggunakan gas argon perlu menyiapkan target yang terdiri dari bahan
konduktif zirkonium dan karbon. Proses DC sputtering dengan target zirkonium tunggal
perlu menyiapkan campuran gas argon dengan gas sebagai sumber karbon atau sumber
nitrogen. Kualitas lapisan hasil deposisi plasma dengan DC sputtering dipengaruhi oleh

kondisi plasma yang dibangkitkan, jenis dan kualitas target, temperatur dan kondisi
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permukaan substrat serta durasi proses. Kondisi plasma ditentukan oleh tegangan kerja,
jarak antar elektrode dan tekanan chamber (laju alir gas).

Proses DC sputtering yang dilakukan pada penelitian ini menggunakan target
tunggal zirkonium dan target titanium dengan laju alir campuran gas yang dijaga tetap.
Pengaturan kombinasi arus-tegangan dilakukan selama durasi proses deposisi untuk
mempertahankan kondisi plasma yang dibangkitkan. Temperatur proses deposisi zirkaloi
tidak melebihi temperatur annealing terakhir dari fabrikasi kelongsong zirkaloi untuk
menghindari perubahan mikrostruktur, umumnya tidak melebihi 500°C™. Penguijian
spesimen kelongsong zirkaloi hasil proses deposisi plasma pada tahun ini baru pada tahap
uji menggunakan alat XRD untuk memastikan fasa yang terbentuk di permukaan
kelongsong zirkaloi adalah lapisan ZrC atau ZrN. Apabila lapisan tersebut belum terbentuk
maka akan dilakukan pengaturan ulang parameter proses sputtering pada eksperiment
berikutnya agar diperoleh lapisan dengan kualitas sesuai yang direncanakan.

METODOLOGI

Spesimen uji yang digunakan pada proses DC sputtering reaktif dengan target
tunggal Zr atau Ti adalah potongan kelongsong zirkaloi dengan diameter 10,75 mm,
panjang 10 mm dan tebal kelongsong 0,7 mm. Sebelum dideposisi plasma, spesimen uji
dicuci dengan rectified benzene dan campuran metanol dengan aceton dalam ultrasonic pit
masing-masing selama 5 menit, dilanjutkan dengan pencucian dalam air demin dengan
temperatur 80°C selama 3 menit. Sampel uji selanjutnya dikeringkan dengan udara pada
temperatur 50 °C selama 1 jam.

Proses deposisi plasma permukaan kelongsong zirkaloi dilakukan menggunakan
peralatan DC sputtering di PSTA-Batan Jogjakarta. Pada proses deposisi tersebut, setelah
kevakuman yang diinginkan tercapai maka dilakukan pengaturan kombinasi tegangan-arus
sehingga plasma terbentuk dan dipertahankan. Selanjutnya, dimasukkan campuran gas
N,-Ar atau CH4-Ar dengan komposisi 70:30 dan laju alir tetap. Pengaturan kombinasi
tegangan—arus terus dilakukan untuk mempertahankan plasma yang terbentuk pada
tekanan chamber yang dicapai setelah pemasukan gas. Kondisi proses tersebut terus
dipertahankan selama 4 jam. Temperatur spesimen uji selama proses pelapisan tidak
dapat dimonitor karena fasilitas tersebut sudah tidak berfungsi.

Kelongsong zirkaloi hasil deposisi plasma diuji menggunakan alat XRD. Kurva XRD
yang diperoleh selanjutnya dilakukan pencocokan dengan kurva basis data untuk

memperoleh informasi tentang fasa yang terbentuk di permukaan kelongsong zirkaloi.
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HASIL DAN PEMBAHASAN
Parameter proses deposisi plasma kelongsong zirkaloi dengan DC sputtering yang

dilakukan pada penelitian ini ditunjukkan pada Tabel 1.

ISSN 0854-5561

Tabel 1. Parameter proses pelapisan DC sputtering spesimen kelongsong zirkaloi-4

dengan target Zr atau Ti dan campuran gas No+Ar atau CH4+Ar

No. | Spesimen | Target Tekanan Tegangan Arus Komposisi | Durasi
uji chamber (kV) (mA) gas (jam)
(mmHg) 70: 30
1 Zirkaloi-4 Zr 1,7x107 1 12 N, + Ar 4
2 | zirkaloi-4 Ti 1,8x10” 4 10 N, + Ar 4
3 Zirkaloi-4 Zr 1,9x10° 1 9 CH4+ Ar 4
4 | Zirkaloi-4 Ti 2,7x10” 4 10 CH,+ Ar 4

Kelongsong zirkaloi yang telah diproses menggunakan alat DC Sputtering dengan variasi
campuran gas dan target tunggal Zr atau Ti diuji dengan peralatan XRD. Hasil uji dengan
peralatan XRD berupa grafik 26 Vs cacahan sebagaimana yang ditampilkan pada Gambar
1. Kurva hasil uji XRD kelongsong zirkaloi yang dideposisi plasma dicocokkan dengan
basis data menggunakan perangkat lunak HighScore untuk mengetahui fasa yang
terbentuk di permukaan kelongsong. Hasil pencocokan kurva menunjukkan bahwa pada
kelongsong zirkaloi yang diproses DC sputtering menggunakan campuran gas CH, dan Ar
dengan target Zr atau Ti, belum terbentuk lapisan ZrC atau TiC. Pada proses DC sputtering

reaktif kelongsong zirkaloi menggunakan campuran gas N, dan Ar, terdeteksi fasa ZrNg s

baik untuk penggunaan target Zr maupun Ti.
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Gambar 3. Hasil uji XRD kelongsong zirkaloi yang telah dideposisi plasma

dengan proses DC sputtering reaktif

Bila dibandingkan dengan hasil proses pelapisan menggunakan magnetron sputtering yang
dilakukan pada tegangan dan arus yang lebih rendah serta durasi proses yang lebih
singkat, maka perlu dilakukan pengaturan ulang pada proses DC sputtering ini agar
diperoleh hasil pelapisan sesuai yang direncanakan.

KESIMPULAN

Proses deposisi plasma spesimen kelongsong zirkaloi dengan DC sputtering
reaktif menggunakan target tunggal Zr atau Ti dan campuran gas CHs+Ar belum
memberikan lapisan pelindung ZrC atau TiC di permukaan kelongsong zirkaloi. Sementara
pada proses DC sputtering kelongsong zirkaloi dengan campuran gas N, dan Ar, terdeteksi
fasa ZrNo g baik untuk penggunaan target Zr maupun Ti. Dengan demikian maka akan
dilakukan eksperimen lanjutan dengan pengaturan ulang parameter proses DC sputtering
agar terbentuk lapisan pelindung di permukaan kelongsong zirkaloi dengan dimensi dan

kualitas sesuai yang direncanakan.
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