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PENGANTAR

uji Syukur kami panjatkan kehadirat Tuhan Yang Maha Esa atas petunjuk dan karuniaNya sehingga
Prosiding Seminar Nasional XXIV Kimia Dalam Industri dan Lingkungan dengan tema
“Perkembangan Mutakhir dalam Teori, Instrumentasi dan Penerapan™ dapat diterbitkan.

Prosiding ini merupakan dokumentasi karya ilmiah para peneliti dari berbagai disiplin ilmu terkait
sains dan teknologi yang mendukung industri dan lingkungan, dan telah dipresentasikan pada Temu limiah
Jaringan Kerjasama Kimia Indonesia ( JASAKIAI ) pada tanggal 19 November 2015, bertempat di Hotel
Phoenix, Jalan Jendral Sudirman No. 9 Yogyakarta.

Kegiatan Temu-lImiah Jaringan Kerjasama Kimia Indonesia ini merupakan penvelenggaraan yang
ke XXIV dan dihadiri 60 peserta. Adapun tujuan Seminar adalah untuk menjadi forum pertukaran
informasi antara peneliti di Perguruan Tinggi dan Lembaga Penelitian di satu pihak dengan para praktisi di
lingkungan industri di lain pihak.

Sebanvak 54 ( Lima puluh empat ) makalah telah dipresentasikan pada Seminar Nasional XXIV
“Kimia dalam Industri dan Lingkungan™ yang telah diselenggarakan pada tanggal 19 November 2015 oleh
Jaringan Kerjasama Kimia Indonesia. dan setelah melalui penilaian oleh Referee/ Dewan Penelaah, dapat
diterbitkan dalam 1 (satu) buku proseding in1.

Adapun rincian Intitusi yang hadir dan Karya ilmiah yang telah dipresentasikan adalah sebagai berikut:

No. Institusi Makalah

01 Pusat Sains dan Teknologi Bahan Maju PSTBM-BATAN 9
Puspitek Serpong,

Tangerang Selatan

02 PAIR-BATAN 6
JI. Cinere Pasar Jumat Kotak Pos 7002 JKSKL,
Jakarta 12070,

03 Teknologi Intervensi Kesehatan Masyarakat, Badan 8

Penelitian dan Pengembangan Kesehatan Kemenkes Jakarta
Percetakan Negara No. 29,
Jakarta 10560

04 Pusat Teknologi Roket, LAPAN 2
JI. Raya LAPAN No. 2,
Mekarsari, Rumpin.
Kab. Bogor 16350

05 Pusat Penelitian Bioteknologi dan Bioindustri Indonesia, 2
J1 Taman Kencana 1,
Bogor 16151, Indonesia

06 Pusat Sains dan Teknologi Akselerator - BATAN 6
J1. Babarsari,
Yogyakarta

07 Pusat Kajian Sistem Energi Nuklir- BATAN 2
JI. Kuningan Barat, Mampang Prapatan
Jakarta 12710
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08 Pusat Biomedia dan Teknologi Dasar Kesehatan Badan 11
Litbangkes' , Kementerian Kesehatan RI

09 Pusat Penelitian Bioteknologi — LIPI 6
JI. Rava Bogor Km 46,
Cibinong 16911, Jawa Barat

10 Pusat penelitian dan Pengembangna Kesehatan, 2
Balitbangkes. Depkes. Rl
Percetakan Negara No. 29,
Jakarta 10560

Jaringan Kerjasama Kimia Indonesia (JASAKIAI) sebagai pihak penvelenggara seminar, dengan ini
menyampaikan rasa terima kasih yang sebesar-besarnya kepada semua peserta dan pembawa makalah yang
telah berpartisipasi dalam Seminar dan aktif memberikan masukan-masukan yang bermanfaat bagi semua
pihak. Seluruh Dewan Penelaah vang telah membantu dalam seleksi. penilaian dan peningkatan mutu
makalah untuk bisa dipublikasikan, seluruh anggota dewan redaksi vang telah bekerja keras untuk
menyusun dan menerbitkan prosiding i, serta semua pihak yang telah i1kut membantu dalam
penvelenggaraan seminar sampai dapat diterbitkannya prosiding ini.

Besar harapan kami bahwa Prosiding ini akan banyak berguna bagi para Pembaca serta semua rekan
seprofesi, serta akan dapat menjadi acuan dan titik tolak untuk mencapai kemajuan yang lebih besar untuk
perkembangan Ilmu Kimia dan terapannya di Indonesia. Kami sadari bahwa Seminar dan Prosiding ini
tidak lepas dari berbagai kekurangan. Untuk itu, kami mohon maaf dan kritik serta saran yang bersifat
membangun demi perbaikan dimasa datang selalu kami harapkan dari Rekan Sejawat dan Pembaca yang
budiman.

Yogyakarta, 1 Februari 2016

Redaksi

Pengantar Jaringan Kerjasama Kimia Indonesia
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STUDI OKSIDASI PADUAN ZIRKONIUM ZrNbMoGe MENGGUNAKAN
THERMOGRAVIMETRI

Rohmad Salam, A, Sujatno, Bandriyana, Yustinus P., dan A. Dimyati

Pusat Sains dan Teknologi Bahan Maju, PSTBM-BATAN, Puspiptek,Indonesia

ABSTRAK

Uji thermogravimetri dilakukan untuk mempelajari perilaku paduan zirkonium pada awal oksidasi
dalam rangka pengembangan material suhu tinggi di PSTBM-BATAN. Bahan paduan zirkonium
mengalami perlakukan p-quenching pada suhu 900 °C dan anil pada suhu 500 dan 600 °C. Uji
oksidasi dilakukan di dalam Magnetic Suspension Balance (MSB) pada suhu 700°C selama 5
Jam. Laju perubahan masa seluruh sampel mendekati konstan setelah 100 menit oksidasi. Dimana laju
oksidasi kedua sampel dengan perlakuan quench dan anil menunjukan nilai yang lebih rendah
dibanding sampel tanpa perlakuan. Penurunan suhu anil dari 600 °C menjadi 500 °C memberikan
tingkat oksidasi yang lebih rendah, dari 175 menjadi 75 gm’. Dari karakeristik perubahan kurva
oksidasi paduan ZrNbMoGe ditunjukkan kinetika parabola yang memberikan indikasi bahwa arah
pembentukan lapisan oksida ke dalam, dimana oksidasi disebabkan sepenuhnya oleh proses difusi
oksigen.

Kata-kata kunci: MSB, paduan zirkonium, B-quenching, anil, oksidasi.

ABSTRACT

Thermogravimetric measurement has been performed in order to study the oxidation properties of
zirconium alloy to support research and development programs of high temperature materials in
PSTBM-BATAN. Effect of f-quenching on the oxidation resistance of zirconium alloy examined using
the Magnetic Suspension Balance (MSB) at the temperature 700 °C for 5 hours. The result showed
after 100 minutes the oxidation of all samples becomes nearly constant. However, the quenched and
annealed samples showed lower levels of oxidation as compared with the sample without treatment.
Decreasing of annealing temperature 600 °C to 500 °C improved the oxidation, as obviously by the
decreasing of weight gain 190-90 g/m’. The oxide scale growth followed the characteristic parabolic
kinetics revealing inward oxidation driven by oxygen anion diffusion.

Keywords: MSB, zirconium alloys, fi-quenching, annealing, oxidation.

PENDAHULUAN oleh kadar unsur logam pada paduan yang
Logam zirkonium  adalah logam yang sembentuk lapisan oksida [5];

sangat reaktif dan akan membentuk MSB merupakan salah satu alat wuj
lapisan oksida secara spontan pada lingkungan oksidasi yang bekerja berdasarkan perubahan
yang mengandung oksigen [1]. Sedangkan massa ketika sampel mengalami pemanasan
niobium merupakan logam yang dapat [6]. Jika dibandingkan dengan peralatan
meningkatkan kekerasan pada paduan. Paduan thermogravimetri lainnya, alat ini memiliki
Zr-2,5Nb memiliki sifat mekanik yang sangat keunggulan karena metode penimbangan yvang
baik dan laju korosi rendah dibandingkan menggunakan teknologi suspensi
dengan paduan Zr-0,45Nb dan Zr-1.5Nb [2]. elektromagnetik, dimana sampel yang
Paduan Z/Nb merupakan paduan yang ditmbang berada pada sebuah ruangan
memiliki kekerasan yang tinggi 218,8436 terpisah dari timbangan. Sampel terhubung
VHN dengan nilai laju korosi yang kecil yaitu pada sebuah magnet permanen di dalam
0,1023 mpy [3]. Paduan Zr-Nb memiliki ruangan tersebut yang berinteraksi pada sebuah
ketahanan korosi yang tinggi [4]. Ketahanan elektromagnetik di  luar ruangan yang
korosi pada temperatur tinggi juga ditentukan terhubung dengan timbangan. Sehingga

dengan demikian sampel tidak mengalam

Rochmad salam, A. Sujadno, Bandrivono, 363 Jaringan Kerjasama Kimia Indonesia
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kontak langsung dengan timbangannya. Hal ini
memungkinkan untuk menimbang dalam
berbagai kondisi atmosfer juga vakum dan
bahkan bertekanan. Sampel dan timbangan
yang terpisah ini sangat menguntungkan ketika
melakukan uji korosi pada suhu dan tekanan
yang tinggi atau dalam lingkungan media yang
korosif dalam waktu yang lama.

Perubahan  massa  sampel  diukur
berdasarkan perubahan medan magnet yang
diakibatkan oleh perubahan posisi sampel
selama proses pemanasan. Secara garis besar
konstruksi alat MSB ditunjukkan dalam skema
pada Gambar 1, dan set-up MSB yang ada di
PSTBM ditunjukkan pada Gambar 2 [6].

TIMBANGAN

- -

SISTEM KONTROL
o

ELECTROMAGNET

MAGNET PERMANEN

SENSOR CORE
SENSOR COIL

~— KOPLING PENGUKLR BEBAN

RUANG SAMPEL

Gambar 1. Skema MSB

Bagian utama dari MSB adalah ruang
sampel yang terdin dan sebuah tabung
keramik yang tertutup. Di dalam ruang
keramik ini terdapat sampel yang akan
dipanaskan. Berbagai macam jenis gas dan
udara dapat dimasukan ke dalamnya selama
proses pengukuran, seperti Argon (Ar),
nitrogen (N5, uap air dan lain-lain. Komponen
lainnya yang penting adalah timbangan (micro
balance) yang bekerja berdasarkan perubahan
medan magnet vyang terjadi di ruang
pengukuran. Timbangan ini mampu mengukur
perubahan  massa  hingga 0,05 mg
Pengambilan data selama proses pengukuran
dilakukan oleh sebuah CPU yang dapat
menampilkan proses secara in-situ. Informasi
mendetil tentang MSB telah dipublikasikan
pada [6].

Gambar 2. MSB PSTBM-BATAN.

Dalam penelitian ini dilakukan analisa
perilaku  bahan selama proses oksidasi
menggunakan alat MSB dengan bahan paduan
Zirkonium  sebagai contoh. Bahan ini
merupakan bagian dari proyek kegiatan riset
material temperatur tinggi dalam rangka
mendukung  program  BATAN  dalam
mengembangkan Reaktor Daya Eksperimental
(RDE). Fokus penelitian terletak pada metoda
experiment dan interpretasi hasil MSB untuk
memberikan gambaran tentang kinetika proses
oksidasi bahan paduan zirkonium, seperti
pembentukan dan laju oksidasi serta proses
spaling lapisan oksida ketika bahan berada
pada kondisi temperatur tinggi dalam
lingkungan udara atmosfir. Informasi dan
MSB didukung oleh pengujian mikrostruktur
dengan SEM untuk menunjukan korelasi
antara kinetika oksidasi dengan perubahan
mikrostruktur  yang terjadi.  Studi im
merupakan bagian dari penelitian yang telah
dipublikasikan [7].

METODA PENELITIAN

Material

Material  yang  digunakan  dalam
penelitian ini  adalah paduan zirkonium
ZrNbMoGe. Merupakan pengembangan bahan
kelongsong bahan bakar reaktor. Komposisi
kimia paduan material ditunjukan pada tabel 1.

Tabel 1. Komposisi kimia paduan Zirkonium

ZiNbMoGe.
No | Bahan | Kandungan [% berat]
1 Zr 96.9
2 Nb 2.5
3 Mo 0.5
4 Ge 0.1
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Seperti terlihat pada Gambar 2, paduan
dipersiapkan sebagai berikut: pertama bahan
Zr, Nb, Mo, Ge dilakukan peleburan dengan
are melting furnace yang dilindungi oleh gas
argon, untuk mencapai peleburan yang merata
proses dilakukan sebanyak lima kali kemudian
didinginkan secara perlahan diudara terbuka
(suhu kamar). Sampel paduan zirkonium yang

Zr, Nb, Mo,Ge

Synthesis-
Melting

Temperature, oC

Characterization:
Quenching - OFtlca!
Anncaling Microscope
- Hardness
Oxidati Characterization:
e - SEM-EDS
Test - Oxidation
MSB :
Resistance
(a)

1000

800

600

400

200

telah menjadi ingot kemudian di potong
menjadi beberapa potong yang berdimensi,
Quenching dilakukan dengan memanaskan
sampel 10 °C/menit sampai suhu 950 °C
selama 2,5 jam dan segera didinginkan dalam
air. Sampel kemudian di anil pada suhu 500
°C dan 600 °C selama 2 dan 3 jam untuk
melepaskan tegangan sisa.

Quenching
Annealing. 600C,2h
Annealing.
500C.2h
0 5000 10000 15000 20000

Time - second

(b)

Gambar. 2 Diagram alir (a) dan kurva quenching dan anil (b) [2].

Pengukuran MSB
Untuk pengujian oksidasi mengunakan
MSB, sampel dipotong dengan ukuran

maksimal 10x10x2 mm lalu ditimbang. Berat
sampel diambil kurang dan 25 g ini
merupakan berat untuk fungsi optimum sistem
balance dalam MSB. Proses selanjutnya
sampel dimasukkan ke dalam sebuah cawan
kecil yang terbuat dari keramik gambar 4.
Setelah itu wadah dengan sampel dipasangkan
ke dalam batang pemegang sampel dan diikat
menggunakan seal tape.

Cara pengoperasian MSB sebagai berikut:
sebelum power disambungkan ke jaringan
PLN melalu stop kontak, sebelumnya harus
dipastikan bahwa sampel memiliki permukaan
yang terdefinisi, biasanya permukaan yang
halus. Untuk mendapatkan permukaan yang
halus sampel diampelas dengan mesin grinding
dari kekasaran berurutan sebagai berikut 80,
120, 400, 600, 1000 dan 1500 kemudian
sampel dibersihkan dengan alkohol (methanol)
di  dalam  mesin  ultrasonik  untuk
menghilangkan kotoran dari sisa-sisa butiran
SiC diamplas dan lemak tangan.

Data-data pengukuran yang diperlukan
diinput ke dalam komputer, pengaturan

temperatur pada kontrol temperatur dipilih
sesuai temperatur operasi dan tungku
beroperasi sesuai dengan temperatur yang di
set, timbangan akan bekerja selama ada
pertambahan berat akibat terbentuknya lapisan
oksida pada sampel. Selama operasi MSB
berlangsung, temperatur ruangan furnace dan
berat sampel ditunjukkan oleh peraga pada
sistem kontrol temperatur dan display pada
computer.

Gambar 4. Wadah sampel

Reochmad salam, A. Sujadno, Bandriyono,
Yustinus P, A. Dimyati

Jaringan Kerjasama Kimia Indonesia



366 Prosiding Seminar Nasional XXIV “Kimia dalam Industri dan Lingkungan”

ISSN :0854-4778

Hotel Phoenix Yogyakarta, 19 November 2015

HASIL DAN DISKUSI

Gambar 5 menunjukan oksidasi kurva
karakteristik ZrNbMoGe ingot sebelum dan
setelah  pendinginan dan  proses  anil.
Pertambahan berat akibat oksidasi di udara
diplot sebagai fungsi waktu oksidasi. Tingkat
oksidasi dari tiga sampel selama pemanasan
hingga 100 menit mengkuti kinetika
pertumbuhan parabola di mana Pertambahan
massa sebanding dengan akar kuadrat dari
waktu. Pertambahan berat semua sampel
setelah 100 menit oksidasi menjadi hampir
konstan. Namun, kedua sampel setelah
pendinginan dan anil menunjukan tingkat
oksidasi yang lebih rendah dibandingkan
dengan sampel sebelum dilakukan perlakuan
baik  quenching maupun anil (ingot).
Penurunan suhu anil dari 600 °C dan 500 °C
menghasilkan tingkat oksidasi yang lebih baik,
seperti vang diamati oleh perubahan berat
sampel 190 - 90 g/m’ Dari karakteristik
kinetika parabola itu adalah jelas bahwa
pembentukan oksida pada sampel adalah
oksigen yang masuk ke dalam difusi didorong
proses di dalam lapisan oksida. Ini sesuai
dalam perumusan yang dikenal dengan
oksidasi  karakterisik suhu tinggi dari
zirkonium paduan [8,9]. Mekanisme oksidasi
suhu tinggl paduan zirkonium secara luas
diterima menjadi difusi anion oksigen melalui
kisi ZrO, dan kation logam transportasi
namun sepenuhnya terhambat [10-12].

300

As castingdngot __fPm,
250 -..‘_|I.,._|-'t-l..l"
S 200 ¢ Quench-Anneal 600 C, 2h
o 180 g &
E A
5 i
z 100 P e Quench-Anneal 500 C-2h
-\a o 2 b00000e00000a0aaanOYEOaE00
w| B

0 50 100 150 200 250 300
Oxidation time, Minute

Gambar 5. Oksidasi kurva karakteristik paduan
ZINbMoGe teroksidasi di udara
pada suhu 700° C selama 2 jam.

Hasil analisa SEM mengkonfirmasi hasil
yvang didapat dan pengujian MSB, seperti
ditunjukan pada Gambar 6. Dalam gambar 6a
terlihat permukaan paduan yang menunjukan
struktur tidak teratur yang mengindikasikan
pertumbuhan oksida ke dalam, sesuai temuan
dalam pengujian MSB di atas. Di bagian atas
pertumbuhan lapisan oksida sekitar 5 pm
terlihat dengan kontrast yang cukup jelas.
Verifikasi dengan EDX dengan perhitungan
berdasarkan Clift-Lorimer rasio pada Gambar
6b memastikan bahwa lapisan oksida pada
sampel teroksidasi 700 °C selama S jam terdin
dari fasa ZrO,.

o0 100 200

— Cska

| I 1 1

| I I
i 400 500 40 00 R0 SN0 WM

bal!

Gambar 6. SEM cross section sampel standar(a) dan EDX Spektrum (b) dari ZrNbMoGe standar

teroksidasi pada 700 oC selama 5 jam.
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Laju oksidasi paduan setelah proses anil
pendinginan dan pada tahap awal oksidasi
yang lebih rendah dapat dianggap disebabkan
oleh efek dan pengkasaran butir pada yang
paling atas dari permukaan logam karena anil
yang pada gilirannya mengurangi jumlah
oksida kristalit terbentuk dan sehingga
kemungkinan difusi oksigen menyalurkan
antara butir oksida. Mikrograf SEM
mengungkapkan ketebalan lapisan oksida
sekitar 6 pm pada sampel standar dan antara 1
sampai 2 pm pada sampel setelah oksidasi
pada 700 °C.

KESIMPULAN

Dari pengujian menggunakan
thermogravimetry, dapat disimpulkan bahwa
pertumbuhan lapisan oksida mengtkuti laju
parabolik. Penurunan laju oksidasi selama
tahap pertama dari pemanasan pada 700 °C
disebabkan oleh efek dari pemurnian butiran
selama pendinginan. Hal ini mengurangi
jumlah saluran difusi oksigen. Analisis EDX
menunjukkan bahwa lapisan oksida yang
terbentuk pada sampel yang ZrO, stabil.
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TANYA JAWAB Jadigia Ginting
Sumaryo » MSBituapa?
» Apa kelebihan wuji thermogravimetri Rochmad Salam
menggunakan MSB dibanding dengan = MSB adalah Magnetic Suspension
alat yang lainnya ? Balance. Alat ini bekerja berdasarkan
Rochmad Salam suspension magnet. MSB merupakan
* Kelebihannya, perhitungan berat hasil sala]? sam-alat i thern?lograv‘lme'.m. yans
. Sl perhitungan berat hasil oksidasi secara
penambahan akibat oksidasi hitung secara .
real time. Jika terjadi floating dapat et

diketahui secara real time juga.
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53 Supriyanto, Drs Pusat Sains dan Teknologi Akselerator —
BATAN

J1. Babarsari,

Yogyakarta

54 Susana Tuning.,Dra, MT Pusat Sains Teknologi Akselerator —
BATAN

J1. Babarsari
Yogyakarta 55281
Sutjipto., MS Pusat Sains Teknologi Akselerator —
BATAN
J1. Babarsari
Yogyakarta 55281
56 Suyanti, S.ST Pusat Sains dan Teknologi Akselerator —
BATAN
J1. Babarsari,
Yogyakarta
Email: vantibawon@gmail.com

57~ Wagiyo Honggowiranto Pusat Sains dan Teknologi Bahan Maju-
BATAN

Kawasan Puspiptek Serpong, Tangerang-
Selatan 15310

wagiyo@batan.go.id
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58 Wahyu Rachmi P Pusat Sains dan Teknologi Akselerator —
BATAN
J1. Babarsari,
Yogyakarta
59 Yenni Rakhmawati Fakultas MIPA — Kimia
Universitas Gajah Mada, Yogyakarta
60 Yudhanto Rahmat Pratomo UGM- Yogyakarta
59 Yustinus Purwamargapratala Pusat Sains dan Telatologi Bahan Maju,

PSTBM-BATAN, Puspiptek,Indonesia
Email : Y.Pratalai@batan.go.id
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