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Intisari

Coating Fe-25Al telah dipreparasi di atas substrat baja karbon rendah dengan menggunakan metode paduan
mekanik. Struktur dari coating Fe-25Al sebelum dan setelah diberi perlakuan panas pada 600 °C, 700 °C, dan
800 °C dipelajari dengan menggunakan karakterisasi XRD (X-ray diffraction), SEM (scanning electron microscopy)
dan EDX (energy disperse X-ray) untuk mengetahui morfologi dari penampang melintang coating Fe-25Al setelah
proses paduan mekanik. Hasil dari SEM, EDX dan XRD menunjukkan bahwa Fe-25Al telah terdeposisi seragam
pada substrat baja karbon rendah. Coating Fe-25A1 yang terbentuk memiliki fasa solid solution Fe(Al). Perlakuan
panas menyebabkan perubahan fasa pada coating Fe-25Al, dimana terbentuk fasa Fe;Al dengan orientasi bidang
(110), (200) dan (211). Proses difusi optimum terjadi pada suhu 600 °C yang ditunjukkan dengan peningkatan
ukuran butir, diikuti dengan berkurangnya densitas dislokasi dan regangan kisi. Meningkatnya suhu pada perlakuan
panas menyebabkan perubahan parameter struktur seperti parameter kisi, ukuran kristal, regangan kisi dan kerapatan
dislokasi. Dalam pekerjaan ini, perlakuan panas pada coating Fe-25A1 mempengaruhi perubahan cacat kristal seperti
batas butir, kekosongan dan dislokasi. Hal tersebut berakibat pada perubahan regangan kisi dan ukuran kristal dari
coating Fe-25Al.

Kata Kunci: Coating Fe-25Al, SEM, XRD, Ukuran kristal, Dislokasi

Abstract

Fe-25Al coating has been prepared on low carbon steel substrate by using a mechanical alloying technique.
Structure of Fe-25Al coating before and after heat treatment at 600, 700, and 800 °C was studied by using XRD
(x-ray diffraction) characterization. SEM (scanning electron microscopy) and EDX (energy disperse x-ray) were
used to identified the morphology of cross-section of Fe-25Al coating after mechanical alloying process. The result
of SEM, EDX and XRD showed that the Fe-25Al deposited uniformly on low carbon steel. The Fe-25Al coating
formation has a solid solution Fe(Al) phase. Heat treatment caused the changing in the phase of Fe-25Al coating,
where the Fe;Al phase with orientation of (110), (200) and (211) plane was formed. The optimum of diffusion
process was occurs at temperature of 600 <C which was indicated by the increasing in the crystalline size and
followed by the decreasing in the dislocation density and lattice strain. Increasing temperature on the heat
treatment caused the changing in the structure parameter, such as lattice parameter, crystalline size, lattice strain
and dislocation density. In this work, heat treatment on the Fe-25Al coating influenced the changing in crystal
defect such as grain boundaries, vacancy and dislocation. It affected the changes of lattice strain and crystalline
size of Fe-25Al coating.
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1. PENDAHULUAN yang lebih rendah daripada high-alloy steels"
dan sifat mekaniknya yang baik'”. Namun,

Baja karbon rendah memiliki peranan : b .
baja karbon rendah tidak dapat digunakan

penting dalam aplikasi struktural karena biaya



untuk aplikasi ketahanan oksidasi, khususnya di
lingkungan oksidasi pada suhu tinggi. Hal
tersebut menjadi salah satu faktor yang
membatasi untuk aplikasi yang lebih Iuas.
Banyak penelitian telah dilakukan untuk
meningkatkan ketahanan terhadap oksidasi baja
karbon rendah, khususnya penerapan logam
lainnya di permukaan (coating). Bahan yang
biasa digunakan sebagai coating pada
permukaan baja karbon rendah adalah
aluminium (A1)"®*, karena dapat membentuk
lapisan alumina (ALO;) yang memiliki
ketahanan korosi sangat baik!").

Pada beberapa dekade terakhir, kombinasi
unsur besi (Fe) dan Al telah diaplikasikan
dalam teknologi coating. Kombinasi Fe-Al
diharapkan dapat membentuk intermetalik Fe-
Al untuk diaplikasikan sebagai coating pada
suhu tinggi. Pabrikasi dan karakteristik coating
intermetalik berbasis Fe-Al menggunakan
berbagai teknik telah banyak dipelajari® ). Hal
ini karena densitas rendah, kekuatan spesifik
tinggi, kekakuan spesifik tinggi, suhu lebur
tinggi, konduktivitas termal tinggi, serta
ketahanan oksidasi dan korosi yang sangat
baik!"". Meskipun demikian, intermetalik Fe-Al
memiliki kelemahan seperti keuletan rendah
pada suhu kamar, kesulitan pengolahan dan
kekuatan creep rendah di atas suhu 600 °C!"'"l.
Hal tersebut membatasi aplikasi dari
intermetalik Fe-Al. Penelitian yang dilakukan
oleh Prasa et al.!"” menunjukkan bahwa
pengurangan ukuran butir dalam rentang
nanometer dapat meningkatkan sifat mekanik
dan fisik. Dengan demikian, pengurangan
ukuran butir ke sub-mikrometer atau nano-
kristal pada material awal coating sangat
diperlukan untuk meningkatkan sifat mekanik
dan fisiknya.

Paduan mekanik adalah salah satu teknik
top-down yang digunakan untuk mengurangi
ukuran butir dari material. Teknik ini
merupakan teknik yang sederhana dan efisien
untuk membuat serbuk ultra halus dan seragam
dalam ukuran nano. Teknik paduan mekanik
telah digunakan untuk persiapan intermetalik,
solid solution dan fasa amorf dari serbuk dalam
proses pembuatan paduan'*"'®. Beberapa tahun
terakhir ini, teknik paduan mekanik digunakan
untuk membuat coating pada berbagai substrat
logam!'*'""] Bagaimanapun, belum ada
pekerjaan yang melaporkan tentang pabrikasi
coating intermetalik Fe-25A1 dengan material
awal unsur Fe dan Al serta efek dari pelakuan
panas. Pada artikel ini, coating intermetalik Fe-
25A1 difabrikasi dengan menggunakan teknik

paduan mekanik dan dipelajari efek perlakuan
panas terharap struktur coating Fe-25Al.

2. PROSEDUR PERCOBAAN

Komersial serbuk Fe (kemurnian 99,5%)
dan Al (kemurnian 99,5%) digunakan sebagai
material awal untuk pabrikasi coating
intermetalik Fe-25Al. Pelat baja karbon rendah
dengan dimensi 10x8x3 mm’ digunakan
sebagai substrat. Sebelum proses coating
dengan menggunakan teknik paduan mekanik,
substrat dipoles secara mekanik menggunakan
kertas  SiC  sampai tingkat  No.1200.
Selanjutnya, dibersihkan dengan standar
pembersihan yang bertujuan untuk
menghilangkan pengotor dari permukaan
substrat dan setelah itu dikeringkan dengan
semprotan udara.

Coating intermetalik Fe-25Al1 difabrikasi
dengan menggunakan high speed shaker mill
dengan frekuensi osilasi 700/min. Langkah
pertama, serbuk Fe (75 at.%) dan Al (25 at.%)
dimasukkan ke dalam 125 mL vial grinding
dengan bola grinding stainless-steel (0= 4
mm). Perbandingan berat bola dan serbuk
adalah 10:1. Setelah itu, serbuk dicampur-aduk
dengan teknik paduan mekanik selama 1 jam.
Selanjutnya, beberapa plat baja karbon rendah
dimasukkan ke dalam vial grinding tersebut
dan dilakukan milling selama 1 jam. Coating
intermetalik Fe-25Al selanjutnya dianiling pada
suhu 600 °C, 700 °C, dan 800 °C di dalam
pemanas vakum Zhenzhou Brother Type XD-
1400S. Sampel diberi perlakuan panas selama 2
jam pada tekanan vakum 5,6 Pa. Transformasi
fasa dan perubahan struktur dari coating
intermetalik Fe-Al dipelajari dengan
menggunakan XRD produk Rigaku Smart Lab
dengan target Cu-K, (A=1.5406 A). Struktur
parameter seperti koefisien tekstur, ukuran
kristal, regangan kisi dan kerapatan dislokasi
dihitung dari data XRD (x-ray diffraction).
Morfologi penampang lintang dan distribusi
unsur pada coating Fe-25Al setelah proses
paduan mekanik dipelajari dengan
menggunakan SEM  (scanning  electron
microscopy) yang terintegrasi dengan EDX
(energy disperse x-ray) produk Hitachi High-
Tech Co. Ltd, Japan.

3. HASIL DAN DisKusI

Gambar 1 menunjukkan citra SEM dari
struktur penampang lintang coating Fe-25Al di
atas substrat baja karbon rendah. Terlihat jelas
bahwa coating Fe-25A1 telah terdeposisi di atas
permukaan baja karbon rendah. Coating Fe-
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25A1 memiliki  struktur padat dengan
permukaan yang tidak rata. Pengelasan dingin
(cold welding) antara patikel Fe-25A1 dan
substrat baja karbon rendah setelah tumbukan
bola yang berulang-ulang menyebabkan pada

pembentukan lapisan coating .

L e S m mm |
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Gambar 1. Citra SEM dari penampang lintang
coating Fe-25A1 di atas baja karbon rendah

Pada Gambar 1 juga terlihat daerah
antarmuka antara substrat dan lapisan coating
tidak terdapat cacat atau retakan. Hasil ini
mengindikasikan bahwa lapisan coating dan
substrat memiliki  ikatan yang  kuat.
Transformasi atom Fe-25Al dari antarmuka ke
dalam permukaan baja karbon rendah sebagai
efek tumbukan (mechanical interdiffusion)i*”
diyakini sebagai penyebab ikatan yang baik di
daerah antarmuka antara coating dan substrat.
Pengamatan lebih detail dari hasil SEM yang
dikombinasi dengan hasil EDX menunjukkan
bahwa lapisan coating memiliki rata-rata
komposisi unsur Fe dan Al masing-masing
sekitar 75 dan 25 atomik persen.

Tabel 1. Komposisi unsur dari analisis EDX pada
coating Fe-25A1 di atas baja karbon rendah

Persen atomik (at.%6)

Posisi titik Fo Al
1 76,69 23,31
70,36 29,64

3 100 0

Hasil ini mengindikasikan bahwa coating
yang terdeposisi memiliki komposisi sesuai
dengan komposisi serbuk awal yaitu 75% atom
Fe dan 25% atom Al. Gambar 2 menunjukkan
pola XRD yang mengilustrasikan perubahan
struktur sebagai efek dari perlakuan panas
selama 2 jam dengan suhu 600 °C, 700 °C dan
800 °C. Pada Gambar 2(a) juga ditunjukkan
pola XRD dari pelat baja karbon rendah
sebagai pembanding. Terlihat jelas pada
Gambar 2(a), pelat baja karbon rendah
memiliki puncak difraksi yang tajam dengan
puncak sempit. Setelah perlakuan paduan
mekanik, puncak baja karbon rendah bergeser
sedikit ke sudut yang lebih besar (seperti
ditunjukkan pada Gambar 2(b)). Selain itu,
puncak difraksinya menjadi lebar dan
berkurang intensitasnya. Hal ini
mengindikasikan bahwa coating Fe-25Al telah
terdeposisi pada permukaan (seperti
ditunjukkan pada hasil karakterisasi SEM) dan
terbentuknya Fe(Al) solid solution.
Pencampuran serbuk Fe-25Al1 dengan teknik
paduan mekanik sebelum proses milling
menyebabkan atom Al disolved di dalam kisi
Fe!'! sehingga pada akhir proses paduan
mekanik menghasilkan coating Fe(Al) solid
solution. Hasil XRD dari coating Fe-25Al
setelah diberi perlakuan panas 600 °C, 700 °C
dan 800 °C (Gambar 2(c)-2(e)) menunjukkan
terbentuknya fasa Fe;Al yang ditandai dengan
puncak difraksi sudut 268 sekitar 44,3°; 64,6°
dan 81,3°. Sudut-sudut tersebut secara
berurutan menunjukkan orientasi kristal (110),
(200) dan (211). Pada coating Fe-25Al setelah
diberi perlakuan panas 600 °C dan 700 °C
terdapat puncak yang tidak teridentifikasi di
sekitar sudut 35,4°, namun puncak tersebut
tidak muncul pada perlakuan panas 800 °C.
Berdasarkan hasil XRD, semua sampel coating
Fe-25Al setelah diberi perlakuan panas (600-
800 °C) membentuk fasa Fe;Al dengan struktur
kubik.
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Gambar 2. Pola XRD dari (a) low carbon steel, (b) coating Fe-25A1 sebelum diberi perlakuan panas, (c) coating Fe-
25A1 setelah diberi perlakuan panas pada 600 °C, (d) Pada 700 °C, dan (e) Pada 800 °C

Analisis lebih lanjut dari hasil XRD
menunjukkan bahwa orientasi pertumbuhan
kristal yang disukai adalah sepanjang bidang
(200). Orientasi kristal yang disukai (preferred
orientations) dari lapisan coating Fe-25Al

dievaluasi dengan koefisien tekstur (TC), yang
dihitung menggunakan persamaan (1).
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(hkl)/ r(hkl)
L | (1)
('.I/n 2 I(hkl)/l r(hkl)J}

dimana, lga), N, dan lgg) secara berurutan
adalah intensitas XRD dari pengukuran, jumlah
refleksi dalam pola XRD dan intensitas dari
referensi (ICDD-04-001-8564).

Tabel 2. Koefisien tekstur dan parameter kisi dari
coating Fe-25Al

Suhu Koefisien tektsur (TC) Parameter Kisi (a) A

anil "~ (110)  (200)  (211)  (110)  (200)  (211)
(9]

27 0,46 1,47 1,07 2,869 2,868 2,869
600 0,54 1,57 0,89 2,897 2,899 2,899
700 0,42 1,68 0,80 2,878 2,869 2,896
800 0,43 1,39 1,18 2,883 2,884 2,899

Detail hasil perhitungan disajikan pada Tabel 2.
Berdasarkan hasil tersebut, parameter kristal
seperti ukuran kristal, regangan kisi dan
kerapatan dislokasi dari lapisan coating
Fe-25Al dihitung dari puncak difraksi (200).
Sedangkan parameter kisi (&) untuk struktur
kubik ditentukan dengan persamaan (2)*'!, dan
untuk  masing-masing  bidang  orientasi
ditampilkan pada tabel 2.
\/ﬁ
A Avh +.k +1 @)
2 sin 6

dimana, @ adalah sudut Bragg’s dan (h k I)
adalah bidang orientasi kristal. Terlihat jelas
nilai dari parameter kisi pada penelitian ini
berubah dengan perubahan suhu pada
perlakuan panas. Nilai rata-rata parameter kisi
pada coating Fe-25Al sebelum dan sesudah
perlakuan panas di atas 600 °C lebih kecil jika
dibandingkan dengan nilai referensi (a = 2,895
A, ICDD-04-001-8564). Sedangkan, coating
Fe-25A1 setelah mendapat perlakuan panas
600 °C memiliki nilai rata-rata parameter kisi
yang lebih besar dari referensi. Variasi nilai
parameter kisi dikarenakan adanya cacat kisi
(dislokasi) yang menyebabkan bidang regangan
di perbatasan  butirl? Selain itu,
ketidakcocokan dalam volume atom
mempengaruhi  pada  meningkat  atau
menurunnya parameter kisi*!,

Ukuran kristal (D) dari coating Fe-25Al
diperkirakan dengan menerapkan persamaan

Scherer (3)1**!
D 094 3)
f cos @

dimana A adalah panjang gelombang dari XRD
(1,5406 A), 6 adalah sudut Bragg’s dan S
adalah lebar penuh dari setengah puncak
maksimum (FWHM). Hasil perhitungan

ditunjukkan pada Gambar 3. Peningkatan
ukuran krisal yang signifikan terjadi ketika
coating Fe-25Al diberi perlakuan panas 600 °C.
Mekanisme penghalusan dari mikrostruktur
selama proses milling diatur oleh deformasi
plastik dari partikel serbuk yang terdeposisi
pada substrat, sehingga perlakuan panas pada
lapisan  coating  Fe-25A1  menyebabkan
pertumbuhan butir. Sejumlah besar energi yang
tersimpan pada batas butir ketika mendapat
tambahan energi panas akan memudahkan
penggabungan butir kecil menjadi butir ukuran
besar™, yang berakibat pada peningkatan
ukuran kristal. Hasil yang sama ditunjukkan
pada perlakuan panas pada coating NiAl oleh
Mohammadnezhad et al.*] proses difusi
optimum terjadi pada suhu pemanasan 600 °C.
Pada Gambar 3 juga ditunjukkan hasil yang
sangat berbeda ketika coating Fe-25 Al
diberikan perlakuan panas di atas 600 °C,
dimana ukuran kristal tidak jauh berbeda
dengan sebelum mendapat perlakuan panas.
Hal ini belum diketahui penyebabnya secara
pasti, namun mungkin disebabkan suhu yang
diterapkan lebih tinggi dari titik leleh
aluminium. Unsur aluminium dalam coating
Fe-25Al1 diprediksi berdifusi lebih ke dalam
substrat Fe. Hal tersebut menyebabkan cacat
kisi yang mempengaruhi besar-kecilnya
regangan kisi pada lapisan coating Fe-25Al.
Regangan kisi (&) pada coating Fe-25A1

dihitung dengan menggunakan persamaan (4)

__F
- (4tan ) @

Regangan kisi mempengaruhi kerapatan
dislokasi (p), besarnya kerapatan dislokasi
dapat diestimasi dari persamaan (5)1%%2")

_2V3

0p ° )

dimana b adalah vector burgers, dan hubungan
hasil regangan kisi dan kerapatan dislokasi
terhadap suhu perlakuan panas ditunjukkan
pada Gambar 3. Perlakuan panas 600 °C
menyebabkan penurunan densitas dislokasi
yang diikuti dengan berkurangnya regangan
kisi. Sedangkan densitas dislokasi dan regangan
kisi meningkat ketika suhu perlakuan panas
700 °C dan 800 °C. Selama perlakuan panas
600 °C, gerakan cacat kekosongan (produk
selama mechanical alloying) di dalam Kkisi
menyebabkan penataan kembali dari struktur
dan berakibat pada berkurangnya jumlah cacat
kisi®. Hal itu mengurangi regangan Kkisi.
Namun berbeda ketika suhu perlakuan panas di
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atas 600 °C, dimana diprediksi terjadi
pergerakan unsur aluminium yang lebih ke
dalam dan menyebabkan dislokasi dan cacat
kisi yang lain. Hal tersebut ditunjukkan dengan
meningkatnya regangan kisi (ditunjukkan pada
Gambar 3).
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Gambar 3. (a) Ukuran kristal, (b) Regangan kisi, dan
(¢) Kerapatan dislokasi dari coating Fe-25Al
sebagai fungsi suhu perlakuan panas

Peningkatan kerapatan dari cacat kisi seperti
batas butir, kekosongan dan dislokasi
mempengaruhi peningkatan regangan kisi™>.

4. KESIMPULAN

Karakterisasi struktur dengan menggunakan
SEM dan XRD telah dilakukan pada coating
Fe-25Al yang dideposisikan di atas baja karbon
rendah dengan metode paduan mekanik. Hasil
SEM dari penampang lintang menunjukkan
bahwa lapisan coating Fe-25Al telah
terdeposisi pada permukaan baja karbon
rendah. Coating Fe-25Al1 memiliki ikatan yang
baik dengan substrat dan unsur Fe dan Al
terdistribusi secara homogen. Hasil tersebut
dikuatkan dengan hasil karakterisasi XRD,
dimana setelah proses milling terbentuk lapisan
coating dengan fasa solid solution Fe(25A1) dan
distribusi komposisi yang seragam. Perlakuan
panas pada coating Fe-25A1 menyebabkan
perubahan fasa dari solid solution Fe(Al)
menjadi fasa Fe;Al. Analisis lanjut dari data
XRD menunjukkan peningkatan suhu pada
perlakuan panas mengakibatkan perubahan
parameter kristal seperti parameter kisi, ukuran
kristal, regangan kisi dan kerapatan dislokasi.
Berdasarkan hasil penelitian ini, perlakuan
panas dengan suhu yang tepat sangat
diperlukan untuk mengurangi cacat kristal
(batas butir, kekosongan dan dislokasi) pada
coating Fe-25A1 dengan menggunakan metode
paduan mekanik.
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