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Intisari

TINJAUAN PEMBUATAN NIOBIUM KARBIDA. Niobium karbida adalah salah satu karbida logam transisi
yang memiliki sifat-sifat unik seperti kekerasan yang tinggi, titik leleh yang tinggi, dan konduktivitas listrik yang
relatif tinggi. Niobium karbida dapat dibuat melalui metode thermo-reactive deposition, atomic layer deposition,
solid-gas reaction, dan mekanokimia. Metode thermo-reactive deposition dan atomic layer deposition memiliki
kelebihan dalam hal tingginya kemurnian produk, tetapi memiliki kelemahan dalam hal rendahnya produktivitas
dan tingginya konsumsi energi. Sementara itu, metode solid-gas reaction memiliki kelebihan dalam hal
tingginya produktivitas tetapi memiliki kelemahan dalam hal tingginya konsumsi energi. Metode mekanokimia
adalah metode terbaru dalam pembuatan niobkium karbida. Metode ini memiliki kelebihan dalam hal rendahnya
konsumsi energi dan tingginya produktivitas.

Kata Kunci : Niobium, Karbida, Mekanokimia, Thermo-reactive, Atomic layer, Deposisi, Solid-gas reaction

Abstract

REVIEW OF NIOBIUM CARBIDE SYNTHESIS. Niobium carbide is one of the transition metal carbides that
exhibit unique property such as high hardness, high melting point and high electrical conductivity. This carbide
can be synthesized through various method and starting materials. Some of the methods are thermo-reactive
deposition, atomic layer deposition, solid-gas reaction, and mechanochemical method. Thermo-reactive and
atomic layer deposition method can produce high purity niobium carbide, but both process consumes huge
amount of energy and have low productivity. On the other hand, solid-gas reaction method can produce large
amount of niobium carbide but it consumes high amount of energy. Mechanochemical method is a newly method
to synthesize niobium carbide that has high productivity and consume much less energy.

Keywords : Niobium, Carbide, Mechanochemistry, Thermo-reactive, Atomic layer, Deposition, Solid-gas
reaction

PENDAHULUAN Mengingat karbida merupakan logam
yang sangat penting dalam industri

Niobium karbida dikenal sebagai manufaktur logam maka perubahan
material karbida logam transisi yang struktur biaya proses pembuatan karbida
memiliki  kekerasan tinggi, temperatur yang pada gikirannya akan menaikan harga
leleh tinggi dan konduktivitas listrik yang karbida juga akan menjadi hal yang
tinggi™. Tabel 1 memperlihatkan sifat-sifat penting untuk dikaji. Perubahan struktur
fisik niobium karbida. Penggunaan utama biaya biasanya disebabkan terutama oleh
material karbida umumnya dalam proses biaya energi yang cenderung meningkat di
permesinan sebagai alat potong, bor dan tengah krisis energi yang melanda dunia.
aplikasi  lainnya yang  memerlukan Di sisi lain, perubahan struktur biaya juga
ketahanan gesek dan aus yang tinggi. melahirkan inovasi-inovasi proses yang
Selain itu, karbida juga digunakan dalam berguna dalam mereduksi biaya proses

beberapa proses katalisis' ™, pembuatan karbida tersebut.



Tabel 1. Sifat fisik niobium karbida™

Density 7,6 —7,8glcc

Hardness, Rockwell A 90

Vickers Microhardness 2400

Tensile Strength (UTS) 244 MPa
Modulus of Elasticity 330 - 537 GPa
Compressive Strength 2374 MPa

Poisson's Ratio 0,22

Shear Modulus 197 - 245 GPa

Electrical Resistivity 7,4¢™ ohm-cm

Melting Point 3500 °C

Crystal Structure Cubic

PROSES KONVENSIONAL

Metode Thermo-Reactive Deposition

Metode thermo-reactive  deposition
(TRD)  biasanya  digunakan  untuk
menghasilkan lapisan karbida dalam
substrat yang lain. Fungsinya adalah untuk
mempertinggi kekerasan permukaan suatu
material. ~ Azizi dan  Soultanieh®
melaporkan bahwa mereka telah berhasil
mensintesis  niobium  karbida  pada
permukaan baja karbon tinggi pada
temperatur 1000-1300 °C. Bahan baku
yang digunakan adalah ferroniobium dan
boraks.
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Gambar 1. Morfologi sampel hasil proses TRD

Gambar 1 menunjukkan morfologi dari
sampel hasil proses TRD. Pada gambar
tersebut terlihat bahwa terdapat lapisan
yang memiliki persenyawaan berbeda
dengan subtract induknya. Analisa XRD
(X-ray diffraction) lapisan  tersebut
diperlihatkan pada Gambar 2 yang

menunjukkan bahwa fasa yang dapat
terdeteksi oleh peralatan XRD (X-ray
diffraction) adalah hanya niobium karbida.
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Gambar 2. Pola difraksi sinar-X lapisan baja
karbon tinggi hasil proses TRD

100

. ”““**\\F”

/ -+-Nb
=—Fe¢

wt.%

0 S 10 15 20 23 30 35 40

Distance from surface (um)

Gambar 3. Pengaruh jarak lapisan permukaan
terhadap persen berat besi dan niobium!

Oleh karena itu dapat disimpulkan
bahwa telah terjadi reaksi sebagai berikut:

FeNb + C &> NbC + Fe (1)

Reaksi pembentukan niobium karbida ini
telah terjadi pada temperatur 1000 °C. Fasa
niobium karbida tidak berubah saat
temperatur dinaikkan sampai 1300 °C.
Kuantitas niobium  karbida pada
permukaan tergantung dari jarak titik pada
lapisan di  permukaan. Gambar 3
menunjukkan  pengaruh  jarak  dari
permukaan lapisan terhadap persen berat
niobium dan besi. Pada jarak 5 mikron dari
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permukaan konsentrasi niobium paling
tinggi, sementara  konsentrasi  besi
mendekati nol. Jumlah niobium perlahan
menurun seiring dengan naiknya jarak dari
permukaan. Pada jarak 25-30 mikron
terdapat penurunan drastis persentase
niobium sampai menuju hampir nol persen
sementara pada rentang jarak yang sama
persentase besi naik sampai hampir 100
persen. Dari fenomena ini  dapat
disimpulkan bahwa reaksi pembentukan
niobium karbida mengikuti langkah
sebagai berikut:

1.Difusi karbon dari fasa baja menuju
antar muka ferroniobium — baja

2.Difusi besi dari fasa ferroniobium
menuju antar muka ferroniobium — baja

3.Pembentukan niobium karbida pada
antar muka ferroniobium — baja

4.Pergerakan lapisan niobium karbida
yang didorong oleh pembentukan
nukleasi baru niobium karbida

Proses ini memiliki kelebihan dalam hal
terbentuknya niobium karbida yang relatif
murni, tetapi di sisi lain proses ini
memiliki kelemahan dalam hal sedikitnya
niobium Kkarbida yang terbentuk dan
tingginya energi yang diperlukan untuk
pembentukan setiap satuan berat niobium
karbida.

Metode Atomic Layer Deposition

Metode atomic layer deposition (ALD)
ini sangat mirip dengan metode chemical
vapour deposition (CVD) dimana senyawa
volatile yang mengandung niobium
dilewatkan pada subtract carbon based
materials untuk membentuk lapisan
niobium karbida.

Klug dan Proslier®™ melaporkan bahwa
mereka telah dapat mensintesis niobium
karbida menggunakan prekursor niobium
klorida dan florida pada substrat baja tahan
karat. Gambar 4 menunjukkan pengaruh
waktu proses terhadap ketebalan lapisan
niobium karbida. Dari gambar tersebut
juga terlihat bahwa penambahan niobium
flourida dan trimethyl-aluminium

menyebabkan pertambahan lapisan dimana
pola yang terbentuk mengikuti pola gergaji
naik.
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Gambar 4. Pengaruh waktu proses ALD terhadap
kuantitas lapisan niobium karbida

Metode ini telah cukup lama mampu
menghasilkan niobium karbida murni
sehingga kemurnian merupakan kelebihan
yang utama dari metode ini, tetapi metode
ini ternyata memiliki kekurangan dalam
hal laju produktivitas proses yang paling
rendah.

Metode Solid-Gas Reaction

Metode solid-gas reaction (SGR) ini
dikerjakan oleh Fontes® dan Nartowskil”
menggunakan bahan baku niobium oksida
yang direaksikan dengan gas alam. Reaksi
dilakukan dalam suatu silinder berputar
dengan kecepatan 0 — 0,67 rps.

Hasil analisa XRD terhadap sampel
hasil proses menunjukkan pembentukan
niobium karbida seperti yang ditunjukan
pada Gambar 5 yang memperlihatkan
intensitas difraksi yang berkorelasi dengan
niobium karbida.
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Gambar 5. Pola difraksi sinar-X niobium karbida
hasil proses solid-gas reaction®

Gambar 6. Morfologi dari niobium karbida hasil
proses solid-gas reaction!®

Morfologi dari sampel hasil proses SGR
diperlihatkan pada Gambar 6. Pada gambar
tersebut terlihat bahwa penghilangan
oksigen meninggalkan morfologi mirip
karang yang sangat porous. Hal ini karena
sebagian besar oksigen meninggalkan
struktur ~ oksida dan  meninggalkan
kekosongan volume.

Metode ini memiliki kelebihan dalam
hal produktivitas niobium karbida yang
dihasilkan tetapi temperature proses masih
tetap tinggi, yakni sekitar 900-1200 °C.
Selain itu, proses ini juga memerlukan gas
alam yang murni. Kenaikan harga gas alam
akan cenderung meningkatkan ongkos
proses.

PROSES INOVATIF

Salah satu dari inovasi proses untuk
membuat niobium karbida adalah proses
yang diusulkan oleh Kano dan Solihin®!.
Mereka mengusulkan penerapan metode

mekanokimia untuk mensintesis niobium
karbida.  Metode  mekanokimia ini
sebelumnya telah berhasil dikembangkan
untuk mensintesis berbagai material dan
mengolah berbagai mineral oleh Solihin,
Zhang, Lee, Guzmana, dan Saitol®3

Proses Mekanokimia

Proses  mekanokimia  didefinisikan
sebagai cabang ilmu kimia proses yang
mempelajari transformasi kimia dan fisika-
kimia material melalui energi mekanik™'.
Melalui proses ini, reaksi kimia berjalan
karena adanya gaya impak dan gaya geser
yang cukup untuk memutus ikatan suatu
senyawa sehingga menempatkan pecahan
senyawa tersebut berada dalam kondisi
aktif dan siap bereaksi membentuk
senyawa baru.

Percobaan Proses Pembuatan Niobium
karbida dengan Metode Mekanokimia

Bahan  yang  digunakan  dalam
percobaan pembuatan niobium karbida
adalah ferro niobium dan karbon®.
Ferroniobium didapatkan dari JFE Mineral
Company Jepang, sedangkan Kkarbon
didapatkan dari Iwaki Corporation, Jepang.
Peralatan yang digunakan adalah planetary
mill  (Pulverisette-7, Fritsch, Germany)
yang dilengkap dengan vial dan mill media
yang terbuat dari zirkonia yang distabilkan
oleh yttria. Sampel awal dan sampel hasil
milling dianalisa menggunakan peralatan
XRD dan XRF (X-ray fluorescence).

Sampel awal niobium terlebih dahulu
dikarakterisasi untuk menentukan
komposisi  unsur  dari  ferroniobium
tersebut. Hasil analisa XRF ditunjukkan
pada Tabel 2. Dari tabel tersebut terlihat
bahwa ferroniobium didominasi oleh unsur
besi dan niobium. Unsur lainnya adalah
aluminum, silikon, mangan dan kromium.
Hasil analisa komposisi menggunakan
XRF tersebut diperkuat oleh analisa fasa
menggunakan peralatan XRD pada
Gambar 7 yang menunjukkan bahwa hanya
fasa ferroniobium yang terdeteksi.
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Tabel 2. Komposisi unsur ferroniobium setelah
dikarakterisasi menggunakan XRF

Unsur % Berat
Al 2,1
Si 2,1
Cr 0,093
Mn 0,28
Fe 32
Nb 64
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Gambar 7. Pola difraksi sinar-X sampel as-
received ferroniobiumt®
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Gambar 8. Morfologi hasil milling terhadap
campuran ferroniobium-karbon

Morfologi sampel ferroniobium yang
telah perlakuan melalui planetary mill
diperlihatkan pada Gambar 8. Dari gambar
tersebut terlihat bahwa proses
mekanokimia telah menyebabkan
aglomerasi setelah tahapan kominusi. Hal
ini sesuai dengan hasil proses dengan
metode tersebut pada berbagai penelitian
sebelumnyal®*4!,

Aglomerasi terjadi karena adanya
proses re-welding pada antar partikel.
Fenomena re-welding ini disebabkan oleh
meningkatnya temperatur sistem karena

adanya akumulasi gaya gesek. Selain
menghasilkan aglomerasi terhadap partikel
yang sudah terkecilkan ukurannya, adanya
gaya mekanik juga menghasilkan suatu
energi yang dapat memfasilitasi suatu
reaksi kimia. Indikasi adanya reaksi kimia
ditandai dengan adanya fasa baru setelah
reaksi mekanokimia. Pola difraksi sinar-X
sampel  hasil  reaksi  mekanokimia
ditampilkan pada Gambar 9.
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Gambar 9. Pola difraksi hasil reaksi mekanokimia
ferroniobium dan karbon

Morfologi  niobium karbida yang
dihasilkan diperlihatkan pada Gambar 11.
Morfologi  sebelum  dan  sesudah
penghilangan unsur besi terlihat sangat
kontras. Pada sampel tanpa proses
penghilangan ~ unsur  besi  terlihat
permukaan niobium karbida dikelilingi
oleh partikel-partikel yang diduga kuat
merupakan besi. Sedangkan pada sampel
yang sudah dilakukan proses penghilangan
unsur besi, dihasilkan butiran niobium
karbida yang lebih bersih.
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Gambar 10. Pola difraksi dari sampel hasil proses
mekanokimia dan penghilangan unsur besi
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Gambar 11. Morfologi dari sampel hasil proses
mekanokimia dan penghilangan unsur besi

PEMBAHASAN

Produktivitas yang tinggi dan suplai
energi proses yang rendah merupakan
sasaran utama inovasi proses sintesis
niobium Kkarbida. Proses konvensional
memiliki  keterbatasan ~ dalam  hal
produktivitas dan konsumsi energi.

Niobium karbida dapat diproduksi
dengan berbagai metode dan bahan baku.
Metode thermo-reactive deposition (TRD)
mampu  menghasilkan  lapisan  tipis
niobium karbida dengan kemurnian yang
tinggi, tetapi ternyata memiliki kelemahan
dalam hal rendahnya produktivitas dan
tingginya  konsumsi  energi.  Untuk
diaplikasikan pada skala industri metode
tersebut kurang tepat.

Hal yang sama juga berlaku untuk
metode atomic layer deposition (ALD)
yang selain memerlukan energi yang besar
tetapi juga memerlukan bahan baku yang
lebih sulit dalam hal ketersediaan di
pasaran dan perkiraan tingginya harga.

Metode yang agak lebih baik adalah
metode solid-gas reaction (SGR) yang
memiliki laju produktivitas yang tinggi.
Tetapi metode ini ternyata masih
memerlukan energi yang tinggi.

Metode mekanokimia sebagai metode
terbaru dalam menghasilkan niobium
karbida memiliki kelebihan dalam hal
rendahnya energi dan tingginya
produktivitas. Melalui metode ini dapat
dihasilkan niobium karbida dengan laju
produksi yang tinggi. Niobium karbida

yang dihasilkan juga memiliki kemurnian
yang cukup tinggi.

KESIMPULAN

Niobium karbida merupakan material
yang  memiliki  temperatur leleh,
konduktivitas listrik dan kekerasan yang
tinggi. Material tersebut dapat disintesis
melalui metode thermo-reactive
deposition, atomic layer deposition, solid-
gas reaction, dan mekanokimia. Dibanding
metode-metode lainnya, metode
mekanokimia memiliki kelebihan dalam
hal rendahnya konsumsi energi dan
tingginya produktivitas.
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