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Intisari

Dalam makalah ini dibahas mengenai ukuran sampel serbuk NiCrAl yang ditambahkan reaktif elemen yttrium (Y),
silikon (Si), hafnium (Hf), dan zirkonium (Zr) menjadi paduan NiCrAlY, NiCrAlSi, NiCrAlYSi, NiCrAlHf,
NiCrAlZr dengan proses milling menggunakan ball mill selama 36 jam dengan kecepatan milling 25 Hz atau 1500
rpm dan perbandingan antara serbuk dengan ball mill adalah 1:2. SEM (scanning electron microscopy) digunakan
untuk mengkarakterisasi serbuk paduan yang bertujuan untuk mengetahui morfologi serbuk seperti bentuk dan
ukuran partikel. Gambar digital dari hasil karakterisasi SEM diolah menggunakan software ImageJ untuk
mengetahui ukuran partikelnya dan hasil pengukurannya dibandingkan dengan data hasil karakterisasi menggunakan
PSA (particle size analizer). Analisis serbuk NiCrAl pada partikel saat 0 jam (sebelum milling) berdasarkan data
PSA bernilai rata-rata 44,04 um sedangkan data pengolahan ImageJ untuk Klasifikasi serbuk paduan bernilai rata-
rata 46,98 um. Disamping itu untuk Klasifikasi partikel pada serbuk NiCrAl setelah 36 jam milling berdasarkan data
PSA bernilai rata-rata 71,12 um sedangkan data pengolahan ImageJ bernilai rata-rata 67,93 um. Metode analisis
tersebut juga dilakukan untuk serbuk NiCrAlSi, NiCrAlYSi, NiCrAlHf, dan NiCrAlZr. Sehingga berdasarkan hasil
analisa dapat diketahui bahwa pengolahan gambar dijital SEM menggunakan ImageJ memiliki keakuratan kurang
lebih sebesar 80% dari data PSA. Hal ini disebabkan dari bentuk serbuk paduan yang tidak homogen dan sebarannya
yang tidak merata. Selain itu pula dapat diketahui juga bahwa sampel serbuk paduan NiCrAl, NiCrAlY, NiCrAlSi,
NiCrAlYSi, NiCrAIHf, NiCrAlZr setelah pemilingan selama 36 jam mengalami perbesaran ukuran dari kondisi
awal atau 0 jam yang disebabkan selama proses pemilingan mengalami aglomerasi dan cold welding. Penambahan
reaktif elemen dengan komposisi kecil pada NiCrAl tidak berdampak pada ukuran partikel.

Kata Kunci: Ukuran partikel, NiCrAl, reaktif elemen

Abstract
In this paper we discuss about the particle size of NiCrAl powder in addition to reactive elements, i.e. yttrium (Y),
silicon (Si), hafnium (Hf), and zirconium (Zr) to produce compound powder of NiCrAlY, NiCrAlSi, NiCrAlYSi,
NiCrAIHf, and NiCrAlZr produced by milling process using ball mill for 36 hours at rotating speed of 25 Hz or
1500 rpm and the ball to powder ratio (BPR) of 1:2. Scanning electron microscopy (SEM) was used to characterize
the powder sample to understand the morphology of the sample such as particle shape and size. Digital picture of
SEM results was analyzed using free software ImageJ to understand the particle size and the results was compared
by using characterization results of Particle Size Analizer (PSA). Analysis of NiCrAl powder on at 0 hour (before
milling) has a value of 44.04 um based on PSA data, while based on ImageJ processing data NiCrAl powder has an
average value of 46.98 um. On the contrary, the PSA data on the classification of NiCrAl powder after 36 hours of
milling time has a particle size of 71.12 um whereas ImageJ processing data has an average value of 67.93 um.
These analysis methods have also been applied to NiCrAlSi, NiCrAlYSi, NiCrAlHf, and NiCrAlZr powders.
Therefore, analysis results reveal that the digital processing of SEM image using ImageJ has an accuracy value of
abaut 80% compared with PSA data. It is caused by the shape of powder sample which was not homogenous and
not well-distributed. In addition, the SEM results show that the particle size of compound powder of NiCrAl,
NiCrAlY, NiCrAlSi, NiCrAlYSi, NiCrAIHf, and NiCrAlZr after 36 hours was larger than the initial condition or 0




hours of milling time due to agglomeration and cold welding during milling process. The addition of reactive
elements with small compositions to NiCrAl has no impact on particle size.

Keywords: Particle size, NiCrAl, reactive element

1. PENDAHULUAN

NiCrAl adalah suatu paduan material yang
umumnya dipakai untuk bahan pelapis dalam
hal meningkatkan ketahanan korosi atau
oksidasi material yang diaplikasikan pada suhu
tinggi seperti pada mesin turbin pesawat
terbang atau mesin pembangkit listrik. Dalam
perpaduannya dibutuhkan suatu reaktif elemen
(RE) untuk meningkatkan daya ikat lapisan
protektif sehingga memperpanjang usia pakai
dari komponen sudu turbin pesawat terbang.
yttrium (), silikon (Si), hafnium (Hf), ataupun
zirconium (Zr) merupakan reaktif elemen (RE)
yang ditambahkan pada paduan material
NiCrAl.

Jumlah RE yang digunakan tidak lebih dari
1 %berat dan tidak kurang dari 0,1 %berat dari
total masa keseluruhan. Hal ini dikarenakan
apabila jumlah RE memiliki kadar > 1% atau <
0,1% maka lapisan oksida protektif akan
mudah terkelupas saat diaplikasikan. Justifikasi
prosentase berat RE berdasarkan pada studi
yang dilakukan oleh Mahesh, dkk. [1]
mengenai lapisan NiCrAlY yang ditambahkan
reaktif element cerium sebesar 0,4 %berat pada
substrat superalloy menggunakan teknik HVOF
menyatakan bahwa mikrostruktur lapisan yang
terbentuk sangat baik tanpa ada retakan tidak
hanya pada lapisan tetapi juga pada daerah
batas antara lapisan dan substrat. Oleh karena
itu, untuk mengetahui karakteristik dari
masing-masing unsur elemen terhadap material
pelapis NiCrAl maka diperlukan analisa dari
partikel paduan tersebut.

Ukuran partikel pada material pelapis secara
signifikan dapat mempengaruhi oksidasi pada
lapisan seperti yang diungkapkan oleh Chang-
Jiu Li, dkk. [2]. Pada teknik pelapisan thermal
spray seperti halnya plasma spray ataupun
HVOF (high velocity oxide fuel) untuk bahan
spray metalik konvensional yang digunakan
biasanya menggunakan serbuk dengan ukuran
partikel sekitar 50 — 100 pm. Hal ini juga

berkaitan dengan gun yang digunakan, apabila
terjadi penggumpalan  serbuk  karena
kelembaban yang tinggi juga akan menghambat
laju aliran menuju gun.

Partikel memiliki sifat yang unik yang
secara langsung berkorelasi dengan ukuran,
bentuk, dan distribusi ukuran. Oleh karena itu
untuk memastikan sifat dan karakteristiknya
maka sangat penting untuk dapat mengukur
secara efisien dan akurat [3]-[7]. Metode yang
paling umum digunakan vyaitu dengan
mendispersikan material uji serbuk
menggunakan  media  pendispersi  dan
pengukuran  partikel  dilakukan  dengan
menggunakan PSA [8]. Metode PSA baik
digunakan untuk ukuran partikel yang kasar
dimana hubungan antar partikel lemah dan
kemungkinan untuk beraglomerasi kecil. Selain
itu metode lain adalah dengan analisa gambar
digital yang diperoleh dari karakterisasi
menggunakan SEM  (scanning  electron
microscopy), TEM (transmission electron
microscopy), dan AFM (atomic force
microscopy). Gambar digital diolah kembali
menggunakan perangkat lunak tidak berbayar
yang telah umum dipakai yaitu ImageJ [9]-[10].

Perangkat  lunak  Image] umumnya
digunakan untuk menganalisa ukuran partikel
yang bersifat homogen baik ukuran maupun
bentuknya sehingga dapat memberikan hasil
analisa dengan tingkat akurasi yang tinggi.
Namun fitur-fitur yang ada dalam ImageJ tentu
juga memungkinkan untuk mengukur partikel
yang tidak homogen bentuk dan ukurannya
[11]. Akurasi untuk partikel yang tidak
homogen tentu tidak sebaik dengan partikel
homogen. Oleh karena itu untuk memahami
dan  mengetahui  karakteristik  partikel
NiCrAI+RE (Y, Si, Hf, dan Zr) maka akan
dilakukan analisa partikel menggunakan kedua
metode vyaitu PSA dan Image) dalam
pengolahan gambar digital SEM.
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2. PROSEDUR PERCOBAAN

Serbuk nikel, kromium, alumunium,
yitrium, silikon, hafnium, dan zirkonium yang
akan digunakan sebagai sampel paduan serbuk
ditimbang dengan komposisi seperti pada Tabel
1.

Tabel 1. Komposisi serbuk yang akan dipadukan
(dalam gram)

Serbuk Ni Cr Al Y Si Hf Zr

NiCrAl 1380 48 14 - - - -
NiCrAlY 1372 48 14 08 - - -
NiCrAlISi 1372 48 14 08 - -
NiCrAlYSi 1364 48 14 08 08 - -
NiCrAIHf 1372 48 14 - - 0,8 -
NiCrAlZzr 1372 48 14 - - - 0,8

Jumlah RE (Y, Si, Hf, dan Zr) yang
digunakan pada penelitian ini adalah sebanyak
0,4 %berat atau 0,8 gr dari massa keseluruhan.

Setelah  pencampuran  sesuai  dengan
komposisi pada Tabel 1, sampel kemudian
dilakukan proses milling selama 36 jam
menggunakan planetary ball miller type SFM-1
desktop planetary ball miller, MTI Corporation
dengan kecepatan milling 25 Hz atau 1500 rpm,
dimana perbandingan antara serbuk dengan ball
mill adalah 1:2.

Sampel paduan serbuk yang akan dianalisa
yaitu kondisi saat 0 jam atau kondisi sebelum
dilakukan milling dan kondisi setelah milling
selama 36 jam. Analisa yang digunakan untuk
karakterisasi sampel yaitu SEM merk JEOL
tipe JIB 4610F vyang bertujuan untuk
mengetahui morfologi sampel paduan serbuk
baik bentuk dan ukurannya.

Gambar SEM dengan perbesaran 100X
digunakan untuk mengelompokkan ukuran
partikel Kkategori besar dan sedang. Gambar
SEM dengan perbesaran 500X digunakan untuk
mengelompokkan ukuran partikel kategori
kecil. Jumlah partikel pada satu frame gambar
SEM kurang lebih adalah 50 partikel.

Hasil yang berupa gambar dijital diolah
kembali untuk mengetahui ukuran sampelnya
menggunakan software ImageJ versi 1.50i, Java
1.60 20 (32 bit). Selain itu sampel serbuk
paduan juga dikarakterisasi menggunakan
metode konvensional untuk mengetahui ukuran
dan distribusi partikel menggunakan PSA
(particle size analysis) merk Cilas tipe
PSA1190. Kemudian hasil analisa dari kedua
metode tersebut dibandingkan satu dengan
yang lainnya.

3. HASIL DAN DisKuUsI
3.1 Struktur Morfologi Serbuk

Gambar 1 menunjukkan hasil karakterisasi
SEM masing-masing serbuk unsur yang
digunakan sebagai sampel paduan pelapis
NiCrAl+RE. Berdasarkan hasil dapat diketahui
bahwa strukturmikro serbuk nikel berbentuk
sponge dengan ukuran partikel sebesar + 3-7
pum, kromium berbentuk flakes dengan ukuran
partikel sebesar + 75 pm dan alumunium
berbentuk pipih lonjong berukuran + 118 pum
sedangkan unsur dari RE silikon (£ 149 pum),
yttrium (x 0,4 pm), hafnium (£ 0,4 pm) dan
zirkonium (£ 1 pm) berbentuk metal flakes.
Hasil karakterisasi SEM serbuk paduan
sebelum dan setelah proses milling ditunjukkan
pada Gambar 2.

Gambar 1. Morfologi serbuk unsur hasil pencitraan
dengan SEM dengan perbesaran 100X: (a) nikel, (b)
kromium, (c) alumunium, (d) ytrium, (e) silikon, (f)
hafnium, dan (g) zirkonium

Serbuk  paduan NiCrAl, NiCrAlY,
NiCrAlSi, NiCrAlYSi, NiCrAlIHf, NiCrAlZr
pada kondisi 0 jam terlihat belum homogen
dimana partikel serbuk berukuran besar
bercampur dengan partikel serbuk yang
berukuran kecil. Hal ini menunjukkan bahwa
pencampuran tanpa proses milling membuat
karakteristik partikel masih sama baik bentuk
dan ukurannya dengan serbuk unsur yang
digunakan. Namun setelah mengalami proses
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milling selama 36 jam terlihat bahwa masing-
masing morfologi sampel tampak ukuran yang
tidak homogen dan lebih besar dari kondisi 0
jam. Hal ini dapat dikarenakan terjadi proses
aglomerasi dan cold welding selama proses
milling.  Aglomerasi  merupakan  proses
bergabungnya partikel-partikel kecil menjadi
struktur yang lebih besar melalui peningkatan
sifat fisis seperti suhu. Semakin lama proses
milling maka ukuran partikel cenderung
semakin halus dan cenderung teraglomerasi
akibat interaksi gaya elektrostatis yang cukup
kuat pada partikel tersebut.

aambar 2. Morfologi serbuk paduan logam sebelum miIIin (0 jam) dan setelah milling (3

Reaktif elemen tidak terlalu berdampak
pada ukuran partikel dari serbuk pelapis. Hal
ini dikarenakan komposisi reaktif elemen yang
kecil yaitu 0,4%, namun reaktif elemen dapat
berdampak pada ukuran butir sebagaimana
yang diungkapkan oleh D. Naumenko, dkk [12]
tahun 2016, reaktif elemen berpengaruh
terhadap ukuran butir yaitu memperkecil
ukuran butir, sehingga performa dari material
lebih baik.

2 NiCrAY 363ain

NiCrAIYSiDJam

NiCyAiZy Ddain

150KV

6 jam) hasil "

dengan SEM : (a) NiCrAl, (b) NiCrAlY, (c) NiCrAlSi, (d) NiCrAlYSi, (e) NiCrAlHf, dan (f) NiCrAlzr

3.2 Analisa Ukuran Partikel Serbuk

Menggunakan ImageJ

Pada umumnya analisis ukuran partikel
serbuk dengan imageJ dilakukan dengan
metode seperti segmentation based on edge
detection, thresholding method atau region-
based segmentation methods serta teknik yang
paling sering digunakan yaitu teknik watershed
segmentation untuk mengetahui ukuran partikel
yang berbentuk homogen dan merata sebaran
partikel serbuknya. Seperti yang ditunjukkan
pada Gambar 3, telah dilakukan upaya analisis
ImageJ dengan menggunakan dua metode. Pada
metode watershed segmentation terlihat bahwa
satu partikel bisa terbagi menjadi beberapa
partikel yang lebih kecil sehingga ukuran
partikel yang diketahui tidak sesuai untuk
partikel yang tidak merata sebarannya pada
gambar SEM. Sedangkan dengan metode
segmentation based on edges detection
memungkinkan partikel bersatu dengan partikel
lain yang menumpuk pada gambar SEM

dimana hasil ukuran partikelnya kemungkinan
lebih besar.

Dengan demikian kedua metode tersebut
tidak dapat digunakan dalam mengelompokkan
partikel yang sangat tidak beraturan dan
bertumpuk-tumpuk  atau  tidak  merata
distribusinya pada Gambar 3.

Dengan demikian pada studi ini, sampel
paduan serbuk NiCrAl, NiCrAlY, NiCrAlSi,
NiCrAlYSi, NiCrAIHf, dan NiCrAlZr
dianalisis dengan ImageJ menggunakan metode
freehand selection untuk mendapatkan ukuran
partikel seperti yang ditunjukkan pada Gambar
4. Dengan metode ini dimungkinkan untuk
mendapatkan ukuran partikel paduan serbuk
yang diklasifikasikan menjadi tiga kategori
yaitu partikel ukuran kecil (0>kecil>15um),
sedang  (15>sedang>50um)  dan  besar
(50>besar>100um). Untuk partikel ukuran
besar (area kuning) dan sedang (area merah),
menggunakan gambar SEM dengan perbesaran
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100X. Hal ini bertujuan agar makin banyak
partikel yang diukur partikelnya menggunakan
metode freehand selection. Sedangkan untuk
partikel ukuran kecil (area hijau), gambar
dengan perbesaran 500X yang digunakan. Hal
ini bertujuan agar proses penandaan area dapat
sesuai dengan bentuk partikelnya sehingga
lebih jelas dan presisi.

‘ R i s e
Gambar 3. (a) Gambar asli pencitraan SEM, (b)
watershed segementation, (c) segmentatation based
on edges detection

Berdasarkan data imageJ dengan metode
freehand selection, maka diketahui bahwa
untuk ukuran sampel serbuk NiCrAlISi sebelum
milling (0 jam) didapatkan data ukuran kategori
besar yaitu 85,04 um, sedang yaitu 34,74 um,
dan kecil yaitu 5,29 um. Ukuran serbuk
NiCrAlISi setelah milling (36 jam) didapatkan
data ukuran kategori besar yaitu 92,076 um,
sedang yaitu 40,99 um, dan kecil yaitu 16,25
pm.

Jadi ukuran partikel sampel relatif menjadi
lebih besar dari kondisi 0 ke 36 jam waktu
milling, baik untuk ukuran kategori Kkecil,
sedang maupun besar. Hal ini menunjukkan
hasil yang didapat dari imageJ sesuai dengan
pencitraan yang didapat dari SEM bahwa
ukuran sampel menjadi lebih besar karena
proses aglomerasi dan cold welding.

Gambar 4. Pengolahan data mé;gigunakan ImageJ
pada sampel serbuk NiCrAlSi sebelum dan setelah
milling

3.3 Analisa Ukuran Partikel Serbuk

Menggunakan PSA

Karakterisasi menggunakan PSA (particle
size analysis) bertujuan untuk membandingkan
dan mengetahui tingkat keakurasian ImageJ
terhadap PSA. Berdasarkan data PSA, sampel
mengalami perbesaran ukuran dari kondisi 0 ke
36 jam seperti yang ditunjukkan pada Gambar

000 wm by
21 S0y sppang
oo wta

504 S0y wvpan ) 60

NiCrAlO Jam NiCrAl36 Jam
Gambar 5. Grafik perubahan ukuran partikel serbuk
NiCrAl berdasarkan karakterisasi PSA

Hal ini membuktikan bahwa hasil yang
didapatkan dari analisa PSA sama dengan
analisa hasil SEM dan ImageJ yaitu ukuran
sampel menjadi lebih besar setelah milling
selama 36 jam karena terjadi proses aglomerasi
dan cold welding. Pada sampel O jam terlihat
lebih kecil ukurannya, dimungkinkan bahwa
sampel serbuk masih terukur sendiri-sendiri
karena belum tercampur dengan rata
membentuk paduan. Apabila dibandingkan,
data yang diperoleh menggunakan imagel dan
PSA didapatkan hasil seperti pada Gambar 6.
Dari perbandingan tersebut diperoleh data
ketidaksesuaian ImageJ terhadap PSA.

Berdasarkan data pada Gambar 6 tersebut
diketahui bahwa ketidaksesuaian pada kategori
partikel besar memiliki nilai terendah kurang
lebih sebesar 0,43 % dan tertinggi kurang lebih
sebesar 16,24 %. Pada kategori partikel sedang
yaitu memiliki ketidaksesuaian kurang lebih
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sebesar 4,88 % untuk nilai terendah dan
19,13 % untuk nilai tertinggi, sedangkan pada
partikel kategori kecil ketidaksesuaian sebesar
6,93% nilai terendah dan 19,92% untuk nilai
tertinggi. Hal ini dikarenakan saat pengolahan
menggunakan software ImageJ pada kategori
partikel besar dan sedang menggunakan
gambar SEM perbesaran 100X sehingga
dimungkinkan adanya penyimpangan dalam
pemilihan area sampel. Penyimpangan juga
dapat terjadi saat gambar dengan pixel yang
terbatas kemudian diperbesar gambarnya
sehingga akan sulit dalam memilih area sesuai
dengan bentuk dan ukuran partikelnya. Oleh
karena itu, untuk kategori partikel kecil maka
digunakan gambar SEM perbesaran 500X agar
mampu terdefinisi ukuran partikelnya, dimana
ukuran partikelnya memiliki nilai
ketidaksesuaian dengan data PSA sebesar
6,93% batas terendah dan 19,92% batas
tertinggi. Hal ini dimungkinkan pada gambar
perbesaran SEM 500X yang terdefinisi ukuran
kecil tidak dapat terakomodir secara
keseluruhan pada gambar yang dianalisis.

Jadi berdasarkan data analisa tersebut,
didapatkan  tingkat  keakuratan  analisa

DataPSA
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menggunakan ImageJ untuk sampel serbuk
paduan  NiCrAl,  NiCrAlY, NiCrAlSi,
NiCrAlYSi, NiCrAlHf, NiCrAlZr sebelum
milling dan setelah milling selama 36 jam
dengan data PSA sekitar 80% atau
ketidaksesuaian dengan data PSA sekitar 20%.
Hal ini  menunjukkan bahwa analisa
menggunakan software ImageJ cukup relevan
apabila digunakan untuk mengolah data gambar
yang didapatkan dari karaktersasi SEM untuk
menganalisis ukuran partikel sampel.

Tabel 2. Nilai rata-rata ukuran partikel (dalam pm)

PSA ImageJ
0 Jam 36 Jam 0 Jam 36 Jam
44,04 71,12 46,98 67,93
36,71 53,72 39,05 52,01
40,75 53,27 41,89 49,77
41,90 61,24 43,95 52,91
36,27 79,88 38,97 68,02
36,60 76,87 41,97 68,63

ImageJ
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Gambar 6. Perbandingan data ukuran partikel serbuk NiCrAl, NiCrAlY, NiCrAlSi, NiCrAlYSi, NiCrAlHf,

NiCrAlZr menggunakan: (a) PSA dan (b) ImageJ

4. KESIMPULAN

Berdasarkan analisa data ukuran sampel
NiCrAl, NiCrAlY, NiCrAlSi, NiCrAlYSi,
NiCrAIHf, NiCrAlZr setelah pemilingan
selama 36 jam mengalami perbesaran ukuran
dari kondisi awal atau O jam yang disebabkan
selama  proses  pemilingan  mengalami
aglomerasi dan cold welding. Nilai rata-rata
ukuran partikel serbuk NiCrAl tanpa reaktif
elemen dan dengan penambahan reaktif elemen
tidaklah terlalu berbeda jauh, hal ini disebabkan
penambahan reaktif elemen dengan komposisi

yang kecil tidak berdampak pada ukuran
partikel.

Nilai ketidaksesuaian antara data Imagel
terhadap data PSA untuk partikel besar yaitu
sekitar 0,43% - 16,24%, untuk partikel sedang
sekitar 4,88% - 19,13% dan untuk partikel kecil
sekitar 6,93% - 19,92%.

Pengolahan data menggunakan ImageJ bisa
digunakan sebagai alternatif pengukuran untuk
ukuran partikel sampel yang didapatkan dari
hasil gambar SEM karena memiliki keakuratan
kurang lebih 80% apabila dibandingkan dengan
hasil karakterisasi menggunakan PSA.
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