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UDC (OXDCF) 553.4

Wahyudin Prawira M dan M. Zaki Mubarok (Program Studi Teknik Metalurgi, FTTM-ITB)

Perilaku Adsorpsi Emas Dari Larutan Ammonium Thiosulfat Dengan Karbon Aktif Dan Resin Penukar lon
Metalurgi, Vol 31 No. 2 Agustus 2016

Teknik perolehan kembali emas yang efektif dari larutan thiosulfat masih terus dipelajari oleh para peneliti.
Pada penelitian ini dibahas hasil-hasil percobaan adsorpsi emas dalam larutan ammonium thiosulfat dengan
menggunakan 3 tipe resin penukar ion dan karbon aktif. Serangkaian percobaan adsorpsi batch pada suhu
kamar dilakukan dalam selang pH 7-9 untuk mempelajari perilaku adsorpsi Au dari larutan thiosulfat pada
keempat jenis adsorben, kapasitas adsorpsi dan laju adsorpsi Au pada masing-masing adsorben. Hasil
percobaan menunjukkan bahwa perolehan emas dari larutan hasil pelindian bijih emas dalam larutan
ammonium thiosulfat dapat dilakukan dengan efektif menggunakan resin penukar ion tipe basa kuat Lewatit
Monoplus MP 800. Dalam rentang pH 7-9, persen adsorpsi Au pada resin basa kuat Lewatit Monoplus MP800
melebihi 97% setelah 2 jam dan mencapai level maksimum 100% setelah 25 jam pada pH 8. Sebaliknya,
karbon aktif tidak menunjukkan performa yang memadai untuk mengambil kembali Au dari larutan thiosulfat
pada mana persen adsorpsi Au tertinggi setelah 25 jam kurang dari 80% dalam rentang pH 7-9. Resin basa
kuat Lewatit Monoplus MP 800 menunjukkan kapasitas adsorpsi Au paling tinggi dan laju adsorpsi paling
cepat diikuti oleh resin basa lemah Guanidine, resin polimerik bermatriks karbon AF5 dan karbon aktif dalam
rentang pH 7-9.

Kata Kunci : Emas, Thiosulfate, Adsorpsi, Karbon aktif, Resin penukar ion

Study of Adsorption Behaviour of Gold from Thiosulfate Solution onto Activated Carbon and lon Exchange
Resin

Effective recovery methods of gold from thiosulfate solution are still being studied by many researchers. In this
paper, results of gold adsorption tests in ammonium thiosulfate solutions using 3 types of ion exchange resin
and activated carbon is discussed. Series of batch adsorpsion tests at room temperature have been carried out
within pH range of 7-9 to study Au adsorption behaviour from thiosulfate solution onto four types of
adsorbents, loading capacity and adsorption kinetics of each adsorbent. The investigation results show that
recovery of gold from pregnant leach solution of gold ore in ammonium thiousulfate can be effectively
performed by using a strong-base resin of Lewatit Monoplus MP 800. At a pH range of 7-9, adsorption
percentages of Au onto the strong-base resin of Lewatit Monoplus MP exceed 97% after 2 hour and reach a
maximum level of 100% after 25 hour at pH 8. In contrast, activated carbon did not exhibit a sufficient
performance in recovery of Au from thiosulfate solution, in which the highest adsorption percentage of Au
after 25h <80% at pH range of 7-9. The strong base resin of Lewatit Monoplus MP 800 demonstrated the
highest loading capacity and fastest adsorption rate followed by weak base resin of Guanidine, polymeric resin
with carbon matrix AF5 and activated carbon at pH range of 7-9.

Keywords: Gold, Thiosulfate, Adsorption, Activated carbon, lon exchange resin
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BPPT, "Departemen Teknik Metalurgi dan Material, Universitas Indonesia)

Pengaruh Suhu Dan Persentase Reduksi Terhadap Limit Drawing Ratio (LDR) Pada Proses Metal Forming
Paduan 70Cu-30Zn

Metalurgi, Vol 31 No. 2 Agustus 2016

Penentuan nilai parameter LDR (limit drawing ratio) pada proses metal forming sangat berpengaruh terhadap
kualitas produk, karena itu sebelum melakukan proses pengubahan bentuk diperlukan data mengenai batas
kemampuan dari logam untuk menerima gaya pada proses tersebut. Pada penelitian ini digunakan paduan Cu-
Zn dengan komposisi 70% Cu dan 30% Zn yang banyak dipakai pada proses pengubahan bentuk terutama
deep drawing. Paduan 70Cu - 30Zn dilakukan proses warm rolling pada berbagai suhu dan persentase reduksi,
kemudian dilakukan uji deep drawing dengan metode swift cup sesuai standar ASTM E 643-15. Untuk mencari
nilai LDR, dilakukan simulasi menggunakan FEM (finite element method) dan perhitungan hasil swift cup
dengan rumus sesuai stadar ASTM E 643-15. Karakterisasi yang dilakukan adalah pengamatan struktur mikro
dan uji keras. Hasil dari penelitian menunjukkan bahwa nilai LDR tidak dipengaruhi oleh % reduksi tetapi
sangat dipengaruhi oleh suhu saat pengerjaan dilakukan, dimana makin tinggi suhu proses metal forming,
makin tinggi nilai LDR akan dihasilkan.

Kata Kunci: Pembentukan logam, Paduan 70Cu-30Zn, Limit drawing ratio (LDR)

Effect of Temperature and Reduction Percentage to Limit Drawing Ratio (LDR) on Metal Forming of
70Cu-30Zn Alloy

In metal forming, LDR (limit drawing ratio) parameter determination has an important role on the quality of
the product. Therefore, characteristic data such as load bearing capacity limit of material should be known
prior to the metal forming process. In this research, 70Cu-30Zn alloy with 70% Cu and 30% Zn which is
widely done in metal forming especially deep drawing is used as samples. The samples are warm rolled at
various temperatures and reduction percentages and then deep drawn by swift cup method based on ASTM E
643-15. To find LDR value, further analysis are done by FEM (finite element method) simulation and
calculation for swift cup result based on formula as stated in ASTM E 6431-15 standard. Characterization is
conducted by hardness test and micro structure examinations. Result of this reseach show that the LDR value
is not significantly affected by reduction percentage but strongly affected by working temperature, where the
highest temperature of metal forming has been given, the highest LDR could be obtained.

Keywords: Metal forming, 70Cu-30Zn alloy, Limit drawing ratio (LDR)
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Lutviasari Nuraini, Gadang Priyotomo, Ronald Nasoetion, Harsisto (Pusat Penelitian Metalurgi dan Material
- LIPI)

Studi Inhibitor Korosi Berbasis Imidazoline Salt Pada Brine Water Di Pipa Penyalur Minyak Mentah
Metalurgi, Vol 31 No. 2 Agustus 2016

Studi kinerja inhibitor imidazoline salt pada brine water di pipa penyalur minyak mentah dilakukan dengan
melakukan pengujian polarisasi tafel, FTIR (fourier transform infrared spectroscopy) dan EIS
(electrochemical impedance spectroscopy). Jenis spesimen baja yang digunakan dalam penelitian adalah API
5L grade B dan larutan brine water berasal dari fluida di pipa penyalur minyak mentah. Penambahan inhibitor
komersial berbasis imidazoline salt dilakukan dengan variasi 3 - 40 ppm untuk pengujian polarisasi dan variasi
3 - 20 ppm untuk pengujian EIS. Penambahan inhibitor berbasis imidazoline salt antara 3 — 20 ppm secara
efektif dapat menurunkan nilai laju korosi dan meningkatkan efisiensi inhibitor hingga 95%. Tahanan lapisan
adsorpsi molekul dengan penambahan inhibitor meningkat dibandingkan kondisi tanpa inhibitor, dimana hal
ini dapat menurunkan aktivitas reaksi elektrokimia di permukaan baja. Penurunan laju korosi terjadi karena
pembentukan lapisan tipis yang teradsopsi di permukaan logam.

Kata Kunci: Inhibitor, Imidazoline Salt, Brine Water, Tafel, EIS

Studies of Imidazoline Salt Inhibitor for Brine Water in Crude Qil Pipeline

A study of imidazoline salt inhibitor for brine water in crude oil pipeline was carried out using tafel
polarization test, FTIR (fourier transform infrared spectroscopy) and EIS (electrochemical impedance
spectroscopy). A type of specimen used in this research is API 5L grade B. The solution of brine water came
from fluid in crude oil pipeline. The addition of commercial inhibitor of imidazoline salt base was conducted
with range of 3-40 ppm for polarization test and range of 3-20 ppm for EIS test. The addition of imidazoline
salt at 3-20 ppm is effective to decrease corrosion rate and to increase inhibitor efficiency up to 95% . The
resistance of adsorbed molecule layer increase with the addition of inhibitor compared without inhibitor,
where this addition could decrease the electrochemical reaction on the surface. The decrease of corrosion rate
took place due to the presence of adsorbed thin layer in metal surface.

Keywords: Inhibitor, Imidazoline Salt, Brine Water, Tafel, EIS
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Karakterisasi Struktur Coating Fe-25Al Yang Difabrikasi Dengan Metode Paduan Mekanik
Metalurgi, Vol 31 No. 2 Agustus 2016

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-25Al yang terbentuk memiliki fasa solid
solution Fe(Al). Perlakuan panas menyebabkan perubahan fasa pada coating Fe-25Al, dimana terbentuk fasa
Fes;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-25All.

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

Structure Characterization of Fe-25Al Coating Fabricated by Mechanical Alloying Method

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 € 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.

Keywords: Fe-25Al coating, SEM, XRD, Crystalline size, Dislocation
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Peningkatan Kadar Nikel Dalam Laterit Jenis Limonit Dengan Cara Peletasi, Pemanggangan Reduksi Dan
Pemisahan Magnet Campuran Bijih, Batu Bara, Dan Na,SO,

Metalurgi, Vol 31 No. 2 Agustus 2016

Di Indonesia, bijih nikel laterit yang merupakan nikel kadar rendah (< 1,5%), belum dimanfaatkan dengan baik
karena dianggap belum ekonomis. Pada penelitian ini, percobaan untuk meningkatkan kadar nikel dalam bijih
nikel laterit jenis limonit telah dilakukan dengan cara membuat pelet dari campuran bijih nikel laterit jenis
limonit, batubara dan Na,SO,, dilanjutkan dengan pemanggangan reduksi pelet dalam tungku mufle pada
temperatur 800 °C sampai dengan 1100 °C dan waktu pemanggangan reduksi dari 0,5 jam sampai dengan 4
jam. Hasil reduksi dari proses pemanggangan kemudian digiling dalam vibrating mill untuk selanjutnya
dicampur dengan air dan dilewatkan ke dalam alat pemisah magnet untuk memisahkan konsentrat nikel dari
tailing. Konsentrat dengan kadar nikel 10,28 % dan kadar besi 66,57% diperoleh dari hasil reduksi pada
temperatur 1000 °C selama 1 jam, penambahan batubara 10% dan penambahan Na,SO,; 20% dengan
perolehan nikel dan besi dalam konsentrat masing masing adalah 64,77% dan 34,66%.

Kata Kunci: Nikel laterit, Limonit, Pemanggangan reduksi, Pemisahan magnet

Upgrading of Nickel Content in The Limonitic Laterite Ores by Pelletizing, Reduction Roasting and Magnetic
Separation of The Mixed Ores, Coal and Sodium Sulphate

In Indonesia, laterite nickle ore that is low grade nickel (<1.5%) has not been used well because it is not
considered beneficial. At present work, the experiment to increase nickel grade in the limonitic type of laterite
ores has been caried out by pelletizing a limonitic type of laterite ores, coal and Na,SO, mixture, it was
followed with reduction roasting of pellet in muffle furnace at temperatues 800 °C to 1100 °C and reduction
roasting time from 0,5 hours to 4 hours. The reduced ore from reduction roasting process was grounded in
vibrating mill, then mixed with water and passed to magnetic separator to separate nickel concentrates from
the tailing. The concentrate with 10.28% of nickel grade and 66,57% of iron grade was produced from
reduced ore at temperature 1000 °C for 1 hour, 10 % of coal addition and 20% of Na,SO, addition with
recovery of nickel and iron in the consentrate 64,77% and 34,66% respectively.

Keywords: Fe-25Al coating, SEM, XRD, Crystalline size, Dislocation
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Intisari

Teknik perolehan kembali emas yang efektif dari larutan thiosulfat masih terus dipelajari oleh para peneliti. Pada
penelitian ini dibahas hasil-hasil percobaan adsorpsi emas dalam larutan ammonium thiosulfat dengan menggunakan
3 tipe resin penukar ion dan karbon aktif. Serangkaian percobaan adsorpsi batch pada suhu kamar dilakukan dalam
selang pH 7-9 untuk mempelajari perilaku adsorpsi Au dari larutan thiosulfat pada keempat jenis adsorben, kapasitas
adsorpsi dan laju adsorpsi Au pada masing-masing adsorben. Hasil percobaan menunjukkan bahwa perolehan emas
dari larutan hasil pelindian bijih emas dalam larutan ammonium thiosulfat dapat dilakukan dengan efektif
menggunakan resin penukar ion tipe basa kuat Lewatit Monoplus MP 800. Dalam rentang pH 7-9, persen adsorpsi
Au pada resin basa kuat Lewatit Monoplus MP800 melebihi 97% setelah 2 jam dan mencapai level maksimum
100% setelah 25 jam pada pH 8. Sebaliknya, karbon aktif tidak menunjukkan performa yang memadai untuk
mengambil kembali Au dari larutan thiosulfat pada mana persen adsorpsi Au tertinggi setelah 25 jam kurang dari
80% dalam rentang pH 7-9. Resin basa kuat Lewatit Monoplus MP 800 menunjukkan kapasitas adsorpsi Au paling
tinggi dan laju adsorpsi paling cepat diikuti oleh resin basa lemah Guanidine, resin polimerik bermatriks karbon
AFS5 dan karbon aktif dalam rentang pH 7-9.

Kata Kunci: Emas, Thiosulfat, Adsorpsi, Karbon aktif, Resin penukar ion

Abstract

Effective recovery methods of gold from thiosulfate solution are still being studied by many researchers. In this
paper, results of gold adsorption tests in ammonium thiosulfate solutions using 3 types of ion exchange resin and
activated carbon is discussed. Series of batch adsorpsion tests at room temperature have been carried out within pH
range of 7-9 to study Au adsorption behaviour from thiosulfate solution onto four types of adsorbents, loading
capacity and adsorption kinetics of each adsorbent. The investigation results show that recovery of gold from
pregnant leach solution of gold ore in ammonium thiousulfate can be effectively performed by using a strong-base
resin of Lewatit Monoplus MP 800. At a pH range of 7-9, adsorption percentages of Au onto the strong-base resin
of Lewatit Monoplus MP exceed 97% after 2 hour and reach a maximum level of 100% after 25 hour at pH 8. In
contrast, activated carbon did not exhibit a sufficient performance in recovery of Au from thiosulfate solution, in
which the highest adsorption percentage of Au after 25h <80% at pH range of 7-9. The strong base resin of Lewatit
Monoplus MP 800 demonstrated the highest loading capacity and fastest adsorption rate followed by weak base
resin of Guanidine, polymeric resin with carbon matrix AF5 and activated carbon at pH range of 7-9.

Keywords: Gold, Thiosulfate, Adsorption, Activated carbon, lon exchange resin

1. PENDAHULUAN beberapa tahun belakangan ini, penggunaan
Lebih dari seratus tahun lalu yaitu sejak sianida di beberapa negara telah dibatasi karena

1
tahun 1887 hingga kini, pelindian dengan "

sianida merupakan senyawa yang beracun' .
larutan sianida (proses sianidasi), merupakan Selama 20 tahun terakhir, banyak penelitian
proses dominan yang digunakan di industri

yang telah dilakukan untuk mencari alternatif
untuk mengekstraksi emas dari bijihnya. Dalam pengganti sianida sebagai reagen pelindi emas



seperti thiosulfat, thiourea dan larutan berbasis
klorida®! Terdapat 2 jenis garam thiosulfat
komersil yaitu sodium thiosulfat,
Na,S,05.5H,0 dan ammonium thiosulfat
(NH4),S,05. Thiosulfat banyak diteliti sebagai
reagen pelindi alternatif untuk bijih emas dalam
bentuk senyawa ammonium thiosulfat. Dalam
larutan thiosulfat yang basa atau mendekati
netral dan dengan kehadiran oksigen, emas
terlarut dalam bentuk kompleks Au(SzO3)23'
sesuai dengan reaksi berikut!*”"":

4AUH0,+8S,0;” +2H,0—>4Au(S,05), +40H (1)

Terdapat dua kompleks emas-thiosulfat yang
dapat terbentuk yaitu Au(S;0;),” dan
Au(S;0:),”. Au(S,0;),> merupakan kompleks
emas-thiosulfat yang paling stabil'”. Kondisi
larutan yang basa diperlukan untuk mencegah
dekomposisi thiosulfat pada pH yang rendah
dan meminimalkan kelarutan unsur pengotor,
khususnya besi.

Reaksi (1) berlangsung lambat pada suhu
kamar dan untuk mempercepat laju pelindian
pada suhu kamar, ditambahkan ammonia (NH3)
dan ion tembaga sebagai katalis!. Dengan
adanya ammonia, ion tembaga di dalam larutan
membentuk cupric tetra-ammine complex,
Cu(NH;),”", yang berfungsi sebagai oksidator
yang mengoksidasi Au menjadi Au’. Reaksi
pelarutan emas dalam larutan thiosulfat dengan
adanya ammonia dan katalis ion tembaga
berlangsung melalui mekanisme elektrokimia
yang melibatkan reaksi anodik dan katodik
berikut*":

Reaksi anodik:

Au— Au +e 2)
Reaksi katodik:
Cu (NH;);+ e — Cu (NH,), + 2NH; 3)

Kation Au" akan membentuk kompleks dengan
NH; dan teradsorpsi dalam permukaan mineral
yang selanjutnya terkonversi dan stabil dalam
ruah larutan dalam bentuk Au(S,0s),”, sesuai
dengan reaksi-reaksi kimia berikut!*”:

Au’+2NH; — Au(NH;), €
AU(NH3)2 + 282032;) 2NH3 +AU(SZO3)23- (5)

Kelebihan-kelebihan penggunaan thisoulfat
sebagai reagen pelindi emas dibandingkan
sianida yaitu tingkat toksisitasnya yang sangat
rendah, dapat melindi bijih dengan berbagai
tipe (termasuk bijih kompleks dan preg-
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robbing), dan memberikan tingkat recovery
yang tinggi serta kinetika yang lebih cepat
dibandingkan proses sianidasi’”’. Menurut
Alymore dan Muir'”, ekstraksi emas dari bijih
tipe sulfida dalam larutan thiosulfat dalam 1
jam dapat mencapai 90%, sementara untuk
proses sianidasi diperlukan minimal 24 jam
untuk mendapatkan 50% ekstraksi emas dari
bijih yang sama.

Salah satu faktor yang masih menjadi
kendala pada penerapan proses pelindian bijih
emas dengan larutan thiosulfat adalah proses
pengambilan kembali emas dari larutan hasil
pelindian yang tidak dapat dilakukan secara
efektif dengan adsorbent yang murah, yaitu
karbon aktif. Oleh karena itu, baik metoda
carbon in pulp (CIP) maupun carbon in leach
(CIL) belum dapat diterapkan secara komersial
untuk pelindian bijih emas dengan larutan
thiosulfat sebagaimana diterapkan pada proses
sianidasi.

Perolehan kembali emas dari larutan
thiosulfat dengan cara sementasi menggunakan
serbuk seng (sebagaimana pada proses rekoveri
emas dari larutan hasil sianidasi) juga kurang
efektif karena konsumsi serbuk seng yang
tinggi. Ini disebabkan adanya ion tembaga
terlarut yang digunakan sebagai katalis pada
proses pelindian dengan thiosulfat (Reaksi 3).
Ion tembaga akan bereaksi dengan serbuk seng
dan ikut mengendap sehingga mengotori
produk presipitat emas-perak yang dihasilkan.
Studi-studi yang telah dilakukan menunjukkan
bahwa metoda yang efektif untuk mengambil
kembali emas dari larutan thiosulfat adalah
dengan menggunakan resin penukar ion!"”'.
Kelebihan resin penukar ion dibandingkan
dengan karbon aktif adalah kapasitas
adsorpsinya yang cenderung lebih tinggi, laju
adsorpsinya yang lebih cepat, mempunyai
ketahanan terhadap atrisi yang lebih baik dan
tidak perlu dilakukan reaktivasi dengan
pemanasansebagaimana pada karbon aktif'?!.
Dalam paper ini dibahas perilaku adsorpsi emas
dari larutan hasil pelindian bijih emas dalam
larutan thiosulfat pada karbon aktif komersial
dan tiga tipe resin penukar ion (tipe resin basa
kuat, resin basa lemah dan resin polimerik
bermatriks karbon).

2. PROSEDUR PERCOBAAN

Larutan kaya emas diperoleh dari proses
pelindian bijih emas yang berasal dari Pongkor
selama 24 jam dengan menggunakan larutan
ammonium thiosulfat yang ditambahkan
ammonia dan tembaga sulfat. Penambahan



ammonia dan tembaga sulfat adalah sebagai
katalis. Pelindian dilakukan pada 40% padatan
bijih berukuran -200# sebanyak 333,33 gram
pada pH 9,8 +0,3 konsentrasi tembaga sulfat
0,03 M, dan ammonia 3 M. Setelah dilakukan
proses pemisahan padat-cair dengan filtrasi
menggunakan kertas saring, diperoleh larutan
kaya emas dengan konsentrasi 2,21 ppm.

Serangkaian percobaan adsorpsi emas dari
larutan thiosulfat hasil pelindian bijih emas
dilakukan dengan menggunakan karbon aktif
dan 3 tipe resin penukar ion berbeda yaitu resin
Lewatit Monoplus MP800 (mewakili resin basa
kuat), resin Guanidine (mewakili resin basa
lemah) dan resin Lewatit AF5 (mewakili resin
bermatriks karbon). Karbon aktif yang
digunakan adalah karbon aktif komersial yang
digunakan di Pabrik Pengolahan Emas PT.
Antam di Pongkor, Jawa Barat. Karakteristik
fisik dan kimia dari 4 jenis adsorbent yang
digunakan tersebut disajikan dalam Tabel 1.
Proses adsorpsi dilakukan dengan metode resin
in solution (RIS) yaitu dengan cara pengadukan
resin di dalam larutan hasil pelindian dengan
volume 200 mL menggunakan agitator
mekanik vertikal pada kecepatan pengadukan
200 rpm selama 25 jam pada temperatur
ruangan.

Pengukuran konsentrasi emas sebelum dan
setelah proses adsorpsi dilakukan dengan
metode AAS (atomic absorption spectroscopy).
Selain variasi jenis adsorbent, penelitian ini
juga dilakukan dengan variasi pH (7, 8 dan 9)
dan lamanya proses adsorpsi (1, 2, 3, 4, 5, 10,
15, 20, dan 25 jam).

Setelah data konsentrasi emas dalam
keadaan setimbang diketahui, lalu ditentukan
kapasitas adsorpsi emas (Q.) untuk tiap
adsorbent yang menyatakan berat emas yang
dapat teradsorpsi oleh resin dengan satuan mg-
Au/g-resin. Berat emas yang teradsorpsi pada
resin ditentukan dari selisih antara berat awal
emas terlarut dalam larutan dengan berat emas
terlarut pada keadaan setimbang dikalikan
dengan volume larutan. Perhitungan kapasitas
adsorpsi emas oleh resin (Q.) ditentukan
dengan persamaan berikut'®);

Q- (C-Ct) v (6)
m

Adapun C; dan C; menyatakan konsentrasi awal
dan  konsentrasi emas setelah dicapai
kesetimbangan dalam larutan (mg/L), m
menyatakan berat resin (g) dan V menyatakan
volume larutan (L).

Tabel 1. Data karakteristik sifat fisik dan kimia adsorbent®

Adsorban Karbon Aktif MP800 Guanidine
Matriks Karbon Karbon Croslinked Croslinked
polystyrene polystyrene
Gugus Fungsional i Quartenary amine, Strong basic
type | selective
Ukuran partikel (mm) 6 0,4-0,8 0,62 0,7
Diameter pori (mm) - 8x10° - -
Massa jenis ruah (g/L) 500 - 530 550 — 650 620 710

Luas permukaan (m*/g) 1000 - 1100

3. HASIL DAN DisKuUsI
A. Persen Adsorpsi Emas Pada Karbon
Aktif dan Tiga Tipe Resin Penukar lon
Adsorpsi emas dari larutan hasil pelindian
bijih emas dalam ammonium thiosulfat dengan
karbon aktif tidak menunjukkan tingkat
perolehan yang memadai. Persen adsorpsi emas
maksimum pada karbon aktif yang diperoleh
hanya 72,1%, yaitu pada pH 7. Bila
dibandingkan dengan penelitian sebelumnya
yang mempelajari adsorpsi Au dari larutan
sianida’®, persen adsorpsi Au pada karbon aktif
untuk larutan thiosulfat ini signifikan lebih
rendah dan menunjukkan bahwa afinitas karbon
terhadap (Au(S,05),)* lebih rendah

dibandingkan terhadap kompleks Au(CN),
yang dihasilkan dari pelindian emas dalam
larutan sianida®. Penelitian sebelumnya oleh
Mubarok dan  Blassmara®™  menunjukkan
tingkat adsorpsi > 90% pada percobaan
adsorpsi Au dari larutan hasil pelindian
sianidasi dengan karbon aktif komersial sejenis
yang digunakan pada penelitian ini. Profil
persen adsorpsi Au dari larutan hasil pelindian
dengan thiosulfat sebagai fungsi pH larutan
ditunjukkan dalam Gambar 1. Adsorpsi yang
dilakukan pada pH 7 menghasilkan persen
perolehan Au yang lebih tinggi dibandingkan
adsorpsi pada pH 8 dan 9. Pada percobaan yang
dilakukan, peningkatan pH dilakukan dengan
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penambahan NH; ke dalam larutan yang diaduk
bersama-sama dengan adsorbent. Penurunan
persen adsorpsi Au dengan peningkatan pH dari
7 sampai 9 kemungkinan disebabkan oleh
konversi  sebagian  (Au(S,0;),)” menjadi
Au(NH,)T yang bersifat tidak dapat
teradsorpsi  oleh karbon aktif. Konversi
(Au(S,05),)* menjadi Au(NH;)," berlangsung
melalui reaksi berikut'":

2NH; + Au (S,05)y —> Au(NH;), + 28,05 7)

Pada dasarnya, karbon aktif adalah penukar
anion, yaitu menukarkan ion OH" sehingga
apabila sebagian anion kompleks tersebut di
atas terkonversi menjadi kation, maka tidak
akan teradsorpsi oleh karbon aktif. Reaksi
adsorpsi Au dari larutan thiosulfat oleh karbon
aktif adalah sebagai berikut:

3C-OH+AU(S,05)s — C-Au(S,05), +30H-  (8)

—#%—pH7 —&—pHS pHO9

% adsorpsi Au

e
?};@Cw

[

D

t(jam}
Gambar 1. Persen adsorpsi emas sebagai fungsi
waktu dalam selang pH 7-9 pada karbon aktif

Resin penukar ion menunjukkan performa
adsorpsi emas yang lebih baik dibandingkan
karbon aktif. Adsorpsi emas tertinggi
ditunjukkan oleh resin tipe basa kuat yaitu
Lewatit Monoplus MP 800. Persen adsorpsi
emas sebagai fungsi waktu dalam selang pH 7-
9 pada resin Lewatit Monoplus MP800
disajikan pada Gambar 2. Terlihat bahwa resin
Lewatit Monoplus MP800 cukup efektif
mengadsorpsi emas dari larutan thiosulfat yaitu
dengan waktu adsorpsi 2 jam telah diperoleh
persen adsorpsi > 97%, pada semua rentang pH
yang diuji. Persen adsorpsi Au tertinggi sebesar
100% diperoleh setelah 25 jam pada pH 8,
sementara pada pH 7 dan 9 diperoleh persen
adsorpsi Au tertinggi masing-masing 99,6%
dan 99,3% setelah 25 jam. Hasil percobaan
juga menunjukkan bahwa variasi pH dalam
selang 7-9 tidak mempengaruhi adsorpsi Au
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pada Resin Lewatit Monoplus MP800 dan
kurva persen adsorpsi Au terhadap Au pada
ketiga pH berimpit. Dengan karakteristik resin
ini yang efektif beroperasi pada kondisi yang
basa, tidak diperlukan pengaturan pH karena
pada dasarnya larutan hasil pelindian thiosulfat
berada dalam selang pH yang basa.

g
=1
E 5
s
o
<
“
HL —%—pH7 —=—pH8 pHO
Waktu (jam)

Gambar 2. Persen adsorpsi emas sebagai fungsi
waktu dalam selang pH 7-9 pada resin Lewatit
Monoplus MP800

Resin basa lemah (Guanidine) menunjukkan
persen adsorpsi Au yang lebih rendah
dibandingkan dengan resin basa kuat Lewatit
Monoplus MP800. Adsorpsi emas pada resin
basa lemah ini cenderung menurun dengan
peningkatan pH. Hasil percobaan ini
berkesesuaian dengan hasil penelitian yang
dilakukan oleh Nicol dan Malley™, yang
menggunakan jenis resin basa kuat dan basa
lemah yang berbeda. Hasil percobaan yang
menunjukkan adsorpsi emas pada resin
Guanidine sebagai fungsi waktu pada selang
pH 7-9 ditunjukkan dalam Gambar 3. Persen
adsorpsi Au setelah 25 jam pada pH 7.8 dan 9
masing-masing sebesar 84,9%, 86,1% dan
83,2%. Persen adsorpsi emas yang lebih rendah
pada resin tipe basa lemah dibandingkan tipe
basa kuat berkaitan dengan karakteristik
functional amine groups yang cenderung tetap
dalam bentuk terikat di dalam larutan yang
bersifat basa dan aktivasi gugus fungsi
ammonia ini membutuhkan pH yang lebih
asam'™. Namun demikian, hasil percobaan tidak
menunjukkan perbedaan yang signifikan karena
selang pH yang digunakan tidak terlalu lebar.
Tidak dilakukan percobaan pada kondisi yang
lebih asam karena pada pH yang rendah akan
terjadi  dekomposisi  thiosulfat  menjadi
tetrathionate dan trithionate (82032'—>S4O62'
—>83062‘)[1’7]. Berdasarkan hasil-hasil percobaan
yang telah dilakukan, tidak disarankan untuk
menggunakan resin tipe basa lemah untuk



mengambil emas dari larutan hasil pelindian
dalam larutan thiosulfat.
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Gambar 3. Persen adsorpsi emas sebagai fungsi
waktu dalam selang pH 7-9 pada resin Guanidine

Profil persen adsorpsi emas sebagai fungsi
waktu dalam selang pH 7-9 pada resin Lewatit
AF5 yang merupakan jenis resin dengan
matriks karbon disajikan pada Gambar 4.
Terlihat bahwa resin dengan matriks karbon
kurang efektif digunakan untuk mengadsorpsi
emas dari larutan thiosulfate. Persen adsorpsi
Au tertinggi yang diperoleh pada pH 7, 8 dan 9
masing-masing 84,4%, 79,1% dan 84,4%.
Sebagaimana pada karbon aktif, persen
adsorpsi yang rendah ini diyakini karena
afinitas kompleks Au(S,0s),” terhadap karbon
dalam resin yang rendah. Namun demikian, bila
dibandingkan dengan karbon aktif, persen
adsorpsi pada resin dengan matriks karbon ini
masih lebih tinggi karena ukuran partikel resin
Lewatit AF 5 yang lebih halus dibandingkan
karbon aktif (Tabel 1). Ukuran partikel resin
yang lebih halus memberikan luas permukaan
adsorpsi yang lebih besar sehingga persen
adsorpsi Au lebih tinggi pada waktu proses
yang sama. Tidak didapatkan perbedaan yang
signifikan persen adsorpsi Au pada rentang pH
yang divariasikan dalam percobaan (7-9).

B. Kapasitas Adsorpsi Adsorben

Kapasitas adsorpsi emas (Q.) menyatakan
jumlah maksimum emas yang dapat diadsorpsi
oleh resin dan karbon aktif pada keadaan
setimbang yaitu kondisi pada saat tidak lagi
terjadi perubahan konsentrasi emas dalam
larutan dan perubahan berat emas yang
teradsorpsi. Hasil-hasil percobaan
menunjukkan bahwa untuk ketiga tipe resin,
kondisi kesetimbangan dicapai setelah 25 jam,
sementara untuk karbon aktif walaupun proses
telah dilakukan lebih dari 25 jam namun belum
tercapai keadaan kesetimbangan.
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Gambar 4. Persen adsorpsi emas sebagai fungsi
waktu dalam selang pH 7-9 pada resin Lewatit AF5

Resin tipe basa kuat Lewatit Monoplus
MP800 mempunyai kapasitas adsorpsi yang
paling tinggi dibandingkan ketiga jenis
adsorben lainnya, yaitu sebesar 0,0586 mg
Au/g-resin. Resin basa lemah (Guanidine) dan
resin bermatriks polimer karbon Lewatit AF 5
mempunyai kapasitas adsorpsi yang hampir
sama yaitu 0,0490 dan 0,0498 mg-Au/g-resin,
sementara  karbon  aktif =~ menunjukkan
kecenderungan kapasitas adsorpsi yang paling
rendah, yaitu 0,0363-mgAu/g-karbon.
Perbandingan kapasitas adsorpsi ketiga jenis
resin dan karbon aktif pada pH 9 diilustrasikan
pada Gambar 5. Kapasitas adsorpsi resin tipe
basa kuat tidak bergantung pada pH, sebaliknya
kapasitas adsorpsi resin tipe basa lemah sedikit
menurun dengan meningkatnya pH dari 7-9
sebagaimana ditunjukkan pada Gambar 6.

C. Laju Adsorpsi

Bila kapasitas adsorpsi resin menunjukkan
jumlah logam yang dapat diadsorpsi dari
larutan per satuan berat tertentu resin, laju
adsorpsi menunjukkan waktu yang dibutuhkan
hingga proses adsorpsi mencapai
kesetimbangan.

Laju adsorpsi emas ditunjukkan oleh laju
penurunan konsentrasi emas dalam larutan
sebagai fungsi waktu hingga dicapai keadaan
kesetimbangan (tidak terjadi perubahan lagi
konsentrasi emas dalam larutan).

Laju penurunan konsentrasi emas dalam
larutan ini seiring dengan laju peningkatan
massa logam yang teradsorpsi dalam fasa
adsorbent. Analisis laju adsorpsi dilakukan dari
data-data  percobaan  adsorpsi  dengan
konsentrasi awal emas dalam larutan 2,21 ppm
pada temperatur kamar dalam selang pH 7 — 9
selama 25 jam.
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Gambar 5. Perbandingan kapasitas adsorpsi ketiga
jenis resin dan karbon aktif pada pH 9
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Gambar 6. Kapasitas adsorpsi resin tipe basa kuat
dan resin tipe basa lemah pada pH 7-9

Profil penurunan konsentrasi emas dalam
larutan sebagai fungsi waktu (t) untuk semua
jenis adsorbent pada masing-masing pH
disajikan pada Gambar 7 — Gambar 9. Terlihat
bahwa laju adsorpsi emas yang paling tinggi
ditunjukkan oleh resin basa kuat Lewatit
Monoplus MP800 diikuti oleh resin basa lemah
Guandine, resin bermatriks karbon Lewatit AF
5 (kecuali pada pH 9) dan karbon aktif. Pada
pH 9, laju adsorpsi resin Lewatit AF 5 relatif
sama dengan resin Guanidine. Pada selang pH
7-9 resin Lewatit Monoplus MP800 dan resin
Guanidine menunjukkan laju adsorpsi yang
cepat pada 3 jam pertama dan sesudahnya
cenderung melambat. Sementara, pada karbon
aktif dan resin Lewatit AF 5, laju adsorpsi
berlangsung cepat pada 5 jam pertama dan
sesudahnya cenderung melambat.
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Gambar 7. Profil konsentrasi emas dalam larutan
sebagai fungsi waktu pada pH 7
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Gambar 8. Profil konsentrasi emas dalam larutan
sebagai fungsi waktu pada pH 8

Menurut Zaimawati (2005)"') laju adsorbsi
logam pada resin penukar ion dapat terkendali
oleh tahap-tahap proses berikut:

1. Difusi melalui film larutan yang terdapat
pada permukaan partikel resin (film
diffusion)

2. Difusi melalui partikel resin (partickel
diffusion)

3. Reaksi pertukaran ion pada gugus
fungsional dalam partikel resin

Pada tulisan ini, laju adsorpsi emas dalam
larutan thiosulfat didekati dengan model yang
digunakan oleh O’Malley!" untuk
membandingkan laju adsorpsi emas oleh
keempat jenis adsorbent dalam selang pH 7-9.
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Gambar 9. Profil konsentrasi emas dalam larutan
sebagai fungsi waktu pada pH 9

Menurut O’Malley!"!, kesetimbangan akan
terbentuk antara emas dalam larutan aqueous
dan emas yang berada dalam fasa resin melalui
proses difusi emas yang teradsorpsi menuju
ruah partikel resin sesuai dengan skema
berikut:

Resin Permukaan Larutan

[Au], &[Au)s & [Aul & [Au]

Subscript r dan s masing-masing menyatakan
fasa resin dan fasa larutan aqueous dan
superscript; s menyatakan konsentrasi Au pada
permukaan partikel resin. Kondisi
kesetimbangan  pada  permukaan  dapat
dinyatakan dengan persamaan sederhana

isotherm adsorpsi linier berikut!":

[Au]; = K[Au]; 9)

Simbol K menyatakan konstanta
kesetimbangan, [Au]} konsentrasi Au pada

permukaan partikel resin dan [Au]fadalah

konsentrasi Au dalam larutan pada permukaan
resin.

Untuk percobaan adsorpsi batch seperti
yang dilakukan pada penelitian ini laju
pengurangan emas dari larutan yang ekivalen
dengan laju pemuatan resin dapat dinyatakan
dengan persamaan berikut!''):

d[Au]y _ V¢ s 10
S = Ak (AL —[Au) 10

S

Simbol A adalah luas permukaan resin (m?), V,
adalah volume resin (m®), V, volume larutan
(m’) dan k, adalah konstanta perpindahan
massa melalui larutan (m?/s).

Persamaan neraca massa emas pada
berbagai waktu (t) pada percobaan adsorpsi
batch dapat dituliskan sebagai berikut!'":

[Au]rvr = ([Au]s,o - [Au]s)vs (1 1)

dengan [Au];, dan [Au]; masing-masing adalah
konsentrasi Au dalam larutan pada waktu t = 0
dan t = t. Persamaan (10) dapat diintegrasikan
dengan syarat batas [Au]s, dan [Au]spadat=0
bernilai 0 sehingga diperoleh persamaan

berikut!'!:
[Au]l, - B KV

h{ 5,0 =k U (12)
[Au], -B Vg

Simbol B = V[Au];/(KV; + Vy) = [Au]se =
konsentrasi emas dalam larutan pada keadaan
setimbang dan k = kk/(kstk,K). Persamaan
(12) dapat disederhanakan menjadi dalam
bentuk:

[Au] 5.0 —[Au]S e
n d = 1=Kk't» (13)
[Auls —[Aul

dengan j 1 kA{KVr +1} (14)

S

Apabila dinyatakan dalam basis konsentrasi Au
dalam fasa resin, Persamaan (13) dapat
dituliskan dalam bentuk!"":

o Aue (15)
[Au]r,e _[Au]r,t

Simbol  [Au];. dan [Au];, masing-masing
adalah konsentrasi emas dalam resin pada
keadaan kesetimbangan dan pada waktu t.
Pengaluran antara harga-harga In
[(Co-Ce)/(C-C,)] terhadap 3 jenis resin dan
karbon aktif pada pH 9 ditunjukkan dalam
Gambar 10. Pengaluran hanya dilakukan pada 5
jam pertama karena setelah 5 jam laju adsorpsi
Au pada keempat jenis adsorbent sudah
melambat, dengan[Au]s, pada Persamaan (15)
dinotasikan C,; [Au]s. dinotasikan C.; dan
[Au]; dinotasikan C. Terlihat bahwa laju
adsorpsi pada resin basa kuat (MP 800) paling
cepat yang diindikasikan oleh gradien garis
yang paling besar (1,217) diikuti oleh resin
basa lemah (1,085), resin polimerik bermatriks
karbon (0,850) dan karbon aktif (0,626).
Korelasi linier antara antara In [(C,-C.)/(C-
C.)] terhadap waktu (t) untuk resin basa kuat
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(yang diindikasikan oleh harga R?) tidak
mendekati 1 karena adsorpsi emas dari larutan
thiosulfat pada resin basa kuat MP 800 ini
berlangsung sangat cepat pada 1 jam pertama.
Kecenderungan laju adsorpsi pada pH 8 dan 7
dan harga kuadrat koefisien korelasi (R?) dari
pengaluran In [(C,-C.)/(Ci-C,)] terhadap waktu
(t) mirip dengan kecenderungan data pada pH 9
dan tidak ditampilkan pada paper ini.

> BasaKuat (MP 800) M Basa lemah (guanidine)
Polimerik karbon (AF5) < Karbon aktif
y=1,217x
R2=0,151 ~ y=1.085x
~ R¥=0.730
&
/ y = 0.850x
R%=0.842

In[(C.-C.}/(C-C.}]
[ |
\!

Waktu adsorpsi t (jam)

Gambar 10. Pengaluran antara In [(C,-C,)/(C-C.)]
vs. t yang menunjukkan laju adsorpsi Au pada 4
jenis adsorbent pada pH 9

4. KESIMPULAN

Emas dalam larutan hasil pelindian bijih
emas dalam larutan ammonium thiosulfat dapat
diperoleh kembali dengan efektif menggunakan
resin penukar ion tipe basa kuat Lewatit
Monoplus MP 800. Dalam rentang pH 7-9,
persen adsorpsi Au pada resin basa kuat
Lewatit Monoplus MP800 melebihi 97%
setelah 2 jam dan mencapai level maksimum
100% setelah 25 jam pada pH 8. Karbon aktif
tidak menunjukkan performa yang memadai
untuk mengambil kembali Au dari larutan
thiosulfat dengan persen adsorpsi Au tertinggi
setelah 25 jam kurang dari 80% dalam rentang
pH 7-9. Resin basa kuat Lewatit Monoplus MP
800 menunjukkan kapasitas adsorpsi Au paling
tinggi dan laju adsorpsi paling cepat diikuti
oleh resin basa lemah Guanidine, resin
polimerik bermatriks karbon AF5 dan karbon
aktif dalam rentang pH 7-9.
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Intisari

Penentuan nilai parameter LDR (limit drawing ratio) pada proses metal forming sangat berpengaruh terhadap
kualitas produk, karena itu sebelum melakukan proses pengubahan bentuk diperlukan data mengenai batas
kemampuan dari logam untuk menerima gaya pada proses tersebut. Pada penelitian ini digunakan paduan Cu-Zn
dengan komposisi 70% Cu dan 30% Zn yang banyak dipakai pada proses pengubahan bentuk terutama deep
drawing. Paduan 70Cu - 30Zn dilakukan proses warm rolling pada berbagai suhu dan persentase reduksi, kemudian
dilakukan uji deep drawing dengan metode swift cup sesuai standar ASTM E 643-15. Untuk mencari nilai LDR,
dilakukan simulasi menggunakan FEM (finite element method) dan perhitungan hasil swift cup dengan rumus sesuai
stadar ASTM E 643-15. Karakterisasi yang dilakukan adalah pengamatan struktur mikro dan uji keras. Hasil dari
penelitian menunjukkan bahwa nilai LDR tidak dipengaruhi oleh % reduksi tetapi sangat dipengaruhi oleh suhu saat
pengerjaan dilakukan, dimana makin tinggi suhu proses metal forming, makin tinggi nilai LDR akan dihasilkan.

Kata Kunci: Pembentukan logam, Paduan 70Cu-30Zn, Limit drawing ratio (LDR)

Abstract

In metal forming, LDR parameter determination has an important role on the quality of the product. Therefore,
characteristic data such as load bearing capacity limit of material should be known prior to the metal forming
process. In this research, 70Cu-30Zn alloy with 70% Cu and 30% Zn which is widely done in metal forming
especially deep drawing is used as samples. The samples are warm rolled at various temperatures and reduction
percentages and then deep drawn by swift cup method based on ASTM E 643-15. To find LDR value, further
analysis are done by FEM (finite element method) simulation and calculation for swift cup result based on formula
as stated in ASTM E 6431-15 standard. Characterization is conducted by hardness test and micro structure
examinations. Result of this reseach show that the LDR value is not significantly affected by reduction percentage
but strongly affected by working temperature, where the highest temperature of metal forming has been given, the
highest limit drawing ratio (LDR) could be obtained.

Keywords: Metal forming, 70Cu-30Zn alloy, Limit drawing ratio (LDR)

robek atau deformasi ke arah yang tidak
dikehendaki.

1. PENDAHULUAN
Pada proses metal forming, karakteristik

material sangat menentukan baik buruknya
kualitas hasil proses. Hal ini terjadi karena
pada proses metal forming terdapat banyak
gaya yang bekerja dengan arah yang berbeda,
sehingga permasalahannya apabila kualitas
logam yang diproses tidak sesuai dengan
parameter yang diberikan maka dapat terjadi

Cu-Zn merupakan paduan tembaga yang
banyak digunakan untuk komponen otomotif
karena memiliki sifat kombinasi antara
kekuatan, ketahanan terhadap korosi, dan sifat
mampu bentuk yang baik. Berdasarkan diagram
Cu-Zn seperti yang terlihat pada Gambar 1,
fasa o bersifat stabil hingga konsentrasi Zn di
dalam Cu mencapai 35 %berat!' 2.



Karakteristik dari fasa a antara lain mempunyai
struktur kristal FCC bersifat ulet, nilai
kekerasan rendah, mudah dilakukan pengerjaan
dingin'"! dengan kisi FCC sebesar 0=3,70 A°?!
dan dapat dirol ke dalam lembaran yang sangat
tipis, serta mampu dilakukan proses penarikan
dalam (deep drawing).

1400 10 2 30 40 Atomic % In
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s
Gambar 1. Diagram biner Cu-Zn dan suhu
rekristalisasi [

Sifat mampu bentuk lembaran melalui
proses deep drawing dinyatakan dengan LDR
(limit  drawing  ratio). LDR  adalah
perbandingan antara diameter benda uji (blank)
maksimum/kritis terhadap diameter penekan
(punch) yang masih dapat membentuk
mangkuk yang baik. Persamaan LDR adalah
sebagai berikut!":

LDR = Dmaks )
d

dimana rasio batas penarikan LDR merupakan
rasio dari diameter benda uji (blank) terbesar
yang berhasil ditarik (D maks) terhadap
diameter penekan/punch (d). Sedangkan
besarnya gaya dorong (punch pressure) yang
diberikan pada material dari mesin universal
sheet metal machine dinyatakan dengan
persamaan sebagai berikut!*:

0.5xd
100s

P*=025x [(%f 1)2+ ] xoUTS  (2)

Keterangan :

p* = punch pressure (ton)

D = diameter blank (mm)

d = diameter punch/penekan (mm)
s = tebal lembaran (mm)

oUTS = tegangan tarik maksimum benda uji
(kg/mm?)

Nilai LDR menunjukkan kemampuan bahan
untuk diubah bentuk dengan kedalaman
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tertentu tanpa terjadinya robek. Faktor-faktor
yang mempengaruhi deep drawing dapat dibagi
menjadi dua bagian, yaitu kondisi pengujian
dan material yang digunakan. Kondisi
pengujian termasuk di dalamnya geometri,
bahan peralatan tekan, tekanan jepit, kecepatan
drawing, dan pelumasan. Sedangkan faktor
material yaitu ketebalan, besar butir, dan
anisotropi  plastis. Faktor utama yang
menentukan hasil deep drawing™ yaitu:

1) Sifat anisotropi plastis (R) yaitu sifat
ketahanan bahan terhadap penipisan. Makin
besar nilai R suatu bahan berarti ketahanan
terhadap deformasi ke arah ketebalan juga
besar sehingga kemampuannya untuk dilakukan
proses deep drawing semakin baik, dimana
diperoleh nilai LDR yang lebih besar.

2) Koefisien pengerasan regang (n). Nilai n
juga berpengaruh terhadap nilai LDR meskipun
tidak sebesar pengaruh R.

3) Pelumasan. Pelumasan yang baik terutama di
daerah blank holder dan radius dies akan
menurunkan  gesekan  sehingga  dapat
meningkatkan nilai LDR, karena dengan
adanya pelumas maka efisiensi deformasi akan
semakin besar. Ukuran lain yang dipakai untuk
menunjukkan mampu bentuk material uji
adalah ketinggian mangkuk yang dapat diukur
dari material uji hasil penelitian deep drawing.
Pengujian yang digunakan untuk mendapatkan
nilai LDR adalah swift cup test yang mengacu
pada standar ASTM E 643-15" seperti yang
diilustrasikan pada Gambar 2. Pada pengujian
swift cup untuk menentukan LDR, lembaran
plat dengan diameter berbeda ditekan sampai
gaya tertentu sesuai dengan perhitungan yang
telah dilakukan. Pengujian swift cup dapat
diperpendek dengan perkiraan bahwa nilai
LDR dari kebanyakan material berada pada
rentang nilai 2 + 0,2. Menurut William D
Calister'! nilai LDR yang diperoleh dari
pengujian swift cup menunjukkan kemampuan
material untuk diubah bentuk dengan
kedalaman tertentu tanpa terjadinya robek.
Nilai LDR yang semakin besar ditunjukkan
oleh dimensi mangkuk yang makin tinggi tanpa
adanya robekan di bagian bawah mangkuk
yang dihasilkan dari pengujian swift cup. Dari
pengujian ini diketahui bahwa material dengan
nilai LDR yang tinggi memiliki mampu bentuk
tarik dalam (deep drawability) yang baik.



s |

Punch D,

Blankholder
force

Blankholder

Die -
(draw ring)

Gambar 2. Pengujian Swift Cup untuk mengukur
mampu bentuk logam* !

Oleh karena itu, untuk mengantisipasi
kemungkinan kegagalan ketika proses metal
forming maka dilakukan penelitian deep
drawing menggunakan pengujian swift cup
yang bertujuan untuk menentukan LDR dengan
menggunakan standar ASTM E 643-15. Dari
hasil pengujian swift cup diharapkan dapat
diketahui batas maksimum kemampuan dari
logam yang bersangkutan untuk menerima gaya
dalam proses metal forming agar tidak robek.
Pada penelitian ini logam yang digunakan
adalah paduan dengan kadar Cu (dalam %
berat) 70 dan kadar Zn 30 atau lebih dikenal
dengan paduan cartridge brass atau yellow
alpha brass'". Paduan 70Cu-30Zn secara luas
digunakan dalam industri karena memiliki
mampu bentuk yang tinggi terutama pada
proses deep drawing'®.

2. PROSEDUR PERCOBAAN

Material yang digunakan pada penelitian ini
adalah paduan 70Cu-30Zn dengan komposisi
kimia ditunjukkan pada Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi kimia paduan 70Cu-30Zn yang
digunakan dalam penelitian ini

Unsur Paduan 70Cu-30Zn Spesifikasi
(% berat) ASTM B36M-
13" (% berat)
Cu 69,5 69,5-72
Zn 30,7 sisa
Fe 0,026 ~ maks. 0,05
Sn 0,0062 ~ maks. 0,03
Al < 0,002 ~ maks. 0,03
Ni - ~ maks. 0,2
As < 0,001 ~ maks. 0,02
Pb < 0,005 ~ maks. 0,05
Si < 0,005 ~ maks. 0,01
Mn 0,0052 ~ maks. 0,04
P <0,003 ~ maks. 0,05
Sb - ~ maks. 0,01
Bi - ~ maks. 0,04

Sebelum  dilakukan  pengujian  untuk
menentukan nilai LDR, paduan 70Cu-30Zn
diberi perlakuan panas dan reduksi yang
berbeda seperti ditampilkan pada Tabel 2.

Tabel 2. Deskripsi pengujian sampel uji deep
drawing pada paduan 70Cu-30Zn

Benda Uji Deskripsi Pengujian
E 400°C + reduksi 60%
F 400°C + reduksi 70%
H 500°C + reduksi 60%
I 500°C + reduksi 70%

Penelitian mampu bentuk dengan deep
drawing salah satunya dapat dilakukan dengan
pengujian swift cup. Pada pengujian ini paduan
70Cu-30Zn berbentuk lingkaran diberi tekanan
dan dijepit schingga menjadi berbentuk
mangkuk, dengan menggunakan mesin uji deep
drawing seperti yang terlihat pada Gambar 3.

Gambar 3. Alat USM (universal sheet metal) untuk
pengujian mampu bentuk deep drawing

Uji kekerasan bertujuan untuk mengetahui
pengaruh nilai kekerasan material paduan
70Cu-30Zn dengan nilai LDR dan ketinggian
mangkuk yang dihasilkan dari penelitian deep
drawing. Metode pengujian kekerasan yang
dipakai yaitu metode kekerasan Vickers dengan
menggunakan standar ASTM E 92!'%. Karena
ketebalan ~ paduan 70Cu-30Zn rendah
(< 3,1 mm) maka digunakan metode kekerasan
mikro.

Pengamatan metalografi dilakukan untuk
menganalisa hubungan antara struktur mikro
dari paduan 70Cu-30Zn dengan nilai LDR dan
ketinggian mangkuk yang dihasilkan dari
penelitian deep drawing. Preparasi material uji
metalografi berdasarkan ASTM E3 — 011",
Persiapan  paduan  70Cu-30Zn  sebelum
pengamatan metalografi meliputi pencetakan
sampel, pengamplasan, dan pemolesan sampel
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sampai mendapatkan permukaan yang lebih
halus dan mengkilap serta bebas goresan akibat
pengamplasan. Proses selanjutnya yaitu etsa
yang bertujuan untuk memunculkan jejak batas
butir dan morfologi struktur butir pada paduan
70Cu-30Zn dengan menggunakan etsa ferric
klorida atau 10% FeCl; yang terdiri atas 10 gr
FeCl; dan 100 ml alkohol 96%.

3. HASIL DAN DISKUSI
A. Hasil LDR (Limit Drawing Ratio)

LDR merupakan mampu bentuk lembaran
yang diamati melalui proses deep drawing, dan
didefinisikan  sebagai batas kemampuan
material pelat untuk mampu mengalir ketika
diberi gaya serta diukur berdasarkan
perbandingan  antara  diameter  blank
maksimum/kritis terhadap diameter punch
yang masih dapat membentuk mangkuk yang
baik.

Sebelum  melakukan penelitian  deep
drawing maka perlu dilakukan perhitungan
awal nilai gaya P (blank pressure)
menggunakan persamaan (1) dan (2). Data hasil
proses deep drawing ditampilkan pada Tabel 3.

Tabel 3. Hasil pengukuran nilai P* dan LDR
Paduan  Suhu % P LDR
70Cu- (°C)  Reduksi (ton)
30Zn

E 400 60 3,00 2,60
F 70 3,57 2,60
H 500 60 3,09 2,63
I 70 3,67 2,63

Paduan 70Cu-30Zn hasil deep drawing
dengan pengujian swift cup seperti yang
ditunjukkan pada Gambar 2 dan 3. Dari hasil
pengujian swift cup didapatkan nilai LDR
sebesar 2,60 dari paduan 70Cu-30Zn yang
dilakukan warm rolling dengan % reduksi 60 —
70% pada suhu 400°C. Pada suhu pengerjaan
500 °C dengan % reduksi 60 dan 70% nilai
LDR yang diperoleh lebih tinggi sebesar 2,63.
Hal ini menunjukkan bahwa walaupun
persentase reduksi berbeda ternyata memberi
nilai LDR yang relatif sama, namun
peningkatan suhu deformasi pada 500 °C
(Gambar 5a dan 5b) memiliki sifat mampu
bentuk (deep drawbility) yang lebih baik
dibandingkan suhu 400°C (Gambar 4a dan 4b).
Paduan 70Cu-30Zn yang diproses pada suhu
500 °C dengan reduksi sebesar 70%
menghasilkan ketinggian mangkuk lebih besar
seperti ditunjukkan pada Tabel 4. Tabel 4
menunjukkan ~ bahwa  dengan  semakin
meningkatnya persentase reduksi warm rolling
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mencapai 70% maka terjadi peningkatan tinggi
mangkuk yang dihasilkan mencapai 10,31 mm.

(b)
Gambar 4. Potongan melintang dari mangkuk yang
dihasilkan dari paduan 70Cu-30Zn hasil warm roll
pada suhu 400 °C dengan % reduksi; (a) 60%, (b)
70%

(b)
Gambar 5. Potongan melintang dari mangkuk yang
dihasilkan dari paduan 70Cu-30Zn hasil warm roll
pada suhu 500 °C dengan % reduksi; (a) 60%, (b)
70%



Hal ini mengindikasikan bahwa mampu
bentuk (deep drawability) terbaik diperoleh
dari proses deformasi warm rolling pada suhu
500 °C dengan reduksi sebesar 70%
dibandingkan suhu 400 °C dengan nilai
persentase reduksi yang sama.

Tabel 4. Hasil pengujian swift cup untuk analisa
mampu bentuk pada deep drawing

Material Suhu (°C) % reduksi Tinggi
Paduan Mangkuk
70Cu-30Zn (mm)
E 400 60 10,09
F 70 10,21
H 500 60 10,10
1 70 10,31

Vi
L1
C1

172.1

_ 106.6
Output’Set: MSC/NASTRAN Case 1

Deformed(3.448): Total Translation 40.99

B. Analisis Struktur FEM pada Mangkuk

Deep Drawing

Dari hasil simulasi FEM terbukti bahwa
pada variasi reduksi sebesar 60 dan 70% dan
suhu yang diberikan yaitu sebesar 400 dan
500 °C, material mampu mengalir tanpa
mengalami robek (Gambar 6). Dari hasil
simulasi FEM pada Gambar 6 menunjukkan
bahwa tegangan tertinggi diperoleh paduan
pada bagian tengah yang langsung bersentuhan
dengan punch dimana terdapat aliran material
terbesar dari bagian ini ke segala arah. Dari
analisa tersebut juga terlihat bahwa defleksi
terbesar diperoleh pada % reduksi 70 dengan
suhu 500 °C (Tabel 5). Ini menunjukkan bahwa
hasil simulasi selaras dengan hasil pengujian
SWift cup.

A \“\n'-'v’ 4
8%9//4

7 \/

Output'Set: MSC/NASTRAN Case 1
Deformed(4.556): Total Translation 51.88
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Contour: Plate Top VonMises Stress
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Output Set: MSC/NASTRAN Case 1

Deformed(3.551): Total Translation 42.22

Contour: Plate Top VonMises Stress
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L1 1477.
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i

Outpu{g(et: MSC/NASTRAN Case 1
Deformed(4.684): Total Translation 53.33

142.3

Contour: Plate Top VonMises Stress
(©

Contour: Plate Top VonMises Stress

Gambar 6. Analisis FEM (finite element method) pada paduan 70Cu-30Zn hasil deep drawing menunjukkan
besarnya tegangan dan defleksi yang terjadi pada suhu (°C) dan % reduksi; (a) 400-60; (b) 400-70; (c) 500-60; (d)

500-70
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Tabel 5. Analisis FEM pada pelat paduan
70Cu-30Zn hasil deep drawing

Tegangan  Defleksi

yang yang
Kode Suhu % Outs mampu terjadi
Sampel (°C) reduksi (kg/cm?)  ditahan, (cm)
c
(kg/mm?)

E 400 60 5000 1090 3,448

F 70 5294 1437 4,556

H 500 60 5094 1123 3,551

1 70 5388 1477 4,684

Nilai kekerasan paduan 70Cu-30Zn hasil proses

deep drawing dapat dilihat pada Tabel 6.

Tabel 6. Data hasil uji kekerasan paduan 70Cu-30Zn

Kode Suhu Kekerasan Kekerasan
Sampel (°C) % reduksi Tepi Tengah
HY) HY)
E 400 60 142,40 137,59
F 70 155,39 146,68
H 500 60 157,68 146,78
1 70 155,81 147,09

Gambar 7 menunjukkan mikrostruktur dari
paduan 70Cu-30Zn setelah proses warm rolling
dengan % reduksi 70 pada suhu 500 °C. Jika
dilihat dari diagram biner Cu-Zn pada
Gambar 1, maka suhu 500 °C sudah berada
pada rentang suhu rekristalisasi, artinya pada
suhu tersebut atom-atom di dalam butir
mempunyai energi yang cukup untuk mengatur
pada posisi yang lebih baik dari semula
sehingga butir-butir yang terdeformasi tumbuh
menjadi butir yang halus dan equiaxed",
Dengan terjadinya proses rekristalisasi tersebut
maka deep drawability dari material meningkat.
Hal ini dapat terjadi karena tegangan sisa yang
terbentuk sudah hilang serta sejumlah dislokasi
yang tumbuh ketika deformasi dapat
diminimalisir®!. Dengan adanya butiran halus
yang berbentuk equiaxed maka karakteristik
mekanis sama ke segala arah, sehingga apabila
dilakukan proses deep drawing maka paduan
70Cu-30Zn tersebut mudah terdeformasi dan
dapat menghasilkan mangkuk yang memiliki
ketinggian maksimal tanpa terjadinya robek.

Paduan 70Cu-30Zn dengan mikrostruktur
butiran yang halus dan terekristalisasi
sempurna menyebabkan proses deformasi deep
drawing menjadi lebih mudah karena adanya
grain  boundary  sliding sehingga dapat
menghasilkan peningkatan sifat mampu bentuk
yang lebih baik "> Grain boundary sliding
merupakan salah satu dari mekanisme
deformasi material dimana terjadi penggantian
butir berlawanan dengan butir lainnya pada
suhu tinggi. Mekanisme utama dari grain
boundary sliding adalah pergerakan dislokasi
dengan mekanisme glide dan climb"",
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Gambar 7. Foto struktur mikro dengan mikroskop optik
untuk paduan 70Cu-30Zn pada suhu 500 °C dengan %
reduksi 70 di area; (a) Tepi, (b) Tengah. Etsa 10%
FCC]3

4. KESIMPULAN

Dari hasil penelitian pengaruh suhu dan %
reduksi pada proses metal forming terhadap
nilai LDR pada paduan 70Cu-30Zn dapat
disimpulkan bahwa proses deformasi warm
rolling  yang  dilakukan  pada  suhu
500 °C dengan reduksi 70% menghasilkan nilai
LDR (limit drawing ratio) tertinggi sebesar
2,60 dengan ketinggian mangkuk maksimal
yang dihasilkan tanpa terjadinya robekan dari
pengujian swift cup sebesar 10,31 mm.
Kenaikan suhu proses metal forming dalam
paduan 70Cu — 30Zn lebih berpengaruh
terhadap nilai LDR dibandingkan dengan %
reduksi. Hal ini terjadi karena pada suhu
500 °C paduan 70Cu-30Zn sudah mengalami
rekristalisasi sehingga hambatan dislokasi
untuk bergerak ketika mendapatkan beban
sudah berkurang dan mampu bentuknya
menjadi lebih baik.
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Intisari

Studi kinerja inhibitor imidazoline salt pada brine water di pipa penyalur minyak mentah dilakukan dengan
melakukan pengujian polarisasi tafel, FTIR (fourier transform infrared spectroscopy) dan EIS (electrochemical
impedance spectroscopy). Jenis spesimen baja yang digunakan dalam penelitian adalah API 5L grade B dan larutan
brine water berasal dari fluida di pipa penyalur minyak mentah. Penambahan inhibitor komersial berbasis
imidazoline salt dilakukan dengan variasi 3 - 40 ppm untuk pengujian polarisasi dan variasi 3 - 20 ppm untuk
pengujian EIS. Penambahan inhibitor berbasis imidazoline salt antara 3 — 20 ppm secara efektif dapat menurunkan
nilai laju korosi dan meningkatkan efisiensi inhibitor hingga 95%. Tahanan lapisan adsorpsi molekul dengan
penambahan inhibitor meningkat dibandingkan kondisi tanpa inhibitor, dimana hal ini dapat menurunkan aktivitas
reaksi elektrokimia di permukaan baja. Penurunan laju korosi terjadi karena pembentukan lapisan tipis yang
teradsopsi di permukaan logam.

Kata Kunci: Inhibitor, Imidazoline Salt, Brine Water, Tafel, EIS

Abstract

A study of imidazoline salt inhibitor for brine water in crude oil pipeline was carried out using tafel polarization
test, Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) and Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIS). A type
of specimen used in this research is APl 5L grade B. The solution of brine water came from fluid in crude oil
pipeline. The addition of commercial inhibitor of imidazoline salt base was conducted with range of 3-40 ppm for
polarization test and range of 3-20 ppm for EIS test. The addition of imidazoline salt at 3-20 ppm is effective to
decrease corrosion rate and to increase inhibitor efficiency up to 95% . The resistance of adsorbed molecule layer
increase with the addition of inhibitor compared without inhibitor, where this addition could decrease the
electrochemical reaction on the surface. The decrease of corrosion rate took place due to the presence of adsorbed
thin layer in metal surface.

Keywords: Inhibitor, Imidazoline Salt, Brine Water, Tafel, EIS

1. PENDAHULUAN Kehadiran gas H,S yang berlebih pada minyak

Secara umum, senyawa organik inhibitor mentah (crude oil) dinamakan sour crude oil,
korosi merupakan senyawa yang dapat sedangkan sebaliknyg kehadiran gas H,S dgn
menurunkan nilai laju korosi pada permukaan CO, bgrkadar kegll dinamakan swqet crude oil.
logam baja bagian dalam suatu perpipaan'’. Kproy yang disebabkan .kehadlra.n karbon
Keberadaan senyawa ini merupakan objek dioksida ((;02) pgda perpipaan baJa. karbon
penting dalam pengendalian korosi di industri akan sema}cln meningkat dengan an.ekS% CO, ke
minyak dan gas bumi. Kehadiran gas H,S, CO, sumur : 3r]mnyak untuk mereduk@ viskositas
dan pengotor lainnya antara lain klorida, mlpyak - Selama proses .k0r0s1, pgnnukaaq
sianida dan sebagainya meningkatkan potensi baja karbon selalu ditutupi oleh lapisan besi

korosi pada perpipaan minyak mentah®. karbonat (FeCO;) yang memberikan efek



memperlambat laju korosi dan melindungi
substrat dari korosi lebih lanjut™. Proses injeksi
inhibitor korosi merupakan standar operasional
pada sistem produksi minyak dan gas bumi
untuk mengontrol korosi internal struktur baja
karbon. Inhibitor korosi organik berbasis
nitrogen seperti imidazoline salt banyak
digunakan di berbagai aplikasi migas'’.
Ry }22
I N
N
Gambar 1. Struktur molekul imidazolin'®
Gambar 1  memperlihatkan  struktur
imidazolin yang berupa senyawa heterosiklik
dengan 2 wunsur nitrogen, rantai panjang
hidrokarbon (R,) dan rantai sisi dengan gugus
fungsi aktif (R,). Panjang rantai hidrokarbon
(R) merupakan kunci penting dari sifat inhibisi
senyawa  imidazolin. Inhibitor ~ garam
imidazolin  umumnya  digunakan  untuk
meminimalkan laju korosi pada aplikasi migas
khususnya pada lingkungan CO,. Pada pipa
penyalur suatu industri minyak bumi,
penyaluran minyak bermula dari stasiun
pengumpul lokal menuju stasiun pengumpul
utama dan dilanjutkan ke refinery. Gas CO,
dipisahkan melalui unit high pressure gas
separator, medium pressure gas separator serta
low pressure gas separator dan pihak industri
menambahkan inhibitor komersial berbasis
garam imidazolin untuk mengontrol korosi
internal. Tetapi pada kenyataannya hal tersebut
justru memperparah kondisi korosi dengan
ditemukannya banyak titik kebocoran. Oleh
karena itu, tujuan dari penulisan ini adalah
menginvestigasi dan menganalisis kinerja dan
karakteristik inhibitor komersial berbasis garam
imidazolin dengan mensimulasikan kondisi
pipa penyalur minyak bumi suatu industri
minyak bumi di Indonesia dimana persentase
brine water dan minyak mentah adalah 70%
dan 30%.

2. PROSEDUR PERCOBAAN
A. Persiapan dan Karakterisasi Spesimen

Uji

Spesimen uji baja dipotong dengan dimensi
I cm x 1 cm x 02 cm. Selanjutnya
disambungkan dengan sebuah kabel melalui
proses solder dan dimasukan ke dalam cetakan
resin yang telah dicampur dengan senyawa
hardener untuk dimounting. Setelah proses
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pengeringan selama 24 jam, dilakukan proses
pengamplasan dengan mesin hingga grit 600.
Sebagai catatan bahwa waktu tunggu proses
pengamplasan  hingga  pengujian  korosi
maksimal 15 menit, dikarenakan permukaan
baja mudah teroksidasi di udara terbuka. Disisi
lain, spesimen uji baja yang sama juga dipotong
dengan dimensi 2 cm x 3 cm untuk dilakukan
uji komposisi unsur dengan menggunakan
Arc/spark optical emission spectrometry.

B. Persiapan dan Karakterisasi Larutan Uji

Larutan uji berasal dari fluida pipa penyalur
minyak mentah berupa brine water dari stasiun
pengumpul lokal ke stasium pengumpul utama
untuk disalurkan ke refinery, dimana presentase
brine water dan minyak mentah adalah 70%
dan 30%. Penambahan inhibitor komersial
berbasis garam imidazolin ditambahkan dengan
variasi 3, 5, 10, 20, 30 dan 40 ppm untuk
pengujian tafel dan 3, 5, 10 dan 20 ppm untuk
pengujian EIS (electrochemical impedance
spectroscopy). Karakterisasi menggunakan
FTIR (fourier transform infrared spectroscopy)
dilakukan pada inhibitor garam imidazolin
untuk mengkonfirmasi struktur senyawa yang
ada di dalamnya. Brine water atau dinamakan
air formasi berkadar garam sangat tinggi
berasal dari sumur minyak dimana sampel
brine water diambil dari pipa penyalur minyak
mentah. Analisa ion-ion yang terkandung di
dalam brine water menggunakan acuan dari
standar uji migas The American Petroleum
Institute (API) RP 45.

C. Pengujian Korosi
Pengujian korosi dalam tulisan ini dibagi
dua metode antara lain metode polarisasi Tafel
dan metode EIS. Deskripsi dua metode ini
dapat dijelaskan sebagai berikut:
1. Metode Tafel®
Metode ini  digunakan  untuk
mendapatkan estimasi akurat nilai laju korosi
pipa baja di dalam larutan uji. Rentang nilai
potensial yang dilakukan antara -200 mV dan
+200 mV terhadap potensial korosi bebas.
Kondisi lingkungan uji menggunakan gas CO,
jenuh dengan suhu 65 °C. Kecepatan larutan
ditetapkan  sekitar 250 rpm  dimana
dikondisikan laju alir di pipa penyalur minyak
mentah sekitar 1,13 m/det. Metode Tafel
merupakan teknik polarisasi dimana tiga
elektroda diletakan di dalam suatu sel gelas uji.
Elektroda-elektroda  tersebut antara lain
elektroda kerja, elektroda pembantu berbentuk
logam platina dan elektroda acuan calomel
jenuh (SCE). Larutan uji di dalam sel gelas uji



dialirkan gas CO, hingga jenuh, ditahan selama
1 jam. Lebih jauh lagi, metode Tafel sesuai
acuan standar ASTM G5-94° dengan alat
GAMRY DCI105. Data-data yang dihasilkan
antara lain nilai potensial korosi, arus korosi
dan laju korosi. Skema uji ditampilkan dalam
Gambar 1.
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Gambar 1. Skema pengujian korosi dengan CMS

Keterangan

1 = Gelas Uji

2 = Termometer
3 =Gas CO,

4 = Counter Electrode, Platina

5 = Working Electrode, benda uji
6 = Reference Electrode, Ag/AgCl
7 = Jembatan Garam

8 =CMS

9 = Magnetic Stirer

10 = Hot Plate Stirer

2. Metode EIS (Electrochemical
Impedance Spectroscopy)

Metode ini bertujuan untuk
mengkarakterisasi antarmuka antara logam pipa
baja dan larutan uji, dimana eksperimen ini
menggunakan sebuah potensiostat. Data yang
dihasilkan adalah tahanan polarisasi dari sistem
yang terkorosi. Metode ini mengacu pada
standar ASTM G106, Rentang frekuensi yang
digunakan antara 1 Hz hingga 300 MHz.
Larutan uji dialiri gas CO, selama 1 jam
kemudian dilakukan eksperimen EIS.

3. HASIL DAN DisKuUsI
A. Karakterisasi Sampel Uji

Komposisi baja hasil pengujian OES
ditunjukkan pada Tabel 1. Unsur—unsur tersebut
mengidentifikasikan baja yang digunakan
termasuk baja API 5L grade B. Pipa jenis ini
digunakan secara umum untuk sistem pipa
penyalur untuk industri minyak dan gas bumi,

dimana material yang bisa dialirkan antara lain
gas, air dan minyak.

Tabel 1. Komposisi unsur-unsur di dalam sampel uji

Elemen Kadar (Yoberat)

C 0,0579
Mn 0,760

P 0,006

S 0,000

Si 0,139

v 0,002
Nb 0,016
Ti 0,002
Lain-lain 0,107
Fe 98,910

Komposisi air formasi (brine water) di
lapangan migas menurut metode API RP 45
ditunjukkan pada Tabel 2. Keberadaan anion
CO; dan HCO; merupakan hasil dari reaksi
antara air formasi dan gas CO,. Anion-anion
tersebut terbentuk saat berada di tubing oil well
atau di pipa penyalur antara oil well dan stasiun
pengumpul lokal. Reaksi kimia antara gas CO,
dan air formasi telah dipaparkan oleh El-
Lateef®®. Keberadaan anion CI” di atas level
12000 mg/L merupakan ciri khas dari brine
water berkadar garam tinggi, dimana
Osokogwu dkk'” menjelaskan bahwa kadar
sodium klorida dalam brine water hingga
144810 mg/L.

Tabel 2. Komposisi air formasi (brine water)
lapangan dengan metode API RP 45

lon-ion Kadar (mg/L)
CO5” 0,00
HCOy 912,02
OH" 0
SO, 7374,08
Cr 12874,8
B. Karakterisasi Inhibitor Komersial

Berbasis Garam Imidazolin

Hasil analisis FTIR (Gambar 2) terhadap
inhibitor berbasis garam imidazolin
menunjukkan bahwa gugus N-H pada
imidazolin  merupakan amina  sekunder
sehingga hanya memberikan satu puncak yang
muncul pada daerah bilangan gelombang
3452 cm’ yang berasal dari N-H streching.
Gugus C-N dari imidazolin merupakan amina
tersier sehingga tidak memberikan  puncak
pada daerah 3500 cm’', tetapi diindikasi
puncak di bilangan gelombang 1120 cm’
berasal dari C-N  streching. Bilangan
gelombang 1612 cm merupakan puncak dari
gugus C=C streching, sedangkan =C-H
streching dimungkinkan muncul pada daerah
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>3000 cm™ dan dimungkinkan overlap dengan
puncak dari gugus N-H.

Senyawa imidazolin ini tidak murni, tetapi
ada campuran berupa senyawa  alkil
querternary, metanol dan mercaptoethyl
alcohol, sehingga puncak pada daerah
2924 cm’ yang serapannya cukup kuat
dimungkinkan berasal dari gugus alkil dari
senyawa campuran ini.

C. Hubungan Penambahan Inhibitor
terhadap Perfoma Ketahanan Korosi
Pipa Baja

Gambar 3 memperlihatkan kurva polarisasi
Baja API 5L grade B dalam larutan brine water
yang dialiri gas CO, jenuh bersuhu 65 °C
melalui variasi inhibitor 3 ppm hingga 40 ppm.
Penambahan  inhibitor  berbasis  garam
imidazolin menurunkan rapat arus anodik dan
katodik, dimana aktivitas reaksi anodik dan
katodik menurun setelah penambahan inhibitor.

T T T T T
4000 asm 3000 500 000 1750 1500 1250 1000 =0 00
Lfem

Gambar 2. Spektrum inframerah inhibitor berbasis
imidazoline salt

Nilai potensial korosi bebas (PKB) bergerak
ke arah anodik di rentang penambahan inhibitor
3-5 ppm, namun di rentang penambahan 10-20
ppm, nilai PKB bergerak ke arah katodik. Di
sisi lain, nilai PKB pada 40 ppm, bergerak ke
arah anodik. Khavasfar dkk!"” menjelaskan
bahwa  penambahan  inhibitor  berbasis
imidazolin  sekitar 100-400 ppm dapat
menurunkan rapat arus anodik dan katodik serta
mengubah nilai PKB bergerak ke arah anodik.
Hubungan nilai laju korosi sebagai fungsi dari
variasi konsentrasi inhibitor (3, 5, 10, 20, 40
ppm) di larutan brine water bersuhu 65 °C
ditunjukkan pada Gambar 4. Penambahan
inhibitor komersial berbasis garam imidazolin
menurun secara signifikan dari nilai 77,46 mpy
tanpa inhibitor hingga 0,371 mpy dengan
penambahan inhibitor 20 ppm.
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Gambar 3. Kurva polarisasi baja APl 5L di
lingkungan brine water, gas CO, jenuh bersuhu
65°C, variasi konsentrasi inhibitor: (a) 0 ppm; (b) 3
ppm; (¢) 5 ppm; (d)I0 ppm; (e) 20 ppm;
(f) 30 ppm; (g) 40 ppm

Pada variasi penambahan inhibitor 30 dan
40 ppm terlihat bahwa nilai laju korosi
meningkat walaupun nilai tersebut masih di
bawah nilai laju korosi tanpa inhibitor. Hasil
pengujian laju korosi ditampilkan dalam Tabel
3. Roberge!'! menjelaskan pada umumnya
inhibitor berbasis imidazolin efektif
menurunkan nilai laju korosi pada rentang 10-
25 ppm, tetapi tidak memberikan detail kondisi
lapangan migas melalui data parameter
temperatur operasional, tekanan parsial CO,,
pH, laju alir, dan sebagainya.

30 4 T T
= 60 .
2
g 40t
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Gambar 4. Hubungan laju korosi sebagai fungsi dari
variasi konsentrasi inhibitor (3, 5, 10, 20, 30, 40)
ppm dalam larutan brine water bersuhu 65 °C

Secara umum perfoma kerja inhibisi suatu
senyawa inhibitor harus terukur dengan
menggunakan berbagai sumber data-data yang
ada, diantaranya melalui data kehilangan

berat!'? dan data polarisasi'' .



Tabel 3. Hasil pengujian laju korosi brine water + inhibitor, dan brine water + inhibitor + bubling gas CO,

Brine Water Brine Water
tanpa Bubling gas CO, dengan Bubling gas CO,
KIO n”ﬁﬁ::;?s' Laju Korosi E_fi_siensi K_oqsentrasi Laju Korosi E_fi_siensi

(opm) (mpy) Inhibitor (%) Inhibitor (ppm) (mpy) Inhibitor (%)
0 44,52 0,0 0 77,46 0,0
3 34,545 22,40 3 0,34 99,56
5 33,02 25,33 5 0,0165 99,98
10 71,05 - 10 1,7025 97,80
20 57,95 - 20 0,406 99,48
30 62,43 - 30 18,52 76,09
40 109,3 - 40 16,68 78,47

Dalam penelitian ini penulis menggunakan
sumber data polarisasi yang berasal dari metode
Tafel. Data tersebut digunakan untuk
mengukur nilai efisiensi inhibitor () dengan
persamaan:

(CRo-CRI)

ni%) =———X 100 (1)
dimana Cro dan Cri adalah nilai laju korosi
tanpa dan dengan penambahan inhibitor.
Gambar 5 memperlihatkan hubungan nilai
efisiensi inhibitor sebagai fungsi dari variasi
konsentrasi inhibitor (3, 5, 10, 20, 40 ppm)
dalam larutan brine water bersuhu 65 °C.
Peningkatan efisiensi inhibitor sangat tinggi
hingga 95% hanya dengan penambahan 3 ppm
hingga 30 ppm dari total larutan uji hingga 20
ppm, namun turun pada 30 - 40 ppm hingga
76%.
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Gambar 5. Hubungan efisiensi inhibitor sebagai
fungsi dari variasi konsentrasi inhibitor (3, 5, 10, 20,
40 ppm) dalam larutan brine water bersuhu 65 °C

Gambar 6 memperlihatkan model impedansi
yang  disarankan oleh  penulis  untuk
menyelaraskan data eksperimen EIS, seperti
yang diusulkan oleh Du et al"* dan Zhang et
al™ terkait model impedansi ketika terdapat
penambahan inhibitor. Pada umumnya, EIS
merupakan suatu metode interpretasi yang
dibutuhkan pada data-data empiris yang
didekatkan dengan model impedansi.

S— W i >

—W

CPEd

Gambar 6. Model impedansi untuk menyelaraskan
data eksperimen EIS dalam penelitian ini

Unsur-unsur elektronik dan notasi untuk
sirkuit model tersebut antara lain :
»  Rsadalah nilai tahanan larutan uji
= Ra adalah nilai tahanan lapisan molekul-
molekul yang teradsorbsi di permukaan
baja
= (CPEa adalah konstanta elemen fasa
dimana digunakan untuk menghitung sifat
kapasitas tidak ideal suatu antarmuka
relatif dengan nilai kapasitansi lapisan.
Lebih jauh lagi, unsur-unsur pada model sifat
permukaan baja antara lain :
= Rct merupakan tahanan transfer suatu
muatan
= CPEdl merupakan nilai kapasitansi
lapisan rangkap elektronik.

Melalui lima unsur-unsur elektronik di atas,
model didekatkan dengan hasil eksperiman EIS.
Pada pengujian EIS, nilai potensial korosi bebas
diukur untuk melihat aktivitas kinerja inhibitor
saat ditambahkan selama satu jam. Gambar 7
menunjukkan kurva hubungan nilai potensial
korosi bebas melalui fungsi waktu ekspos tanpa
dan dengan inhibitor dalam larutan wuji di
lingkungan gas CO, jenuh bersuhu 65 °C. Nilai
potensial sirkuit terbuka atau potensil korosi
bebas tanpa penambahan inhibitor cenderung
bergerak ke arah negatif atau mengindikasikan
bahwa baja aktif terkorosi. Lonjakan puncak-
puncak nilai potensial terjadi diindikasikan
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proses pasivasi dan de-pasivasi secara kontinyu,
walaupun terus bergerak aktif. Disisi lain,
penambahan inhibitor 3 ppm dan 5 ppm
memberikan dampak nilai potensial korosi
bebas bergerak menuju arah positif, dimana
indikasi  proses pasivasi terjadi. Pada
penambahan inhibitor sekitar 3 ppm dan 5 ppm,
tidak  terdapat lonjakan  puncak-puncak
dikarenakan lapisan stabil di permukaan baja
dimungkinkan terjadi.
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Gambar 7. Kurva hubungan nilai potensial korosi
bebas melalui fungsi waktu ekspos tanpa dan dengan
inhibitor dalam larutan uji di lingkungan gas CO,
jenuh bersuhu 65 °C

Gambar 8 memperlihatkan diagram Nyquist
dalam larutan uji yang mengandung gas CO,
jenuh, dengan dan tanpa penambahan variasi
konsentrasi inhibitor (3, 5, 10, 20 ppm) bersuhu
65 °C. Pada diagram Nyquist, komponen riil
(Zreal) dan imajinar pada nilai kompleks
impendansi Z diplot sebagai lingkaran semi
(lingkaran kapasitansi) dimana keberadaan
kinerja inhibitor ditandai dengan diameter yang
lebih besar dibandingkan tanpa inhibitor!".
Interpretasi yang diusulkan oleh Alvaroz-
Manzo dkk'!, sama dengan kinerja inhibitor
berbasis garam imidazolin.

Pada penelitian ini, penambahan inhibitor
meningkatkan diameter semi lingkaran semakin
besar hingga 20 ppm dibandingkan tanpa
inhibitor. Secara umum, ini dapat dijelaskan
bahwa jumlah elektron-elektron atau ion-ion
mengalir melalui antar muka sangat kecil,
dimana tingkat nilai impedansi yang besar
menimbulkan penurunan aktivitas antarmuka,
sehingga laju korosi semakin turun''®. Gambar
9 memperlihatkan kurva hubungan konsentrasi
inhibitor dengan fungsi nilai tahanan larutan
dan tahanan lapisan adsorbsi molekul inhibitor
dalam lingkungan gas CO, jenuh bersuhu
65 °C.
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Gambar 8. Diagram Nyquist dalam larutan uji yang
mengandung gas CO, jenuh, tanpa dan dengan
variasi konsentrasi inhibitor (3, 5, 10, 20) ppm
bersuhu 65 °C

Penambahan inhibitor imidazoline
meningkatkan nilai tahanan larutan dari 5,36 x
10°® ohm (0 ppm) hingga 2,492 ohm (3 ppm)
dan mengalami penurunan sekitar 1,77 ohm
(20 ppm). Di sisi lain, nilai tahanan lapisan
adsorpsi molekul dengan penambahan inhibitor
meningkat  dibandingkan  kondisi  tanpa
inhibitor. Indikasi keberadaan molekul inhibitor
berbasis imidazolin  teradsorpsi dapat
menurunkan aktifitas reaksi elektrokimia di
permukaan baja dengan bukti penurunan laju
korosi,  peningkatan  efisiensi  inhibitor,
pergeseran nilai potensial korosi bebas ke arah
positif dan peningkatan tahanan lapisan
adsorpsi.
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Gambar 9. Kurva hubungan konsentrasi inhibitor
dengan fungsi nilai tahanan larutan dan tahanan
lapisan adsorbsi molekul inhibitor dalam lingkungan
gas CO, jenuh bersuhu 65 °C

Konsentrasi inhibitor (ppm)

D. Mekanisme Kerja Inhibitor Berbasis

Imidazolin

Korosi larutan yang diakibatkan keberadaan
gas CO, terjadi ketika terlarut di dalam air
terhidrasi membentuk asam karbonik, dimana
hal tersebut meningkatkan nilai laju korosi''”,
Kondisi ini sama dengan larutan uji brine
water, dengan nilai laju korosi yang tinggi
hingga 77 mpy. Salah satu pendekatan korosi
CO,, reaksi katodik yang dominan adalah
reduksi ion hidrogen, dimana ion hidrogen



disuplai dari reaksi disosiasi asam lemah
H2C03[18]§

H,CO; = H' + HCO5
HCO; < H + COy*
2H" +2¢ > H,

dan reduksi air
2H20 +2¢ 2 20H + H2

selama proses anodik, tanpa penambahan
inhibitor, besi akan teroksidasi dan membentuk
lapisan besi karbonat.

Fe > Fe' + 2¢
Fe’" + CO;* © FeCO;

Lapisan scale besi karbonat (FeCO3) yang
terbentuk di permukaan baja sebenarnya dapat
meningkatkan  ketahanan pada  korosit'”.
Namun El-lateef® menjelaskan bahwa pada
rentang temperatur antara 60-100 °C, laju
korosi dikontrol oleh proses dimana lapisan
FeCO; mengalami pelarutan kimia dan mudah
menyerap. Ini berarti bahwa pada aplikasi
migas, kondisi brine water bersuhu 65 °C dapat
meningkatkan kerentanan terhadap korosi pada
baja, terlepas dari parameter keberadaan H,S,
korosi mikroba, dan sebagainya.

Senyawa imidazolin yang digunakan dalam
penelitian ini termasuk dalam inhibitor korosi
dengan mekanisme kerja secara adsorpsi®”,
dimana inhibitor adsorpsi mengurangi laju
korosi berdasarkan polarisasi dari logam
dengan membentuk lapisan tipis®®"). Teori yang
umum menjelaskan mekanisme imidazolin
sebagai inhibitor menyatakan bahwa elektron
bebas dari gugus amina pada sisi aktif (Rj)
yang menjalankan peran sebagai molekul yang
mengadsorpsi dan berikatan dengan permukaan
logam.  Rantai panjang hidrokarbon (Rj)
merupakan gugus hidrofobik dan menjadi
jembatan molekul pada permukaan sebagai
barrier pada air dan produk korosi. Pada kasus
adsorpsi ke  permukaan logam  yang
mengandung orbital d tak penuh, inhibitor
organik seperti imidazolin akan menjadi donor
dan ion logam bertindak sebagai akseptor
proton. Kekuatan adsorpsi yang terjadi
tergantung pada densitas elektronik adsorpsi®.

Penambahan inhibitor lebih dari 20 ppm dari
penelitian menunjukkan bahwa laju korosi
semakin naik dan menyebabkan turunnya
efisiensi inhibitor. Porcayo-CalCalderon, dkk'**!
menjelaskan adanya penambahan adsorpsi

inhibitor berlebih akan menyebabkan terjadinya
energi penolakan secara elektrostatik, dimana
hal ini akan menginisiasi desorpsi dari molekul
inhibitor. Energi tersebut dapat menyebabkan
munculnya sisi tidak terlindungi dari logam
yang tentunya akan menyebabkan terjadinya
korosi.

4.KESIMPULAN

Penambahan inhibitor imidazoline salt dapat
menurunkan laju korosi, menaikan efisiensi
inhibitor dan menaikan tahanan lapisan
adsorpsi molekul. Penurunan laju korosi
optimal terjadi pada rentang penambahan
inhibitor antara 3 ppm hingga 20 ppm, dimana
penambahan inhibitor melebihi 20 ppm dapat
menaikan laju korosi dan menurunkan efisiensi
inhibitor.
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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.

Keywords: Fe-25Al coating, SEM, XRD, Crystalline size, Dislocation

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 |

L) ) I I
SU3500 20.0kV x250 BSE-COMP 200um

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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Intisari

Di Indonesia, bijih nikel laterit yang merupakan nikel kadar rendah (< 1,5%), belum dimanfaatkan dengan baik
karena dianggap belum ekonomis. Pada penelitian ini, percobaan untuk meningkatkan kadar nikel dalam bijih nikel
laterit jenis limonit telah dilakukan dengan cara membuat pelet dari campuran bijih nikel laterit jenis limonit,
batubara dan Na,SO,, dilanjutkan dengan pemanggangan reduksi pelet dalam tungku mufle pada temperatur
800 °C sampai dengan 1100 °C dan waktu pemanggangan reduksi dari 0,5 jam sampai dengan 4 jam. Hasil reduksi
dari proses pemanggangan kemudian digiling dalam vibrating mill untuk selanjutnya dicampur dengan air dan
dilewatkan ke dalam alat pemisah magnet untuk memisahkan konsentrat nikel dari tailing. Konsentrat dengan kadar
nikel 10,28% dan kadar besi 66,57% diperoleh dari hasil reduksi pada temperatur 1000 °C selama 1 jam,
penambahan batubara 10% dan penambahan Na,SO, 20% dengan perolehan nikel dan besi dalam konsentrat
masing- masing adalah 64,77% dan 34,66%.

Kata Kunci: Nikel laterit, Limonit, Pemanggangan reduksi, Pemisahan magnet

Abstract

In Indonesia, laterite nickle ore that is low grade nickel (<1.5%) has not been used well because it is not considered
beneficial. At present work, the experiment to increase nickel grade in the limonitic type of laterite ores has been
caried out by pelletizing a limonitic type of laterite ores, coal and Na,SO, mixture, it was followed with reduction
roasting of pellet in muffle furnace at temperatues 800 °C to 1100 °C and reduction roasting time from 0,5 hours to
4 hours. The reduced ore from reduction roasting process was grounded in vibrating mill, then mixed with water
and passed to magnetic separator to separate nickel concentrates from the tailing. The concentrate with 10.28% of
nickel grade and 66,57% of iron grade was produced from reduced ore at temperature 1000 °C for 1 hour, 10 % of
coal addition and 20% of Na,SO, addition with recovery of nickel and iron in the consentrate 64,77% and 34,66%
respectively.

Keywords: Nickel laterite, Limonite, Reduction roasting, Magnetic separator

1. PENDAHULUAN

Pada saat ini ada 2 jenis bijih nikel yang
banyak digunakan sebagai bahan baku untuk
membuat logam nikel yaitu bijih jenis sulfida
dan laterit. Dengan berkembangnya waktu,
cadangan bijih nikel sulfida terus berkurang
sehingga beberapa produsen nikel mengalihkan
perhatiannya ke bijih laterit untuk digunakan
sebagai bahan baku nikel. Tidak seperti bijih
sulfida, bijih laterit tidak mudah untuk

ditingkatkan kadar nikelnya dengan teknologi
yang ada pada saat ini sehingga berbagai upaya
penelitian terus dilakukan untuk dapat
meningkatkan kadar nikel dalam laterit'"’,
Indonesia merupakan salah satu negara yang
memiliki endapan bijih nikel laterit dalam
jumlah yang cukup besar. Endapan nikel laterit
Indonesia tersebar di beberapa daerah seperti di
Sulawesi Selatan, Sulawesi Tenggara, Maluku,
dan Papua. Indonesia merupakan penghasil



nikel terbesar ke lima di dunia, sebesar 12%
cadangan di dunia®?!. Laterit merupakan hasil
proses pelapukan dan pengkayaan batuan
mafic/utramafic di daerah tropis, oleh karena
itu komposisi kimia dan mineraloginya berbeda
antara satu endapan dengan endapan lainya.
Nikel dalam bijih nikel laterit berasosiasi
dengan besi oksida dan mineral silikat sebagai
hasil substitusi isomorphous unsur besi dan
magnesium  dalam  struktur  kristalnya),
sehingga secara kimia dan fisik, bijih nikel
laterit dapat digolongkan menjadi dua jenis
yaitu bijih jenis saprolit( silikat/hidro silikat)
dan jenis limonit (oksida/hidroksida)'®. Bijih
nikel laterit sulit untuk dibuat menjadi
konsentrat nikel karena terbentuknya struktur
kristal ~ isomorphic  dari  goethite  atau
serpentine’”’.  Kemudian mineralogi yang
berbeda membutuhkan pendekatan proses yang
berbeda. Dalam bijih limonit, nikel membentuk
ikatan yang lemah dengan goethite akan tetapi
dalam bijih saprolit, nikel masuk ke dalam
struktur mineral®™. Akibatnya bijih limonit
lebih cocok wuntuk diolah dengan cara
hidrometalurgi dan bijih saprolit cocok untuk
diolah dengan cara pirometalurgi'.

Di Indonesia, pada saat ini bijih nikel yang
telah dimanfaatkan adalah bijih nikel yang
mempunyai kadar nikel relatif tinggi (di atas
1,5 %) yaitu untuk membuat feronikel oleh P.T
Aneka Tambang dan nikel matte oleh P.T
Vale!"” sementara bijih nikel laterit kadar
rendah belum dimanfaatkan dengan baik untuk
diolah dengan cara pirometalurgi untuk
membuat feronikel atau nickel matte. Oleh
karena itu untuk dapat memanfaatkan bijih
nikel laterit yang mempunyai kadar nikel
rendah perlu dilakukan penelitian agar kadar
nikel dalam Dbijih nikel laterit dapat
ditingkatkan. Permasalahannya adalah
bagaimana mendapatkan teknologi untuk
meningkatkan kadar nikel dalam laterit kadar
rendah yang cocok dengan karakteristik laterit
Indonesia.

Beberapa  kegiatan  penelitian  untuk
meningkatkan kadar nikel dalam laterit telah
dilakukan oleh beberapa peneliti terdahulu.
Kim dan kawan-kawan'''' telah melakukan
penelitian untuk meningkatkan kadar nikel
dalam nikel laterit kadar rendah yang
mempunyai kandungan awal nikel 1,50% dan
besi 22,33% dengan cara pemanggangan bijih
nikel laterit pada temperatur 500 °C selama 1
jam kemudian  dilanjutkan dengan proses
pemisahan magnet dalam media air terhadap
hasil reduksi yang dihasilkannya. Hasil
penelitiannya memperlihatkan bahwa kadar

nikel dalam bijih dapat ditingkatkan dari 1,5%
menjadi 2,9% akan tetapi perolehan nikel
dalam konsentrat hanya 48%.  Penelitian
lainnya dilakukan oleh Li dan kawan-kawan!'?!
yang telah melakukan percobaan untuk
meningkatkan kadar nikel dalam bijih nikel
laterit kadar rendah yang mempunyai kadar Ni
1,09% dan Fe 9,16%, dengan menggunakan
teknik solid-state deoxidization method. Dari
hasil  penelitiannya diperoleh  konsentrat
feronikel dengan kadar nikel 4,5% dan
perolehan nikel dalam konsentrat mencapai
80%. Hasil penelitian ini dianggap belum
optimal karena belum dapat menghasilkan
konsentrat feronikel dengan kadar nikel > 8%.
Li dkk.!"?  kemudian melakukan percobaan
untuk  mendapatkan ~ konsentrat  yang
mempunyai kadar nikel tinggi dengan cara
mereduksi bijih nikel laterit yang mempunyai
kadar Ni 1,91% dan Fe 22,10% pada
temperatur 1100 °C selama 60 menit dengan
penambahan 20% Na,SO, sehingga dihasilkan
konsentrat dengan kadar nikel 9,48% dan
perolehan nikel dalam konsentrat sebesar
83,01%. Upaya lainnya untuk meningkatkan
kadar nikel dalam laterit dilakukan oleh Cao
dan kawan kawan!"! yang telah melakukan
penelitian  proses pemanggangan reduksi
selektif pada temperatur 1200 °C selama 40
menit dengan penambahan 20% Na,CO; dan 15
% batubara, yang dilanjutkan dengan
pemisahan magnet. Bijih yang digunakan
sebagai bahan baku penelitiannya adalah bijih
nikel laterit kadar rendah yang mempunyai
kandungan nikel 1,86% dan besi 13,59%. Dari
hasil penelitiannya diperoleh konsentrat
feronikel dengan kadar nikel 10,83% dan
perolehan nikel dalam konsentrat 82,15%.
Upaya untuk meningkatkan kadar nikel dalam
laterit juga dilakukan oleh Zhu dkk. yang telah
melakukan penelitian reduksi selektif yang
dilanjutkan dengan pemisahan magnet terhadap
bijih nikel laterit kadar rendah yang
mempunyai kadar Ni 1,42% dan Fe 23,16%.
Proses reduksi dilakukan pada temperatur
1100 °C selama 60 menit dengan penambahan
6% CaSO, dan 5% batubara. Dari hasil
percobaannya diperoleh konsentrat feronikel
dengan kadar nikel 6% dan perolehan nikel
dalam konsentrat adalah 92,10%[14].

Terkait mekanisme reaksi reduksi selektif
bijih  nikel Ilaterit, sejumlah  peneliti
mengemukakan bahwa proses reduksi selektif
bergantung pada atmosfir reduksi dan
kandungan silika, adanya unsur belerang
memicu pertumbuhan partikel feronikel dan

memperbaiki proses pengkayaan fasa logam'*!,

104 | Majalah Metalurgi, V 31.2.2016, ISSN 0126-3188/ 103-115



Kemudian peneliti lainnya melaporkan bahwa
dalam lingkungan Na,SO,, pembentukan fasa
fayalit atau fosterit tidak menjadi penghambat
pada proses reduksi besi dalam bijih nikel
laterit. Rendahnya metalisasi besi lebih
disebabkan oleh terjadinya fasa troilit FeS!?,
Dari beberapa hasil penelitian tersebut dapat
dilihat bahwa proses untuk meningkatkan kadar
nikel dari bijih nikel laterit dengan cara reduksi
selektif dipengaruhi oleh kondisi atmosfir
proses reduksi, komposisi bahan baku bijih
nikel laterit dan penambahan bahan aditif.
Untuk menjajagi kemungkinan peningkatan
kadar nikel dari laterit Indonesia, khususnya
yang berasal dari Sulawesi, penulis telah
melakukan percobaan untuk meningkatkan
kandungan nikel dalam nikel laterit dengan cara
memanggang campuran bijih nikel laterit
dengan batubara dan Na,SO, pada temperatur
tinggi yang dilanjutkan dengan proses
pemisahan magnet, akan tetapi hasilnya belum
optimal'”).  Guna mengoptimalkan proses
peningkatan kadar nikel dalam bijih laterit,
pada penelitian ini dilakukan pendekatan yang
berbeda dengan penelitian sebelumnya dimana
pada penelitian ini sebelum dilakukan proses
pemanggangan reduksi, campuran bijih nikel
laterit, batubara dan Na,SO, dibuat pelet, untuk
selanjutnya pelet yang terbentuk dilakukan
proses pemanggangan reduksi dan dilanjutkan
dengan proses pemisahan magnet. Tujuan
penggunaan pelet adalah agar interaksi antara
bijih nikel laterit dengan bahan reduktor
batubara dan bahan aditif berlangsung lebih
baik sehingga proses reduksi nikel oksida dan
reaksi pembentukan besi sulfida berlangsung
lebih efektif, dengan demikian proses reduksi
selektif nikel laterit dapat berlangsung lebih
baik. Proses pemangangan reduksi
menggunakan pelet belum banyak dilakukan
oleh peneliti lain, dimana pada penelitian ini,
proses pemanggangan reduksi dilakukan
dengan menggunakan pelet campuran bijih
nikel laterit dengan batubara dan Na,SOj.

2. PROSEDUR PERCOBAAN

Bahan baku yang digunakan dalam
penelitian ini adalah bijih nikel laterit kadar
rendah jenis limonit, batubara dan Na,SO,.
Komposisi kimia bijih nikel laterit hasil analisis
dengan XRF (x-ray fluoresence) pada Tabel 1
memperlihatkan besi oksida sebagai senyawa
dominan penyusun bijih nikel laterit. Senyawa
lainnya yang terkandung dalam bijih adalah
SiOz, A1203, CI'203, Mn02, NIO, COO, MgO
dan CaO, akan tetapi jumlah dari senyawa ini

relatif kecil dan kandungan NiO dalam bijih
hanya 1,42%.

Tabel 1. Komposisi kimia nikel laterit

Senyawa Komposisi %
F6203 69,55
Si0, 14,84
Al 04 4,63
CI'203 1,56
MnO, 1,4
NiO 1,42
CoO 0,2
MgO 3,04
CaO 0,12

Pada percobaan ini, batubara dengan
komposisi sebagai mana diperlihatkan pada
Tabel 2, digunakan sebagai bahan reduktor
untuk mereduksi nikel oksida. Kandungan
karbon tetap (fixed carbon) dalam batubara
adalah 36,92%, nilai kalor batubara 6047
cal/gr dan zat terbangnya 36,26%, sehingga
batubara yang digunakan dapat digolongkan
sebagai batubara muda. Di Indonesia, sebagian
besar endapan batubara yang ada adalah
batubara muda'®, sehingga pemakaian batubara
muda pada penelitian ini akan memberikan
dampak yang baik bagi upaya untuk membantu
pemanfaatan batubara Indonesia.

Tabel 2. Komposisi batubara sebagai reduktor

Komponen Komposisi
Zat Terbang (%) 36,26
Abu (%) 14,39
Karbon Tetap (%) 36,92
S (%) 30,91
Moisture (%) 14,4
Nilai Kalor (Cal/g) 6047

Bahan baku lainnya yang digunakan dalam
percobaan adalah Na,SO; p.a. Bahan ini
digunakan sebagai aditif pada proses
pemanggangan reduksi nikel laterit.

Gambar 1 memperlihatkan diagram alir
percobaan untuk meningkatkan kadar nikel
dalam bijih nikel laterit. Percobaan dilakukan
melalui tahapan pembuatan pelet, proses
pemanggangan reduksi dan proses pemisahan
magnet terhadap hasil reduksi yang dihasilkan
dari tahap pemanggangan reduksi.

Pada tahap pembuatan pelet, bijih nikel
laterit dikeringkan dalam oven pada temperatur
100 °C selama 24 jam sehingga diperoleh bijih
nikel laterit dengan kadar air di bawah 5%.
Sebagian bijih kering dianalisis komposisi
kimianya dengan menggunakan AAS (atomic
absorption spectrophotometry), sebagian lagi
dicampur dengan batubara dan Na,SO, untuk
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selanjutnya digerus dengan menggunakan disk
mill sehingga diperoleh campuran bijih,
batubara dan Na,SO4 yang mempunyai ukuran
lebih kecil dari 100 mesh. Penambahan Na,SO,
bertujuan untuk meningkatkan selektifitas Ni
dengan menurunkan kadar komponen yang
tidak diinginkan. Na,SO, akan terurai, natrium
dapat mengikat silikat dan Fe bereaksi dengan
S membentuk FeS. Natrium silikat dan FeS
merupakan komponen bukan magnet yang

terikut menjadi tailing pada pemisahan
magnetik, sehingga selektivitas Ni pada
konsentrat  meningkat. Campuran  nikel

batubara dan zat aditif ini kemudian dibuat
pelet dalam alat pan peletizer. Pelet yang
dihasilkan kemudian dikeringkan dalam udara
terbuka. Setelah itu dipanggang pada
temperatur dan waktu tertentu dalam tungku
mufle. Hasil reduksi dari proses pemanggangan
kemudian digerus dalam vibrating mill untuk
selanjutnya  dicampur dengan air dan

dilewatkan alat pemisah magnet (magnetic
separator) sehingga dihasilkan konsentrat dan
tailing. Komposisi nikel dan besi yang terdapat
dalam konsentrat kemudian dianalisis dengan
AAS, dan persen perolehan nikel atau besi
dalam  konsentrat ditentukan dengan
menggunakan persamaan 1 dan persamaan 2.
berat nikel dalam bonseniralr

% behan ket = et dalam hasiredulia | V08 (1)

terat best dalam kensentrat
Feperalenan best = 3 ot best dalam hastiredukst " (2)

Untuk melihat struktur mikro hasil reduksi,
sebagian dari hasil reduksi dianalisis dengan
mikroskop electron SEM (scanning electron
microscopy), sedangkan senyawa yang
terkandung dianalisis dengan menggunakan alat
XRD (x-ray diffraction).

BIJIH

!

NIKEL —.| PENGERINGAN |
LATERIT

!

BIJTH KERING BATUBARA
| PENGGERUSAN | | PENGGERUSAN |
Na>SO4 .| PENCAMPURAN
PENGGERUSAN
DALAM DISK MILL
| PEMBUATAN PELET |
l ANALISIS
| PROSES REDUKSI DENGAN
AAS/XRD

PENGGGERUSAN DALAM
VIBRATING MILL

KALSIT\lHALUS

ANALISIS DENGAN
AAS/SEM/XRD

AIR > PENCAMPURAN
v
SLURY NIKEL LATERIT
KONSENTRAT <«— | PEMISAHAN L » TAILING
l MAGNET

Gambar 1. Lembar alir percobaan untuk meningkatkan kadar nikel dalam laterit
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3. HASIL DAN DisKuUsI
A. Pengaruh Waktu Pemanggangan Reduksi
terhadap Kadar Ni dan Fe dalam

Konsentrat

Untuk  mempelajari  pengaruh  waktu
pemanggangan reduksi terhadap peningkatan
kadar nikel dan besi dalam konsentrat nikel
laterit, pada penelitian ini dilakukan percobaan
pemanggangan reduksi menggunakan pelet
yang mengandung campuran bijih nikel laterit,
batubara dan Na,SO4. Komposisi batubara
10%, Na,SO4 10% dan temperatur reduksi
1000 °C sebagai variabel tetap dan waktu
sebagai variabel berubah dengan selang waktu
0,5 jam sampai dengan 4 jam. Hasil reduksi
yang terbentuk kemudian dianalisis kandungan
nikel dan besinya dengan AAS, setelah itu hasil
reduksi dilewatkan alat pemisah magnet
sehingga dihasilkan konsentrat nikel, dimana
kadar nikel dan besinya diukur dengan AAS.
Hasil percobaan diperlihatkan oleh tabel 3.

Dari data hasil percobaan pada Tabel 3
dapat dilihat bahwa kadar nikel dalam
konsentrat cenderung lebih tinggi dari pada
kadar nikel dalam hasil reduksi. Demikian juga
kadar besi dalam konsentrat lebih tinggi dari
kadar besi dalam hasil reduksi, akan tetapi
peningkatan waktu pemanggangan reduksi dari
0,5 jam menjadi 4 jam tidak memperlihatkan
pengaruh yang berarti terhadap peningkatan
kandungan nikel dan besi dalam konsentrat.
Disisi lain peningkatan waktu pemanggangan
reduksi dari 0,5 jam menjadi 4 jam
menyebabkan jumlah perolehan nikel dan besi
dalam konsentrat yang dihitung dengan
menggunakan persamaan 1 dan 2 cenderung
menjadi lebih kecil. Hal ini kemungkinan
disebabkan oleh karena jumlah reduktor
batubara yang diperlukan untuk mereduksi
nikel oksida dan besi oksida berkurang dengan
berkembangnya waktu reaksi. Akibatnya
sebagian dari nikel dan besi yang telah
mengalami proses reduksi akan teroksidasi
kembali, dan nikel oksida yang terbentuk
bereaksi dengan magnesium silikat dan terbawa
ke tailing "'°.

B. Pengaruh Temperatur Pemanggangan
Reduksi terhadap Kadar Ni dan Fe
dalam Konsentrat

Percobaan untuk mempelajari  pengaruh
temperatur pemanggangan reduksi terhadap
peningkatan kadar nikel dalam konsentrat,
dilakukan dengan menggunakan pelet yang
mengandung campuran bijih nikel laterit,
batubara dan Na,SO.,.

Tabel 3. Pengaruh waktu reduksi terhadap
kandungan nikel dan besi dalam konsentrat

Waktu Kandungan Kandungan % Perolehan
Reduksi Logam Dalam Logam Dalam Logam Dalam
(Jam) Hasil Reduksi Konsentrat (%0) Konsentrat
(%)
Ni Fe Ni Fe Ni Fe
0,5 1,55 44,89 2,31 55,31 99,01 82,10
1 1,62 52,79 2,26 63,51 96,14 83,29
2 1,54 45,98 2,18 52,68 90,92 73,76
4 1,62 47,54 2,76 61,72 89,73 61,06

Komposisi Na,SO4 10%, batubara 10% dan
waktu reduksi 1 jam ditetapkan sebagai
variabel tetap dan variabel berubah adalah
temperatur pemanggangan reduksi  yang
dilakukan pada rentang temperatur 800 °C
sampai dengan 1100 °C. Hasil percobaan
diperlihatkan pada Tabel 4.

Tabel 4. Pengaruh temperatur pemanggangan
reduksi terhadap kandungan nikel dan besi dalam
konsentrat

Temperatur Kandungan Kandungan % Perolehan
Pemanggangan ~ Logam Dalam Logam Dalam Logam Dalam
Reduksi (° C) Hasil Reduksi Konsentrat Konsentrat
(%) (%)

Ni Fe Ni Fe Ni Fe
800 1,51 43,08 1,67 43,81 97,86 90,13
900 1,46 44,23 1,84 52,08 98,20 91,77
1000 1,62 52,79 2,26 63,51 96,14 83,29
1100 1,60 44,43 3,53 65,91 94,97 63,67

Dari data percobaan pada Tabel 4 dapat
dilihat bahwa kadar nikel dan besi dalam
konsentrat lebih tinggi dari pada kadar nikel
dan besi dalam sampel hasil proses reduksi
pada temperatur 800 °C sampai 1000 °C.
Kenaikan temperatur pemanggangan reduksi
dari 800 °C sampai 1100 °C menyebabkan
kenaikan kadar nikel dan besi dalam
konsentrat. Sedangkan untuk perolehan nikel
dan besi dalam konsentrat, bila temperatur
pemanggangan reduksi dinaikan dari 800 °C
menjadi 900 °C, maka perolehan nikel naik dari
97,86% menjadi 98,20%, akan tetapi kenaikan
temperatur lebih lanjut dari 900 °C menjadi
1100 °C menyebabkan perolehan nikel menjadi
lebih  kecil. Kecenderungan yang sama
didapatkan pada perolehan besi yaitu bila
temperatur pemanggangan reduksi dinaikan
dari dari 800 °C menjadi 900 °C maka
perolehan besi dalam konsentrat meningkat dari
90% menjadi 91,77% dan bila temperatur
pemanggangan reduksi dinaikan dari 900 °C
menjadi 1100 °C maka perolehan besi dalam
konsentrat menjadi  lebih  kecil. Bila
dibandingkan  dengan nikel, penurunan
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perolehan besi dalam konsentrat yang
diakibatkan oleh kenaikan  temperatur
pemanggangan reduksi dari 900 °C menjadi
1100 °C, mempunyai  kecenderungan
penurunan yang relatif lebih besar. Penurunan
jumlah besi dalam konsentrat diduga akibat
terbentuknya fasa FeS sebagaimana dapat
dilihat pada mikro struktur tailing hasil
pengamatan dengan SEM pada Gambar 7 dan
data XRD hasil reduksi pada Gambar 2. Hasil
penelitian ini mempunyai kecenderungan yang
sama dengan data penelitian Li'* yang
menyatakan bahwa terbentuknya fasa trolit
FeS menyebabkan metalisasi besi berkurang
sehingga besi tidak akan masuk ke dalam
konsentrat. Namun bila memperhatikan data
pada Tabel 4 lebih lanjut, dapat dilihat bahwa
kadar nikel dalam konsentrat masih relatif
rendah, hal ini disebabkan oleh karena kadar
besi dalam konsentrat masih tinggi akibat
jumlah belerang yang diperlukan untuk
mengikat besi menjadi FeS masih terlalu kecil,
dimana belerang yang ditambahkan berasal dari
hasil proses penguraian Na,SO,. Pada
percobaan ini penambahan Na,SO,4 baru 10%.
Kemudian menurut hasil penelitian Bunyaku
U7 dikatakan bahwa pada saat proses
pemanggangan reduksi nikel oksida yang
mengandung goethite, akan terjadi reaksi
dehidroksilasi untuk menghasilkan senyawa
spinel yang mengandung nikel oksida dalam
larutan padat sesuai persamaan reaksi berikut:

12(Ni;Fe)0.0H=4(Ni,Fe);0,+6H,0(g)+0x(g) 3)

Senyawa spinel yang terbentuk kemudian
bereaksi dengan belerang dan batubara sesuai
persamaan reaksi 4 sehingga dihasilkan Fe;0,.

2NiFe,04+8,(g)+2,67C=2NiS+1,33Fe;04 +2,67COy, (4)

Hasil pengamatan dengan XRD terhadap hasil
reduksi pada Gambar 2 dan hasil pengamatan
dengan SEM pada Gambar 5 memperkuat
terjadinya reaksi 3 dan 4. Sehingga rendahnya
kadar nikel dalam konsentrat diduga sebagai
akibat dari adanya reaksi 3 dan 4 yang
mendorong terbentuknya senyawa Fe;O4 dan
menyebabkan kadar besi dalam konsentrat
menjadi tinggi.

C. Pengaruh Penambahan Batubara
terhadap Kadar Ni dan Fe dalam
Konsentrat
Percobaan untuk mengamati pengaruh

penambahan batubara terhadap kadar nikel dan

besi dalam konsentrat dipelajari ~ dengan

menggunakan pelet vyang mengandung
campuran bijih nikel laterit, batubara dan
Na,SOq. Komposisi Na,SO4 10%,
pemanggangan reduksi pada temperatur
1000 °C dan waktu pemanggangan selama 1
jam ditetapkan sebagai variabel tetap.
Kandungan batubara dalam pelet divariasikan
dari 5% sampai 20% (variabel berubah). Hasil
percobaan diperlihatkan pada Tabel 5.

Dari data hasil percobaan pada Tabel 5
dapat dilihat bahwa kenaikan kandungan
batubara dalam pelet nikel laterit dari 5%
menjadi 15 % tidak memberikan pengaruh yang
berarti terhadap kenaikan kadar nikel dalam
konsentrat. Akan tetapi apabila kandungan
batubara dalam pelet dinaikkan menjadi 20%
maka kadar nikel dalam konsentrat naik
menjadi 5,20%, dan perolehan nikel serta besi
dalam konsentrat turun masing-masing menjadi
30,17% dan 26,14%. Hal ini disebabkan
karena dengan meningkatnya kandungan
batubara maka kandungan silikat yang berasal
dari batubara dalam hasil reduksi juga
meningkat.  Peningkatan = kadar  silikat
mendorong terbentuknya fasa
Na;MgAI(SiOy),, fosterite dan fasa Fe,SiO4
sebagaimana diperlihatkan oleh data difraksi
sinar-x pengaruh penambahan batubara pada
Gambar 3. Bila hasil penelitian ini
dibandingkan dengan hasil penelitian Foster
dan kawan kawan!'”, maka adanya fasa
Na;MgAI(SiO,), menyebabkan sebagian dari
nikel masuk ke dalam struktur Na;MgAI(SiOy),
sehingga perolehan nikel dalam konsentrat
menjadi rendah. Hasil pengamatan dengan
SEM terhadap tailing pada Gambar 7
memperkuat dugaan ini dimana sebagian nikel
dan besi yang mempunyai ukuran butir kecil
terperangkap dalam struktur Na;MgAI(SiOy),.

Tabel 5. Pengaruh penambahan batubara terhadap
kadar nikel dan besi dalam konsentrat

Batubara Kandungan Kandungan % Perolehan

Dalam Logam Dalam Logam Dalam Logam Dalam
Pelet (%) Hasil Reduksi Konsentrat Konsentrat

(%) (%)

Ni Fe Ni Fe Ni Fe

5 1,72 52,15 1,92 58,20 98,90 98,72

10 1,62 52,79 2,26 63,51 96,14 83,29

15 1,62 51,07 1,97 59,01 96,32 91,16

20 1,67 23,16 5,20 62,40 30,17 26,14

D. Pengaruh Penambahan Na,SO, terhadap
Kadar Ni dan Fe dalam Konsentrat
Percobaan untuk mempelajari pengaruh

penambahan Na,SO, terhadap kandungan nikel

dan besi dalam konsentrat, dipelajari dengan
menggunakan pelet bijih nikel laterit kadar
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rendah. Komposisi batubara 10%, temperatur
pemanggangan reduksi 1000 °C dan waktu
pemanggangan reduksi 1 jam ditetapkan
sebagai variabel tetap, sedangkan kandungan
Na,SO, sebagai variabel berubah dan
divariasikan dari 5% sampai dengan 20%. Hasil
pemanggangan reduksi kemudian dicampur
dengan air dan digiling dalam vibrating mill,
untuk selanjutnya dilewatkan pada alat pemisah
magnet. Kadar nikel dan besi dalam konsentrat
hasil proses pemisahan magnet diperlihatkan
pada Tabel 6.

Tabel 6. Pengaruh penambahan Na,SO, terhadap
kadar nikel dan besi dalam konsentrat

Na,SO, Kandungan Kandungan % Perolehan
Dalam Pelet Logam Dalam Logam Dalam Logam Dalam
(%) Hasil Reduksi Konsentrat Konsentrat
(%) (%)
Ni Fe Ni Fe Ni Fe
5 1,74 21,99 2,29 29,97 52,73 54,61
10 1,62 52,79 2,26 63,51 96,14 83,29
15 1,54 18,51 5,44 45,79 60,16 42,06
20 1,67 20,23 1028 66,57 64,70 34,66

Dari data hasil percobaan pada Tabel 6 dapat
dilihat bahwa kadar nikel dan besi dalam

konsentrat lebih besar dari kadar nikel dan besi
dalam hasil reduksi, kemudian kadar nikel
dalam konsentrat meningkat apabila kandungan
Na,SO, dalam pelet dinaikan dari 5% menjadi
20%. Kandungan nikel tertinggi dalam
konsentrat, dicapai pada penambahan 20%
Na,SO,. Meningkatnya kandungan nikel dalam
konsentrat disebabkan oleh terjadinya reaksi
pembentukan FeS yang menyebabkan besi
terbawa ke dalam tailing dan kadar nikel dalam
konsentrat menjadi naik'”, disamping itu,
penambahan Na,SO; juga menyebabkan
kinetika reduksi bijih nikel laterit berlangsung
lebih baik sehingga pelepasan besi dan nikel
dari mineralnya menjadi kondusif ',

E. Pengaruh Temperatur terhadap
Perubahan Fasa Nikel Laterit

Untuk mempelajari  pengaruh  temperatur
terhadap perubahan fasa nikel laterit, hasil
reduksi yang dihasilkan dari  proses
pemanggangan reduksi pada temperatur
800 °C, 900 °C, 1000 °C dan 1100 °C
dianalisis dengan menggunakan XRD, hasilnya
ditampilkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Pola difraksi sinar x kalsin hasil reduksi pada temperatur (°C); (a) 800, (b) 900, (c) 1000, dan (d) 1100.
- ] Fe;0y4 : @ NasMgAI(SiOy), : ¥ Na,S : @ Fe,Si0, : * FeS; # B FeNi; # Na,O; ® Kamacite (Fe,Ni)
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Gambar 3. Pola difraksi sinar-x untuk hasil reduksi hasil proses pemanggangan reduksi pada temperatur 1000 °C
selama 1 jam, masing masing untuk kandungan batubara; (a) 5 %, dan (b) 20 %. #p FeNi ; @ Na;MgAI(SiO,); ;
@ Fe,Si0, ; (-] Fe;04; * FeS ; @ Mg,SiO,; ® kamacite (Fe,Ni)
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Gambar 4. Pola difraksi sinar-x dari hasil reduksi pada temperatur 1000 °C yang mengandung Na,SO, sebesar; (a) 5
% dan (b) 20 %. o Fe;0, ; 8 NazMgAI(SiOy), ; ® Fe,SiO, ; * FeS ; @ FeNi (Kamacite) ; * Mg,SiO,

F. Pengaruh Penambahan Batubara

terhadap Perubahan Fasa
Untuk mempelajari pengaruh penambahan
batubara terhadap perubahan fasa nikel laterit,
hasil reduksi yang dihasilkan dari proses
pemanggangan reduksi, masing masing untuk
kandungan batubara 5% dan 20% dianalisis
dengan  menggunakan  XRD,  hasilnya
ditampilkan pada Gambar 3.

Dari data pola difraksi sinar-x pada Gambar
3 dapat dilihat bahwa fasa-fasa yang terbentuk
dari hasil pemanggangan reduksi bijih nikel
laterit dengan penambahan 5% batubara dan
10%  batubara adalah taenit P(Fe,Ni),
Na;MgAI(SiOy), , Fe,SiOy, Fe;0,4, FeS, fosterit
Mg,SiO, dan kamacite (Fe,Ni). Kenaikan
kandungan batubara dalam campuran pelet
nikel laterit dari 5% menjadi 20%
menyebabkan intensitas fasa fosterit Mg,SiO,
dan fasa Fe,SiO, meningkat. Hal ini

kemungkinan disebabkan oleh meningkatnya
kandungan silikat yang berasal dari batubara.

G. Pengaruh Penambahan Na,SO, terhadap

Perubahan Fasa

Untuk mempelajari pengaruh penambahan
Na,SO, terhadap perubahan fasa nikel laterit,
hasil reduksi yang dihasilkan dari proses
pemanggangan reduksi, masing masing untuk
kandungan Na,SO; 5% dan 20% dianalisis
dengan  menggunakan ~ XRD,  hasilnya
ditampilkan pada Gambar 4. Dari gambar ini
dapat dilihat penambahan Na,SO, ke dalam
bijih  laterit menyebabkan  peningkatan
intensitas fasa FeS dan penurunan intensitas
fasa Fe,SiO, dan Fe;O4 Fasa FeS yang
terbentuk merupakan hasil reaksi antara besi
dengan belerang, sebagaimana dikemukakan
pada hasil penelitian Man Jiang!” yang telah
melakukan penelitian untuk mempelajari
pengaruh Na,SO, terhadap proses reduksi bijih
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nikel laterit. Dari hasil  penelitiannya
diinformasikan bahwa pada saat campuran bijih
nikel laterit dan Na,SO, dipanaskan maka,
Na,SO, terurai menjadi Na,O, Na,S dan S.
Belerang yang terbentuk kemudian akan
bereaksi dengan besi membentuk FeS,
sedangkan Na,O akan bereaksi dengan silikat
membentuk senyawa natrium silikat yang
mempunyai titik leleh rendah. Adanya fasa FeS
dan natrium silikat yang mempunyai titik leleh
rendah akan melarutkan partikel-partikel logam
dan mempercepat proses perpindahan masa
partikel logam sehingga memacu pertumbuhan
pertumbuhan partikel logam. Terbentuknya
ukuran partikel logam yang relatif besar akan
mempermudah proses peningkatan kadar logam
dengan alat pemisah magnet.

H. Struktur Mikro Hasil Reduksi dari Hasil
Pemanggangan Reduksi Bijih  Nikel
Laterit Kadar Rendah

Gambar 5 memperlihatkan struktur mikro hasil

reduksi dari hasil pemanggangan reduksi pelet

bijih nikel laterit yang telah diberi batubara dan

Na,SO,, dimana proses pemanggangan reduksi

dilakukan pada temperatur 1000 °C selama 4

jam.

Dari distribusi unsur yang terdapat pada hasil
reduksi hasil proses pemanggangan reduksi
dapat dilihat bahwa nikel berada bersama-sama
dengan besi membentuk fasa kamacite (Fe,Ni),
kemudian sebagian besi berikatan dengan
oksigen membentuk Fe;O4, sedangkan silikat
bersama sama dengan natrium, aluminium dan
oksigen membentuk senyawa Na;MgAIl(SiOy),
sebagaimana diperlihatkan oleh hasil analisis
hasil reduksi dengan XRD pada Gambar 2
sampai dengan Gambar 4. Kemudian dari
distribusi unsur juga dapat dilihat bahwa
sebagian dari besi berikatan dengan belerang
membentuk fasa FeS. Keberadaan fasa FeS
juga didukung oleh data XRD hasil reduksi
pada Gambar 2 dan Gambar 4. Fasa FeS yang
terbentuk merupakan hasil reaksi antara besi
dengan unsur belerang yang berasal dari
Na,SO,, dan terbentuknya fasa FeS akan
menginisiasi terbentuknya agregate partikel
besi dan nikel yang akan mempermudah proses
pemisahan dengan magnet!'®, Dari Gambar 5
juga dapat dilihat bahwa natrium, silikon,
aluminium dan oksigen berada bersama-sama
membentuk fasa Na;MgAI(SiO,), sebagaimana
diperlihatkan oleh data hasil analisis hasil
reduksi dengan XRD.

(@)

Gambar 5. (a) SEM Image hasil reduksi hasil pemangangan reduksi campuran nikel laterit, batubara dan Na2SO4
pada temperatur 1000 °C selama 4 jam; (b) Distribusi oksigen dalam hasil reduksi; (c¢) Distribusi natrium; (d)
Distribusi aluminium; (e) Distribusi silikon; (f) Distribusi belerang; (g) Distribusi khrom, (h) Distribusi besi; dan (i)
Distribusi nikel
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Untuk mengetahui struktur mikro konsentrat
yang dihasilkan dari proses pemisahan magnet,
dilakukan analisis terhadap konsentrat yang
dihasilkan  dengan  menggunakan SEM.
Hasilnya diperlihatkan pada Gambar 6. Dari
gambar ini dapat dilihat bahwa besi dan nikel
berada bersama sama membentuk fasa
kamacite (FeNi). Kemudian sebagian dari besi
bersama sama dengan belerang membentuk

ikatan FeS. Disamping besi dan nikel, dalam
konsentrat juga masih mengandung unsur
silikon, aluminium, belerang dan krom.
Keberadaan unsur-unsur ini dalam konsentrat
telah menyebabkan kandungan nikel dalam
konsentrat menjadi rendah.

Fe K

Gambar 6. (a) Struktur mikro konsentrat hasil proses pemisahan dengan magnet; (b) Distribusi aluminium pada
konsentrat nikel; (c¢) Distribusi silikon pada konsentrat nikel; (d) Distribusi khrom pada konsentrat nikel; (e)
Distribusi belerang pada konsentrat nikel; (f) Distribusi nikel pada konsentrat nikel; (g) Distribusi besi pada

konsentrat nikel
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30 ym Ni

®
Gambar 7. (a) Struktur mikro hasil SEM dari tailing hasil proses pemisahan magnet; (b) Distribusi oksigen dalam
tailing; (c) Distribusi natrium dalam tailing; (d) Distribusi magnesium dalam tailing; (e) Distribusi aluminium
dalam tailing; (f) Distribusi silikon dalam tailing; (g) Distribusi belerang dalam tailing; (h) Distribusi besi dalam
tailing; (i) Distribusi nikel dalam tailing
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4. KESIMPULAN

Dari studi peningkatan kadar nikel dalam
bijih nikel Ilaterit jenis limonit dengan
membuat pelet dari campuran bijih nikel laterit
jenis limonit, batubara dan Na,SO, dapat
disimpulkan kadar nikel dalam bijih nikel
laterit kadar rendah jenis  limonit dapat
ditingkatkan dengan cara membuat pelet dari
campuran bijih nikel laterit kadar rendah, bahan
reduktor batubara dan bahan aditif Na,SO,,
kemudian dilanjutkan dengan  proses
pemanggangan reduksi pelet dan melewatkan
kalsin  yang  dihasikan  dari  proses
pemanggangan reduksi kedalam alat pemisahan
magnet sehingga diperoleh konsentrat nikel.
Kadar nikel dalam konsentrat nikel dipengaruhi
oleh temperatur pemanggangan reduksi, jumlah
batubara yang ditambahkan kedalam campuran
pelet nikel laterit, dan jumlah Na,SO, yang
ditambahkan kedalam campuran pelet nikel
laterit. Kenaikan waktu pemanggangan reduksi
dari 0,5 jam menjadi 4 jam tidak memberikan
pengaruh yang berarti terhadap kenaikan kadar
nikel dalam konsentrat. Temperatur
pemanggangan reduksi mempengaruhi
kandungan nikel dalam konsentrat. Kandungan
nikel dalam konsetrat tertinggi sebesar 3,53%
diperoleh pada temperatur pemanggangan
reduksi 1100 °C dan terendah sebesar 1,67%
pada 800 °C. Penambahan batubara dalam
reduksi mempengaruhi kandungan nikel dalam
konsentrat. Kandungan nikel dalam konsentrat
yang tertinggi diperoleh pada penambahan
batubara 20% sebesar 5,2% dan terendah
sebesar 1,92% pada penambahan 5% batubara.
Penambahan  Na,SO, dalam  reduksi
mempengaruhi  kandungan  nikel  dalam
konsentrat. Kandungan nikel dalam konsentrat
yang tertinggi diperoleh pada penambahan
Na,SO; 20% sebesar 10,28% dan terendah
sebesar 2,26% pada penambahan 10% Na,SO,.
Kadar nikel tertingi diperoleh pada konsentrat
hasil pemanggangan reduksi pelet yang
mengandung 10 % batubara dan 20 % Na,SO,
yang dipanggang pada teperatur 1000 °C
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Abstract

Write your abstract here.

Keywords: keywords contain three to five words/phrases separated with coma.

1. PENDAHULUAN

Gaya selingkung ini dibuat sebagai panduan
penulis membuat naskah. Panduan ini tersedia
secara  on-line di  panduan  penulis.
http://ejurnalmaterialmetalurgi.com/index.php/m
etalurgi/about/submissions#authorGuidelines.
Penulis diperbolehkan untuk memodifikasi
panduan ini untuk tujuan penyerahan naskah.

2. TATA KELOLA NASKAH

Penulis yang berminat menyumbangkan hasil
karyanya untuk dimuat di dalam majalah
Metalurgi, diharuskan mengirim naskah asli
dalam bentuk final dalam bentuk (doc, docx),
disertai dengan pernyataan bahwa naskah
tersebut belum pernah diterbitkan atau sedang
menunggu penerbitannya dalam media tertulis
manapun. Naskah ditulis dalam bahasa
Indonesia atau bahasa inggris dan diserahkan
melalui online. Penulis diharuskan untuk log-in
untuk dapat menyerahkan naskah. Registrasi
online tidak dipungut biaya.

A. Perangkat Lunak Word

Penulis diminta mencantumkan nama tanpa
gelar, afiliasi kedudukan dan alamat emailnya
setelah judul karya tulisnya, dan ditulis dengan
Times New Roman (TNR), jarak 1 spasi, font
12.Naskah terdiri dari tidak lebih dari 2.000 kata
dan naskah tidak lebih dari 10 halaman termasuk

gambar dan tabel. Naskah ditulis dengan
menggunakan perangkat lunak Microsoft Office
(.doc/docx) atau Open Office (.odt). Naskah
disiapkan dengan menggunakan dokumen A4
(21cm x 29.7 cm) mengggunakan 2.5 cm untuk
batas dalam dan 2 cm untuk batas atas, bawah
dan luar. Tidak perlu untuk membuat nomor,
karena akan diatur kembali dalam proses pra
cetak.

B. Format Penulisan

Judul dan intisari ditulis dalam satu kolom
sedangkan tulisan utama ditulis dengan
menggunakan 2 kolom. Judul tidak lebih dari 15
kata, Title case, small caps, centerd, bold, tipe
Times new Roman, font ukuran 16 dan spasi
tunggal.

Abstrak ditulis sebanyak dengan
menggunakan font 10 TNR, Spasi tunggal, tidak
lebih dari 300 kata. Kata kunci dibuat justified,
10 TNR, spasi tunggal. Tulisan utama ditulis
dengan menggunakan 1 kolom, baris pertama
indent 5 mm. Teks utama dibuat dalam 2 kolom
dengan margin dalam 1 cm, justified, 11 TNR,
dan spasi tunggal.

C. Heading Section
Heading sectiondibuat 4 tingkatan. Level
Stidak diperkenankan.



1. Kepala Seksi 1
Heading level 1 ditulis dalamtitle case, small
caps, left aligned, bold, 14 TNR, single spaced,
and Roman numbered diakhiri oleh titik.
2. Heading Level 2
Heading 2 ditulis dalam title case, left
aligned, bold, 11 TNR, single spaced, Capital
numbered diakhiri oleh titik.
3. Heading Level 3
Heading 3: ditulis dalam title case, left
aligned, italic, 11 TNR, single spaced, numbered
by number diikuti oleh titik.
1. Heading level 4
Heading 4 tidak direkomendasikan, bila
diperlukan  format sebagai berikut:
sentence case, left indent 5 mm, hanging
indent 5 mm, italic, 11 TNR, single
spaced, numbered dengan titik.
2. Heading Level 5
Level 5 tidak diperkenankan.

3. STRUKTUR PENULISAN

Naskah harus dimulai dengan judul, abstrak,
kata kunci, dan teks wutama terdiri atas,
Pendahuluan, Prosedur Percobaan, Hasil dan
Pembahasan, dan Kesimpulan; dan diikuti oleh
Ucapan Terima Kasih dan Daftar Pustaka.
Dalam bahasa Inggris teks terdiri atas:
Introduction, Method/Material, Result and
Discussion, and Conclusion; followed by
acknowledgement and References.

D. Judul

Judul naskah harus padat dan informatif.
Hindari  singkatan dan  formula  jika
memungkinkan. Judul dapat mengungkapkan
kebenaran ilmiah dengan bahasa ilmiah yang
logis atau memiliki landasan berpikir yang
masuk akal dan betul. Nama penulis tidak perlu
untuk mengikutsertakan jabatan.

E. Intisari

Abstrak ditulis dengan menggunakan font 10
TNR, Spasi tunggal, tidak lebih dari 300 kata.
Intisari dibuat padat, factual, dan harus
menggambarkan secara umum isi dari naskah.
Hindari daftar pustaka dalam pembuatan intisari.
Terkadang intisari ditampilkan tersendiri oleh
karena itu harus dapat berdiri sendiri. Hindari
singkatan yang tidak umum, akan tetapi jika
diperlukan maka singkatan tersebut harus
didefinisikan terlebih dahulu.

F. Kata Kunci

Kata kunci harus menghindari kata umum
dan makna jamak dapat disandingkan dengan
singkatan: hanya singkatan yang sudah umum

dan diterima yang dapat ditampilkan. Kata kunci
digunakan dalam proses indeks.

G. Pendahuluan

Memberikan pernyataan mengenai tujuan
dari aktivitas/pekerjaan dan memberikan latar
belakang yang relevan dengan
aktivitas/pekerjaan yang dinyatakan dalam
naskah. Pendahuluan menjelaskan bagaimana
penulis menyelesaikan masalah dan menjelaskan
secara jelas tujuan dari kajian yang dilakukan.
Pendahuluan harus diawali dengan satu
gejala/topik/bidang/subjek yang menjadi
perhatian. Pendahuluan juga harus menyatakan
pentingnya penelitian disertai informasi awal
sebagai pendukung.

H. Prosedur Pecobaan

Penggunaan metode ilmiah sesui dengan
jenis  penelitian  (eksploratif,  deskriptif,
korelasional, dan eksplanatori) yang
dilaksanakan dan dijelaskan secara argumentatif.
Penggunaan metode penelitian kualitatif, konsep,
model, informan, proses ieterasi, teknik sintesis
pla data yang digunakan bersifat informatif
secara ilmiah.

I. Hasil dan Diskusi

Hasil berupa data primer temuan (bentuk kata
dan angka) disajikan secara sistematik dan
informatif (tabel, gambar, dan narasi) serta dapat
dipertanggungjawabkan dan absah. Hasil
ditafsirkan, dibandingkan, dikontraskan dengan
hasil lain yang sejenis, atau kontribusi penulis
terlihat secara nyata.

J. Kesimpulan

Keterbatasan temuan/kesimpulan dinyatakan
dengan lugas. Kesimpulah telah menjawab
pernyataan penelitian. Terdapat pernyataan
bahwa kesimpulan penelitian bersifat final atau
sementara.

K. Ucapan Terima Kasih

Apabila penelitian/pengkajian/tinjauan ilmiah
didanai oleh sponsor, maka pihak sponsor harus
mengijinkan publikasi ilmiah serta telah
diberikan pengakuan.

4. PERSIAPAN NASKAH

L. Gambar

Gambar sebisa mungkin dalam format
grayscaledan jika disajikan dalam warna, harus
dapat dibaca ketika dicetak dalam grayscale.
Penyajian gambar dalam warna  harus



merupakan gambar dengan kualitas minimum
300 dpi dengan tipe warna RGB.

Caption dalam bentuk nomor (numbered)
dengan ukuran huruf 9 TNR dan spasi tunggal.
Judul gambar menggambarkan secara jelas
gambar yang diberikan.

Usahakan teks didalam gambar seminimum
mungkin akan tetapi jelaskan semua simbol dan
singkatan yang digunakan dalam teks atau
catatan tersendiri. Semua huruf dan simbol harus
dapat dibaca dengan jelas dan mempunyai
ukuran proporsional. Ukuran normal huruf atau
simbol dalam gambar normal 7 pt dan tidak
lebih kecil dai 6 pt. Gambar harus dijelaskan
dengan jelas dalam paragraf berikutnya.

Untuk tujuan editing, gambar dengan kualitas
tinggi sangat diperlukan (>300 dpi). Usahakan
dalam pembahasan gambar tidak memberikan
pernyataan “gambar diatas” atau ‘“‘gambar
dibawah” hal ini dikarenakan dalam proses
editing tata letak akan diatur kemudian.

Tabel 1.Table Caption

Diharapkan tidak membuat kotak pada gambar
dikecualikan untuk grafik.
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Figure 1. Figure caption

M. Tabel

Nomor tabel disajikan berurutan sesuai
dengan urutan penampilan di teks. Hindari garis
batas samping. Letakan catatan kaki dibawah
setelah tabel dibuat. Pastikan bahwa tabel dan
data yang disajikan tidak merupakan duplikasi
dari hasil yang telah disajikan pada artikel lain.

Parameter Unit
Massa, mg 1 (kg)
Reducer, ¢ 1,81(Ns/m)*®

Stiffness, kg

22.739,57(N/m)°

footnote*footnote

N. Rumus, Persamaan Matematika dan

Reaksi Kimia

Persamaan matematika, rumus, dan reaksi
kimia harus dapat ditulis dengan jelas, dibuat
urut dengan nomor, diikuti oleh informasi yang
diperlukan dan menjelaskan persamaan, rumus,
atau reaksi kimia tersebut. Persamaan
matematika, rumus dan reaksi kimia disajikan
terpisah dari teks.

fx)=ay+ Zw (an + b, sinnLﬂ) (1)
n=1

dimana f (x) merupakan notasi penjelasan, a,
merupakan notasi penjelasan,dan seterusnya.

O. Pembuatan Daftar Pustaka

Pembuatan referensi  direkomendasaikan
menggunakan software pengelolaan daftar
pustaka seperti Endnote atau Mendelay dalam
bentuk IEEE style. Daftar pustaka disajikan
diakhir naskah dan diberikan penomoran sesuai
dengan urutan kemunculan dalam teks. Penulis
harus memastikan setiap daftar pustaka yang
erdapat pada daftar pustaka dan teks muncul.
Nama penulis dapat diacu dengan memastikan
bahwa tetap dicantumkan dalam daftar pustaka.
Wikipedia, personal blog, atau laman non ilmiah

tidak diijinkan untuk ditampilkan dalam naskah.
Daftar pustaka utama harus 80% daru terbitan 5
tahun kebelakang. Dengan mengutamakan
keterbaruan.

Ada dua macam tipe daftar pustaka yaitu
elektronik dan non elektronik. Beberapa contoh
format tepat untuk beberapa jenis daftar pustaka:

e Buku: Penulis, Judul. edisi, editor , Kota,
negara: Penerbit, tahun, halaman. [1]

* Bagian buku: Penulis, “Judul”, dalamBuku,
edisi, editor, Kota, Negara: Penerbit, tahun,
Halaman. [2]

o Terbitan berkala: Penulis, “Judul”, Journal,
volume (issue),pages, month, year. [3], [4],
[5]

* Prosiding:Penulis, “Judul”,
dalamProceeding, tahun, halaman. [6]

* Tulisan yang tidak diterbitkan: Penulis,
“Judul”, disajikan dalam Judul seminar/,
Kota, Negara, Tahun. [7]

* Paten atau standar: Pengarang, “Judul”,
nomor paten, bulanhari, tahun. [8]

* Laporan Teknis: Pengarang, “Judul”,
Perusahaan, Kota, negara, Laporan Teknis,
Bulan, tahun. [9]



Tiga jenis informasi yang dibutuhkan untuk
melengkapi daftar pustaka

Three pieces of information are required to
complete each reference from electronics
sources: 1) protocol or service; 2) location
where the item is to be found; and 3) item to be
retrieved. Sample of correct formats for
electronics source references are as follows:

* Book: Author. (year, month day). Title.
(edition) [Type of medium]. volume (issue).
Available: site/path/file. [10]

* Periodical: Author. (year, month). Title.
Journal. [Type of medium]. volume (issue),
pages. Available: site/path/file. [11]

* Papers presented at conferences: Author.
(year, month). Title. Presented at
Conference title. [Type of Medium].
Available: site/path/file. [12]

* Reports andhandbooks: Author. (year,
month). Title. Company. City, State or
Country. [Type of Medium]. Available:
site/path/file. [13]

P. Header, Footer, and Hyperlink
Catatan kaki dan dan nomor akan
dihilangkan. Semua hypertext links dan section
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