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Pengaruh Aditif Dalam Larutan Watts Buffer Sitrat Terhadap Karakteristik Deposit Nikel Pada Proses
Pelapisan Baja Karbon Rendah

Metalurgi, Vol 31 No. 3 Desember 2016

Penelitian mengenai substitusi asam borat dalam larutan Watts untuk elektroplating nikel telah dilakukan
dengan mempergunakan asam sitrat. Nikel didepositkan pada baja karbon rendah dengan metode
elektroplating pada suhu 50 °C, pH 4, dan rapat arus 0,17A/cm” selama 5 menit. Aditif yang digunakan untuk
menghasilkan deposit bright nickel adalah natrium lauril sulfat sebagai surfaktan, saccharin dan 2-butyne-
1,4-diol sebagai brightener. Hasil penelitian menunjukkan buffer sitrat dalam larutan Watts meningkatkan
kekerasan deposit nikel sampai 431+9 VHN, deposit cenderung lebih getas dan menghasilkan porositas.
Natrium lauril sulfat 0,08 g/L efektif dapat menghilangkan porositas, sedikit meningkatkan kekerasan deposit
menjadi 48244 VHN dan cenderung menjadi lebih ulet. Sinergi saccharin dan 2-butyne-1,4-diol (1,5 : 0,15
g/L) sebagai brightener menghasilkan permukaan yang bright dan meningkatkan kekerasannya lagi sampai
587+6 VHN. Daya rekat deposit nikel pada baja karbon rendah relatif kuat yang telah dibuktikan dengan
melakukan bend test. Penggunaan brightener dapat berperan juga sebagai grain refinement pada proses
pelapisan ini yang ditunjukkan oleh hasil pengamatan morfologi permukaan deposit, dimana butir yang
diamati lebih halus bila dibandingkan dengan hasil pelapisan tanpa brightener. Ketebalan deposit yang
dihasilkan belum dapat sepenuhnya berada dalam kondisi yang homogen, dimana tebal pada bagian tengah
adalah 6,8 — 11 um dan pada bagian tepi adalah 12 — 33 pm.

Kata Kunci: Lapis listrik nikel, larutan Watts, elektrolit asam borat, elektrolit asam sitrat

The Influence of Additive on Watts Buffer Sitrate Solution to The Nickel Deposition Characteristic on Low
Carbon Steel Plating Process

Research on the substitution of boric acid with citric acid in Watts electrolyte for nickel electroplating on low
carbon steel has been conducted. Nickel was deposited on low carbon steel by electroplating method at
50 °C, pH 4, and the current density 0,174 / cm2 for 5 minutes. The additives that used to produce a bright
nickel deposit are sodium lauryl sulfate as a surfactant, saccharin and 2-butyne-1,4- diol as a brightener.
The results showed Watts citrate buffer solution can increase the hardness of nickel deposits up to 431 £ 9
VHN, deposits tend to be more brittle and generate porosity. Lauryl sulfate 0.08 g / L can effectively
eliminate porosity, slightly increase the hardness of the deposit be 482 + 4 VHN and tend to be more
resilient. Synergies saccharin and 2-butyne-1,4-diol (1.5 to 0.15 g/L) as the brightener produces bright
surface and harden up to 587 + 6 VHN. Adhesion to deposit nickel on low carbon steel is relative strong
which has been proved by performing bend test. The use of brightener can play a role as well as grain
refinement in the coating process. It is shown by the results of morphological observation surface of nickel
deposit that deposit grains with brightener is finer than without brightener. The thickness of deposit can not
Sfully be homogeneous which the middle area is thicker 6.8 to 11 um than the edge 12-33 um.

Keywords: Nickel electroplating, Watts solution, boric acid electrolyte, citric acid electrolyte
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Penelitian Dan Analisis Metalurgi Pada Cacat Permukaan Lubang Utama Dari Komponen Paduan
Aluminium Hasil Permesinan Untuk Bagian Sayap Pesawat Terbang (Aileron)

Metalurgi, Vol 31 No. 3 Desember 2016

Sebuah aileron block hasil proses permesinan dilaporkan memperlihatkan sejumlah sumuran pada dinding
bagian dalam dari lubang utama setelah diberi proses anodisasi sulfurik. Aileron block yang cacat tersebut
terbuat dari paduan aluminium AA 2618 hasil proses tempa dan dirancang untuk mengakomodasi pergerakan
komponen-komponen di dalamnya yang terhubung dengan suatu mekanisme sehingga memungkinkan terjadi
gerakan pada aileron di bagian sayap pesawat terbang. Untuk menentukan jenis dan faktor-faktor yang
mungkin telah menyebabkan terjadinya cacat permukaan pada bagian lubang utama dari aileron block
tersebut, maka diperlukan untuk melakukan pengujian dan analisis metalurgi. Sejumlah benda uji disiapkan
untuk pengujian laboratoriumya itu terdiri dari uji makroskopik, analisa komposisi kimia, uji metalografi, uji
kekerasan dan uji SEM (scanning electron microscopy) yang dilengkapi dengan analisa EDS (energy
dispersive spectroscopy). Hasil pengujian dan analisis metalurgi yang diperoleh menunjukkan bahwa cacat
permukaan yang terjadi pada dinding bagian lubang utama aileron block tersebut utamanya dipengaruhi oleh
pembentukan endapan partikel (presipitat) berukuran besar di dalam matrik fasa aluminium aileron block
tersebut. Pembentukan partikel/presipitat yang besar tersebut telah menurunkan ikatan koherensi dengan
matrik fasa aluminium dan mengakibatkan pertikel tersebut mudah terlepas dari permukaan selama proses
permesinan dan membentuk/meninggalkan sejumlah lubang sumuran di sana.

Kata Kunci: Aileron block, paduan aluminium AA 2618 hasil tempa, cacat permukaan, presipitat, sumuran
Metallurgical Assesment of Main Bore Surface Defect of A Machined Aluminum Alloy Aileron Block

A newly machined aileron block was reportedly exhibiting several pits on its particular main bore area after
it has been subjected to sulfuric anodizing process. This defective machined aileron block was made of
aluminum alloy AA 2618 forging, designed to accommodate some moving parts internally and connected to a
mechanism that may allow the movement of aircraft aileron. In order to determine type and factors that may
have caused the occurrence of surface defect on the main bore area of the machined aileron block, it was
considered to perform a metallurgical assessment. A number of specimens were prepared for laboratory
examinations which included macroscopic examination, chemical composition analysis, metallographic
examination, hardness test and SEM (scanning electron microscopy) examination equipped with EDS
(energy dispersive spectroscopy) analysis. Results of the metallurgical assessment obtained show that the
surface defect occurred on the main bore area of the machined aileron block is mainly influenced by the
presence of large precipitates in the aluminum matrix phase of the aileron block material. Formation of these
large precipitates may have reduced their coherency with the matrix phase of the aluminum alloy and hence
could easily detach them from the surface during machining and formed several abandoned pits thereon.

Keywords: Aileron block, aluminum alloy AA 2618 forging, surface defect, precipitates, abandoned pits
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Struktur Mikro, Sifat Mekanik, Dan Ketahanan Korosi Paduan Mg-Zn-Ca Yang Dihasilkan Melalui Proses
Metalurgi Serbuk

Metalurgi, Vol 31 No. 3 Desember 2016

Magnesium (Mg), dengan kemampuan mampu luruh dan biokompatibilitas, merupakan salah satu logam
yang kini dikembangkan sebagai material implan mampu luruh. Namun, penggunaan Mg dalam aplikasi
biomedis masih terkendala kekuatan dan ketahanan korosi yang rendah. Pada penelitian kali ini proses
metalurgi serbuk dipilih untuk membuat paduan Mg-3Zn-1Ca, Mg-29Zn-1Ca, and Mg-53Zn-4.3Ca (dalam
%pberat) dengan variasi waktu tahan sintering lima jam dan sepuluh jam. Karakterisasi struktur mikro paduan
Mg dilakukan dengan menggunakan SEM (scanning electron microscope) dan juga XRD (x-ray diffraction).
Pengujian kuat tekan dilakukan untuk mengetahui nilai kekuatan paduan sedangkan ketahanan korosi
dianalisis dengan menggunakan pengujian elektrokimia.  Waktu tahan sinfering selama 10 jam
meningkatkan kekuatan mekanik namun menurunkan ketahanan korosi paduan. Laju korosi yang terbaik
(0,32 mmpy) ditunjukkan oleh paduan Mg-29Zn-1Ca dan Mg-53Zn-4Ca dengan waktu tahan lima jam. Oleh
karena itu, waktu tahan sintering yang optimum adalah lima jam untuk menghasilkan paduan Mg-Zn-Ca
untuk material implan.

Kata Kunci: Paduan Mg-Zn-Ca, metalurgi serbuk, waktu tahan sinter, implan mampu luruh
Microstructure, Mechanical And Corrosion Properties of Mg-Zn-Ca Alloy via Powder Metallurgy

Magnesium (Mg), known for its biodegradable and biocompatible properties, currently is being developed
for biodegradable implant material. Unfortunately, application of Mg in biomedical devices was limited due
to its low mechanical strength and low corrosion resistance. In this study, powder metallurgy was selected
to process Mg-3Zn-1Ca, Mg-29Zn-1Ca, and Mg-53Zn-4.3Ca (in weight%) alloys. Holding time of sintering
were varied for five and ten hours. Microstructure of Mg alloy was characterized by SEM (scanning electron
microscope) and also XRD (x-ray diffraction). Compression testing was done to show the mechanical
strength of Mg alloy, while corrosion resistance was examined through electrochemical testing. This study
showed that ten hours of sintering time would increase mechanical properties of Mg alloy but would reduce
corrosion resistance. The lowest corrosion rate was 0.32 mmpy given by Mg-29Zn-1Ca alloy and Mg-53Zn-
4Ca alloy which were sintered for five hours. Therefore, sintering time for five hours was found to be the
optimum time to process Mg-Zn-Ca alloy for biodegradable implant material.

Keywords: Mg-Zn-Ca alloy, powder metallurgy, sintering time, biodegradable implant
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Pengaruh Penambahan Karbon Dan Nitrogen Terhadap Mikrostruktur, Kekuatan Tarik Dan Mampu Bentuk
Paduan Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni

Metalurgi, Vol 31 No. 3 Desember 2016

Paduan Co-Cr-Mo banyak digunakan sebagi material implan tulang dan gigi, dimana komposisi paduan
mengacu kepada standar material implan ASTM F75. Paduan Co-Cr-Mo memiliki sifat mekanis yang baik,
bersifat biokompatibilitas dan memiliki ketahanan korosi yang tinggi. Tujuan penelitian ini adalah melihat
pengaruh penambahan karbon dan nitrogen terhadap kekuatan tarik dan mampu bentuk paduan Co-28Cr-
6Mo0-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni untuk memenuhi aplikasi di atas. Karbon ditambahkan ke dalam paduan
sebesar 0,08; 0,15 dan 0,25 %berat, sedangkan nitrogen sebesar 0,2 %berat. Paduan hasil coran (as cast)
kemudian dihomogenisasi pada temperatur 1200 °C selama 6 jam, lalu dilakukan prosess /ot roll dengan
pemanasan awal 1200 °C selama 1 jam dilanjutkan dengan quenching dalam media air. Paduan as cast
maupun hasil hot roll kemudian diamati strukturnya dengan menggunakan mikroskop optik dan SEM serta
dilakukan uji tarik untuk mengetahui sifat mekanik dan fraktografi patahan. Kekuatan tarik paduan Co-28Cr-
6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni meningkat seiring dengan meningkatnya penambahan karbon dalam paduan,
sedangkan penambahan nitrogen meningkatkan mampu bentuk paduan Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-
0,2Ni.

Kata Kunci: Paduan Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni, karbon, nitrogen, mikrostruktur, kekuatan
tarik, mampu bentuk

Influence of Additional Carbon And Nitrogen on Microstructure, Tensile Strength And Workability of Co-
28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni

Co-Cr-Mo alloys are widely used as bone and dental implant materials, where the composition of the alloy
refers to the standard ASTM F75. Co-Cr-Mo alloys has good mechanical properties, biocompatibility and
high corrosion resistance. Objective of this paper is to investigate the influence of Carbon and Nitrogen on
tensile strength and workability of Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni when used to that applications.
Carbon is added into the alloys of 0.08; 0.15 and 0.25 (% weight), whereas nitrogen at 0.2 (% weight). As
cast ingot homogenized at 1200 °C for 6 h, and then hot rolled with preheating 1200 °C for 1 h and then
water quenched. The alloys (as cast and after hot rolling) were characterized with optical microscope and
SEM to investigate the microstructure and the tensile test to investigate the mechanical properties and
fraktografi. The tensile strength of the alloy Co-28Cr-6Mo-0,8S5i-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni increased with the
addition of carbon in the alloy, while the addition of nitrogen increased work ability of Co-28Cr-6Mo-0,8Si-
0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni alloy.

Keywords: Co-28Cr-6Mo-0,8S5i-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni, carbon, nitrogen, microstructure, tensile strength,
workability
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Pengaruh Penambahan Inhibitor Ekstrak Tembakau Terhadap Laju Korosi Internal Pipa API 5L X-52 Pada
Artificial Brine Water Dengan Injeksi Gas CO,

Metalurgi, Vol 31 No. 3 Desember 2016

Crude oil yang mengandung brine water dengan kadar NaCl dan HCOj;™ yang tinggi serta adanya gas CO,
yang terlarut dapat meningkatkan potensi korosi pada pipa. Penggunaan inhibitor korosi alami menjadi
alternatif baru untuk menyelesaikan masalah tersebut. Bahan alam dipilih sebagai alternatif karena bersifat
aman, mudah didapatkan, bersifat biodegradable, biaya murah, dan ramah lingkungan. Penelitian ini
dilakukan untuk mengetahui pengaruh penambahan ekstrak tembakau terhadap laju korosi dan efisiensi
inhibisi yang dihasilkan dengan menambahkan pembaharuan penelitian berupa penginjeksian gas CO, secara
kontinu yang belum ada pada penelitian sebelumnya. Pengujian pada penelitian ini menggunakan
spectroscopy untuk mengetahui komposisi kimia sampel baja API 5L X-52, TLC. Densitometri digunakan
untuk mengetahui kadar nikotin pada sampel tembakau. Gamry Potensiostat Type 6.25 digunakan untuk
pengujian polarisasi Tafel dan EIS. Hasil penelitian menunjukkan bahwa data laju korosi baja API SL X-52
mengalami penurunan dengan penambahan ekstrak tembakau. Penurunan optimum laju korosi terjadi pada
penambahan 60 ppm ekstrak tembakau pada larutan ABW 1 sebesar 8,95 mpy dan ABW 2 sebesar 9,87 mpy.
Peningkatan optimum efisiensi inhibisi terjadi pada penambahan 60 ppm ekstrak tembakau, untuk larutan
ABW 1 sebesar 79,51% dan ABW 2 sebesar 80,94%. Efisiensi inhibisi mulai mengalami penurunan kembali
pada penambahan 80 ppm, untuk larutan ABW 1 sebesar 42,32% dan ABW 2 sebesar 68,71%.

Kata Kunci: Baja API 5L X-52, inhibitor korosi, ekstrak tembakau, laju korosi, polarisasi

Effect of Addition of Extracted Tobacco Inhibitor to The Corrosion Rate of Internal Steel Pipe API 5L X-52
in Artificial Brine Water With CO, Gas Injection

Crude oil containing brine water with high concentration of NaCl and HCOj; and the presence of dissolved
CO, gas may increase the potential for corrosion in the pipeline. The use of natural corrosion inhibitor is
one of the alternative to solve these problem. Natural materials were chosen as an alternative because it is
safe, readily available, biodegradable, low cost, and environmentally friendly. This study was conducted to
determine the effect of tobacco extracts on the rate of corrosion and inhibition efficiency. The novelty of this
research is a continuous injection of CO, gas that does not exist in previous research. Spectroscopy analysis
was conducted to determine the chemical composition of samples of steel API 5L X-52, TLC densitometry
was used to determine the levels of nicotine in tobacco sauce. Gamry Potensiostat Type 6:25 was used for
testing the corrosion behavior, using the Tafel polarization and EIS methods. The results show that, the
corrosion rate of samples decreased with the addition of tobacco extracts. The addition of 60 ppm of tobacco
extract in a solution decrease corrosion rate samples at 8.95 mpy in ABW 1 and 9.87 mpy in ABW 2.
Optimum inhibition efficiency occurs upon the addition of 60 ppm tobacco extracts, for the solution of ABW 1
by 79.51% and amounted to 80.94% ABW 2. The inhibition efficiency began to decline by the addition of 80
ppm, to 42.32% in ABW 1 by and 68.71% in ABW 2.

Keywords: Steel of API 5L X-52, corrosion inhibitor, tobacco extracts, rate of corrosion, polarization
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E-Mail: * bambwid@cbn.net.id
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Intisari

Penelitian mengenai substitusi asam borat dalam larutan Watts untuk elektroplating nikel telah dilakukan dengan
mempergunakan asam sitrat. Nikel didepositkan pada baja karbon rendah dengan metode elektroplating pada suhu
50 °C, pH 4, dan rapat arus 0,17A/cm’ selama 5 menit. Aditif yang digunakan untuk menghasilkan deposit bright
nickel adalah natrium lauril sulfat sebagai surfaktan, saccharin dan 2-butyne-1,4-diol sebagai brightener. Hasil
penelitian menunjukkan buffer sitrat dalam larutan Watts meningkatkan kekerasan deposit nikel sampai 431+9
VHN, deposit cenderung lebih getas dan menghasilkan porositas. Natrium lauril sulfat 0,08 g/L efektif dapat
menghilangkan porositas, sedikit meningkatkan kekerasan deposit menjadi 48244 VHN dan cenderung menjadi
lebih ulet. Sinergi saccharin dan 2-butyne-1,4-diol (1,5 : 0,15 g/L) sebagai brightener menghasilkan permukaan
yang bright dan meningkatkan kekerasannya lagi sampai 587+6 VHN. Daya rekat deposit nikel pada baja karbon
rendah relatif kuat yang telah dibuktikan dengan melakukan bend test. Penggunaan brightener dapat berperan juga
sebagai grain refinement pada proses pelapisan ini yang ditunjukkan oleh hasil pengamatan morfologi permukaan
deposit, dimana butir yang diamati lebih halus bila dibandingkan dengan hasil pelapisan tanpa brightener. Ketebalan
deposit yang dihasilkan belum dapat sepenuhnya berada dalam kondisi yang homogen, dimana tebal pada bagian
tengah adalah 6,8 — 11 um dan pada bagian tepi adalah 12 — 33 um.

Kata Kunci: Lapis listrik nikel, larutan Watts, elektrolit asam borat, elektrolit asam sitrat

Abstract
Research on the substitution of boric acid with citric acid in Watts electrolyte for nickel electroplating on low
carbon steel has been conducted. Nickel was deposited on low carbon steel by electroplating method at 50 °C,
pH 4, and the current density 0,174 / cm2 for 5 minutes. The additives that used to produce a bright nickel deposit
are sodium lauryl sulfate as a surfactant, saccharin and 2-butyne-1,4- diol as a brightener. The results showed
Watts citrate buffer solution can increase the hardness of nickel deposits up to 431 + 9 VHN, deposits tend to be
more brittle and generate porosity. Lauryl sulfate 0.08 g / L can effectively eliminate porosity, slightly increase the
hardness of the deposit be 482 + 4 VHN and tend to be more resilient. Synergies saccharin and 2-butyne-1,4-diol
(1.5 to 0.15 g/L) as the brightener produces bright surface and harden up to 587 + 6 VHN. Adhesion to deposit
nickel on low carbon steel is relative strong which has been proved by performing bend test. The use of brightener
can play a role as well as grain refinement in the coating process. It is shown by the results of morphological
observation surface of nickel deposit that deposit grains with brightener is finer than without brightener. The
thickness of deposit can not fully be homogeneous which the middle area is thicker 6.8 to 11 um than the edge 12-33

um.

Keywords: Nickel electroplating, Watts solution, boric acid electrolyte, citric acid electrolyte

1. PENDAHULUAN ekonomis untuk membentuk deposit nikel pada
Proses lapis listrik (electroplating) nikel permukaan logam lain melalui  proses
merupakan metode pengerjaan permukaan yang elektrolisis. Penggunaan proses lapis nikel

tidak hanya untuk aplikasi dekoratif tapi juga



untuk meningkatkan ketahanan abrasi dan
korosi pada logam dasar seperti baja karbon
rendah. Salah satu logam yang biasa dikenai
electroplating dengan nikel adalah baja karbon
rendah. Tujuannya yaitu meningkatkan nilai
dekorasi, melindungi baja terhadap korosi dan
meningkatkan kekerasan serta ketahanan aus
permukaan baja. Tampilan permukaan lapisan
nikel dapat terlihat kusam, sedikit mengkilap
atau mengkilap. Karakteristik lapisan nikel
yang didepositkan diatur melalui kontrol
komposisi elektrolit, penambahan aditif dan
kondisi proses. Pada aplikasi industri, biasanya
electroplating nikel menggunakan larutan
Watts yang terdiri dari nikel sulfat, nikel
klorida dan asam borat sebagai buffer. Asam
borat selain dapat menyangga pH -elektrolit,
juga meningkatkan kehalusan permukaan dan
keuletan deposit!'l.

Pengunaan asam borat sudah dilarang oleh
pemerintah Indonesia dan juga beberapa negara
maju seperti Jepang terkait dengan toksisitas
lingkungan karena memberikan efek racun
terhadap manusia dan lingkungan. Doi dan
Mizumoto!"! sudah merekomendasikan asam
sitrat sebagai pengganti asam borat karena lebih
murah, tidak beracun dan meningkatkan harga
kekerasan deposit nikel sampai 450 VHN.

Konsentrasi penelitian ini difokuskan pada
proses lapis listrik nikel untuk aplikasi
dekoratif (bright nickel) yang mengutamakan
penampilan selain ketahanan korosinya. Dalam
penelitian ini akan dilakukan kajian mengenai
pengaruh asam sitrat sebagai pengganti asam
borat dalam larutan Watts dan menganalisis
pengaruh surfaktan/wetting agent yaitu natrium
lauril sulfat serta brightener yaitu saccharin
dan 2-butyne-1,4-diol terhadap sifat deposit
nikel pada baja karbon rendah. Karakterisasi
yang dilakukan meliputi ketebalan, kekerasan,
homogenitas lapisan, morfologi permukaan,
dan daya lekat deposit.

2. PROSEDUR PERCOBAAN
A. Bahan

Sebagai katoda diambil baja karbon rendah
dengan spesifikasi sesuai dengan Tabel 1 di
bawah dalam dimensi 2 cm x 3 cm. Katoda
dihaluskan bertingkat dengan ampelas sampai
ukuran 1000 kemudian dipoles. Setelah itu
dilakukan degreasing dengan mempergunakan
trikloroetilen dan akhirnya pickling dengan HCI1
10%.

Anoda yang dipergunakan adalah nikel
murni yaitu 99,5% nikel berbentuk kubus

kemudian dirol sehingga dimensi akhirnya 2
cm x 5 cm dengan ketebalan 2 mm.

Tabel 1. Komposisi baja karbon rendah dari
pengujian spektrometer emisi

Unsur %berat Unsur %berat

C 0,03831 Cu 0,13917
Si 0,01278 w 0,00110
S 0,00591 Ti 0,00177
P 0,00704 Sn 0,01115
Mn 0,14799 Al 0,03201
Ni 0,04849 Pb 0,00130
Cr 0,03557 Zn 0,00563
Mo 0,00129 Fe Balanced

Cairan elektrolit Watts yang dipergunakan
ditunjukkan dalam Tabel 2.

Tabel 2. Cairan dan kondisi proses electroplating

Komposisi Watts buffer Watts buffer
asam borat asam sitrat
(/L) (g/L)
(pembanding)

NiSO,2H,0 280 280

NiCl,2H,0O 45 45

Asam borat 40 -

Asam sitrat - 17

Na-lauril sulfat 0,08 0,08

Saccharin 0,5-2,0 0,5-2,0

2-butyne-1,4- 0,05-0,2 0,05-0,2

diol

Kondisi proses pH 4,0 (diatur dengan NaOH
40%), rapat arus 0,17 Alem?,
suhu 50 °C, waktu plating 5
menit

Semua bahan mempunyai kemurnian teknis.
Electroplating dilakukan menggunakan
elektrolit Watts buffer sitrat dan Watts buffer
borat sebagai pembanding.

B. Karakterisasi

Karakterisasi yang dilakukan pada deposit
nikel adalah uji keras dengan microvickers pada
arah melintang, pengukuran ketebalan dengan
mikroskop optik, pengamatan morfologi
permukaan dan komposisi deposit dengan
SEM-EDS (scanning electron microscope-
energy dispersive spectrometer), pengujian
kualitatif daya rekat dengan bending fest serta
ketahanan korosi dengan salt spray dalam
lingkungan NaCl 5%.

3. HASIL DAN DISKUSI

A. Pengaruh Asam Sitrat sebagai Buffer
Hasil deposisi nikel pada permukaan baja

karbon rendah sangat dipengaruhi oleh jenis

buffer. Buffer sitrat menghasilkan banyak cacat

berbentuk pitting pada deposit nikel. Adanya
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pitting  diakibatkan  oleh = menempelnya
gelembung gas terutama hidrogen pada
permukaan katoda (baja karbon rendah).
Hidrogen dihasilkan dari reaksi kompetitif pada
katoda berasal dari H atau dari reduksi air
melalui reaksi :

DH 26 D Hy oo, (1)
2H20 +2¢” > 2H2 + 02 ........................ (2)

c.1.24

Daerah

semi bright

Gambar 1. Foto makro deposit nikel mengguhakan
elektrolit Watts buffer sitrat

Penggunaan  buffer  borat  cenderung
menghasilkan sedikit pitting dibanding buffer
sitrat hal ini disebabkan buffer borat selain
berfungsi sebagai penyangga pH juga dapat
menurunkan tegangan permukaan sehingga
dapat meminimalisir terikatnya hidrogen pada
permukaan baja”. Diduga buffer sitrat tidak
mempunyai  efek menurunkan tegangan
permukaan sehingga hidrogen tetap terikat pada
permukaan baja.

Adanya hidrogen pada permukaan baja akan
menghalangi proses deposisi. Nikel
terdepositkan dan tumbuh di sekitar gelembung
hidrogen. Daerah tersebut akhirnya akan
menghasilkan pifting dan menjadi sumber
porositas deposit nikel. Menurut Bicelli dkk",
porositas deposit nikel berkaitan erat dengan

terikatnya hidrogen.
Senyawa sitrat memberikan efek
menghalangi proses deposisi nikel pada

permukaan katoda (baja). Mekanismenya asam
sitrat membentuk senyawa kompleks dengan
nikel (disimbolkan dengan NiCit) yang dapat
teradsorpsi pada permukaan katoda (baja) dan
menghalangi sisi aktif untuk reduksi Ni**

menjadi Ni.
Melalui pengamatan morfologi permukaan
deposit, buffer sitrat mempengaruhi

terbentuknya ukuran butir. Pada Gambar 2 butir
deposit dari buffer sitrat menyerupai cauli
flower. Menurut penelitian Li Chao-qun dkk',
butir cauli flower ini terdiri dari koloni-koloni

besar yang merupakan akumulasi dari deposit
bola-bola halus. Bicelli® menyebutkan asam
sitrat berfungsi pula sebagai penghalus butir
(grain refinement). Butir-butir halus terbentuk
karena  kecepatan  pengintian  deposit
(nucleation rate) lebih tinggi dari kecepatan
pertumbuhan butir (growth rate).

buffer borat 40 g/L(A) dan sitrat 40 g/L (B)

Hal ini menunjukkan asam sitrat lebih
efektif menghalangi sisi aktif pertumbuhan
butir dari pada asam borat dan cenderung
meningkatkan kecepatan pengintian sehingga
menghasilkan ukuran butir deposit yang lebih
halus. Efek penghalusan butir inilah yang
diduga dapat meningkatkan kekerasan deposit
nikel secara signifikan. Sesuai dengan
persamaan (3) Hall Petch yaitu penurunan
ukuran butir (d) akan meningkatkan kekerasan
material (H).

H=Ho+kd" i (3)

Kekerasan deposit nikel dari buffer sitrat yang
diuji pada arah cross section (Gambar 3)
mencapai 4319 VHN, sedangkan deposit nikel
dari buffer borat 275+18 VHN.

Merujuk pada hasil penelitian yang sudah
dilakukan Doi dan Mizumoto!" yaitu kekerasan
deposit nikel dari Watts-sitrat dihasilkan 450
VHN.

Hasil
indentasi

Gambar 3. Hasil indentasi deposit dengan
microvickers beban 25 gf. Etsa Nital 2%

B. Pengaruh Natrium Lauril Sulfat sebagai
Surfaktan/Wetting Agent
Natrium lauril sulfat merupakan surfaktan
anionik yang bekerja menurunkan tegangan
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permukaan. Penambahan natrium lauril sulfat
dalam elektrolit Watts buffer sitrat efektif
menurunkan/mengontrol jumlah pitting akibat
adsorpsi hidrogen pada permukaan baja seperti
tampak pada Gambar 4. Konsentrasi natrium
lauril sulfat yang ditambahkan mengacu pada
penelitian Burzyn’ska dan Rudnik® yaitu 0,08
g/L.

Gambar 4. Foto makro penambahan natrium lauril
sulfat 0,08 g/L terhadap permukaan deposit nikel
menggunakan elektrolit Watts buffer sitrat

Harga kekerasan deposit nikel yang
dipengaruhi oleh natrium lauril sulfat sedikit
meningkat 482+4 VHN sementara morfologi
permukaan deposit (Gambar 5) cenderung
berubah terlihat dari pola butir deposit yang
berbeda dibandingkan tanpa penambahan lauril
sulfat (Gambar 2B).

N e phad
~MAccV Spot Magn Det WD Exp
<7 12.0kv 4.0 _1000x _ SE_11.0 1 C26

Gar 5. Hsl SEM depsit niel akibt
penambahan natrium lauril sulfat 0,08 g/L pada
Watts buffer sitrat

C. Pengaruh Saccharin dan 2-butyne-1,4-diol
sebagai Brightener
C.1 Pengaruh Terhadap Ukuran Butir dan
Kekerasan

Saccharin merupakan brightener kelas 1
sedangkan  2-butyne-1,4-diol =~ merupakan
brightener kelas II. Sinergi keduanya dapat

menghaluskan butir, meningkatkan brightness
juga meningkatkan kekerasan deposit. Sesuai
dengan aturan Hall-Petch, penurunan diameter
butir sebanding dengan peningkatan
kekerasannya. Saccharin yang teradsorpsi
menghalangi difusi permukaan atom dan dapat
menurunkan tegangan dalam deposit akibat 2-
butyne-1,4-diol serta mereduksi ukuran butir
sampai tingkat nanometer'”. Dapat dibuktikan
pada Gambar 7, pengaruh dari brightener
saccharin dan 2-butyne-1,4-diol menghasilkan
ukuran butir deposit sedemikian halusnya.

Saccharin mengandung sulfur dan 2-
butyne-1,4-diol mengandung karbon, keduanya
ikut terdepositkan (codeposition) pada deposit
nikel dan berperan sebagai solid solution
strengthener  tetapi  dapat menyebabkan
intergranular embrittlement”. Embrittlement
terjadi karena pembentukan lapisan getas nikel
sulfida pada batas butir'®. Namun demikian
kehadiran sulfur maupun karbon dalam deposit
nikel tidak dapat ditentukan secara kuantitatif
dengan EDS yang terintegrasi pada alat SEM.
Pengujian EDS dilakukan pada deposit Watts-
sitrat yang mengandung brightener dan
hasilnya  menunjukkan  bahwa  deposit
mengandung 100% nikel. Dapat disimpulkan
bahwa peningkatan kekerasan deposit dapat
diakibatkan oleh pengaruh brightener melalui
mekanisme reduksi ukuran butir (grain
refinement), juga adanya solid solution
strengthener dari kodeposisi sulfur dan karbon.

Bertambahnya  konsentrasi  brightener
meningkatkan  kekerasan  deposit  nikel
ditunjukkan pada Gambar 6. Kekerasan
tertinggi dari deposit Warts-sitrat 587 £ 6 VHN
pada konsentrasi brightener saccharin : 2-
butyne 1,4-diol (1,5 : 0,15)g/L.

Kekerasan, VHN
N N w w i3 - w w
[-] w (=] W -] w -] w
(=] (=] o (-] (=] =] [-] (=]

1,0:0,1 1,5:0,15 2,0:02 |

diol (g/L)

Konsentrasisaccharin : 2-butyne-1,4-

Gambar 6. Pengaruh brightener terhadap kekerasan
deposit nikel dari Watts buffer sitrat

Peningkatan harga kekerasan deposit nikel
sebagai akibat semakin halusnya butir deposit
(Gambear 7).
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Gambar 7. SEM morfologi deposit nikel dari Watts
sitrat mengandung natrium lauril sulfat 0,08 g/L +
brightener saccharin 2-butyne 1,4-diol [A]
(0,5:0,05), [B] (1,0:0,1), [C] (1,5:0,15) [D] (2,0:0,2)
g/L

C.2 Pengaruh Terhadap Daya Rekat Deposit
Daya rekat deposit diuji dengan metode
bend test seperti pada Gambar 8. Bend test
merupakan salah satu pengujian kualitatif
terhadap daya rekat dan tingkat keuletan
deposit'.  Hasil pengujian menunjukkan
deposit nikel Watts-sitrat terikat relatif kuat
pada baja, bagian yang mengalami bending
tidak retak. Retak hanya terjadi pada bagian
tepi dan merupakan daerah yang paling tebal
deposit nikelnya. Dari hasil bend test, asam
sitrat selain meningkatkan kekerasan juga
menyebabkan deposit nikel menjadi getas
sedangkan asam borat menghasilkan deposit
yang lebih wulet dari asam sitrat. Diduga
penggetasan deposit Watts-sitrat diakibatkan
oleh adanya hydrogen embrittlement dan stress
yang tinggi seperti hasil penelitian Doi dan
Mizumoto!! bahwa larutan Watts tanpa aditif
akan menghasilkan stress yang lebih tinggi
pada deposit. Dengan penambahan natrium
lauril sulfat, deposit Watts-sitrat menjadi lebih
ulet. Deposit nikel dari Watts-sitrat yang
mengandung brigthtener saccharin : 2-butyne-
1,4-diol (0,5:0,05 g/L) juga cenderung lebih
ulet dibandingkan deposit nikel tanpa aditif,
tetapi pada brigthtener saccharin : 2-butyne-
1,4-diol (2,0 : 0,2 g/L) terjadi pengelupasan
bagian tepi dan deposit menjadi lebih getas.
Diduga pada konsentrasi brightener tersebut
terjadi peningkatan stress dan peningkatan
nikel sulfida pada batas butir sehingga
menyebabkan intergranular cracking '*.
Ketebalan deposit yang dihasilkan tidak
merata, bagian tengah 6,8 — 11,0 pum, bagian
tepi 12,0 — 33,0 um. Dari hasil pengukuran
ketebalan  deposit, adanya aditif tidak
mempengaruhi terhadap kecepatan deposisi.
Hal ini dibuktikan dengan ketebalan deposit

yang dihasilkan baik dengan atau tanpa aditif
relatif sama.

Gambar 8. Hasil bend test deposit nikel Watts-sitrat.
[A] Tanpa aditif, [B] mengandung 0,08 g/ Na-
lauril sulfat, [C-F] mengandung 0,08 g/L Na-lauril
sulfat dan brightener saccharin : 2-butyne-1,4-diol
dengan perbandingan: [F] (0,5:0,05),
[C] (1,0:0,1 g/L), [D] (1,5:0,15 g/L), [E] (2,0:0,2
g/L)

Berdasarkan ~ mekanisme  pembentukan
deposit, atom nikel hasil reduksi yang
teradsorpsi permukaan baja akan berdifusi
terlebih dahulu pada sisi tumpukan atom, sisi
tangga atom, sudut, dan tepi karena pada
daerah ini terdapat medan listrik yang paling
tinggi sehingga kecepatan deposisi pun menjadi
lebih tinggi dari pada daerah datar dan
menghasilkan deposit yang lebih tebal™*

4. KESIMPULAN

Substitusi asam borat oleh asam sitrat
sebagai buffer dalam larutan Watts dapat
menghasilkan  kekerasan secara signifikan
mencapai 43149 VHN. Peningkatan kekerasan
terjadi dengan mekanisme grain refinement.
Natrium lauril sulfat efektif sebagai surfaktan,
mereduksi  pitting akibat hidrogen dan
meningkatkan kekerasan deposit nikel Watts-
sitrat sampai 482+4 VHN. Sinergi brightener
saccharin ~ dan  2-butyne-1,4-diol  dapat
menghasilkan  deposit  Watts-sitrat  bright
homogen, menghaluskan butir dan
meningkatkan kekerasan sampai 587+6 VHN
pada komposisi saccharin : 2-butyne-1,4-diol
(1,5 : 0,15 g/L). Daya lekat deposit relatif kuat,
deposit Watts-sitrat tanpa aditif cenderung lebih
getas. Penambahan natrium lauril sulfat
meningkatkan keuletan deposit. Semakin tinggi
konsentrasi brightener cenderung
menghasilkan deposit yang getas pula.

UCAPAN TERIMAKASIH

Terima  kasih  sebesar-besarnya  kepada
Koordinator Laboratorium Metalurgi, Program
Studi Teknik Material ITB yang telah
memberikan kesempatan luas untuk melakukan

120 | Metalurgi, V 31.3.2016, E-ISSN 2443-3926/ 116-121



penelitian ini, dan juga kepada para teknisi
laboratorium yang telah membantu membuat
percobaan yang dilakukan, sehingga penelitian
ini dapat memberi hasil yang memuaskan.

DAFTAR PUSTAKA

[1] Doi,T. and Mizumoto, K, “Bright Nickel
Plating from Nickel Citrate
Electroplating Baths,” Tokyo
Metropolitan  Industrial — Technology

[3]

Research Institute., 2004.

Li Chao-qun, Li Xin-hai, Wang Zhi-xin,
Guo, Hua-jun, “Nickel Electrodeposition
from Novel Citrate Bath,” Trans
Nonferrous Met. Soc.China., Vol. 17, pp.
1300-1306, 2007.

Bicelli, L.P., Bozzini, B., Mele,C.,
D'Urzo, L., “A Review of
Nanostructural — Aspects Of Metal
Electrodeposition,” Int. J. Electrochem.
Sci., Vol. 3, pp. 356 — 408, 2008.

[5]

[7]

Kim, S.H., Sohn, H.J., Joo, Y.C.,
Yim,T.H., Lee,H.Y., Kang,T, “Effect of
Saccharin Addition on The
Microstructure of Electrodeposited Fe-36
wt.% Ni alloy,” Surface & Coatings
technology., Vol. 199, pp. 43-48, 2005.
Dini, J.W., “Electrodeposition : The
Materials Science Of Coatings &
Substrates,” by Noyes Publications,
United States of America., 1993.
Burzyn’ska,L. and Rudnik, E, “The
Influence of Electrolysis Parameters on
The Composition and Morphology Of
Co-Ni Alloys,” Hydrometallurgy., Vol.
54, pp. 133-149, 2000.

Chauhan, K.S. and Lakra, S.K, “Effect
Of Substrate Texture On Electroplating,
Bachelor of Technology In

Metallurgical And Materials
Engineering,” National Institute Of
Technology Rourkela., 2010.

Pengaruh Aditif Dalam Larutan Watts Buffer Sitrat ...../ Bambang Widyanto | 121



Metalurgi (2016) 3: 122 - 129

P

METALURGI

| METALURGI

Available online at www.ejurnalmaterialmetalurgi.com

Al
W

=

METALLURGICAL ASSESMENT OF MAIN BORE SURFACE DEFECT OF
A MACHINED ALUMINUM ALLOY AILERON BLOCK

D. N. Adnyana
Department of Mechanical Engineering, Faculty of Industrial Technology
The National Institute of Science and Technology (ISTN)
JI. Moh Kabhfi I1, Jagakarsa, Jakarta Selatan 12640
E-mail: adnyanadn@yahoo.com

Masuk Tanggal : 30-09-2016, revisi tanggal : 14-11-2016, diterima untuk diterbitkan tanggal 09-01-2017

Abstract

A newly machined aileron block was reportedly exhibiting several pits on its particular main bore area after it has
been subjected to sulfuric anodizing process. This defective machined aileron block was made of aluminum alloy
AA 2618 forging, designed to accommodate some moving parts internally and connected to a mechanism that may
allow the movement of aircraft aileron. In order to determine type and factors that may have caused the
occurrence of surface defect on the main bore area of the machined aileron block, it was considered to perform a
metallurgical assessment. A number of specimens were prepared for laboratory examinations which included
macroscopic examination, chemical composition analysis, metallographic examination, hardness test and SEM
(scanning electron microscopy) examination equipped with EDS (energy dispersive spectroscopy) analysis. Results
of the metallurgical assessment obtained show that the surface defect occurred on the main bore area of the
machined aileron block is mainly influenced by the presence of large precipitates in the aluminum matrix phase of
the aileron block material. Formation of these large precipitates may have reduced their coherency with the matrix
phase of the aluminum alloy and hence could easily detach them from the surface during machining and formed
several abandoned pits thereon.

Keywords: Aileron block, aluminum alloy AA 2618 forging, surface defect, precipitates, abandoned pits

Intisari

Sebuah aileron block hasil proses permesinan dilaporkan memperlihatkan sejumlah sumuran pada dinding bagian
dalam dari lubang utama setelah diberi proses anodisasi sulfurik. Aileron block yang cacat tersebut terbuat dari
paduan aluminium AA 2618 hasil proses tempa dan dirancang untuk mengakomodasi pergerakan komponen-
komponen di dalamnya yang terhubung dengan suatu mekanisme sehingga memungkinkan terjadi gerakan pada
aileron di bagian sayap pesawat terbang. Untuk menentukan jenis dan faktor-faktor yang mungkin telah
menyebabkan terjadinya cacat permukaan pada bagian lubang utama dari aileron block tersebut, maka diperlukan
untuk melakukan pengujian dan analisis metalurgi. Sejumlah benda uji disiapkan untuk pengujian laboratoriumya
itu terdiri dari uji makroskopik, analisa komposisi kimia, uji metalografi, uji kekerasan dan uji SEM (scanning
electron microscopy) yang dilengkapi dengan analisa EDS (energy dispersive spectroscopy). Hasil pengujian dan
analisis metalurgi yang diperoleh menunjukkan bahwa cacat permukaan yang terjadi pada dinding bagian lubang
utama aileron block tersebut utamanya dipengaruhi oleh pembentukan endapan partikel (presipitat) berukuran
besar di dalam matrik fasa aluminium aileron block tersebut. Pembentukan partikel/presipitat yang besar tersebut
telah menurunkan ikatan koherensi dengan matrik fasa aluminium dan mengakibatkan pertikel tersebut mudah
terlepas dari permukaan selama proses permesinan dan membentuk/meninggalkan sejumlah lubang sumuran di
sana.

Kata Kunci: Aileron block, paduan aluminium AA 2618 hasil tempa, cacat permukaan, presipitat, sumuran

1. INTRODUCTION particular main bore area after it has been

A newly machined aileron block was subjected to sulfuric anodizing process (see
reportedly exhibiting several pits on its Figure 1). This machined aileron block was



made of aluminum alloy AA 2618 forging,
designed to accommodate some moving parts
internally and connected to a mechanism that
may allow the movement of aircraft aileron. An
aileron is a hinged flight control surface usually
forming part of the trailing edge of each wing
of a fixed-wing aircraft (see Figure 2). As seen
in Figure 2, ailerons are used in pairs to control
the aircraft in roll (or movement around the
aircraft’s longitudinal axis), which normally
results in a change in flight path due to the
tilting of the lift vector'. Movement around
this axis is called rolling or banking. Ailerons
are usually situated near the wing tip, but may
sometimes also be situated nearer the wing
root. Modern airliners may also have a second
pair of ailerons on their wings, and the terms
“outboard aileron” and “inboard aileron” are
used to describe these positions, respectively.

The aluminum alloy AA 2618 used for the
aileron block is an age hardening alloy
containing with copper and magnesium*. It has
high strength, good machinability and is fair
resistance to atmospheric corrosion. It is
typically used in aerospace and defense
components for pistons and rotating aircraft
parts due to its ability to work in higher
temperature applications. For the aileron block
application, T61-type temper is developed by
solution heat treating, quenching in a medium
that provides a moderate cooling rate and then
precipitation heat treating at a temperature
higher than those used to develop T6-type
temper'”. The time at the nominal solution
heat-treating temperature (soak time) required
to effect a satisfactory degree of solution of the
un-dissolved or precipitated soluble phase
constituents and to achieve good homogeneity
of the solid solution is a function of
microstructure before heat treatment. The
selection of these heat treating parameters
would be very much affecting to the
microstructure morphology obtained such as
the matrix grain size and the corresponding
precipitate size and distribution. Under any
improper heat treating condition, the alloy may
produce some large size of the precipitates that
could reduce their coherency with the matrix
phase.

The purpose of this assessment has been to
verify the material properties and determine
whether the material used for the aileron block
meets the specification or corresponding with
the microstructure obtained. Furthermore, this
assessment is also aimed to establish the type,
cause and mode of defect of the machined
aileron block in relation with its microstructure.

Based on the results of metallurgical
assessment obtained some corrective or
remedial action may be initiated that will
prevent similar defect in the future.

Figure 1. As received machined aileron block that
revealed several pits on some of its main bore area

2. METHOD

In performing this metallurgical assessment,
a defective machined aileron block shown in
Figure 1 has been used and a number of
specimens were prepared for laboratory
examinations (see also Figure 3). Macroscopic
examination on surface defect of the machined
aileron block was performed using a stereo
microscope, whereas chemical analysis on the
prepared samples was carried out using an
optical spark emission spectrometer. In
performing this metallurgical assessment, a
defective machined aileron block shown in
Figure 1 has been used and a number of
specimens were prepared for laboratory
examinations (see also Figure 3). Macroscopic
examination on surface defect of the machined
aileron block was performed using a stereo
microscope, whereas chemical analysis on the
prepared samples was carried out using an
optical spark emission spectrometer.

WING TIP TRIM TAB
~

= AILERON
7 \/;;\b, =

LEADING EDGE

Figure 2. Schematic drawing of an aileron located at
the trailing edge on each wing of a fixed-wing
aircraft

The purpose of this chemical analysis is to
determine whether the material used for the
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defective machined aileron block met the
specification or not. In addition, metallographic
examinations were also performed on the
prepared samples using an optical light
microscope at various magnifications. The
metallographic samples were mounted using
epoxy and prepared by grinding, polishing and
etching. A hardness survey was also carried out
on the same samples for the metallographic
examination using Vickers hardness method at
a load of 5 kg (HV 5). Moreover, examination
on some surface defect of the defective
machined aileron block was also performed
using a scanning electron microscope (SEM) to
determine the surface defect topography and
nature of the defect. This SEM examination
was also equipped with an EDS (energy
dispersive spectroscopy) analysis to detect the
presence of any manufacturing defect or
corrosion by-product.

=5 3 il
Figure 3. Two transverse sectioned specimens were
cut away from locations A and B of the received
machined aileron block for metallographic
examination

3. RESULT AND DISCUSSION
A. Macroscopic Examination and Analysis
The defective machined aileron block that
revealed several pits on its particular main bore
area has been presented in Figure 1. These pits
were observed after the machined aileron block
was subjected to sulfuric anodizing process.
Surface topography obtained from some main
bore area of the machined aileron block shows
machining marks that formed parallel to one
another (see Figure 4). As indicated in Figure 4,
there is also possibly seen a few number of
surface defects or pits.

Figure 4. Surface topography obtained from some
main bore area of the machined aileron block

B. Chemical Composition Analysis

Results of chemical analysis of the aileron
block material in comparison with the standard
material are presented in Table 1. Most of the
elements content of the aileron block material
is very much close and met to the material
specification of Al-Alloy 2618. This Al-Alloy
2618 is a high strength aluminum alloy which
contains both copper (Cu) and magnesium
(Mg). It is a heat treatable alloy, and therefore
it can be heat treated by solution heating and
aging treatment to obtain the effect of
precipitation hardening that could increase its
mechanical property quite significantly!>>/.

Table 1. Results of chemical analysis of the aileron
block material in comparison with the standard
material

Composition, Wt-%

Element Aileron Block Standard Al-
Material Alloy 2618
Al 93.4 Rem
Si 0.205 0.10-0.25
Fe 0.983 09-1.3
Cu <2.64 1.9-2.7
Mn <0.020 -
Mg 1.47 1.3-1.8
Ni 1.11 09-1.2
Zn <0.015 0.10 max
Ti 0.089 0.04-0.10
Other Each Cr=10.022 0.05 max
%tggs Be <0.001 0.15 max
Ca< 0.001
Pb< 0.005
Sn< 0.005
Sr<0.001
V =10.0086
Bi<0.010
Zr<0.002
B <0.001
Ga< 0.001
Cd=0.004
Co= 0.003
Ag=0.002

Note: This chemical analysis was performed using
an Optical Emission Spectrometer
C. Metallographic Examination and

Analysis

A number of samples were made from the
machined aileron block within its main bore
area that revealed several pits formation for
laboratory examination. For metallographic
examination, specimens A and B were also
sectioned in transverse direction at locations
shown in Figure 3. Photomicrographs obtained
from the un-etched specimen A at different
magnifications show a few black particles and
a quite large number of grey particles that
form many islands within the matrix of the

124 | Metalurgi, V 31.3.2016, E-ISSN 2443-3926/ 122-129



aileron block material (see Figure 5). In
addition, the photomicrographs also exhibit
some wavy surface topography which
corresponds to the machining marks shown in
Figure 4. Most likely, the black particles as
indicated in Figure 5 and 6 may be associated
with some manufacturing inclusions, while the
grey particles are associated with the
precipitates of intermetallic phase that formed
mostly on the grain boundaries of the aileron
block material.

Photomicrographs obtained from the un-
etched specimen B of the machined surface of
the aileron block within its main bore area (see
Figure 7) show similar pattern of
photomicrographs with that obtained from
specimen A shown in Figsure 5 and 6. Many
islands of grey particles are also formed along
with several black particles. Some particles
located at the machined surface in the main
bore area appear to have left the material to
form several abandoned pits thereon (see
Figure 7).

Main bore mac ed suriace

A

Figure 5. Pﬁotomicr(;é;éphs of un-etched
specimen A at different magnifications

Missing particles that form several abandoned pits.

| AR ~ s00x bt i e
Figure 6. Similar photomicrographs as shown in
Figure 5 of specimen A (without being etched) at
different locations

Microstructures obtained from specimen A
after being etched at different magnifications
show typical microstructures of aluminum alloy
2618 containing with several second phase
particles or precipitates that formed along the
grain boundaries of the aluminum matrix
phase!. All of these precipitates which were
previously appeared in the form of grey color
islands in un-etched specimens (see Figure 5 to
7), now they appear black in color after being
etched. These precipitates are intermetallic

phases of aluminum with other alloying
elements that may have formed during hot
forging and/or during heat treating process
which includes solution heating and aging
treatment”. It is also seen that some
precipitates that formed on the machined
surface of the aileron block within the main
bore area may have left the machined surface
and formed several abandoned pits (see Figure
8).

main bore machined surface

soox

SR 3

Figure 7. Photomicrographs of un-etched specimen
B obtained from the machined surface of the aileron
block main bore area showing similar pattern of
photomicrographs with that obtained from specimen
A shown in Figure 5 and 6

Missing particles that form several abandoned pits.

Figure 8. Microstructures obtained from specimen A
after being etched, showing typical microstructures
of aluminum alloy 2618 containing with several
second phase particles or precipitates that formed
along the grain boundaries of the aluminum matrix
phase (etched with Keller’s reagent)

Microstructures obtained from specimen B
after being etched, show similar
microstructures as that obtained from specimen
A shown in Figure 8. All of the grey particles
or precipitates that were observed in un-etched
specimen have appeared black and formed
islands of second phase particles or precipitates
along the grain boundaries of the aluminum
alloy 2618 matrix phase. Some of these second
phase particles or precipitates that may have
formed  during its  thermo-mechanical
processing may have left the machined surface
of the main bore area to form several
abandoned pits thereon (see Figure 9),
especially when the particle size of the
precipitates increased significantly and lose
their coherency with the matrix phase.
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Due to inappropriate thermo-mechanical
processing that may have occurred during hot
forging and/or during heat treating of the
aileron block material, the particle size of the
precipitates may have increased significantly
and lose their coherency with the matrix phase,
and this may have caused the large particle
easily to detach from the main bore surface
during machining and formed several
abandoned pits thereon. In addition, formation
of pits on the machined surface of the aileron
block within the main bore area may have also
to some extent been affected by the presence of
inclusions in the forging stock material due to
inappropriate manufacturing process.

Missing particles that form several abandoned pits.

e - : {
Figure 9. Microstructures obtained from specimen B
after being etched, showing similar microstructures
as that obtained from specimen A shown in Figure 8
(etched with Keller’s reagent)

D. Hardness Test and Analysis

Results of hardness test performed on
specimens A and B at different test locations
using Vickers hardness method are presented in
Table 2. The average hardness values obtained
are in the range of 133.5 - 135.5 HB. These
average hardness values are relatively higher
compared to the hardness value of the forged
product of Al-Alloy 2618 with the temper
condition of T-61 in which its hardness value is
115.0 HB®®. Temper T-61 is a type of heat
treatment in which Al-Alloy 2618 is solution
heat treated and then artificially aged. It applies
to forgings which receive a boiling water
quench to avoid internal quenching stress>”).
The high hardness values obtained in the
aileron block material under study indicate that
the forging and the subsequent heat treating
processes applied to form the forging stock
may have not been appropriately performed.
And this may also be associated with formation
of a large number of course precipitate particles
along the grain boundaries of the matrix phase
of Al-Alloy 2618 aileron block material, which
are corresponding to the results of
metallographic examination shown in Figure 5
to 9.

Table 2. Results of hardness test on specimens A
and B at different test points using Vickers hardness
(HV) method

Test Hardness Value (HV)
Point Sample A Sample B

1 143 140

2 143 140

3 143 145

4 143 143

5 140 138

6 143 138
142.50 HV 140.67 HV

Average or or

135.50 HB 133.50 HB

E. SEM Examination and EDS Analysis

SEM photomicrograph obtained from some
machined surface of the aileron block within its
main bore area apparently shows several
abandoned pits that were previously occupied
by some particles or precipitates (see Fig.10).
In addition, some of these abandoned pits may
have also been related with some
manufacturing inclusions. EDS spectrum of
elements of some machined surface of the
aileron block within its main bore area shows a
number of elements from which the aileron
block material was made using of aluminum
alloy 2618, including Al as a major element
and other alloying elements such as Cu, Mg
and some small amount of Si. No any corrosive
agent is apparently observed in most of the
EDS test results obtained (see Figure 11 and
12). From the results of SEM examination and
EDS analysis obtained that formation of several
pits on the machined surface within the main
bore area of the aileron block is most likely
caused by the presence of large particles or
precipitates and/or inclusions within the
aluminum matrix phase. This condition could
lower their coherency with the aluminum
matrix phase and hence they were easily being
detached  from  the  material  during
machining™”. In addition, there is also no any
corrosive agent observed that could promote
formation of pitting corrosion on the machined
surface of the main bore area of the aileron
block.

- 500

Figure 10. SEM photomicrograph obtained from
some machined surface of the aileron block within
its main bore area
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Figure 11. EDS spectrum of elements of some
machined surface of the aileron block main bore
area
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Figﬁre 12. EDS spectrum of elements of some
machined surface of the aileron block main bore
area at different location from that shown in Figure
11
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4. CONCLUSION

The chemical composition of the defective
machined aileron block material is very much
close and met to the material specification of
Al-Alloy 2618. Its microstructures consist of
aluminum matrix phase containing a large
number of second phase particles or
precipitates and/or several inclusions. These
precipitates are intermetallic phases between
aluminum and its alloying elements and formed
during the production process of the Al-Alloy
2618 forging. Most of the precipitates observed
are relatively large in size and distributed or
dispersed along the grain boundaries of the
aluminum matrix phase. This large size of
precipitates may have contributed to the high
hardness values obtained in the aileron block
material. According to the machined surface
topography and mode of defect, formation of
several pits on the machined surface of the
aileron block within its main bore area is
mainly influenced by the presence of large

precipitates in the aluminum matrix phase of
the aileron block material. Formation of these
large precipitates may have reduced their
coherency with the matrix phase and hence
they could easily detach from the surface
during machining and form several abandoned
pits thereon. In addition, some inclusions that
may be containing in the aileron block material
may have also to some extent contributed to the
formation of several abandoned pits on its
machined surface within the main bore area.
Formation of large precipitates as well as some
inclusions within the aileron block material is
very much influenced by inappropriate
production method that may have been applied,
starting from casting, hot forging and up to the
heat treating process such as solution heating
and aging treatment. From the results of EDS
analysis obtained, it apparently demonstrates
that there is no any corrosive agent observed in
most of the EDS spectrum of elements on the
machined surface of the aileron block within
the main bore area, and this further confirms
that the pits formation observed on the
machined aileron block has not been associated
with any corrosion.
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Intisari
Magnesium (Mg), dengan kemampuan mampu luruh dan biokompatibilitas, merupakan salah satu logam yang kini
dikembangkan sebagai material implan mampu luruh. Namun, penggunaan Mg dalam aplikasi biomedis masih
terkendala kekuatan dan ketahanan korosi yang rendah. Pada penelitian kali ini proses metalurgi serbuk dipilih
untuk membuat paduan Mg-3Zn-1Ca, Mg-29Zn-1Ca, and Mg-53Zn-4.3Ca (dalam %berat) dengan variasi waktu
tahan sintering lima jam dan sepuluh jam. Karakterisasi struktur mikro paduan Mg dilakukan dengan menggunakan
SEM (scanning electron microscope) dan juga XRD (x-ray diffraction). Pengujian kuat tekan dilakukan untuk
mengetahui nilai kekuatan paduan sedangkan ketahanan korosi dianalisis dengan menggunakan pengujian
elektrokimia. Waktu tahan sinfering selama 10 jam meningkatkan kekuatan mekanik namun menurunkan
ketahanan korosi paduan. Laju korosi yang terbaik (0,32 mmpy) ditunjukkan oleh paduan Mg-29Zn-1Ca dan Mg-
53Zn-4Ca dengan waktu tahan lima jam. Oleh karena itu, waktu tahan sintering yang optimum adalah lima jam
untuk menghasilkan paduan Mg-Zn-Ca untuk material implan.

Kata Kunci: Paduan Mg-Zn-Ca, metalurgi serbuk, waktu tahan sinter, implan mampu luruh

Abstract

Magnesium (Mg), known for its biodegradable and biocompatible properties, currently is being developed for
biodegradable implant material. Unfortunately, application of Mg in biomedical devices was limited due to its low
mechanical strength and low corrosion resistance. In this study, powder metallurgy was selected to process Mg-
3Zn-1Ca, Mg-29Zn-1Ca, and Mg-53Zn-4.3Ca (in weight%) alloys. Holding time of sintering were varied for five
and ten hours. Microstructure of Mg alloy was characterized by scanning electron microscope (SEM) and also x-
ray diffraction analysis (XRD). Compression testing was done to show the mechanical strength of Mg alloy, while
corrosion resistance was examined through electrochemical testing. This study showed that ten hours of sintering
time would increase mechanical properties of Mg alloy but would reduce corrosion resistance. The lowest
corrosion rate was 0.32 mmpy given by Mg-29Zn-1Ca alloy and Mg-53Zn-4Ca alloy which were sintered for five
hours. Therefore, sintering time for five hours was found to be the optimum time to process Mg-Zn-Ca alloy for
biodegradable implant material.

Keywords: Mg-Zn-Ca alloy, powder metallurgy, sintering time, biodegradable implant

1. PENDAHULUAN mudah  digunakan  untuk  memodifikasi

Penelitian terkait paduan Mg-Zn-Ca telah
banyak dilakukan, dimana metode -casting
adalah pilihan utama untuk memproses paduan
Mg-Zn-Ca. Tidak banyak penelitian paduan
Mg-Zn-Ca  yang menggunakan  metode
metalurgi serbuk dalam proses pembuatannya.
Padahal, metalurgi serbuk adalah metode yang

komposisi kimia dan juga menghasilkan produk
yang hampir sesuai dengan bentuk jadi!'l. Pada
metalurgi serbuk, proses berlangsung dalam
keadaan solid state dimana pada proses
sintering terjadi densifikasi green compact
dengan pemberian energi termal di bawah
temperatur  leleh. Banyak faktor yang



mempengaruhi keberhasilan proses manufaktur
paduan dengan metalurgi serbuk, diantaranya
ukuran partikel, laju pemanasan, temperatur
sintering, waktu tahan sintering, dan atmosfer
sintering™. Waktu tahan sintering adalah salah
satu faktor yang perlu dipertimbangkan untuk
mendapatkan efisiensi proses.

Magnesium (Mg) dikenal sebagai material
logam dengan densitas yang rendah sehingga
seringkali digunakan pada aplikasi otomotif.
Kini, Mg juga dikembangkan sebagai material
bahan medis karena bersifat mampu luruh dan
biokompatibilitas® !, Dengan adanya
kemampuan mampu luruh, tidak diperlukan
operasi lanjutan setelah pemasangan implan
Mg karena implan akan terlarut dalam tubuh
seiring dengan tumbuhnya sel tulang baru.
Dibandingkan dengan implan logam lain
seperti paduan titanium, paduan kobal- krom
(Co-Cr), stainless steel, dan juga hidroksiapatit
sintetis, Mg memiliki sifat mekanik yang relatif
lebih dekat dengan tulang (lihat Tabel 1)!").

Meskipun demikian, paduan Mg memiliki
kekurangan dari segi ketahanan korosi. Paduan
Mg dengan mudah terdegradasi jika terekspos
ke cairan tubuh™®. Kalsium (Ca) dan seng (Zn)
merupakan unsur yang dapat ditambahkan
untuk memperbaiki sifat paduan Mg pada
aplikasi biomedis. Penambahan Ca untuk
paduan Mg dilatarbelakangi oleh sifat dasar Ca
yang merupakan unsur penyusun tulang
manusia dan juga dapat mempercepat proses
pemulihan'”. Selain Ca, Zn merupakan salah
satu unsur penting dalam tubuh manusia
sehingga dapat digunakan dalam aplikasi
komponen biomedis”. Tidak hanya itu,
penambahan Zn terhadap Mg juga akan
meningkatkan ketahanan korosi serta sifat
mekanik paduan® ', Penambahan Zn pada
paduan Mg dapat meningkatkan kekuatan
mekanik melalui mekanisme solid solution
strengthening dan juga dapat menghaluskan
ukuran butir!'?,

Untuk mendapatkan hasil yang optimal
maka paduan Mg-Zn-Ca pun dikembangkan. Di
antara penelitian yang telah dilakukan,
penelitian sebelumnya menunjukkan bahwa
paduan bulk metallic glass. Magnesium dengan
komposisi Mg70Zn25Ca (dalam % atom, setara

dengan Mg-53Zn-4Ca dalam % berat) akan
meningkatkan kekuatan tekan mencapai tiga
kali lipat Mg murni®. Paduan ini juga terlihat
memiliki potensial korosi yang lebih baik dan
morfologi korosi yang dihasilkan lebih seragam
jika dibandingkan dengan Mg murni. Dalam
penelitian sebelumnya terkait penambahan Ca
pada paduan biner Mg-Ca menunjukkan bahwa
penambahan Ca  akan  mempengaruhi
pembentukan fasa intermetalik Mg,Ca. Adanya
fasa Mg,Ca dalam paduan biner Mg-Ca akan
meningkatkan laju  korosi paduan dan
menurunkan potensial korosinya*.

Studi  pendahuluan  yang  dilakukan
sebelumnya juga menunjukkan bahwa paduan
Mg-Zn-Ca yang dihasilkan dengan metode
metalurgi serbuk memiliki ketahanan korosi
yang lebih baik dibandingkan dengan logam
Mg!"*!. Untuk memberikan pengetahuan yang
lebih mendalam mengenai pengaruh parameter
proses metalurgi serbuk terhadap paduan Mg-
Zn-Ca, penelitian kali ini menggunakan dua
waktu tahan sintering yang berbeda dengan tiga
komposisi paduan Mg-Zn-Ca.

2. PROSEDUR PENELITIAN
A. Persiapan Material

Penelitian ini dilakukan dengan
menggunakan serbuk Mg (ukuran partikel:
0,06-0,3 mm), padatan Ca, dan serbuk Zn
(kemurnian>98%, ukuran partikel: £ 63 pm).
Dilakukan pre-treatment pada padatan Ca
dengan proses milling di dalam shaker mill
selama 2 jam. Setelah proses pre-treatment
pada Ca, dilakukan proses dry milling untuk
mencampur serbuk Mg, Ca, dan Zn dalam
shaker mill selama 2 jam sesuai dengan
komposisi paduan pada Tabel 2. Setelah proses
dry millling, campuran serbuk dimasukkan ke
dalam cetakan dan dikompaksi dengan beban
100 MPa selama 10 menit. Dari hasil kompaksi
diperoleh green compact dengan diameter 10
mm. Proses metalurgi serbuk kemudian
dilanjutkan dengan sintering pada temperatur
konstan 550 °C dalam atmosfer argon (Ar)
dengan waktu tahan 5 dan 10 jam. Sampel hasil
sintering kemudian dikarakterisasi lebih lanjut
dari struktur mikro, kekuatan mekanik, dan
ketahanan korosi paduan.

Tabel 1. Perbandingan sifat mekanik tulang dengan bahan implan logam!”

Hidroksiapatit

Sifat Material Tulang Mg Paduan Ti Paduan Co-Cr Stainless Steel sintetis
Densitas (g/cm’) 1,8-2,1 1,74-2 4,4-4.5 8,3-9,2 7,9-8,1 3,1
Elastisitas (GPa) 3-20 41-45 110-117 230 189-205 71-117
Kekuatan tekan (MPa) 130-180 65-100 758-1117 450-1000 170-310 600
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Tabel 2. Komposisi sampel yang digunakan dalam
penelitian ini

Persen Berat (%)
Kode Sampel Mg Zn_ Ca
Mg-3Zn-1Ca 96 3 1
Mg-29Zn-1Ca 70 29 1
Mg-53Zn-4Ca 427 53 43

B. Karakterisasi dan Struktur Mikro

Struktur mikro paduan Mg-Zn-Ca diamati
dengan menggunakan SEM (scanning electron
microscope). Spesimen dipreparasi dengan
prosedur standar metalografi tanpa etsa
dilanjutkan dengan pelapisan emas. Sedangkan
analisis XRD (x-ray diffraction) digunakan
untuk mengetahui fasa dari paduan Mg-Ca
yang telah dilakukan proses sintering. Scan
XRD dilakukan pada 20 dari 10° hingga 80°.
Pengukuran XRD dioperasikan pada 35 mA
dan 40 kV, menggunakan radiasi Cu Ka.

C. Pengujian Tekan

Untuk mengetahui nilai kekuatan mekanik
paduan, dilakukan pengujian tekan. Pengujian
ini dilakukan dengan menggunakan universal
testing machine (Shimadzu AGS-10 KN) pada
temperatur ruangan dengan laju kompresi 1,33
mm/menit. Spesimen uji tekan berbentuk
silinder dengan diameter 10 mm dan tinggi 10
mm. Pengujian tekan dilakukan mengikuti
standar ASTM D-695-02.

D. Pengujian Elektrokimia

Pengujian ketahanan korosi in-vitro sesuai
dengan standar ASTM G5-94, diuji secara
elektrokimia dengan menggunakan polarisasi
potensiodinamik dalam larutan Hank’s!"*! pada
pH 7,4 dan temperatur 37 °C di udara terbuka.

Tiga elektroda digunakan dalam pengujian ini,
diantaranya elektroda kalomel (SCE), elektroda
grafit (sebagai elektroda lawan) dan sampel
sebagai elektroda kerja. Pengujian
potensiodinamik polarisasi dilakukan dari -200
mV sampai dengan +200 mV dengan kecepatan
scan 1 mV/detik.

3. HASIL DAN DISKUSI
A. Struktur Mikro dan Analisis XRD
Berdasarkan struktur mikro yang terlihat
pada Gambar 1(a)- 1(b), dan Gambar 1(d)-1(e)
dapat dilihat bahwa penambahan Zn hingga 29
%pberat membentuk presipitat pada batas butir
paduan. Hal ini diakibatkan tingginya tingkat
energi pada batas butir dibandingkan dengan
daerah  dalam  butir.  Seiring  dengan
bertambahnya kadar Zn, dihasilkan bentuk butir
yang lebih halus. Hal ini senada dengan
literatur yang menyebutkan bahwa penambahan
Zn dapat menghaluskan ukuran butir dari
paduan Mg secara signifikan karena dengan
penambahan unsur akan terjadi pembatasan
grain growth akibat proses difusi”®. Tidak
hanya itu, dengan meningkatnya kadar Zn
terutama pada batas butir, akan terjadi
mekanisme penguatan material paduan yang
dikenal dengan grain boundary
strengthening!®!. Adapun dengan penambahan
Zn mencapai 29 Y%berat menunjukkan
terbentuknya struktur mikro yang didominasi
fasa a-Mg (berupa matriks) dan presipitat yang
dihasilkan membentuk struktur lamellae. Hal
ini berbeda ketika kadar Zn mencapai 53%berat
(Gambar 1(c),1(f)) dimana struktur mikro yang
terbentuk tidak lagi didominasi fasa a-Mg.

Gambar 1. Foto SEM untuk paduan (a) Mg-3Zn-1Ca, (b) Mg-29Zn-1Ca, dan (c) Mg-53Zn-4Ca dengan waktu
tahan 5 jam dan paduan (d) Mg-3Zn-1Ca, (e) Mg-29Zn-1Ca, dan (f) Mg-53Zn-4Ca dengan waktu tahan 10 jam.
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Pengamatan lebih lanjut pada Gambar 1(a)-
1(f) menunjukkan pengaruh waktu tahan
sintering terhadap paduan Mg-Zn-Ca. Dengan
waktu tahan yang lebih lama (Gambar 1(d)-
1(f)) akan dihasilkan presipitat yang lebih besar
dan lebar dibandingkan paduan dengan waktu
tahan sintering selama 5 jam (Gambar 1(a)-
1(c)). Waktu tahan sintering yang lebih panjang
akan memberikan waktu yang cukup untuk
proses difusi. Dengan waktu tahan 10 jam,
struktur /amellae yang dihasilkan lebih rapi dan
homogen dibandingkan dengan waktu tahan 5
jam (Gambar 1 (b)-1(c), dan 1 (e)-1(f)).
Struktur lamellae yang terbentuk menunjukkan
adanya fasa baru yang terbentuk karena kadar
Zn melebihi kelarutan maksimalnya dalam
Mg!'®. Karakterisasi lebih lanjut diperlukan
untuk mendeteksi fasa baru yang terbentuk
karena fasa intermetalik memiliki sifat yang
berbeda dengan komponen penyusunnya.
Berdasarkan kurva XRD pada Gambar 2,
terlihat perbedaan puncak karakteristik yang
terbentuk dari tiap perlakuan paduan Mg. Pada
paduan Mg-3Zn-1Ca, fasa yang terbentuk
adalah fasa Mg, Zn serta MgO (hanya terdapat
pada paduan dengan waktu tahan sintering
selama 5 jam). Sedangkan untuk paduan Mg-
29Zn-Ca terbentuk fasa Mg, Zn, Mg,Zn;,, dan
juga MgO (hanya terdapat pada paduan dengan
waktu tahan sintering selama 5 jam).
Sedangkan pada paduan Mg-53Zn-4Ca terdapat
puncak karakteristik untuk Mg, Zn, dan

Mg,Zn;;. Adanya fasa intermetalik akan
mempengaruhi sifat mekanik paduan Mg,
dimana fasa Mg,Zn,; diketahui akan

meningkatkan kekerasan paduan Mg-Zn-Ca''".

Fasa intermetalik Mg,Zn,; ditemukan pada
paduan Mg-29Zn-Ca dan Mg-53Zn-4Ca namun

tidak ditemukan pada paduan Mg-3Zn-1Ca. Hal
ini menunjukkan bahwa penambahan sebanyak
3%berat Zn pada paduan Mg tidak akan terlalu
banyak mengubabh sifat paduan Mg-Zn-Ca.

Dari analisis XRD, dapat dilihat bahwa dua
waktu  tahan  sintering  tidak  banyak
memberikan pengaruh yang berbeda dari
puncak-puncak  karakteristik  fasa  yang
terbentuk. Hal ini menunjukkan pengaruh
komposisi lebih dominan dalam membentuk
fasa intermetalik yang akan meningkatkan
kekuatan paduan Mg. Hanya saja, terlihat
dengan waktu tahan 10 jam, pada paduan Mg-
29Zn-1Ca dan Mg-3Zn-1Ca tidak ditemukan
fasa MgO. Waktu tahan hingga 10 jam akan
memberikan durasi difusi Zn yang lebih
panjang untuk dapat bereaksi dengan Mg dan
mengurangi kecenderungan terbentuknya MgO.
MgO sendiri merupakan fasa yang dihindari
karena akan mengurangi kekuatan paduan Mg.
Selain itu, pada paduan Mg-3Zn-1Ca terlihat
perbedaan puncak utama karakteristik antara
sampel dengan waktu tahan 5 jam dan 10 jam.
Untuk paduan Mg-3Zn-1Ca dan Mg-29Zn-1Ca,
puncak karakteristik utama paduan Mg adalah
pada 26 = 36,7°, namun terlihat pada paduan
Mg-3Zn-1Ca-5 jam puncak karakteristik utama
adalah pada 26 = 47,8°, sedangkan paduan Mg-
297Zn-1Ca-5 jam puncak karakteristik utama
adalah pada 26 = 57,4°. Perbedaan puncak
karakteristik dapat diakibatkan perubahan
orientasi  kristal paduan sebagai akibat
pemberian tekanan kompaksi yang uniaksial.
Penambahan waktu sintering hingga 10 jam
akan mengembalikan puncak karakteristik
paduan Mg pada 260 = 36,7°, sehingga proses
rekristalisasi dapat terjadi.
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Gambar 2. Kurva XRD untuk paduan Mg setelah proses sintering
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B. Pengujian Tekan

Berdasarkan Gambar 3, dengan waktu tahan
yang sama diketahui bahwa paduan Mg- 29Zn-
1Ca memiliki nilai kekuatan tekan yang paling
tinggi. Peningkatan kekuatan tekan paduan Mg-
29Zn-1Ca dipengaruhi oleh terbentuknya fasa
intermetalik seperti terlihat pada struktur mikro
paduan (Gambar 1). Hal ini sejalan dengan
hasil analisis XRD bahwa ditemukan fasa
intermetalik Mg,Zn;; (Gambar 2). Pada paduan
Mg-53Zn-4Ca juga diperoleh fasa intermetalik
Mg,Zn;;, namun dengan nilai dasar kekuatan
tekan Zn yang lebih rendah dibandingkan
dengan kekuatan Mg maka nilai penguatan
paduan tidak akan maksimal.

Penambahan waktu tahan sintering dari 5
jam hingga 10 jam meningkatkan kekuatan
tekan paduan Mg-29Zn-1Ca dan juga Mg-
53Zn-4Ca. Peningkatan kekuatan tekan didasari
penambahan durasi difusi Zn pada paduan Mg.
Hal ini sejalan dengan struktur mikro pada
Gambar 1 dimana presipitasi berbentuk
lamellae yang dihasilkan lebih lebar dan
seragam. Mekanisme penguatan paduan dikenal
dengan grain boundary  strengthening'!.
Peningkatan kekuatan paduan Mg-29Zn-1Ca
dari 176 MPa hingga 214 MPa, membuat
paduan Mg memiliki nilai kekuatan tekan yang
lebih besar dari tulang!”.

Hal yang berbeda terlihat pada paduan Mg-
3Zn-1Ca, adanya penambahan waktu tahan
sintering mengurangi kekuatan tekan paduan.
Pada paduan dengan 3%berat Zn tidak
ditemukan  fasa  intermetalik  sehingga
peningkatan kekuatan tekan tidak optimal.
Dengan tidak terbentuknya fasa intermetalik,
maka tidak ada pula pembatasan grain growth
yang dapat terjadi dengan penambahan waktu
tahan sintering.
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Gambar 3. Grafik kekuatan tekan vs waktu tahan
sintering

C. Pengujian Elektrokimia

Gambar 4 menunjukkan kurva Tafel hasil
pengujian elektrokimia pada paduan Mg di
dalam larutan Hank’s, sedangkan data

parameter elektrokimia ketahanan korosi dapat
dilihat pada Tabel 3. Berdasarkan Tabel 3,
Paduan Mg-3Zn-1Ca-10 jam memiliki nilai
potensial korosi yang paling rendah (-1,53
Vsce) sedangkan paduan Mg-53Zn-4Ca-5 jam
memiliki nilai potensial korosi yang paling
tinggi (-1,36 Vscg). Dapat dilihat bahwa terjadi
perbaikan sifat ketahanan korosi dengan
penambahan Zn. Peningkatan nilai potensial
korosi diakibatkan oleh perbedaan potensial
korosi Zn yang lebih positif jika dibandingkan
dengan Mgl

VI(Vvs Ref)

Tatel Scan
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10000 1000 1000 1000u 1,000 m 1000m

| (Aem™)
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Gambar 4. Kurva Tafel polarisasi potensiodinamik
pada paduan Mg dalam larutan Hank’s dengan
waktu tahan; (a) 5 jam dan (b)10 jam

Tidak hanya dipengaruhi penambahan Zn,
terlihat dalam Tabel 3 bahwa dengan
penambahan waktu sintering hingga 10 jam
akan menurunkan nilai potensial korosi paduan
Mg (Mg-3Zn-1Ca dari -1,5 menjadi -1,53 Vgcg;
Mg-29Zn-1Ca dari -1,38 menjadi -1,45; dan
Mg-53Zn-4Ca dari -1,36 menjadi -1,4).
Pengaruh waktu tahan terhadap ketahanan
korosi sesuai dengan pengaruh waktu tahan
terhadap struktur mikro paduan (Gambar 1)
dimana presipitasi berbentuk /Jamellae yang
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dihasilkan  lebih  lebar dan  seragam.
Terbentuknya presipitasi yang lebar pada batas
butir dalam paduan terner Mg-Zn-Ca
menimbulkan kondisi yang lebih galvanik
antara a-Mg dengan fasa intermetalik.

Tabel 3. Parameter elektrokimia paduan Mg-Zn-
Ca dalam larutan Hank’s dari pengujian polarisasi

Potensial

Waktu Korosi Laju
Kode Paduan Tahan E Korosi

Gam) ¢ (mmpy)
Mg-3Zn-1Ca 5 -1,5 0,49
Mg-3Zn-1Ca 10 -1,53 0,46
Mg-297Zn-1Ca 5 -1,38 0,32
Mg-29Zn-1Ca 10 -1,45 0,48
Mg-53Zn-4Ca 5 -1,36 0,32
Mg-53Zn-4Ca 10 -1,41 0,38

Fenomena ini diakibatkan oleh tidak
mampunya lapisan intermetalik Mg-Zn-Ca
untuk membentuk lapisan pasivasi yang stabil
sehingga ketahanan korosi pun menurun®!,
Meskipun terjadi penurunan potensial korosi,
nilai potensial korosi yang diperoleh lebih baik
dibandingkan dengan potensial Mg murni
dalam larutan Hank’s (-1,9 Vgcp)!'®.

Tidak  hanya itu, Tabel 3 juga
menggambarkan laju korosi paduan Mg berada
pada 0,32-0,49 mmpy. Penambahan waktu
tahan sintering mempertinggi laju korosi
paduan Mg-29Zn-1Ca dan Mg-53Zn-4Ca.
Meskipun demikian, nilai ketahanan korosi
yang diperoleh lebih baik dibandingkan dengan
laju korosi paduan Mg pada literatur (Mg-Ca-
xZn: 4,12-7,26 mmpy)®!.

4. KESIMPULAN

Pada studi kali ini, dilakukan optimasi
waktu tahan sintering dalam proses metalurgi
paduan Mg-3Zn-1Ca, Mg-29Zn-1Ca, dan Mg-
53Zn-4Ca. Analisis struktur mikro
menunjukkan bahwa penambahan waktu tahan
sintering hingga 10 jam akan menyebabkan
terbentuknya presipitat yang lebih besar dan
lebar dibandingkan paduan dengan waktu tahan
sintering selama 5 jam. Sedangkan dari hasil
analisis XRD, diketahui bahwa paduan Mg-
29Zn-1Ca dan Mg-53Zn-1Ca tersusun atas fasa
o-Mg, fasa intermetalik, dan juga MgO. Waktu
tahan sintering yang lebih lama akan
memberikan durasi proses difusi Zn yang lebih
panjang sehingga waktu tahan sintering selama
10 jam mengurangi kecenderungan
terbentuknya fasa MgO yang tidak diinginkan
dalam paduan Mg-Zn-Ca. Pengujian kuat tekan
yang telah dilakukan menunjukkan bahwa

paduan Mg-29Zn-1Ca memiliki nilai kekuatan
tekan yang paling tinggi dibandingkan dengan
paduan lain untuk waktu tahan sintering yang
sama. Penambahan waktu tahan sintering dari 5
jam hingga 10 jam meningkatkan kekuatan
tekan paduan Mg-29Zn-1Ca dan juga Mg-
53Zn-4Ca, namun menurunkan kekuatan tekan
paduan Mg-3Zn-1Ca. Tetapi, penambahan
waktu tahan sintering terlihat menurunkan
ketahanan korosi paduan Mg. Oleh sebab itu,
waktu sintering yang optimum pada studi kali
ini adalah selama 5 jam. Selain itu, dari
pengujian elektrokimia terlihat bahwa paduan
Mg yang dihasilkan memiliki laju korosi yang
relatif baik sehingga dapat diteliti lebih lanjut
untuk diaplikasikan sebagai implan biomedis.
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Intisari

Paduan Co-Cr-Mo banyak digunakan sebagi material implan tulang dan gigi, dimana komposisi paduan mengacu
kepada standar material implan ASTM F75. Paduan Co-Cr-Mo memiliki sifat mekanis yang baik, bersifat
biokompatibilitas dan memiliki ketahanan korosi yang tinggi. Tujuan penelitian ini adalah melihat pengaruh
penambahan karbon dan nitrogen terhadap kekuatan tarik dan mampu bentuk paduan Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-
0,4Fe-0,2Ni untuk memenuhi aplikasi di atas. Karbon ditambahkan ke dalam paduan sebesar 0,08; 0,15 dan 0,25
%berat, sedangkan nitrogen sebesar 0,2 %berat. Paduan hasil coran (as casf) kemudian dihomogenisasi pada
temperatur 1200 °C selama 6 jam, lalu dilakukan prosess /ot roll dengan pemanasan awal 1200 °C selama 1 jam
dilanjutkan dengan quenching dalam media air. Paduan as cast maupun hasil hot roll kemudian diamati strukturnya
dengan menggunakan mikroskop optik dan SEM serta dilakukan uji tarik untuk mengetahui sifat mekanik dan
fraktografi patahan. Kekuatan tarik paduan Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni meningkat seiring dengan
meningkatnya penambahan karbon dalam paduan, sedangkan penambahan nitrogen meningkatkan mampu bentuk
paduan Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni.

Kata Kunci: Paduan Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni, karbon, nitrogen, mikrostruktur, kekuatan tarik,
mampu bentuk

Abstract

Co-Cr-Mo alloys are widely used as bone and dental implant materials, where the composition of the alloy refers to
the standard ASTM F75. Co-Cr-Mo alloys has good mechanical properties, biocompatibility and high corrosion
resistance. Objective of this paper is to investigate the influence of Carbon and Nitrogen on tensile strength and
workability of Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni when used to that applications. Carbon is added into the
alloys of 0.08; 0.15 and 0.25 (% weight), whereas nitrogen at 0.2 (% weight). As cast ingot homogenized at 1200 °C
for 6 h, and then hot rolled with preheating 1200 °C for 1 h and then water quenched. The alloys (as cast and after
hot rolling) were characterized with optical microscope and SEM to investigate the microstructure and the tensile
test to investigate the mechanical properties and fraktografi. The tensile strength of the alloy Co-28Cr-6mo-0,8Si-
0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni increased with the addition of carbon in the alloy, while the addition of nitrogen increases work
ability of Co-28Cr-6Mo-0,8Si- 0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni alloy.

Keywords: Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni, carbon, nitrogen, microstructure, tensile strength, workability

1. PENDAHULUAN

Paduan Co-Cr-Mo F75 merupakan salah
satu material implan khususnya Aip dan knee
joint yang digunakan dalam kedokteran
orthopaedi karena memiliki sifat mekanis yang
baik, biokompatibilitas dan memiliki ketahanan
korosi yang tinggi'®. Paduan Co-Cr-Mo hasil
cor terkadang masih memiliki cacat-cacat cor

seperti mikroporositas dan masih memiliki
struktur dengan matriks dendritik. Kondisi ini
membutuhkan peningkatan keuletan dan
kekuatan dari paduan Co-Cr-Mo.

Penambahan unsur C dan N dapat
digunakan untuk memodifikasi sifat mekanis
dengan membentuk presipitat pada skala mikro
dalam paduan Co-Cr-Mo. Karbon dalam



paduan Co -Cr-Mo
pembentuk  presipitat,
kandungan karbon maka
terbentuk semakin banyak!™. Karbon pada
paduan Co-Cr-Mo  dapat meningkatkan
kekuatan tarik. Menurut M. Herrera dan
timnya penambahan karbon hingga 0,30%
dapat meningkatkan nilai kekuatan tarik hingga
lebih dari 700 MPa pada paduan Co-Cr-Mo
hasil coran. Sedangkan P.V Muterlle dan
timnya menyebutkan bahwa penambahan
0,23% karbon mampu meningkatkan kekuatan
tarik paduan menjadi 789 MPa pada hasil sinter
paduan Co-Cr-Mo. Kekuatan tarik juga akan
meningkat ketika dilakukan proses heat
treatment'”. Peningkatan kandungan karbon
juga meningkatkan nilai kekerasan paduan Co-
Cr-Mo sehingga material menjadi getas. Nikel
merupakan salah satu unsur yang dapat
meningkatkan mampu bentuk, elongasi dan
keuletan  (ductility)!''™?! atau menurunkan
kegetasan. Menurut L.Z. Zhuang dan E.W
Langer penambahan nikel hingga 9% dapat
meningkatkan elongasi sebesar 20%. Pada
penelitian yang dilakukan oleh Ika kartika dan
kawan-kawan!'!l, ditambahkan unsur mangan
dalam paduan Co-Cr-Mo. Penambahan unsur
mangan adalah untuk tetap mempertahankan
sifitt  mampu  bentuk dalam  paduan,
menggantikan nikel karena bersifat alergi
dalam tubuh manusia. Nitrogen merupakan
salah satu unsur yang digunakan untuk
meningkatkan mampu bentuk dan sifat mekanis
dalam paduan Co-Cr-Mo!"*!.  Peningkatan
mampu bentuk paduan karena penambahan
nitrogen diakbiatkan karena pembentukan
athermal € (HCP) martensite terhambat
sehingga paduan tetap dalam fasa y (FCC)!"*.
Nitrogen juga mengakibatkan pembentukan
presipitat dalam skala nano pada matriks v
sehingga kekuatan paduan meningkat''*. Oleh
karena itu karbon dan nitrogen perlu

merupakan
semakin

presipitat
7-8]

unsur
tinggi
yang

ditambahkan dalam paduan untuk memperbaiki
keuletan dan mampu bentuk paduan.

Pada penelitian ini karbon dan nitrogen
ditambahkan dalam paduan Co-Cr-Mo F75
untuk memperbaiki sifat mekanis dan mampu
bentuk paduan.

2. PROSEDUR PERCOBAAN

Material awal (raw material) yang
digunakan dalam penelitian ini adalah merujuk
pada standar ASTM F75 yaitu berupa ingot
paduan Co-28Cr-6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-
0,2Ni (paduan CCM) dengan penambahan 0,08
— 0,25 %berat C dan 0,2 %berat N yang
diperoleh dari Yoneda Advance Casting Co.
Ltd Takaoka, Jepang (Tabel 1).

Ingot paduan kemudian dipotong dan dibuat
sampel dengan ukuran 30 x 20 x 10 mm.
Sampel paduan kemudian dilakukan proses
homogenisasi dalam kondisi inert selama 6 jam
pada temperatur 1200 °C. Proses selanjutnya
adalah Kot rolling dengan reduksi 80% dengan
pemanasan awal 1200 °C selama 1 jam, yang
diikuti dengan proses quenching dengan media
pendingin air.

Pengamatan metalografi dilakukan dengan
mikroskop optik (optical microscopy-OM) dan
SEM (scanning electron microscopy) pada
sampel paduan setelah homogenisasi, dan
setelah proses hot rolling. Sampel paduan
diamplas menggunakan kertas amplas hingga
grid 1200, dilanjutkan polishing dengan larutan
poles alumina hingga grid 0,0lum. Sampel
hasil polishing kemudian dietsa dengan metode
electrolytic etching dengan tegangan 6 volt,
menggunakan metanol 10% dan H,SO,. Uji
tarik dilakukan dengan menggunakan standar
JIS Z 2201: 1998. Fraktografi patahan pada
sampel paduan akan diamati sehingga diketahui
dengan penambahan karbon dan atau nitrogen
akan diketahui jenis patahan yang terjadi dalam
paduan.

Tabel 1. Komposisi kimia paduan dalam penelitian ini dan kodefikasi sampel

UNSUR (% berat) Kode
Co Cr Mo Si Mn Fe Ni C N Sampel
Bal 28 6 0,8 0,8 0,4 0,2 0,08 - 0.08C
Bal 28 6 0,8 0,8 0,4 0,2 0,08 0,2 0.08CN
Bal 28 6 0,8 0,8 0,4 0,2 0,15 - 0.15C
Bal 28 6 0,8 0,8 0,4 0,2 0,15 0,2 0.15CN
Bal 28 6 0,8 0,8 0,4 0,2 0,25 - 0.25C
Bal 28 6 0,8 0,8 0,4 0,2 0,25 0,2 0.25CN
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3. HASIL DAN DISKUSI

Gambar 1 menunjukkan foto paduan CCM
pada kondisi setelah proses Aot roll dengan
reduksi 80%. Gambar 1(a), 1(c), I(e)
merupakan foto paduan CCM dengan
penambahan karbon. Dari gambar tersebut
terlihat bahwa dengan semakin meningkatnya
penambahan karbon dalam paduan CCM
semakin banyak paduan yang mengalami
pecah. Pada Gambar 1 (b) dimana kandungan
karbon yang ditambahkan hanya 0,08%berat
beserta 0,2 %berat nitrogen, hampir seluruh
paduan CCM tidak mengalami retak setelah
dilakukan proses hot roll. Akan tetapi pada
penambahan karbon di atas 0,08% dan 0,2
%berat nitrogen ditambahkan dalam paduan
CCM nhasil hot roll (Gambar 1 (d) dan 1(f)),
retakan diperoleh akan tetapi tidak sebanyak
dalam paduan CCM yang hanya ditambahkan
karbon saja (Gambar 1(a), 1(c), 1(e).

o
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Gambar 1. Foto visual paduan CCM setelah %ot roll
dengan kode sampel; (a) 0.08C; (b) 0.08CN; (c)
0.15C; (d) 0.15CN; (e) 0.25C; (f) 0.25CN

Gambar 2(a)-2(f) menunjukkan
mikrostruktur paduan CCM dengan
penambahan karbon yang diamati
menggunakan OM. Gambar 2(a), 2(c) dan 2(e)
adalah paduan CCM hasil cor (as cast). Pada

gambar tersebut teramati presipitat My;Cs
dalam matriks dendritik cobalt dan teramati
sejumlah  besar interdendritik  presipitat.
Gambar  2(b), 2(d), 2(f) merupakan
mikrostruktur paduan CCM setelah proses hot
roll, dimana dengan meningkatnya kadar
karbon, teramati presipitat makin meningkat di
dalam butir dan pada batas butir. Pada Gambar
2(d) dan 2(f) teramati butir equiaxed
denganmatriks vy, beberapa annealing twinning
dan striasi dari € martensit di dalam butir.
Gambar 3(a)-3(f) menunjukkan kondisi seperti
dalam Gambar 2 yang diamati menggunakan
SEM. Tampak bahwa morfologi presipitat
karbida My;C¢ berbentuk blocky dense dan
globular dalam matriks dendritik (Gambar 3(a),
3(c) dan 3(e)). Pada Gambar 3(b), 3(d) dan 3(f)
teramati presipitat karbida My;Cs dengan
bentuk blocky dense dan globular yang berada
pada batas butir dan di dalam butir, serta striasi
dari € martensit dalam butir matriks 7.

Gambar 4(a)-4(f) menunjukkan
mikrostruktur dengan OM dari paduan CCM
dengan penambahan karbon dan nitrogen. Pada
Gambar 4(a), 4(c) dan 4(e) kondisi as cast
tampak bahwa interdendritik karbida M;;Cq
berbentuk blocky dense dalam matriks dendritik
cobalt. Gambar 4(b), 4(d), 4(f) merupakan
mikrostruktur paduan CCM setelah proses hot
roll dimana presipitat M»Cs terbentuk pada
batas butir dan di dalam butir equiaxed.
Gambar 5(a)-5(f) adalah kondisi paduan CCM
seperti pada Gambar 4 yang diamati
menggunakan SEM. Gambar 5(a), 5(c), 5(e)
merupakan mikrostruktur paduan pada kondisi
as cast, tampak bahwa morfologi presipitat
M,;Cs berbentuk blocky dense dalam matriks
dendritik cobalt. Pada Gambar 5(b) teramati
dengan penambahan 0,08 %berat karbon dan
0,2 %berat nitrogen, presipitat M»;Cs dengan
ukuran yang sangat halus Ilebih banyak
terbentuk dibandingkan penambahan karbon
yang lebih tinggi (Gambar 5(d), 5(f)).
Annealing twin, striasi dari fasa & martensit
juga teramati dalam gambar tersebut. Menurut
Shingo Kurosu dan tim'®! pada paduan Co-
29Cr-6Mo kondisi as cast, fasa yang terbentuk
adalah y (FCC) dan & (HCP) akibat
transformasi martensit menjadi y dan € selama
pendinginan. Gambar 5(b), 5(d), 5(f)
merupakan mikrostruktur paduan CCM setelah
mengalami proses /ot roll, teramati striasi dari
¢ martensit di dalam butir equiaxed dan
beberapa annealing twin. Yamanaka dan tim
menjelaskan bahwa pada paduan Co-29Cr-6Mo
yang ditambahkan N, annealing twin akan
terbentuk akibat adanya penyimpangan pada
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area pertemuan tiga butir (£3) yang mempunyai mengalami proses pengerjaan panas (hot
keterkaitan dengan kisi kristal. Kondisi ini bisa deformation)'".
dihasilkan dalam paduan CCM yang

Gambar 2. Struktur mikro paduan CCM dengan mikroskop optik pada penambahan karbon dengan kode sampel:
(a,b) 0.08C; (c,d) 0.15C; (e-f) 0.25C. Paduan hasil as cast (kiri) dan paduan hasil Aot roll dengan reduksi 80%
(kanan). Elektro etsa metanol 10% H,SO,

Pengaruh Penambahan Karbon Dan Nitrogen Terhadap ...../ Fendy Rokhmanto | 141



20kV  X1,000 10pm 0000 1060 BES

10ym 0000 10 60 BES 20KV X1,000 10pm 0000 1160 BES

20kVv. X1,000 10pm 0000 10 60 BES 20kv  X1,000 10um 0000 1160 BES

Gambar 3. Foto mikrostruktur dengan SEM dari paduan CCM dengan penambahan karbon pada sampel kode: (a,b)
0.08C; (c,d) 0.15C; (e,f) 0.25C. Paduan kondisi as cast (kiri), dan paduan hasil kot roll dengan reduksi 80%
(kanan). Elektro etsa metanol 10% H,SO,
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Gambar 4. Mikrostruktur paduan CCM menggunakan mikroskop optik dengan penambahan karbon dan nitrogen
pada kode sampel: (a,b) 0.08CN ; (c,d) 0.15CN; (e,f) 0.25CN. Paduan kondisi as cast (kiri) dan paduan hasil Aot
roll dengan reduksi 80% (kanan). Elektro etsa metanol 10% H,SO4
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Gambar 5. Mikrostruktur paduan CCM menggunakan SEM dengan penambahan karbon dan nitrogen pada kode
sampel: (a,b) 0.08CN ; (c,d) 0.15CN; (e,f) 0.25CN. Paduan kondisi as cast (kiri) dan paduan hasil /ot roll dengan
reduksi 80% (kanan). Elektro etsa metanol 10% H,SO4
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Gambar 6. Grafik tegangan vs regangan dari paduan CCM kondisi as cast untuk paduan dengan: (a) penambahan
karbon; (b) penambahan karbon dan nitrogen; (c) yield stress (N/mm?) pada kondisi (a) dan (b)
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Gambar 7. Grafik tegangan vs regangan dari paduan CCM hasil Aot roll untuk paduan dengan: (a) penambahan
karbon; (b) penambahan karbon dan nitrogen; (c) yield stress (N/mm?) pada kondisi (a) dan (b)

Gambar 6(a) — 6(c) menunjukkan grafik
hasil uji tarik as cast paduan CCM yang
mendapat penambahan karbon, penambahan
karbon dan nitrogen serta nilai kekuatan
luluhnya (Y'S-yield strength). Dari grafik pada
gambar tersebut terlihat bahwa kekuatan tarik
maksimum dan kekuatan luluh meningkat

seiring dengan peningkatan penambahan
karbon. Pada penambahan karbon 0,08 %berat
kekuatan tarik berkisar 643 N/mm® dengan YS
340 N/mm’ sedangkan pada penambahan
karbon 0,15 %berat kekuatan tarik berkisar 770
N/mm’ dengan YS 400 N/mm’ dan pada
penambahan 0,25 %berat karbon kekuatan tarik
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meningkat menjadi 843 N/mm” dengan YS 500
N/mm’. Akan tetapi, pada penambahan karbon
dan nitrogen (Gambar (6(b)), kekuatan tarik
dan YS adalah berbanding terbalik dengan
kondisi pada Gambar 6(a), dimana dengan
peningkatan unsur karbon yang ditambahkan
dan 0,2% berat nitrogen, kekuatan tarik dan YS
semakin berkurang. Kekuatan tarik maksimum
paduan pada kondisi di atas adalah sebesar 849
N/mm* dengan YS 450 N/mm?* 781 N/mm’
dengan YS 510 N/mm’* dan 697 N/mm’
dengan YS 430 N/mm’ berturut-turut pada
penambahan 0,08; 0,15 dan 0,25 %berat karbon
dan 0,2 %berat nitrogen.

Gambar 7(a)-7(c) menunjukkan grafik hasil
uji tarik dari paduan CCM hasil kot roll yang
ditambahkan karbon, ditambahkan karbon dan
nitrogen serta kekuatan luluhnya (YS). Dari
grafik pada gambar tersebut tidak terlihat tren

08 48 SEI
M T

Qp 48

bahwa kekuatan tarik maksimum dan kekuatan
Iuluh meningkat seiring dengan peningkatan
%berat karbon. Pada penambahan karbon 0,08
%berat, kekuatan tarik berkisar 959 N/mm’
dengan YS 510 N/mm’ sedangkan pada
penambahan karbon 0,15 %berat kekuatan tarik
hanya berkisar 819 N/mm” dengan YS sebesar
420 N/mm’, dan pada 0,25 %berat karbon,
kekuatan tarik meningkat menjadi 1207 N/mm’
dengan YS sebesar 770 N/mm’. Akan tetapi
kekuatan mekanik meningkat seiring dengan
peningkatan kadar karbon dan 0,2 %berat
nitrogen (Gambar 7(b) dan 7(c)). Kekuatan
tarik berkisar 432 N/mm’ dengan YS 230
N/mm?; 1093 N/mm® dengan YS 680 N/mm?’,
dan 1178 N/mm* dengan YS 780 N/mm’
berturut-turut pada penambahan 0,08; 0,15 dan
0,25 %berat karbon dan 0,2 %berat nitrogen.

K760 . 20um 000D 1060 BES

X750 20ym 0000 10 60:BES
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Gambar 8. Fraktografi hasil SEM padauan CCM hasil Aot roll dengan kodefikasi sampel; (a) 0.08C; (b) 0.08CN; (c)

0.15C; (d) 0.15CN; (e) 0.25C; (f) 0.25CN
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Gambar 8 menunjukkan foto fraktografi
hasil uji tarik dengan SEM dari paduan CCM
hasil Aot roll. Gambar 8(a), 8(c) dan 8(e) adalah
paduan CCM hasil hot roll yang hanya
ditambahkan karbon, dimana patah getas
teramati pada permukaan patahan dengan
presipitat M,;Cs di batas dan di dalam butir
equiaxed. Gambar 8(b), 8(d) dan 8(f) adalah
paduan CCM hasil Kot roll yang ditambahkan
karbon dan nitrogen. Patah getas dengan
beberapa area yang menunjukkan patahan ulet
terlihat pada gambar tersebut.

Peningkatan kekuatan tarik dan kekuatan
luluh pada paduan CCM yang ditambahkan
karbon terjadi karena pembentukan presipitat
karbida Mp;Cs seperti yang tampak pada
Gambar 2 dan Gambar 3. Kekuatan tarik
paduan CCM hasil roll dengan penambahan
karbon sebesar 0,25% berat meningkat menjadi
1207 N/mm* dengan YS 770 N/mm’ dibanding
dengan paduan CCM yang ditambahkan karbon
sebesar 0,08 dan 0,15 (Gambar 7(a)-7(b)).
Permukaan patahan hasil uji tarik dari paduan
CCM hasil roll yang hanya ditambahkan
karbon 0,08 dan 0,15 %berat menunjukkan
patah getas, teramati permukaan
chrystallographic faceted dengan striasi ¢
martensit dan annealing twin, serta presipitasi
karbida M»;Cy pada batas butir (Gambar 8 (a)
dan 8(c)). Tetapi dengan meningkatnya
penambahan karbon menjadi 0,25 Y%berat,
tampak presipitat MpCs semakin  banyak
berada di dalam dan di batas butir, dan
permukaan patahan menunjukkan patah getas
(Gambar 8 (c)). Sang Hak Lee dan tim!'”
membuktikan dalam paduan C0o29Cr6Mo yang
ditambahkan 0,18 %berat karbon, presipitat
karbida Mj,;C¢ tumbuh di batas butir dan di
dalam butir. Kehadiran karbida di batas butir
adalah meningkatkan sifat mekanik, sedangkan
karbida di dalam butir memberikan pengaruh
kekuatan yang homogen dalam material
paduan. Dengan peningkatan kadar karbon
sampai dengan 0,18 %berat dalam paduan
Co29Cr6Mo, maka dapat meningkatkan fraksi
volume dari fasa vy, sehingga menekan
pembentukan fasa €. Hal ini akan meningkatkan
ketahanan paduan saat di tempa, karena
kestabilan fasa y'".

Nitrogen dalam sistem paduan Co-Cr-Mo
adalah unsur representatif sebagai penstabil 7,
memiliki kesamaan dengan Ni dan C'"!. Li dan
Tim" menemukan adanya short range order
antara atom Cr dan atom N terbentuk dalam
paduan Co-29Mo-6Cr yang ditambahkan N,
dimana penambahan N ini akan berpengaruh
terhadap transformasi kinetik dari athermal

martensite dan menstabilkan fasa y. Dengan
stabilnya fasa y maka keuletan dari paduan
akan tercapai. Kondisi ini dibuktikan secara
visual pada paduan CCM hasil roll yang tidak
mengalami retak setelah ditambahkan N
dibanding paduan yang hanya diberikan karbon
saja (Gambar 1). Kekuatan tarik dalam paduan
CCM yang ditambahkan karbon 0,25 %berat
dan 0,2 %berat N adalah 1178 N/mm?, nilai ini
lebih rendah dibanding kekuatan tarik paduan
yang hanya diberikan karbon saja (C= 0,25
%berat) yaitu 1207 N/mm’. Hasil fraktografi
pada paduan CCM dengan penambahan karbon
dan nitrogen menunjukkan patah getas
(Gambar 8(b)), tetapi pada beberapa area
menunjukkan ciri-ciri patah ulet (Gambar 8(d)
dan 8(f)). Pada permukaan patahan dari paduan
CCM hasil roll yang ditambahkan C dan N ini
teramati presipitat karbida Mjy;Cs berbentuk
globular pada butir dan batas butir serta terlihat
beberapa pola patahan dari annealing twin.

4. KESIMPULAN

Dari penelitian terhadap paduan Co-28Cr-
6Mo-0,8Si-0,8Mn-0,4Fe-0,2Ni (paduan CCM)
dengan variasi penambahan karbon 0,08; 0,15
0,25 %berat dan 0,2 %berat nitrogen, dapat
diambil kesimpulan bahwa paduan CCM hasil
homogenisasi pada T = 1200 °C selama 6 jam
dan dilanjutkan dengan Aot roll pada reduksi
80% memiliki struktur presipitat karbida M»;Cg
pada batas butir dan di dalam butir, striasi dari
€ martensit serta annealing twin dalam matriks
Y yang equiaxed. Penambahan karbon dalam
paduan CCM akan meningkatkan pembentukan
presipitat karbida M»;Cs dengan bentuk blocky
dense dan globular. Hal ini meningkatkan
kekuatan tarik dan kekuatan Iuluh paduan. Pada
penambahan 0,25 %berat karbon dihasilkan
kekuatan tarik sebesar 1207 N/mm’ dengan YS
sebesar 770 N/mm”. Pada penambahan karbon
dan 0,2 %berat nitrogen, pembentukan
presipitat karbida Mjy;Cs juga semakin
meningkat dengan adanya peningkatan kadar
karbon, serta terbentuknya annealing twin.
Kekuatan tarik pada 0,25 %berat karbon
dihasilkan 1178 N/mm’ dengan YS sebesar 780
N/mm’. Rendahnya kekuatan tarik
dibandingkan paduan CCM yang hanya
ditambahkan karbon saja disebabkan karena
pembentukan annealing twin. Hasil hot roll
dalam paduan CCM menunjukkan bahwa
dengan hanya ditambahkan karbon
menghasilkan workability yang jauh lebih
rendah dibandingkan dengan penambahan
karbon dan nirogen. Permukaan patahan
paduan CCM yang ditambahkan karbon
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menunjukkan patah getas, sedangkan paduan
CCM yang ditambahkan karbon dan nitrogen
memiliki beberapa area yang menunjukkan ciri
dari patah ulet.
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Intisari

Crude oil yang mengandungrine water dengan kadar NaCl dan HgQang tinggi serta adanya gas , yang

terlarut dapat meningkatkan potensi korosi pag@. Penggunaan inhibitor korosi alami menjadi altefriadiru

untuk menyelesaikan masalah tersebut. Bahan alaitihdsebagai alternatif karena bersifat aman, rht

didapatkan, bersifdiiodegradable, biaya murah, dan ramah lingkunc Penelitian ini dilakukn untuk mengetahui
pengaruh penambahan ekstrak tembakau terhadapkdapsi dan efisiensi inhibisi yang dihasilkan dem

menambahkan pembaharuann@idian berupapenginjeksian gas GOsecara kontinu yang belum ada p

penelitian sebelumnya. Pengujiaada penelitian ini menggunakspectroscopy untuk mengetahui komposisi kinr

sampel baja API 5L X-52, TLMensitometri digunakan untuk ingetahui kadar nikotin pada sael tembakau.
Gamry Potensiostat Type 6.25 digunakan untuk pengujian polarisasi Taan EIS.Hasil penelitian mernjukkan

bahwa data laju korosi bafgPl 5L X-52 mengalami penurunan dengan penambahan ekstnakktau. Penurune

optimum laju korosi terjadi pada penambahan 60 pkstrak tembakau pada larutan ABW 1 sebesar 8,95dap

ABW 2 sebesar 9,87 mpyPeningkatan optimum efisiensi inhibisi terjadi pagenambahan 60 ppm eksti

tembakau, untuk larutan ABW 1 sebesar 79,51% d8WA sebesar 80,94%. Efisiensi inhibisi mulai méaiga

penurunan kembali pada penambahan 80 ppm, untutan ABW 1 sebesar 42,32% dan ABW 2 sebesar 68

Kata Kunci: Baja API 5L X-52, inhibitor korosi, ekstrak tembakau, laju korosi, polarisasi

Abstract

Crude ail containing brine water with high concentration of NaCl and HCO; and the presence of dissolved CO, gas
may increase the potential for corrosion in the pipeline. The use of natural corrosion inhibitor is one of the
alternative to solve these problem. Natural materials were chosen as an alternative because it is safe, readily
available, biodegradable, low cost, and environmentally friendly. This study was conducted to determine the effect
of tobacco extracts on the rate of corrosion and inhibition efficiency. The novelty of this research is a continuous
injection of CO, gas that does not exist in previous research. Spectroscopy analysis was conducted to determine the
chemical composition of samples of steel APl 5L X-52, TLC densitometry was used to determine the levels of
nicotine in tobacco sauce. Gamry Potensiostat Type 6:25 was used for testing the corrosion behavior, using the
Tafel polarization and EIS methods. The results show that, the corrosion rate of samples decreased with the
addition of tobacco extracts. The addition of 60 ppm of tobacco extract in a solution decrease corrosion rate
samples at 8.95 mpy in ABW 1 and 9.87 mpy in ABW 2. Optimum inhibition efficiency occurs upon the addition of
60 ppm tobacco extracts, for the solution of ABW 1 by 79.51% and amounted to 80.94% ABW 2. The inhibition
efficiency began to decline by the addition of 80 ppm, to 42.32% in ABW 1 by and 68.71% in ABW 2.

Keywords: Seel of API 5L X-52, corrosion inhibitor, tobacco extracts, rate of corrosion, polarization




1. PENDAHULUAN

Korosi adalah kerusakan akibat reaksi kimia
antara logam atau paduan logam dengan
lingkunganny&. Pada tahun 2003, Saudi
Aramco melakukan studi untuk mengetahui
biaya akibat korosi terhadap produksi minyak
dan pemurniannyd Hasil studi menunjukkan
bahwa 25%  biaya perawatan plant
gassweetening dikeluarkan untuk pengendalian

korosi, 17% biaya perawatarplant gas
fractionation untuk korosi, 28% biaya
perawatan operasi produksi onshore,

sedangkan untukoffshore dibutuhkan 60-70%
biaya perawatan untuk korosi. Dalam proses
pendistribusian minyak mentahcrgde oil),
sering dijumpai adanya masalah yang dapat
mengganggu aliran fluida yang melewati pipa,
khususnya pipa APl 5L X-52 yang digunakan
dalam aplikasi tersebtlt Salah  satu
problematika yang sering terjadi pada proses
pendistribusiancrude oil adalah adany#&rine
water yang mengandung NaCl dan HE®ang
tinggi serta adanya gas ¢Qyang terlarut.
Adanya senyawa-senyawa tersebut pada pipa
penyalurcrude oil dapat meningkatkan potensi
korosi, ditambah lagi dengan adanya injeksi gas
CO, pada sumur minyak dapat menyebabkan
korosi CQ pada pipa semakin meningkat
Selama ini, metode untuk memperlambat laju
korosi internal di ladang-ladang minyak
khususnya di dalam pipa penyalarude oil
adalah dengan menginjeksikan bahan-bahan
kimia (inhibitor) ke dalam pipa tersebut. Oleh
karena itu, salah satu cara efektif untuk
mengisolir logam dari bahan korosi tersebut
adalah dengan menggunakan inhibitor korosi.
Pemanfaatan tumbuhan sebagai inhibtor
korosi (anti karat) merupakan suatu alternatif
yang perlu dikaji terus menerus karena bahan
alam biasanya lebih aman dan ramah
lingkungan dibandingkan senyawa kimia
buatan. Indonesia yang kaya dengan berbagai
jenis  tumbuhan, sangat memungkinkan
menyimpan potensi yang bisa dimanfaatkan
sebagai bahan anti karat. Literatur ilmiah korosi
telah mencatat sejumlah penelitian mengenai
inhibitor dari bahan organik. Salah satu bahan
inhibitor korosi yang memiliki potensi untuk
digunakan yaitu ekstrak tembakau. llgnal
pada tahun 2007 melaporkan bahwa dengan
penambahan 100 ppm larutan ekstrak
tembakau pada sampel ufiild steel yang
direndam dalam air laut buatan dengan
penambahabubling CO, menghasikan efisiensi
inhibisi sebesar 61,52%. Namun, kekurangan
dari penelitian tersebut yaitu masih besarnya
penambahan larutan ekstrak tembakau dan

efesiensi inhibisi yang masih kecil. Oleh karena
itu, perlu dilakukan penelitian kembali untuk
mengetahui pengaruh penambahan inhibitor
ekstrak tembakau terhadap laju korosi dan
mengetahui efisiensi inhibisi yang dihasilkan
secara optimal.

2. PROSEDUR PERCOBAAN
A. Diagram Alir Penelitian

Py=parasi Pembuatan 1 Liter
Sampel dan Lamtan Inhibitar
Adaunsting Ekstrak Tembakau

Eimiz

l PR -
(Spectrascap))

¥

Pembuatan Lamutan 4rijfTeial Brine
Warter dari Nall

1dan 2% +0,1dan 0.2 gL NaHCO;
!

Penginjeksian Gas

20, E=Dalam
Lamtan drejfTeial
EBrine Water

Warizsi Penambahan Inhibitor
Ekstrak Tembakan 0, 1,25, 80,
80, dam 104 ppm
Diata Penzujizn

1ji pH Akhir

!

Analisz dan Pembzhasan |
v

Eesimpulan
+

*TLC = Thin Layer Chromato Scanner

| Uji pH Awal

Gambar 1. Diagram alir penelitian yang dilakukan

B. Peralatan Penelitian

Pada penelitian ini, digunakan beberapa
peralatan yaituGamry potensiostat type 6.25,
OES (optical emission spectroscopy), sel
polarisasi,auxiliary electrode grafit, standard
electrode Hg/HgCL, mesin polishing, beaker
glass 100, 500, dan 1000 ml, labu ukur 1000
ml, electric stove, neraca digital, regulator gas
CO,, termometer, cawan petri, kertas amplas
240#, 400#, dan 600#blender, PH meter,
magnetic dirrer, pipet tetes 1 ml, pengaduk
kaca,screening ukuran 40 #, plastikvrap, dan
kertas saring.
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Tabel 1. Komposisi kimia sampel Baja API 5L X-52

C. Bahan Penelitian Kandungan  Kadar Kandungan . 4o (06)
Bahan penelitian yang digunakan dalam U”S”rCK'm'a 0(01/"5)06 U”S“rv*f/'m'a e
penelitian ini adalah tembakau kering sebanyak Si 02368 Ti 00013
% kg, NaCl pro analisis, NaHGQro analisis, s 0,0028 Sn 0,0083
Baja APl 5L X-52 (15 x 15 x 10 mmJResin P 0,0156 Al 0,0402
dan hardener, kabel listrik, aquadest dan gas Mn 0,6744 Pb -0,0004
co, Ni 0,0037 Nb 0,0015
: Cr 0,0098 Zr -0,0001
" Mo -0,0018 Zn 0,1816
D. Prosedur P_enelltlan ) v 0,0020 Fe 98.676
Sampel Baja API 5L X-52 untuk pengujian Cu 0,0055

spectroscopy, pengamatan struktur mikro dan
pengujian polarisasi dengan ukuran 15x15x10
mm.

Preparasi ekstrak tembakau sebanyak % kg
yang dilarutkan dalam 1500 rabuadest pada

Selain itu, dilakukan pula pengujian kadar
nikotin pada ekstrak tembakau dengan
menggunakanThin Layer Chromato Scanner

(TLC) Densitometri. Hasil pengujian tersebut

temperatur 80 °C dan didiamkan selama 24  dapat dilihat pada Tabel 2.

jam. 50 ml ekstrak tembakau untuk dilakukan _ . _ _
Tabel 2. Hasil pengujian TLC densitometri

pengujian kadar nikotin dengan TLC e L e
Densitometri. Sampel  Replikasi g;lfgg]n I\Tig?; (C;j\{)(/; )
I | 0 D/V
Preparasi pembuatan blanko yaitu 0,1 dan Sampel (% biv)
0,2 g/L NaHCQ + Variasi NaCl 1 dan 2% + (ug)
injeksi gas CQ@ Ekstrak 1 5,279 0,106 0,11
Uji PH awal sebelum pengujian polarisasi. —embakau 2 5,767 0.115
Uji Polarisasi Tafel dan EIS dengan variasi 0, 1, ]
25, 60, 80, dan 100 ppm, kemudian melakukan Berdasarkan data dari Tabel 2, dapat

diketahui bahwa kandungan nikotin dalam
sampel tembakau yang digunakan pada
penelitian ini sebesar 0,11 % b/v, sedangkan
menurut penelitian Murdiyatet al tahun 1991

[ kandungan nikotin pada tembakau sekitar
0,5-8% b/v dari berat kering tembakau. Dapat
disimpulkan bahwa kandungan nikotin dalam
sampel tembakau penelitian ini sangat sedikit
apabila dibandingkan dengan penelitian
sebelumnya.

uji PH akhir sesudah pengujian polarisasi.

3. HAsIL DAN Diskusi
A. Pengaruh Penambahan Inhibitor
Ekstrak Tembakau Terhadap Laju
Korosi Pipa Baja API 5L X-52
Sampel baja API 5L X-52 yang digunakan
pada penelitian ini, sebelumnya dilakukan
pengujian  karakterisasi  kembali  untuk
memastikan sampel yang digunakan adalah baja
API 5L X-52. Tabel 1 menunjukkan salah satu
hasil pengujian karakterisasi yaitu komposisi
kimia sampel baja APl 5L  X-52 dengan
menggunakaspectroscopy.

Apabila dibandingkan dengan standar baja
APl 5L yakni standar specification for line
pipe, spesifikasi baja APl 5L X-52 memiliki
spesifikasi komposisi sebagai berikut yaitu
kadar C maksimal 0,28%, Mn maksimal 1,4%,
dan Ti maksimal 0,04%. Berdasarkan
perbandingan hasil pengujian karakterisasi
denganspecification for line pipe maka dapat
disimpulkan bahwa baja yang digunakan dalam
penelitian ini adalah benar baja API 5L X-52.

4 0EDLF

-5, 00E01L

-6,00E-01

- 1 ppm
- 1 ppm
15 ppm
- 60 ppm
20 ppm
100 ppm

-TONEDL

Potengial{mV vx SCE)

-BEDLF

2 p0EaL}

-1.A0E-00

i . . L L " .
LOME-DT 100EQ6 LO0E-DS 100EO4 LOOEOZ LOEAN2 1HE-O1
Rapat Arus(Afnt )

Gambar 2. Kurva polarisasi baja API 5L X-52 dalam
campuran larutan NaCl 1%, 0,1 g/L NaH{®ang

diinjeksi gas C® dengan variasi penambahan
inhibitor ekstrak tembakau
Berdasarkan hasil pengujian polarisasi

elektrokimia metodetafdd dengan software
Gamry 6.25 didapatkan nilai laju korosi untuk
setiap penambahan ekstrak tembakau pada
sampel baja API 5L X-52 yang direndam dalam
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campuran larutan NaCl 1 dan 2%, Nak;
0,1 dan 0,2 g/L, yang diinjeksi gas , secara
kontinu. Hasil pengamatan tersebut d
dilihat pada Gambar 2 dan 3.

4,00E-01

5.00E-01 ]
$.00E-01 |

7 00E-01 |

Potensial (m¥ vs SCE)

5.00E-01 [

9 00E-01 |-

-1,0CE-00

. . . L . \ A
LOOE-07 1,00E-06 1,00E-05 100E-04 L00E-03 100E02 L.D0E-01
Rapat Arus (A/cn? )

Gambar 3. Kurva polarisasaja API 5L *-52 dalam
campurandrutan NaCl 2%, 0,2 g/L NaHG, yang

diinjeksi gas C@ dengan driasi penambahan
inhibitor ekstrak tembakau

Gambar 2 dan 3 menunjukkan baf
penambahan inhibitor ekstragmbakau dari
sampai 60 ppm dapat menurunkan rapat
anodik dan katodik yang mengakibatkan
korosi mengalami penurunan sebagaimana
dapat dilihat pada Tabel 3 dan 4 serta Gar
4,

Berdasarkan data pada Tabel 4 dan Gau
4, penurunan optimuriaju korosi terjadi pad
penambahan 60 ppm ekstrak tembakau
larutan ABW 1 sebesar 8,95 mpy dan ABV
sebesar 9,87 mpy. Penurunan laju Kkorosi
terjadi karena zatnikotin pada tembakal
bereaksi dengan ion besi pada baja API &-
52 menjadi ion heksaamin besi (l1).

60 1
- 500 1
S - 40 4 —+— Laju Korosi ABW
o B 1+Eks.
B30 -
= E Tembalcau
= 20
| . .

10 9 —&— Laju Kcrost ABW

o e ———— 2+ Eks.

o e e O Tembalzau
[V I S 4] E

Penambahan Ekstrak Tembakau
(pp)
Gambar 4. Grafik hasil pengamatajulkorosi pada
baja API 5L X-52

Tabel 3. Hasil pengukuranlai E.,, dan Lo,

Penambahan Gambar 2 Gambar 3
Ekstrak Ecorr I corr Ecorr I corr

Tembakau  (mV) (Alcm?) (mV) (Alcm?)
0 -801,9 9547E®  -769,7 1131 E

1 -742,1 66,82E®  -757,4 84,93 E

25 -786,0 52,10E® -739,0 47,21 E

60 -766,6  19,56E° -740,9 21,56 E

80 -754,2  55,06E° -717,1 35,40 E

100 -744,3  60,00E® -748,9 71,49 €

Tabel 4. Hasil pngamatanlaju korosi ekstrak

tembakau

Penambahan Ekstrak Laju Korosi
Tembakau pada

Laju Korosi pada

(ppm) ABW 1 A&\Fl)\;)Z
(mpy)

0 43,6¢ 51,77

1 30,5¢ 38,87
25 23,8t 21,61
60 8,9t 9,87
80 25,2( 16,20
100 27,4¢ 32,72

Pada reaksi tersebut, ion ?* diikat oleh
atom N dengan ikatan rangkap. Seny:
kompleks ini bersifat stabil, tidak mude
dioksidasi dan akan menyelubungi permuk
logam besi sehingga proses korosi pun
dihambat™. Setelah dilakukan penambahan
dan 100 mpy ekstrak tembakauda ABW 1
dan ABW 2, laju korosi kembali meningk
Fenomena ini dapaterjadi karenasenyawa
pada inhibitor yangligunakar tidak lagi sesuai
dengan material danPH lingkungannya
sehingga kemampuan dalam menahan
korosi menurufi.

Berdasarkan data ga Tabel 3, dapat dilihe
perubahan nilai Ecorr penambahan inhik
ekstrak tembakau dari 0 sampai 100 ppm. |
kolom data Gambar 2 perubahannya menc
-59,8 mV dan kolom data Gambar 3 menc:
-12,3 mV. Sedangkan dengan penamb:
optimum 100 ppmperubahannya mencaj
-57,6 mV untuk data Gambar 2 d-20,8 mV
untuk data Gambar 3. Menurut Ferreiet.
al(2004)® apabila perubahan potensial kot
pada baja setelah ditambahkan inhibitor ko
> 85 mV, maka inlbitor tersebut dap:i
dikategorikan sebagai tipe katodik atau anc
Apabila perubahan potensial korosi pada
setelah ditambahkan inhibitor korosi< 85 n
maka inhibitor tersebut dikategkan sebagai
inhibitor campuran. Hasil percobaan ir
menunjukkan bahwa inhibitor erak tembakau
dapat dikatakan sebagai tipe inhibitor campt
yaitu inhibitor yang mengendalikan Kkort
dengan cara menghambat proses Kkordi
katodik maupun anodik secara bersamr Data
nilai rapat arus {}.) korosi ekstrak tembake
untuk kurva polariasi pada Gambar 2 mauy
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3 mengalami penurunan dengan penamb
jumlah inhibitor. Semakin kecil nilai rapat ar
maka laju korosi semakin tururEfektivitas
ekstrak tembakau sebagai inhibitor korosi ti
terlepas dari kandungan nitrogen yang terd
dalam senyawa kimia. Unsur nitrogen Yy
dikandung berfungsi sebagai pendonor elek
terhadap logam Beuntuk membentuk senyav
kompleks. Medium korosif seperti (; akan

menghasilkan FeCf{) kemudian oksida:
lanjutan membentuk BEGC;. Kemudian
ditambahka inhibitor nikotin, yang aka

bereaksi dengan Femenghasilkan senyav
kompleks ion heksan nikotin besi (ll) sehinc
mempunyai kestabilan yang tinggi diband
dengan Fe saja, akibatngampel besi atau be
yang diberikan inhibitor ekstrak nikotin al
lebih tahan (teproteksi) terhadap kord”.

kemungkinan terjadinya korosi pada a.
Perubahan tahanan tersebut dapat dilihat
Gambar 5 dan 6 serta Tabe

Tabel 5. Hasil pngukurartahanan polarisasi (R

Penambahan

Gambar 5 Gambar 6
Ekstrak Tembakau

(opm) R, (ohm) R, (ohm)

0 123,¢ 127,5

1 150,1 149,1

25 152,2 142,2

60 179,¢ 233,9

80 154,1 132,7

100 152,¢ 130,1

1.40E+2

1.20E+02 P LT

1.00E~02 o e P00, .l
— - 4 ppm
£ s.00e-01 VIR L o lppm
= 6.00E+H1 £, % "‘-“‘\ I3ppm
= vk # 60 ppm
3 4.00E+01 e
5 > # B0 ppm
£ 2.00E-01 ] 100 ppm

0.00E+00 5

200+ .t

-4.00E-+01

-2 O0E+ .00E-+00.00E+00.00E-+02 . 00E-+02.00E+02
Zreal (ohm)

- Fimeage (o ko)

Gambar 5. Kurvanyquist EIS kaja API 5L *x-52
dalam campuraratutan NaCl 1%, 0,1 g/L NaHG,
yang diinjeksi gas C©Odan \ariasi penambahan
inhibitor ekstrak tembakau

I.30E+H2
2O0E+H2
= - # {0 ppm
1.50E+02 ) L o1ppm
) s eettet S S2ippm
1.00E+02 1’\‘ ‘.:,. o .ggppm
= s * +&0ppm
3.00E+H1 1 100 ppm
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Gambar 6. Kurvanyquist EIS kaja API 5L *x-52
dalam campuraratutan NaCl 2%, 0,2 g/L NaHG,
yang diinjeksi gas Cdengan wariasi penambahan
inhibitor ekstrak tembakau

Pada penelitian ini, dilakukan pt
pengujian EIS vyang bertujuan uni
mengetahui adanya perubahan tah:

permukaan baja API 5L %2 pada lingkunga
campuran NacCl 1 dan 2%, NaH 0,1 dan 0,2
g/L, gas CQ dan variasi penambahan inhibi
ekstrak tembakau. Perubahan impedansi
dapatmenjadi indikasi dan meningkatk

Berdasarkan Gambar 5 dan 6 serta Tab
penambahan inhibitor menyebabkan diam
lingkaran semi kurvanyquist semakin besar
hingga 60 ppm dibandingkan tanpa inhibi
Secara umum, hal ini dapat dijelaskan ba
jumlah elektron atau i-ion mengalir melalui
antar muka sangat kecil, yaitu tingkat n
impedansi yang besar menimbulkan penurt
aktivitas antar mka, sehingga laju koro
semakin turun®. Mekanisme proses tersel
dapat dilihat pada Gamba

#rets | |1 ]

3d 4s 4p

Fe2* + INH3 — [Fe(NH3)]?* (senyawa kompleks)

Gambar 7. Mekanisme proteksi inhibitor pada
pembentukan senyawatpleksbesi”

Berdasarkan mekanisme proteksi inhib
pada Gambar 7. Reaksi yarterjadi antara
logam F&" dengan medium korosif seperti 4,
diperkirakan menghasilkan Fet;, oksidasi
lanjutan menghasilkan (CO;); dan reaksi
antara F& dengan inhibitor ekstrak bahan al
menghasilkan senyawa kompleks. Inhib
ekstrak bahan alam yg mengandung nitrogen
mendonorkan sepasang elektronnya
permukaan logammild steel ketika ion Fé&'
terdifusi ke dalam larutan elektrolit, reaksir
adalah

Fe —» F& + 2¢ (melepaskan elektro
F&" + 26 —» Fe (menema elektron)

Dari reaksi tersebut produk yang terber
mempunyai kestabilan yang tin dibanding

dengan Fe saja, sehingga sampel besi/baja
diberikan inhibitor ekstrak bahan alam a
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lebih tahan (terproteksi) terhadap kot
Berdasarkan data hasil pengujian pada Tak
Penambahan inhibitor ekstrak tembakau d
meningkatkan dan juga menurunkan r
tahanan larutan. Data kurvayquist pada
Gambar 5 dan 6 mengalami peningkatan |
R, dari 123,8 ohm (0 ppm) hingga 179,8m
(60 ppm) dan mengalami penurunan 1t
hingga 152 ohm (80 dan 100 ppm). Sedan¢
untuk data kurvanyquist pada Gambar
mengalami peningkatan nilai,®ari 127,5 ohn
(0 ppm) hingga 233,9 ohm (60 ppm) c
mengalami penurunan 132,7 hingga 130,1
(80 dan 100 ppm).

B. Efisiensi Inhibisi Yang Dihasilkan Dari
Setiap Penambahan Ekstrakl embakau
Berdasarkan pengujian polaris

elektrokimia dengansoftware Gamry 6.25

dilakukan  perhitungan efisiensi inhib

terhadap penambahan ekstrak temb:
berdasarkah data hasil uji laju kol Hasil
perhitungan tersebut dapat dilihat pada Tak

dan Gambar 8.

Tabel 6. Hasil perhitungan efisienshibisi ekstrak
tembakau

Penambahan Efisiensi Efisiensi
Ekstrak Tembakau Inhibisi Inhibisi
(ppm) padaABW 1 pada ABW 2
(%) (%)
0 0 0
1 30,01 24,92
25 45,41 58,26
60 79,51 80,94
80 42,32 68,71
100 37,15 36,79
- 100
2 80 N
= —+— Efisiensi Inhibisi
= &0 ABW1+Eks.
- ':;3" A0 Tembakan
£~ 0
7 ‘[:- —&— Efisiznsi Inkibisi
= ABW2+EkLs.
= 0 1 25 60 80100 Tembakau

Penamhbahan Ekstrak Temhakau
(ppm)
Gambar 8. Grafik hasil perhitungafiséensiinhibisi

Salah satu contoh perhitungan unt
mendapatkan efisiensi inhibisi tersebut vy
sebagai berikut:

Efisiensi Inhibisi :

Laju Korosi Blanko — Laju Korosi Setelah Penambahan Inhibitor
x 100%

Laju Korosi Blanko

Efisiensi Inhibisi Artificial Brine Water 1

(AWB 1) :

Laju Korosi ABW 1 — Laju Korosi dengan 1 ppm Ekstrak Tembakau
Laju Korosi ABW 1

x 100%

43,69 mpy — 30,58 mpy

1009
43,69 mpy x 100%

Efisiensi inhibisiartificial brine water 1 (AWB
1) =30,01%

Berdasarkan data hasil perhitungan efisi
inhibisi ekstrak tembakau pada Tabel 7, d:
diketahui bahwa efisiensi inhibisi mengale
peningkatan dengan penambahan ek
tembakau. Peningkatan optimum efisie
inhibisi terjadi pada penambahan 60 p
ekstrak tembakau, untuk larutan ABW
sebesar 79,51% daABW 2 sebesar 80,94¢
Sedangkan efisiensi inhibisi mulai mengal:
penurunan kembali pada penambahan 80 |
untuk larutan ABW 1 sebesar 42,32%
ABW 2 sebesar 68,71%ial ini terjadi kareni
jumlah elektron atau i-ion yang mengalir
melalui antar mu& sangat kecil, yaitu tingk
nilai impedansi yang besar menimbull
penurunan aktivitas antar muka, sehingga
korosi semakin turuff.

4. KESIMPULAN

Laju korosi mengalami penurunan den:
penambahan ekstrak tembakau. Penur
optimum laju korositerjadi pada penambah
60 ppm ekstrak tembakau pada larutan AB!
sebesar 8,95 mpy dan ABW 2 sebesar
mpy. Efisiensi inhibisi mengalami peningkat
dengan penambahan ekstrak temba
Peningkatan optimum efisiensi inhibisi terj:
pada penambahan Gfpm ekstrak tembaka
untuk larutan ABW 1 sebesar 79,51% c
ABW 2 sebesar 80,94%. Sedangkan efisi
inhibisi mulai mengalami penurunan kemk
pada penambahan 80 ppm, untuk larutan A
1 sebesar 42,32% dan ABW 2 sebesar 68,
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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.

_@_w_

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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bookmarks akan dihilangkan. Jika akan
mengacu pada alamat internet maka alamat
tersebut harus di tulis lengkap.

S. KESIMPULAN

Panduan penulis ini merupakan versi pertama
dari template penulisan untuk penyerahan
naskah dalam jurnal Metalurgi. Penulis tidak
perlu untuk merubah format dan style tata letak
naskah yang telah ditetapkan. Untuk lebih lanjut
penulis dapat melihat laman jurnal metalurgi di
www.ejurnalmaterialmetalurgi.com atau dapat
menghubungi sekretariat di
majalah.metalurgi@mail.lipi.go.id
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