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Ahmad Royani, Siska Prifiharni, Gadang Priyotomo, Joko Triwardono, Sundjono (Pusat Penelitian Metalurgi dan
Material — LIPI)

Performa Korosi Baja Karbon pada Uji Simulasi Pipa untuk Sistem Saluran Air Pendingin
Metalurgi, Vol. 34 No. 2 Agustus 2019

Masalah utama dalam sistem pendingin air dalam unit pembangkit listrik panas bumi meliputi korosi, deposit dan slime
(lendir). Korosi dapat memperpendek umur pakai peralatan sistem pendingin air karena mengakibatkan penurunan
efisiensi operasi, kebocoran dan polusi. Masalah-masalah tersebut sangat komplek dan banyak faktor penyebabnya. Di
sisi lain, sebagian besar sistem air pendingin di industri mengandung komponen baja karbon yang mudah terkorosi.
Untuk mengetahui nilai laju korosi baja karbon pada unit pembangkit listrik panas bumi, maka dilakukan uji simulasi
menggunakan sistem resirkulasi air terbuka pada temperatur 37 °C. Proses simulasi dilakukan dengan metode interval
test dan berdasarkan standar NACE RP0775. Laju korosi baja tersebut diukur dengan metode pengurangan berat.
Morfologi permukaan dan komposisi produk korosi dikarakterisasi menggunakan SEM (scanning electron microscopy),
XRD (x-ray diffraction) dan EDS (energy dispersive spectroscopy). Nilai laju korosi baja karbon hasil uji simulasi
selama 1, 3 dan 4 minggu masing-masing sebesar 2,29 mmpy; 1,23 mmpy; dan 0,93 mmpy. Terjadi penurunan laju
korosi jika waktu simulasi diperpanjang akibat terbentuknya lapisan produk korosi pada permukaan baja. Sementara itu,
parameter air yang paling menentukan laju korosi adalah DO (dissolved oxygen). Perubahan DO sangat mempengaruhi
kecepatan laju korosi. Berdasarkan morfologi produk korosi, serangan korosi terjadi secara lokal yang sebarannya
merata. Produk korosi berupa senyawa oksida dalam bentuk Fe304, FeOOH dan Fe203.

Kata Kunci: Baja karbon, korosi, NACE RP0775, simulasi, pengurangan berat

Corrosion Performance of Carbon Steel in Pipe Simulation Test for Cooling Water Systems

The main problem in cooling water systems in geothermal power plant units is caused by corrosion, deposits, and slime.
Corrosion can shorten the life of cooling water system equipment due to a decrease in operating efficiency, leakage, and
pollution. These problems, occur very complex and associated with many causes. On the other hand, most cooling water
systems in the industry contain carbon steel components that are easily corroded. To determine the value of the corrosion
rate of carbon steel in a geothermal power plant, a simulation test using an open recirculating system at 37 °C was
carried out. The simulation process was done by an interval test method and based on NACE RP0Q775 standard. The
corrosion rate of the carbon steel speciment was determined by weight loss method. The morphology of surface and
composition of corrosion products are characterized using SEM (scanning electron microscopy), XRD (x-ray diffraction)
and EDS (energy dispersive spectroscopy). The corrosion rate values of carbon steel from the simulation obtained after
1, 3 and 4 weeks were 2.29 mmpy; 1.23 mmpy; and 0.93 mmpy, respectively. There was a decrease in the corrosion rate
by the extent of the simulation timedue to the formation of corrosion product layers on the steel surface. Meanwhile, the
most decisive water parameter that affects the corrosion rate of the specimen is DO (dissolved oxygen). The change of
DO greatly affects the corrosion rate of carbon steel. Based on the morphology of corrosion product , the corrosion
attacks occur locally. The corrosion products identified were the oxide compounds of Fe304, FeOOH and Fe203.

Keywords: Carbon steel, corrosion, NACE RP0775, simulation test, weight loss
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Sifat Mekanik dan Struktur Mikro Paduan Magnesium Berpori dengan Variasi Komposisi Agen Pengembang dan
Temperatur Sinter untuk Aplikasi Implan Mampu Luruh

Metalurgi, Vol 34 No. 2 Agustus 2019

Implan magnesium berpori memiliki potensi yang besar sebagai aplikasi scaffold berdasarkan sifat mampu luruh,
biokompatibilitas dan sifat mekaniknya yang mendekati tulang manusia. Kombinasi Mg, Zn dan Sr dalam implan dapat
membantu mempercepat proses penyembuhan tulang. Optimalisasi parameter untuk membuat logam berpori dengan
SrCOs sebagai agen pengembang adalah dengan melakukan variasi temperatur sintering 650, 675 dan 700 °C dengan
waktu tahan konstan selama 3 jam serta komposisi %berat SrCOs pada 5, 10 dan 20. Karakterisasi struktur mikro paduan
Mg dilakukan dengan menggunakan SEM (scanning electron microscope), persebaran unsur dilakukan dengan mapping
EDS (energy dispersive spectrometry) dan juga XRD (x-ray diffraction). Dilakukan pengujian tekan untuk mengetahui
nilai kekuatan paduan serta %porositas dengan metode Archimedes. Porositas tertinggi Mg didapat pada 20 %berat SrCOs
pada temperatur sinter 700 °C, yaitu 29,63% porositas, serta kekuatan kompresi 283,28 MPa pada 5 %berat SrCO3 pada
temperatur sinter 700 °C. Hasil penelitian menunjukkan bahwa struktur pori serta sifat mekanik yang dihasilkan mendekati
kesesuaian dengan cortical bone dan consellous bone.

Kata Kunci: Paduan Mg, struktur berpori, metalurgi serbuk, foaming agent SrCOs, implan mampu luruh

Mechanical Properties and Microstructure of Magnesium Alloy Foam Using Various Foaming Agent and Sintering
Temperature for the Implant Application

Porous magnesium implant has great potential for scaffold application due to their biodegradable properties,
biocompatible, and their mechanical properties which close to natural human bone. A combination of Mg and Sr in
implant application accelerates bone formation. The parameter optimization for making porous metal with SrCOs as a
foaming agent is to vary the sintering temperature of 650, 675 and 700 °C with a constant holding time of 3 hours and
the composition of SrCOs at 5, 10 and 20 wt.%. Characterization of the microstructure of Mg alloy is carried out by
using a SEM (scanning electron microscopy). The elemental distribution is analyzed by EDS (energy dispersive
spectrometry) mapping and XRD (x-ray diffraction). The compressive test was carried out to determine the strength of
alloy and percentage of porosity by the Archimedes method. The highest porosity of Mg was obtained at 20 wt.% SrCO3
sintered at 700 °C, having 29.63% porosity, and the highest compression strength of 283.28 MPa was obtained at 5 wt.%
SrCOs sintered at 700 °C. The results showed that the resulting pore structure and mechanical properties were close to
conformity with cortical bone and concellous bone.

Keywords: Mg alloy, porous structure, powder metallurgy, foaming agent SrCOs, biodegradable implant
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Reduksi Bijih Besi Lampung Memanfaatkan Reduktor Model Gas Produser
Metalurgi, Vol. 34 No. 2 Agustus 2019

Model gas produser hasil gasifikasi limbah biomassa digunakan sebagai reduktor dalam proses reduksi bijih besi.
Campuran gas dengan kandungan CO, Hz, CH4, CO2, CnHm dan N2 digunakan sebagai model gas produser untuk
mereduksi bijih besi Lampung, yang kandungan mineral primernya berupa hematit. Bijih besi ini dipreparasi hingga
ukuran -6+3 mm dan -12+10 mm, kemudian direduksi dalam vertical tube furnace dengan variasi temperatur 800, 900
dan 1000 °C, dan waktu reduksi 45, 60 dan 75 menit. Persentase Fe dan metalisasi diamati pada berbagai temperatur,
waktu reduksi dan ukuran bijih besi tersebut. Reduksi bijih besi dengan ukuran -6+3 mm pada temperatur 1000 °C
selama 75 menit menghasilkan persentase Fe dan metalisasi tertinggi, masing-masing sebesar 67,36% dan 84,25%.
Analisa menggunakan software Image-J menunjukkan bijih besi dengan ukuran -6+3 mm memiliki jumlah porositas
(39,48%) lebih banyak dibanding porositas bijih besi ukuran -12 +10 mm. Hasil analisa XRD (x-ray diffraction)
menampilkan bahwa kandungan logam Fe paling banyak (puncak tertinggi) diperoleh dari bijih besi ukuran-6+3 mm
pada temperatur dan waktu reduksi 1000 °C dan 75 menit. Gas produser hasil gasifikasi diharapkan dapat digunakan
secara nyata sebagai reduktor bijih besi dalam upaya mensubstitusi batubara dan gas alam.

Kata Kunci: Bijih besi, gas produser, gasifikasi, persentase metalisasi, reduktor

Reduction of Lampung Iron Ore Using Producer Gas Model Reductor

The producer gas model from the biomass waste gasification was utilized as reduction in the iron ore reduction process. A
mixture of gases containing CO, Hz, CH4, CO2, CnHm, and N2 was used as a producer gas model for reducing the
Lampung iron ore, which hematite as the primary mineral content. Iron ore is prepared up to sizes -6+3 mm and -12+10
mm, and then to be reduced in the vertical tube furnace at a temperature variation of 800, 900 and 1000 °C, and a
reduction time of 45, 60 and 75 minutes, respectively. The percentage of Fe and metallization were observed at various
temperatures, reduction times, and the size of the iron ore. The reduction of iron ore of a size of -6+3 mm at a temperature
of 1000 °C during 75 minutes yielded the highest percentage of Fe and metallization of 67.36% and 84.25%, respectively.
Image-J analysis depicted than iron ore of a size of -6+3 mm had a greater amount of porosity (39.48%) than the porosity
of the size of the iron ore size -12+10 mm. The XRD analysis results show that the highest content of Fe metal (highest
peak) was obtained from samples of -6+3 mm at temperatures and reduction times of 1000 °C and 75 minutes,
respectively. Producer gas from gasification is expected to be employed as an iron ore reduction actually in an effort to
substitute coal and natural gas.

Keywords: Iron ore, gas producer, gasification, percent metallization, reduction
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Studi Perhitungan Ukuran Butiran Magnesium Karbonat Hasil Proses Karbonasi dengan Metode Free Settler

Metalurgi, Vol 34 No. 2 Agustus 2019

Metode penghitungan ukuran butiran dengan proses pengendapan suspensi (free settler) merupakan metode pengukuran
yang paling praktis dan sederhana. Prinsip metode ini adalah adanya gaya gravitasi yang berlawanan dengan gaya apung
akibat dari tekanan fluida cair terhadap padatan. Pada tulisan ini dibahas mengenai penggunaan metode free settler
sebagai rujukan dalam proses penghitungan ukuran butiran magnesium karbonat. Magnesium karbonat berukuran nano
pada percobaan ini dibuat dengan cara pemanasan larutan magnesium bikarbonat menggunakan gelombang ultrasonik
dan pemanasan biasa menggunakan hot plate dan stirrer. Hasil optimum penghitungan ukuran butiran yang dihasilkan
melalui proses pemanasan ultrasonik pada amplitudo 30% selama 35 menit menggunakan metode stokes berada pada
rentang 0,491 pm — 1,072 um, sedangkan ketika dilakukan analisis menggunakan PSA Nano (particle size analyzer)
ukuran butiran berada pada rentang 0,451 pm — 2,617 um. Hal ini menunjukkan bahwa meskipun hasil penghitungan
ukuran butiran dengan kedua metode analisis tersebut memberikan hasil yang berbeda, namun masih berada pada rentang
ukuran yang beririsan. Selain itu, dapat dilihat adanya kecenderungan berkurangnya ukuran ketika dilakukan
penambahan gelombang ultrasonik. Dari analisis tersebut diperoleh kesimpulan bahwa metode free settler dapat
digunakan sebagai metode awal untuk memprediksi ukuran partikel terutama bagi lembaga riset yang belum memiliki
peralatan pengukur ukuran partikel (PSA).

Kata Kunci: Free settler, PSA nano, magnesium karbonat, suspensi

Study of Magnesium Carbonate Particle Size Measurement from Carbonation Process with Free Settler Method

Particle size measurement with the free settler method is the most practical and straightforward method. The principle of
this method is the presence of gravity that is opposite with buoyancy due to the pressure between liquid and solid. This
paper explains the use of the free settler method as a reference in the magnesium carbonate particle size measurement
method. In this research, nano magnesium carbonate was made by heating magnesium bicarbonate solution using
ultrasonic wave and hot plate. The optimum result of nano magnesium carbonate using ultrasonic heating process with
30% amplitude for 35 minutes by stokes method is 0.491 pm — 1.072 um, while using the PSA (particle size analysis) is
0.451 pm — 2.617 pm. It shows that although the particle size measurement with those analysis methods has different
results, they still have intersecting size range. It also can be seen that the grain size will be reduced when an ultrasonic
wave is added. In this work, the free settler method can be used as a preliminary method to predict the particle size of
nanomaterial should a particle size analyzer (PSA) is not available.

Keywords: Free settler, PSA nano, magnesium carbonate, suspension
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Kebocoran Pipa Dapur Pemanas Kilang Minyak Bumi Akibat Karburisasi
Metalurgi, Vol. 34 No. 2 Agustus 2019

Dapur pemanas pada sebuah kilang pengolahan minyak bumi mengalami kebocoran pada salah satu pipa konveksi. Pipa
tersebut terbuat dari baja karbon rendah jenis ASTM A-106 Gr.B. Cairan proses di dalam pipa adalah xylene dengan
tekanan desain 15,8 kg/cm?g dan suhu desain yaitu 299 °C (pada saluran masuk) dan 405 °C (pada saluran keluar).
Penelitian ini bertujuan untuk menentukan jenis dan faktor penyebab serta mekanisme terjadi kebocoran pada pipa
tersebut. Sejumlah pengujian telah dilakukan meliputi pemeriksaan visual dan makroskopik, analisa kimia, pengujian
metalografi dan kekerasan, serta analisa SEM (scanning electron microscopy) yang dilengkapi dengan EDS (energy
dispersive spectroscopy). Hasil penelitian yang diperoleh menunjukkan bahwa kebocoran yang terjadi pada pipa konveksi
disebabkan oleh karburisasi dan pembentukan debu/serbuk logam. Karburisasi terjadi pada dinding bagian dalam pipa
yang mengalami panas berlebih secara lokal akibat terbentuknya endapan kokas.

Kata Kunci: Pipa konveksi, karburisasi, endapan kokas, panas berlebih secara lokal, pembentukan debu logam

Carburization Study on a Fired Heater Tube of a Petroleum Processing Refinery

The fired heater of a petroleum processing refinery leaks in one of the convection tubes. The tube is made of ASTM A-106
Gr.B. Process fluid in the tube is xylene with a design pressure of 15.8 kg/cm2g and design temperature of 299 °C (at the
inlet) and 405 °C (at the outlet). This study aims to determine the type and causes and the mechanism of leakage in the
tube. A number of tests have been carried out including visual inspection and macroscopic analysis, chemical analysis,
metallographic and hardness testing, and SEM (scanning electron microscopy) analysis which is equipped with EDS
(energy dispersive spectroscopy). The results obtained showed that the leak that occurred in the convection tube was
caused by carburization and metal dusting. Carburization occurs in the inner walls of the tube that experience some
localized overheating due to the formation of coke deposits.

Keywords: Convection tube, carburization, coke deposits, localized overheating, metal dusting
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PERFORMA KOROSI BAJA KARBON PADA UJI SIMULASI PIPA UNTUK
SISTEM SALURAN AIR PENDINGIN

Ahmad Royani*, Siska Prifiharni, Gadang Priyotomo, Joko Triwardono, Sundjono
Pusat Penelitian Metalurgi dan Material — LIPI
Gedung 470 Kawasan Puspiptek Serpong, Tangerang Selatan, Indonesia 15314
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Intisari

Masalah utama dalam sistem pendingin air dalam unit pembangkit listrik panas bumi meliputi korosi, deposit dan
slime (lendir). Korosi dapat memperpendek umur pakai peralatan sistem pendingin air karena mengakibatkan
penurunan efisiensi operasi, kebocoran dan polusi. Masalah-masalah tersebut sangat komplek dan banyak faktor
penyebabnya. Di sisi lain, sebagian besar sistem air pendingin di industri mengandung komponen baja karbon yang
mudah terkorosi. Untuk mengetahui nilai laju korosi baja karbon pada unit pembangkit listrik panas bumi, maka
dilakukan uji simulasi menggunakan sistem resirkulasi air terbuka pada temperatur 37 °C. Proses simulasi dilakukan
dengan metode interval test dan berdasarkan standar NACE RP0O775. Laju korosi baja tersebut diukur dengan
metode pengurangan berat. Morfologi permukaan dan komposisi produk korosi dikarakterisasi menggunakan SEM
(scanning electron microscopy), XRD (x-ray diffractometer) dan EDS (energy dispersive spectroscopy). Nilai laju
korosi baja karbon hasil uji simulasi selama 1, 3 dan 4 minggu masing-masing sebesar 2,29 mmpy; 1,23 mmpy; dan
0,93 mmpy. Terjadi penurunan laju korosi jika waktu simulasi diperpanjang akibat terbentuknya lapisan produk
korosi pada permukaan baja. Sementara itu, parameter air yang paling menentukan laju korosi adalah DO (dissolved
oxygen). Perubahan DO sangat mempengaruhi kecepatan laju korosi. Berdasarkan morfologi produk korosi,
serangan korosi terjadi secara lokal yang sebarannya merata. Produk korosi berupa senyawa oksida dalam bentuk
Fe304, FeOOH dan Fe;0s.

Kata Kunci: Baja karbon, korosi, NACE RP0775, simulasi, pengurangan berat

Abstract

The main problem in cooling water systems in geothermal power plant units is caused by corrosion, deposits, and
slime. Corrosion can shorten the life of cooling water system equipment due to a decrease in operating efficiency,
leakage, and pollution. These problems, occur very complex and associated with many causes. On the other hand,
most cooling water systems in the industry contain carbon steel components that are easily corroded. To determine
the value of the corrosion rate of carbon steel in a geothermal power plant, a simulation test using an open
recirculating system at 37 °C was carried out. The simulation process was done by an interval test method and
based on NACE RPO0775 standard. The corrosion rate of the carbon steel speciment was determined by weight loss
method. The morphology of surface and composition of corrosion products are characterized using SEM (scanning
electron microscopy), XRD (x-ray diffractometer) and EDS (energy dispersive spectroscopy). The corrosion rate
values of carbon steel from the simulation obtained after 1, 3 and 4 weeks were 2.29 mmpy; 1.23 mmpy; and 0.93
mmpy, respectively. There was a decrease in the corrosion rate by the extent of the simulation timedue to the
formation of corrosion product layers on the steel surface. Meanwhile, the most decisive water parameter that
affects the corrosion rate of the specimen is DO (dissolved oxygen). The change of DO greatly affects the corrosion
rate of carbon steel. Based on the morphology of corrosion product , the corrosion attacks occur locally. The
corrosion products identified were the oxide compounds of Fe304, FeOOH and Fe;0s.

Keywords: Carbon steel, corrosion, NACE RPO775, simulation test, weight loss




1. PENDAHULUAN

Masalah utama dalam sistem pendingin air
dalam unit pembangkit listrik panas bumi
meliputi Kkorosi, deposit dan slime (lendir).
Korosi dapat memperpendek umur pakai
peralatan  sistem pendingin air karena
mengakibatkan penurunan efisiensi operasi,
kebocoran dan polusi. Deposit dan slime selain
dapat menurunkan efisiensi panas pada alat
penukar panas juga menyebabkan korosi lokal
yaitu korosi dibawah deposit karena adanya
perbedaan konsentrasi oksigen [1]. Masalah-
masalah tersebut, terjadi dengan sangat
komplek dan banyak faktor penyebabnya.

Sumber air baku pada sistem pendingin
dalam industri dapat berasal dari air tanah,
danau, sungai dan air laut [2]. Pada umumnya,
air baku tersebut mengandung padatan
tersuspensi dan padatan terlarut yang dapat
menyebabkan terjadinya korosi atau deposit.

Sistem sirkulasi air pada sistem pendingin
terdiri dari sistem sekali putaran (once
through), resirkulasi tertutup, dan resirkulasi
terbuka [2]. Sistem once through menyalurkan
air pada unit pendingin dan membuangnya
kembali ke sumber air. Pada sistem tertutup,
kehilangan air sangat rendah sehingga tidak ada
penambahan air selama beroperasinya unit
pendingin. Sementara, dalam sistem terbuka
terjadi kehilangan air sehingga harus memiliki
suplai air yang ditambahkan sebagai pengganti.
Dengan demikian, pada resirkulasi tertutup
mineral yang terakumulasi jauh lebih sedikit
daripada di dalam sistem terbuka dimana terjadi
penambahan sejumlah air dari make-up water.
Air pendingin dalam sistem resirkulasi terbuka
dan sekali putaran biasanya terkontaminasi
sejumlah zat terlarut, padatan tersuspensi, dan
mikroorganisme. Oleh karena itu, pembentukan
deposit, terjadinya korosi dan pembentukan
lendir pada sistem resirkulasi terbuka dan sekali
putar umumnya lebih signifikan daripada di
sistem tertutup [3].

Sebagian besar material pada sistem air
pendingin di industri mengandung komponen
yang dibuat dari paduan tembaga dan baja. Baja
karbon digunakan sebagian besar di unit
penukar panas pada sistem resirkulasi tertutup
dan terbuka [4,5]. Baja karbon digunakan pada
bagian unit penukar panas dan menara
pendingin sedangkan stainless steel terdapat
dalam sistem perpipaan [6]. Oleh karena itu,
penting untuk memahami perilaku korosi dari
material-material tersebut akibat fluida dalam
sistem unit penukar panas.

Salah satu faktor yang mempengaruhi
terbentuknya korosi dan deposit (scale) pada

unit penukar panas adalah kandungan fluida itu
sendiri. Parameter-parameter kritis untuk fluida
meliputi suhu, kecepatan fluida, konduktivitas,
total padatan terlarut (TDS), kekerasan, pH,
alkalinitas dan indeks saturasi [7]-[9].

1.1. Kecepatan Fluida

Kecepatan fluida tinggi dapat menyebabkan
korosi erosi pada permukaan logam [10]. Di
industri  panas bumi dan migas, fluida
berkecepatan tinggi ini sering ditemukan di
ujung sumur (wellhead) bertekanan tinggi [11].
Fluida berkecepatan tinggi dapat mencegah
inhibitor korosi menempel pada permukaan
logam dan menghilangkan lapisan pelindung
dari logam [12]. Kecepatan fluida rendah dapat
menyebabkan jenis korosi under deposit [10].
Daerah dengan kecepatan rendah dapat
berfungsi sebagai tempat inkubasi bagi sulfate
reducing bacteria (SRB). Lokasi-lokasi ini juga
cenderung menahan air pada titik-titik rendah
dalam garis aliran [13].

1.2. Konduktivitas dan Total Padatan
Terlarut (TDS)

Konduktivitas adalah ukuran kemampuan
air untuk menghantarkan arus listrik dan
mengindikasikan jumlah padatan terlarut (TDS)
dalam air. Air suling murni memiliki
konduktivitas sangat rendah dan air laut
memiliki konduktivitas yang tinggi [14].
Padatan terlarut terdapat pada bahan senyawa
kimia dan zat dalam air yang akan bergabung
untuk membentuk deposit yang tidak larut di
permukaan unit penukar panas atau Yyang
disebut sebagai "scale". Scale yang keras
menempel pada permukaan, secara bertahap
menumpuk dan mulai mengganggu aliran
fluida pipa, sehingga perpindahan panas dan
tekanan air menurun [7].

1.3. pH

pH adalah ukuran seberapa asam atau basa
air. pH kurang dari 7 menunjukkan keasaman,
sedangkan pH lebih besar dari 7 menunjukkan
air bersifat basa. Kontrol pH sangat penting
untuk sebagian besar program pengolahan air
pendingin. Secara umum, ketika pH lingkungan
asam, kecenderungan terjadinya  korosi
meningkat dan  sebaliknya ketika pH
lingkungan alkali, kecenderungan terjadinya
scale meningkat [8].

1.4. Alkalinitas

Nilai pH di atas 7 menandakan alkalinitas
air. Pada nilai pH kurang dari 8,3, sebagian
besar alkalinitas dalam air dalam bentuk
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bikarbonat, dan biasanya tidak terjadi
pembentukan scale. Namun ketika pH naik di
atas 8,3, alkalinitas berubah dari bikarbonat
menjadi karbonat dan scale akan mulai
terbentuk [11].

1.5. Kesadahan

Jumlah Kkalsium dan magnesium terlarut
dalam air menentukan “kesadahan” air. Total
kesadahan terdiri dari kesadahan karbonat
(temporary hardness) dan kesadahan non-
karbonat (permanent hardness). Temporary
hardness biasanya paling umum untuk endapan
scale Kkalsium karbonat dalam pipa dan
peralatan.

1.6. Indeks Kejenuhan

Indeks saturasi air atau LSl (langlier
saturation index) adalah ukuran stabilitas air
sehubungan dengan tingkat korosivitas dan
pembentukan scale. Ketika pembacaan LSI
positif, maka cenderung terbentuk scale, dan
ketika nilai LSI negatif, maka cenderung
korosif.

Penelitian-penelitian pada unit penukar
panas dan sistem pendingin air telah banyak
dilakukan [3]-[5], [11]-[13]. Analisa dan
optimasi sirkulasi terbuka pada air pendingin
telah di teliti untuk tujuan penghematan
penggunaan air [3]. Peningkatan siklus
konsentrasi  (rasio  konsentrasi  konstituen
terlarut tertentu dalam air pendingin resirkulasi
dengan konsentrasi konstituen yang sama
dalam makeup water) dapat menurunkan
penggunaan air dari makeup water. Laju korosi
beberapa baja karbon dalam feed water pada
sistem pendingin air bervariasi tergantung pada
struktur mikro baja dan temperatur lingkungan
[15]. Baja karbon dengan fasa perlit lebih
banyak memiliki laju korosi yang lebih tinggi
dibandingkan dengan baja karbon dengan fasa
perlit sedikit [15]. Peningkatan temperatur
lingkungan juga dapat meningkatan laju korosi
pada baja karbon [8]. Pada penelitian ini
dilakukan simulasi uji korosi baja karbon
menggunakan alat simulasi korosi pipa dengan
sistem resirkulasi terbuka pada temperatur
37 °C dan kecepatan fluida 0,07 m/s. Adapun
tujuan dari penelitian ini adalah untuk
mendapatkan nilai laju korosi baja karbon pada
sistem resirkulasi air terbuka.

2. PROSEDUR PERCOBAAN
Material/bahan yang digunakan dalam

penelitian ini berupa baja karbon yang ada di

pasaran dengan komposisi kimia ditunjukkan

dalam Tabel 1. Larutan yang digunakan dalam
penelitian ini berupa larutan sintesis untuk feed
water dengan komposisi disajikan pada Tabel
2.

Tabel 1. Komposisi kimia spesimen baja

Unsur C Mn Si S P Fe

%

0,448 1,323 0,246 0,024 0,002 Sisa

Berat

Tabel 2. Komposisi larutan sintesis air pendingin

Parameter Unit Komposisi
pH - 7,4
Turbidity NTU 0,38
Colour (Pt/Co) - 0
Conductivity umhos 2114
Dissolved solid ppm 100,1
Calcium Hardness ppm,CaCO; 1,3
Total Hardness ppm,CaCOs; 24,48
Total Alkalinity ppm,CaCO;3; 28
Bicarbonate ppm 93,99
Total Chlorine, Cl, ppm 0.00
Chloride, CI ppm 13,35
Hydroxide, OH" ppm 0,00
Free CO; ppm 0,00
Nitrate, NO* ppm 0,00
Sulphate, SO4* ppm 26,98
Sodium, Na ppm 77,84
Potassium, K ppm 18,46
Total Iron, Fe ppm 0,21
Silica, SiO; ppm 14,10

2.1. Preparasi Spesimen

Plat baja karbon dipotong dengan ukuran 70
mm x 40mm x 2 mm dan diberi kode. Sebelum
uji simulasi, permukaan spesimen dibersihkan
berdasarkan standar ASTM G-95. Setelah
dibersihkan, spesimen ditimbang menggunakan
timbangan analitik dan kemudian disimpan
dalam desikator.

2.2. Uji Simulasi Laju Korosi Pipa

Spesimen dimasukkan pada alat uji simulasi
korosi pipa (Gambar 1) dengan cara memasang
spesimen pada holder disertai gasket sehingga
tidak kontak langsung dengan holder (Gambar
2). Holder dikencangkan dan dipastikan posisi
spesimen searah dengan aliran fluida. Alat
simulasi dihidupkan dengan memutar tombol
power ke posisi ON. Kecepatan fluida diatur
dan parameter fluida proses diukur dengan
probe sensor (Multi-Meter HQ40d) yang telah
dipasang pada alat monitoring dan dibiarkan
selama waktu tertentu sehingga kondisi
parameter tercapai. Jika kondisi telah tercapai,
probe diambil dari alat simulasi kemudian
ditutup kembali dan dibiarkan selama waktu
pemaparan tertentu. Metode yang digunakan
pada simulasi uji laju korosi ini menggunakan
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metode interval test. Skema interval test
diilustrasikan pada Gambar 3 dan dijelaskan
dalam Tabel 3.
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Gambar 3. Skematik percobaan interval test

Tabel 3. Interval waktu uji spesimen

No Kode Ekspos (Hari ke-) Lama Ekspos

Awal Akhir (Jam)
1 Al 0 7 168
2 A3 0 21 504
3 A4 0 28 672

2.3.Analisa Kehilangan Berat

Setelah uji simulasi laju korosi, spesimen
dibersinkan sesuai prosedur pada standar
ASTM G-1. Analisa kehilangan berat dilakukan
dengan menimbang spesimen sebelum dan
sesudah ekspos. Metode untuk menentukan laju
korosi berdasarkan kehilangan berat mengikuti
persamaan berikut:

Laju Ko '=K(—)
aju Korosi DAT

dengan:

K: konstanta; W: berat yang hilang (gram); D:
densitas (g/cm®); A: luas area (cm?) dan T: waktu
ekspos (jam).

2.4. Analisa Parameter Air

Parameter kualitas air simulasi diukur
menggunakan alat portabel meter multi Hach
(HQ40d). Alat ini merupakan alat sistem
genggam untuk pengukuran oksigen terlarut
(DO), salinitas, konduktivitas, suhu, total
padatan terlarut (TDS) dan pH. Pengukuran
kualitas air dilakukan pada awal pemasangan
dan setiap pengambilan spesimen uji.

2.5. Analisa Produk Korosi

Morfologi produk korosi yang menempel pada
permukaan  spesimen  diamati  dengan
menggunakan scanning electron microscope
(SEM JEOL JSM-6390A) yang dilengkapi
dengan energy dispersive spectrometer (EDS).
Digunakan jarak kerja 10 mm dan tegangan
akselerasi 20 kV. Senyawa kimiawi dari produk
korosi ditentukan menggunakan difraktometer
sinar-X (Shimadzu XRD 7000).

3. HAsIL DAN DiskusI
3.1. Indeks Kejenuhan Air

Indeks saturasi air atau LSI (langlier
saturation index) dihitung menggunakan data
pada Tabel 1. Berdasarkan data komposisi
kimia pada Tabel 1, indeks LSI pada 37 °C
yang diperoleh adalah sebagai berikut:

LSI=pH-—pHS ....oevviiiiiiiii 2)
pHs=(93+A+B)~(C+D) ..oov. (3)
dimana:

A =[log(100,1) — 1]/10=0,1

B =—13,12 x log (37°C + 273) + 34,55 = 1,863
C =log(1,3) - 0,4 = -0,286

D = log(28) = 1,447

Sehingga LSI pada 37 °C adalah:

pHs =(9,3+0,1+1,863)~(-0,286 + 1,447) =
10,102
LSI =7,4-10,102 = -2,702 (negatif)

Hasil indeks LSl  bernilai  negatif,
menunjukkan  kecenderungan  air  yang
digunakan dalam percobaan bersifat korosif.
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3.2. Analisa Visual

Perbandingan hasil visualisasi spesimen
sebelum dan sesudah ekspos terlihat pada
Gambar 4. Terlihat jelas perbedaan visualisasi
spesimen sebelum ekspos (a) dengan spesimen
setelah diekspos selama (b) 7 hari, (c) 21 hari
dan (d) 28 hari. Produk korosi terjadi pada
seluruh permukaan spesimen yang
mengindikasikan bahwa korosi yang terbentuk
secara visual adalah jenis korosi merata.
Lapisan yang terbentuk berupa lapisan tebal
dan poros sehingga tidak membentuk lapisan
protektif.

a)

Gambar 4. Penampakan visual baja karbon sebelum
dan sesudah diekspos

3.3. Kehilangan Berat

Penentuan laju korosi setelah periode ekspos
tertentu dilakukan dengan metode kehilangan
berat. Hasil laju korosi baja karbon
menggunakan alat simulasi disajikan dalam
Gambar 5.

Tabel 4. Klasifikasi laju korosi baja karbon

Laju korosi (mpy) Keterangan

<1 Istimewa (Excellent)

Sangat baik (Very good)
Baik (Good)
Sedang (Moderate)
Buruk (Poor)
Buruk sekali (Very poor)

Olnfw|-

>

=
O|lg|o|u|w

Laju korosi baja karbon hasil pemaparan
selama 7 hari, 21 hari dan 28 hari masing-
masing sebesar 2,29 mmpy; 1,23 mmpy dan
0,93 mmpy. Laju korosi yang dihasilkan
termasuk ke dalam kategori sangat tinggi untuk
sistem resirkulasi terbuka. Kilasifikasi laju
korosi baja karbon untuk sistem air pendingin
resirkulasi terbuka disajikan dalam Tabel 4
[16]. Salah satu faktor penyebab tingginya laju
korosi karena kecepatan aliran fluida yang
digunakan sangat rendah yakni 0,07 mis,
sehingga dimungkinkan terjadi korosi under

deposit yang mengakibatkan perbedaan aerasi
oksigen. Dalam industri migas, kecepatan
aliran fluida umumnya berkisar antara 1 m/s
sampai dengan 4 m/s [17].

2,5 -
2 4

1,5 4

Laju KOrosi { mmpy )

Waktu Simulasi ( Hari)

Gambar 5. Hubungan laju korosi dengan waktu
ekspos

3.4. Pengaruh parameter air terhadap laju

korosi
Laju korosi baja tergantung pada beberapa
parameter seperti komposisi kimia baja,

kekasaran permukaan dan lingkungan [8], [18].
Parameter lingkungan air meliputi
konduktivitas, total padatan terlaut (TDS),
salinitas, oksigen terlarut (DO), suhu dan pH.
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Gambar 6. Hasil pengukuran konduktivitas air
versus waktu

Laju korosi baja di lingkungan air dengan
konduktivitas yang tinggi cenderung lebih
besar dibandingkan pada lingkungan air yang
memiliki konduktivitas rendah [8]. Hasil
pengukuran konduktivitas dan TDS air simulasi
pada berbagai waktu pemaparan memiliki nilai
yang relatif sama (Gambar 6 dan Gambar 7).
Pada permukaan logam (anoda), sebagian besar
besi menjadi Fe,O3 (Gambar 15) dan menempel
pada permukaan baja karbon, sehingga ion Fe
terlarut sangat kecil. Hal ini dibuktikan dengan
produk korosi yang tebal pada permukaan baja
karbon seperti pada Gambar 4.

Oleh Kkarena itu, parameter konduktivitas
dan total padatan terlarut dalam penelitian ini
tidak memiliki pengaruh yang signifikan
terhadap laju korosi baja. Namun, secara teori
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total padatan terlarut dan konduktivitas yang
tinggi dapat meningkatkan laju korosi [8]. Hal
ini berkaitan dengan daya hantar pertukaran
ion-ion pada katoda dan anoda. Lingkungan air
dengan total padatan terlarut yang tinggi
cenderung memiliki konduktivitas yang tinggi
sehingga laju perpindahan massa ion-ion
semakin cepat.
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Gambar 7. Hasil pengukuran TDS air versus waktu
pada baja karbon
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Gambar 8. Hasil pengukuran pH larutan uji versus
waktu pada baja karbon

Pengaruh pH terhadap kelarutan produk
korosi yang terbentuk selama proses korosi
sering kali merupakan kunci untuk memahami
konsentrasi logam pada lingkungan air.
Kelarutan produk korosi umumnya menurun
dalam larutan aqueous dengan pH yang lebih
tinggi.

Hasil pengukuran pH air simulasi versus
waktu disajikan pada Gambar 8. Hasil
pengukuran pH air simulasi menunjukkan
harga pH larutan yang tidak mengalami
perubahan yang signifikan, dimana pH terukur
antara pH 7 dan 8. Berdasarkan hasil
pengukuran pH ini, air simulasi termasuk
dalam lingkungan netral yang memiliki
pengaruh kecil terhadap laju korosi. Namun,
pada dasarnya penurunan pH dapat membuat
lingkungan lebih asam dan akibatnya
lingkungan menjadi lebih korosif [2].

Agresivitas  korosi air tidak hanya
merupakan fungsi dari resistivitas air dan

derajat keasaman, tetapi juga dipengaruhi oleh
faktor-faktor tambahan yang saling melengkapi
seperti suhu, kandungan gas terlarut dan
salinitas [9].

Salinitas  merupakan  representasi  dari
banyaknya kandungan klorida dalam air. Oleh
karena itu, salinitas dievaluasi dengan
menentukan konsentrasi ion CI- dalam air.
Hubungan empiris antara salinitas dan
kandungan ion CI* dirumuskan dalam
Persamaan 4 [14]:
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Gambar 9. Hasil pengukuran salinitas air versus
waktu pada baja karbon

Hasil pengukuran salinitas dari uji simulasi
dialurkan dalam Gambar 9. Salinitas yang
dihasilkan relatif sama dan nilainya sangat kecil
yaitu sebesar 0,1 ppt. Hasil ini mengindikasikan
bahwa fluida atau air yang digunakan dalam
proses simulasi termasuk ke dalam kategori air
segar (fresh water), karena kandungan ion
kloridanya di bawah 1000 ppm [14].

Korosifitas air alami (natural water)
meningkat secara proporsional, jika nilai
salinitas meningkat. Jika salinitas melebihi 3%,
korosifitas air akan menurun [9]. Fenomena ini
disebabkan oleh fakta bahwa laju korosi
cenderung meningkat ketika konduktivitas air
meningkat. Semakin tinggi  salinitasnya,
semakin rendah kelarutan oksigennya [1].
Dengan demikian, salinitas di atas 3%, laju
korosi di dalam air berkurang. Begitupun jika
salinitas sangat kecil sekali, maka pengaruhnya
sangat kecil terhadap laju korosi.

Parameter lain yang mempengaruhi laju
korosi dalam lingkungan air adalah kandungan
gas terlarut. Gas terlarut dalam air dan yang
paling penting dari sudut pandang korosi adalah
oksigen dan karbon dioksida. Kelarutan
oksigen dan karbon dioksida berkurang dengan
meningkatnya suhu dan salinitas [1]. Gas
karbon dioksida mempengaruhi pH air, adanya
gas CO, membuat air menjadi lebih asam [8].
Oksigen bertindak sebagai depolarizer dalam
katoda dan meningkatkan terjadinya proses
korosi [1].
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Gambar 10. Hasil pengukuran DO air versus waktu
pada baja karbon

Hasil pengukuran oksigen terlarut pada
berbagai waktu ekpos  menggunakan alat
portabel meter Multi Hach HQ40d ditunjukkan
dalam Gambar 10.

Pada hari-hari minggu awal ekspos, nilai
DO menurun dan terjadi peningkatan laju
korosi. Pada tahap inisiasi ini mulai terjadi
korosi pada daerah anodik sehingga konsumsi
oksigen pada daerah katodik meningkat.
Sebagai akibat dari peristiwa ini, oksigen yang
terlarut dalam air menurun. Mekanisme reaksi
kimia terjadinya korosi di dalam lingkungan air
netral sesuai persamaan reaksi berikut:

Pada anoda terjadi pelarutan besi (Fe)
menjadi ion Fe?* :

Fe > Fe? +2% . (5)

sedangkan pada katoda terjadi reaksi reduksi
oksigen terlarut :

HyO + % 0p 425 — 20H oooooeee . (6)

Reaksi di atas terjadi secara simultan dan
sebenarnya terjadi juga berbagai reaksi lanjutan
dalam larutan. Pada peristiwa korosi, ion besi
(Fe?*) yang terbentuk di anoda akan teroksidasi
membentuk besi oksida berbentuk lapisan
sangat tipis pada permukaan logam dan
mencegah terlarutnya besi lebih lanjut:

Fe2" + 25+ %0 > FeO oooovveereeenen.. (7)

Demikian juga pada katoda, oksigen harus
mencapai permukaan logam agar reaksi (6)
terjadi. lon hidroksil (OH") yang terbentuk juga
dapat terserap pada permukaan membentuk
lapisan yang menghalangi penyerapan oksigen.
Pada keadaan ini terjadi polarisasi katoda dan
proses korosi berjalan lambat. Pada peristiwa
korosi yang cepat, lapisan penghambat

(pelindung) tersebut tidak sempat terbentuk, ion
Fe bereaksi dengan ion hidroksil :

2Fe?* + 40H + %2 O, + H20 — 2Fe(OH)s .. (8)

Dari hasil eksperimental (Gambar 10) dan
sesuai dengan reaksi-reaksi di atas, dapat
dikatakan bahwa DO adalah parameter paling
dominan dalam proses korosi baja. Bahkan
dilaporkan bahwa korosi internal pipa air dapat
dicegah secara efektif dengan mengurangi
konsentrasi DO [1].

Hubungan parameter-parameter air di atas
bukan saja mempengaruhi laju korosi, namun,
parameter air seperti total padatan terlarut dan
kandungan gas dalam air juga mempengaruhi
karakteristik dari produk korosi.

Produk korosi
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Gambar 11. Hasil foto metalografi serbuk produk
korosi pada permukaan baja karbon
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Gambar 12. Hasil foto SEM s
pada permukaan baja karbon

3.5. Produk Korosi

Bentuk umum produk korosi baik besi
ataupun baja berupa Goethite (a-FeOOH),
Akaganeit (B-FeOOH), Hematit (Fe.Os) dan
Maghemite terhidrasi (y-Fe203.H20). Dalam
banyak spesimen, Magnetit (Fes04) atau
Maghemit (y-Fe20s) juga sering terdeteksi [14].
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Morfologi produk korosi yang terbentuk
pada permukaan baja karbon ditampilkan
dalam Gambar 11 dan 12. Baja karbon sangat
mudah bereaksi dengan O, dalam air yang larut
dari udara. Reaksi tersebut menjadi oksida
hydrate yang merupakan produk korosi. Secara
berangsur-angsur produk korosi ini
mengakibatkan permukaan logam menjadi
tidak rata, hal ini dapat menimbulkan
terlepasnya lapisan film pada permukaan
sehingga akan terjadi korosi pada daerah yang
bersifat anodik yang menjadikan logam
menjadi  higroskopik. Bila dilihat dari
morfologi dan  bentuk  Kkorosi  yang
teridentifikasi, maka serangan korosi yang
terbentuk terjadi secara lokal yang sebarannya
merata seperti ditunjukkan pada Gambar 11.

Hasil SEM dan EDS serbuk produk korosi
pada permukaan baja karbon ditunjukkan pada
Gambar 12 dan 13. Hasil SEM dan EDS

menunjukkan dominasi kandungan besi dan
oksigen. Berdasarkan hasil SEM pada Gambar
12 menunjukkan terjadinya pembentukan
oksida-oksida besi. Hal ini pula yang
menyebabkan pertambahan berat yang terjadi
pada logam yang terkorosi. Produk korosi yang
berupa oksida ini akan terus berkembang
hingga pada saat tertentu akan terkikis oleh
aliran fluida.

Berdasarkan Gambar 13, dapat diketahui
bahwa produk korosi baja karbon mengandung
unsur besi, karbon dan oksigen. Adapun
perbandingan persentase komposisi kimia unsur
penyusunnya, yaitu 74,35 % Fe, 5,31 % C, dan
19,12 % O,. Sebaran unsur dominan besi dan
oksigen terdapat pada seluruh permukaan baja
karbon sebagaimana diperlihatkan dalam foto
hasil pemetaan sinar x pada Gambar 14.
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Gambar 13. Hasil analisa EDS (area scan) pada produk korosi dengan perbesaran 200x
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Gambar 14. Hasil pemetaan sebaran unsur produk korosi pada permukaan baja karbon
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Hasil morfologi dan kandungan unsur yang

ada belum dapat memprediksi bentuk senyawa
produk korosi. Oleh karena itu, untuk menentukan
bentuk senyawa dari produk korosi tersebut, maka
dilakukan analisis menggunakan XRD (difraksi
sinar-x). Hasil analisis XRD pada produk korosi
ditampilkan dalam Gambar 15.
Data yang diperoleh dari hasil XRD berupa
spektrum yang menyatakan intensitas sebagai
fungsi dari 20 sebagai sudut difraksi.
Difraktogram XRD hasil eksperimen dicocokkan
dengan difraktogram data standar. Setelah
dilakukan pencocokan diperoleh oksida-oksida
yang terbentuk pada permukaan baja karbon
berupa oksida FesOs, FeOOH dan Fe20s.

4. KESIMPULAN

Perilaku korosi baja karbon pada uji simulasi
pipa untuk unit penukar panas tergantung banyak
faktor. Hasil sementara nilai laju korosi spesimen
baja karbon pada uji simulasi sistem resirkulasi
air terbuka selama 1, 3 dan 4 minggu masing-
masing sebesar 2,29 mmpy; 1,23 mmpy; dan 0,93
mmpy. Terjadi penurunan laju korosi jika waktu
simulasi diperpanjang akibat terbentuknya lapisan
oksida pada permukaan baja. Sementara itu,
parameter air yang paling signifikan dalam
menentukan laju korosi baja adalah DO (dissolved
oxygen). Perubahan DO sangat mempengaruhi
kecepatan  terbentuknya  produk  korosi.
Berdasarkan morfologi produk korosi, serangan
korosi terjadi secara lokal yang sebarannya
merata. Produk korosi berupa senyawa oksida
dalam bentuk FesO4, FeEOOH dan Fe;0s.

Supaya dapat menghasilkan data yang lebih

representatif  dalam  penelitian  selanjutnya,
disarankan melakukan simulasi long term
(penambahan  waktu ekspos) dan variasi
kecepatan aliran fluida.
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Intisari

Implan magnesium berpori memiliki potensi yang besar sebagai aplikasi scaffold berdasarkan sifat mampu luruh,
biokompatibilitas dan sifat mekaniknya yang mendekati tulang manusia. Kombinasi Mg, Zn dan Sr dalam implan
dapat membantu mempercepat proses penyembuhan tulang. Optimalisasi parameter untuk membuat logam berpori
dengan SrCOjs sebagai agen pengembang adalah dengan melakukan variasi temperatur sintering 650, 675 dan
700 °C dengan waktu tahan konstan selama 3 jam serta komposisi %berat SrCO3 pada 5, 10 dan 20. Karakterisasi
struktur mikro paduan Mg dilakukan dengan menggunakan SEM (scanning electron microscope), persebaran unsur
dilakukan dengan mapping EDS (energy dispersive spectrometry) dan juga XRD (x-ray diffraction). Dilakukan
pengujian tekan untuk mengetahui nilai kekuatan paduan serta %porositas dengan metode Archimedes. Porositas
tertinggi Mg didapat pada 20 %berat SrCO; pada temperatur sinter 700 °C, yaitu 29,63% porositas, serta kekuatan
kompresi 283,28 MPa pada 5 %berat SrCO3; pada temperatur sinter 700 °C. Hasil penelitian menunjukkan bahwa
struktur pori serta sifat mekanik yang dihasilkan mendekati kesesuaian dengan cortical bone dan consellous bone.

Kata Kunci: Paduan Mg, struktur berpori, metalurgi serbuk, agen pengembang SrCOs, implan mampu luruh

Abstract

Porous magnesium implant has great potential for scaffold application due to their biodegradable properties,
biocompatible, and their mechanical properties which close to natural human bone. A combination of Mg and Sr in
implant application accelerates bone formation. The parameter optimization for making porous metal with SrCO3
as a foaming agent is to vary the sintering temperature of 650, 675 and 700 °C with a constant holding time of 3
hours and the composition of SrCO; at 5, 10 and 20 wt.%. Characterization of the microstructure of Mg alloy is
carried out by using a SEM (scanning electron microscopy). The elemental distribution is analyzed by EDS (energy
dispersive spectrometry) mapping and XRD (x-ray diffraction). The compressive test was carried out to determine
the strength of alloy and percentage of porosity by the Archimedes method. The highest porosity of Mg was obtained
at 20 wt.% SrCQOg sintered at 700 °C, having 29.63% porosity, and the highest compression strength of 283.28 MPa
was obtained at 5 wt.% SrCOs sintered at 700 °C. The results showed that the resulting pore structure and
mechanical properties were close to conformity with cortical bone and concellous bone.

Keywords: Mg alloy, porous structure, powder metallurgy, foaming agent SrCO3, biodegradable implant

1. PENDAHULUAN Material bioinert memiliki sejarah yang

Berdasarkan sifat luruhnya, material untuk panjang dalam penggunaan secara klinis, yang
perbaikan tulang dibedakan menjadi dua, yaitu merupakan material medis yang paling banyak
material bioinert dan material mampu luruh. digunakan. Meskipun ~material ini tidak

diragukan lagi keberhasilannya untuk perbaikan



tulang namun material ini memiliki masalah
yang tidak dapat dihindari. Misalnya material
ini akan bertahan dalam tubuh manusia secara
permanen sampai mereka tidak dibutuhkan lagi
dan harus dihilangkan dengan cara operasi
lanjutan. Hal ini, tidak hanya akan menambah
biaya namun juga menambah rasa sakit pada
pasien. Mataerial mampu luruh hadir untuk
mengatasi masalah-masalah tersebut. Material
mampu luruh hadir dengan sifat uniknya.
Material ini dapat luruh dengan sendirinya
sehingga tidak diperlukan operasi lanjutan
untuk menghilangkannya. Material ini akan
menurunkan sifat mekaniknya seiring dengan
pertumbuhan tulang dan jaringan lunak untuk
menghindari efek stress shielding[1].

Penggunaan implan yang biodegradabel dan
biokompatibel merupakan subjek material yang
saat ini banyak dikembangkan. Namun, dalam
aplikasi proses penyembuhan tulang, sifat
mekanik yang tinggi saja tidak cukup untuk
sebuah material dikatakan cocok sebagai
implan, tetapi juga dioptimalkan sesuai dengan
sifat asli dari struktur tulang yang akan
diperbaiki. Karena alasan inilah, logam
digunakan untuk aplikasi implan tulang yang
berstruktur pori baik mikro atau makroselular
sehingga dapat mengurangi kekakuan serta
kekuatan material logam implan dan mendekati
sifat tulang aslinya serta membatasi jumlah
material asing yang akan terdegradasi dalam
tubuh. Selain itu, logam berpori juga dapat
meningkatkan ~ pertumbuhan  tulang dan
interaksi yang baik antar jaringan tulang dalam
proses penyembuhan. Hal yang tak kalah
penting juga yaitu berkaitan dengan degradasi
implan dalam tubuh untuk implan yang mampu
luruh serta permeabilitasnya[2]- [5].

Logam berbasis magnesium, termasuk
magnesium murni dan paduannya menarik
perhatian untuk aplikasi medis terutama implan
mampu luruh karena sifat mampu luruhnya
dalam tubuh dan mampu diserap maupun
dikeluarkan dari tubuh. Namun aplikasi paduan
Mg sebagai implan terbatas karena beberapa
masalah seperti kekuatan mekaniknya yang
rendah serta sifat plastisitas yang buruk [6].
Dari segi proses, paduan magnesium yang
diproses melalui metalurgi serbuk punya sifat
mekanik yang lebih baik dibandingkan dengan
yang melalui proses casting. Hal ini karena
hasil metalurgi serbuk memiliki butir yang
lebih halus [7].

Selain dari segi proses, penguatan paduan
magnesium dapat  dilakukan dengan
penambahan unsur pemadu seperti Zn dan Sr.
Unsur Zn adalah komponen essensial yang ada

pada lebih dari 200 enzym pada tubuh manusia
[8]. Kehadiran Zn dalam paduan magnesium
dapat meningkatkan sifat mekanik paduan Mg.
Penambahan Zn dapat memperbaiki butir dan
membentuk fase kedua atau fasa intermetalik
yang dapat meningkatkan sifat mekanik paduan
Mg. Selain memperbaiki sifat mekanik, Mg
juga dapat meningkatkan ketahanan Kkorosi
paduan magnesium [9]. Penambahan Sr dapat
meningkatkan sifat mekanik dari paduan
magnesium melalui mekanisme penghalusan
butir dari adanya fasa intermetalik. Sr juga
memiliki pengaruh yang baik bagi tubuh,
diantaranya menstimulasi pertumbuhan tulang,
memiliki sifat mirip dengan kalsium, serta
dapat meningkatkan kekuatan dan kepadatan
tulang. Stronsium (Sr) biasa digunakan untuk
menanggulangi  osteoporosis, menurunkan
aktifitas osteoplast dan meningkatkan replikasi
sel reosteoblast [10]. Penambahan Sr dapat
menghaluskan ukuran butir. Kekerasan dan
kekuatan luluh (yield strength) dari paduan juga
meningkat dengan penambahan Sr [11].

Stronsium dalam implan mampu luruh akan
menghasilkan ion Sr?* sebagai hasil dari
degradasi yang terjadi dalam tubuh. lon ini
dapat membantu mempercepat pertumbuhan
jaringan tulang baru karena pengaruhnya dapat
mempercepat regenerasi dan mineralisasi
tulang [12].

Scaffold merupakan implan berpori yang
digunakan  dalam  proses  penyembuhan
kerusakan tulang yang massive hingga
menyebabkan adanya celah pada tulang.
Kerusakan jenis ini tidak bisa di sembuhkan
hanya dengan mekanisme mechanical fixation
saja. Magnesium memiliki potensi yang baik
untuk dijadikan sebagai bahan scaffold. Hal ini
dikarenakan  magnesium  memiliki  sifat
mekanik yang hampir mirip dengan tulang
manusia, serta sifat mampu luruhnya yang
membuatnya lebih unggul jika dibandingkan
dengan scaffold berbahan titanium atau baja
tahan karat (stainless steel) yang bersifat kaku
dan tidak mampu luruh sehingga berpotensi
menimbulkan terjadinya stress shielding [13].

Implan berbasis Mg sangat menjanjikan
pendekatan dalam pengembangan scaffold
berpori yang cocok secara mekanik untuk
menggantikan tulang subchondral [14].

Penelitian ini sangat menarik untuk
dilakukan, selain masih sangat terbatas
informasi  yang diperoleh, juga untuk
mengetahui pengaruh penambahan SrCOs; dan
temperatur sinter terhadap sifat mekanik dan
struktur mikro dalam paduan magnesium
sebagai aplikasi implan yang habis dalam tubuh
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(bioresorbable). Beberapa pengujian yang akan
dilakukan adalah pengamatan struktur dengan
SEM-EDS (scanning electron microscopy-
energy dispersive spectrometry), mengetahui
fasa yang terbentuk dengan alat uji XRD (x-ray
diffraction), mengetahui keterkaitan
penggunaan  agen  pengembang  dengan
pembentukan poros dan densitas, serta sifat
mekanik  dengan  menggunakan  metoda
Archimedes dan alat uji kompresi pada
temperatur kamar.

2. PROSEDUR PERCOBAAN
2.1. Persiapan Material

Material yang digunakan pada penelitian ini
meliputi serbuk Mg murni (ukuran partikel:
0,06-0,3 mm), serbuk Zn (kemurnian>98%,
ukuran partikel: £ 63 pum) serta SrCO; sebagai
agen pengembang (foaming agent). Seluruh
bahan kemudian melalui proses dry milling
untuk mencampur serbuk Mg, Zn dan SrCO;
dalam shaker mill selama 30 menit sesuai
dengan komposisi paduan pada Tabel 2.
Setelah tercampur memlalui proses
pencampuran kering, campuran serbuk logam
masing-masing 1 gram dimasukkan ke dalam
cetakan dan dikompaksi dengan beban 100 Psi
selama 2 menit kemudian dilanjutkan dengan
beban 200 psi selama 2 menit. Dari hasil
kompaksi diperoleh green compact dengan
diameter 10 mm. Proses metalurgi serbuk
kemudian dilanjutkan dengan sintering dengan
varisai temperatur 650, 675, dan 700 °C dalam
atmosfer Ar dengan waktu tahan 3 jam. Sampel
hasil sintering kemudian dikarakterisasi lebih
lanjut  yang mencakup uji  porositas,
pengamatan struktur mikro serta EDS (energy
dispersive spectrometry) mapping, kekuatan
mekanik  dengan  uji  kompresi, dan
pembentukkan fasa.

Tabel 1. Komposisi paduan magnesium yang
digunakan dalam penelitian

Komposisi %Berat

Paduan Mg Zn SrCOs
Mg-4Zn-5SrCO3 91 4 5
Mg-4Zn-10SrCOs3 86 4 10
Mg-4Zn-20SrCO3 76 4 20

2.2. Uji DTA/ITGA

Uji DTAI/TGA  (differential  thermal
analysis/thermogravimetric analysis) dilakukan
pada sampel wuntuk mengetahui rentang
temperatur terjadinya reaksi antara lelehan Mg
dengan SrCOs. Reaksi akan menghasilkan gas
untuk proses pembusaan pada sampel sehingga
terbentuk pori. Sampel dipanaskan mulai dari

temperatur ruang hingga temperatur 800 °C.
Pengujian ini juga bertujuan untuk menetapkan
variasi temperatur yang akan digunakan dalam
penelitian ini.

2.3. Karakterisasi dan Struktur Mikro

Struktur mikro dari sampel diamati dengan
menggunakan SEM  (scanning  electron
microscopy) serta dilakukan pula EDS (energy
dispersive  spectrometry) mapping untuk
melihat persebaran fasa dan unsur yang
terdapat pada paduan Mg-Zn-SrCQO;z hasil
proses sintering. Spesimen dipreparasi dengan
prosedur standar metalografi, spesimen
diampelas dengan kertas ampelas grid 1000,
dan dilanjutkan dengan pelapisan emas.

2.4. Analisa XRD

Analisis XRD (x-ray diffraction) digunakan
untuk mengetahui fasa yang terdapat pada
paduan Mg-Zn-SrCO; hasil proses sintering.
Uji XRD dilakukan pada 26 dari 20° hingga
90°. Pengukuran XRD dioperasikan pada 15
mA dan 40 kV menggunakan radiasi Cu Ka.

2.5. Uji Porositas

Pengujian porositas dilakukan untuk melihat
pengaruh penggunaan SrCOs; sebagai agen
pengembang (foaming agent) pada paduan Mg.
Pengujian porositas dan densitas dapat
dilakukan dengan menggunakan metode
Archimedes. Pada metode Archimedes, besaran
yang diukur adalah massa kering sampel, massa
sampel basah dan massa sampel di dalam air.

2.6. Pengujian Tekan

Pengujian tekan dilakukan untuk mengetahui
nilai kekuatan mekanik paduan. 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.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1. Kurva DTA/TGA

Sebelum dilakukannya proses sintering,
telah  dilakukan  pengujian  DTA/TGA
(differential thermal
analysis/thermogravimetric analysis) terhadap
serbuk logam paduan untuk melihat titik awal
dekomposisi dari SrCOs; dalam paduan. Serbuk
logam paduan dipanaskan mulai  dari
temperatur ruang hingga temperatur 800 °C.
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dari  hasil pengujian didapatkan kurva
DTA/TGA dapat dilihat pada Gambar 1.

a3

H

a5t
m m a0 o ) s

Gambar 1. Kurva DTA/TGA SrCO;3 dalam paduan
Mg-Zn-SrCO3

Berdasarkan Gambar 1 dapat terlihat bahwa
titik awal terjadinya perubahan masa dimulai
pada temperatur sekitar 560 °C. Pada titik
tersebut mulai terjadi perubahan masa.
Perubahan masa terus terjadi hingga di atas
temperatur 800 °C. Perubahan fasa yang
signifikan terjadi pada rentang 630 - 670 °C.
Namun perubahan fasa tetap berlanjut pada
temperatur selebihnya namun tidak signifikan.
Jika dilihat dari aliran panasnya, pada rentang
tersebut terjadi 2 jenis reaksi yaitu endotermis
dan eksotermis. Reaksi eksotermis terjadi mulai
dari temperatur 650 sampai 700 °C. Pada
rentang inilah panas dalam sistem mengalir ke
lingkungan. Pada daerah reaksi eksotermis ini
terjadi rekasi antara lelehan magnesium dengan
foaming agent. Pada rentang tersebut reaksi
menghasilkan gas CO yang akan membentuk
pori dalam paduan [15]. Hal inilah yang
mendasari rentang tersebut sebagai variasi
temperatur sinter. Reaksi yang terjadi adalah
sebagai berikut:

Mg + SrCO3 ) — MgOgs) + SrOs) + COyg) ... (1)

3.2. Struktur Mikro

Untuk lebih  jauh melihat pengaruh
temperatur  terhadap ukuran pori yang
terbentuk, hasil pengukuran ukuran pori pada
masing masing variasi komposisi  dan
temperatur dapat dilihat pada Gambar 2.

Hasil pengujian SEM (scanning electron
microscopy) untuk paduan Mg-Zn dengan
komposisi SrCOz 5 %berat pada variasi
temperatur 650, 675 dan 700°C dapat dilihat
pada Gambar 3. Berdasarkan Gambar 2, hasil
SEM menunjukkan bentuk permukaan paduan
Mg-Zn 5 %berat SrCO;z; untuk tiap variasi
temperatur sinter memiliki kemiripan yaitu
adanya pori yang terbentuk dari hasil

dekomposisi SrCOs. Hal ini dibuktikan dengan
hasil EDS (energy dispersive spectrometry)
yang ditandai dengan warna gelap pada daerah
tersebut yang menandakan bahwa pada daerah
tersebut adalah benar telah terbentuk pori.
Berdasarkan gambar dapat terlihat bahwa
jumlah dan ukuran pori semakin bertambah
dengan kenaikan temparatur sinter (Gambar 2).
Kondisi ini berbanding terbalik dengan teori
bahwa temperatur berpengaruh terhadap ukuran
pori dan porositas dimana semakin tinggi
temperatur sinter yang digunakan maka nilai
porositas dan ukuran porinya akan semakin
kecil [16]. Hal ini dapat terjadi karena pada
kasus ini terdapat SrCO; yang berfungsi
sebagai agen pengembang (foaming agent)
yang bertujuan untuk menghasilkan pori pada
paduan  Mg-Zn.  Kenaikan  temperatur
berdampak  pada  semakin  optimalnya
dekomposisi yang terjadi, sehingga dihasilkan
jumlah dan ukuran pori yang semakin besar.

Selain itu dari Gambar 2 dapat terlihat
terdapat mikro poros yang terbentuk. Mikro
poros ini bisa terbentuk akibat menghilangnya
Zn yang terdapat di dalam serbuk paduan
akibat temperatur sinter yang digunakan di atas
temperatur lelen Zn sehingga ada Zn yang
menghilang akibat adanya pembusaan awal dari
lepasnya gas hasil dekomposisi [17].
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Gambar 2. Grafik pengaruh temperatur terhadap

ukuran pori pada masing-masing variasi komposisi
dalam paduan Mg-Zn-SrCQOg3

Untuk hasil pengujian SEM pada paduan
dengan 10 dan 20 %berat SrCOs dapat dilihat
pada Gambar 4 dan Gambar 5. Pada kedua
gambar tersebut didapatkan hasil yang mirip
yaitu temperatur mempengaruhi ukuran pori,
dimana semakin tinggi temperatur sinter yang
digunakan akan berakibat pada semakin
besarnya ukuran pori yang dihasilkan. Selain
itu semakin tinggi temperatur akan terjadi
pertumbuhan ukuran pori akibat dekomposisi
yang terjadi pada agen pengembang SrCOs.
Dengan semakin besarnya pori yang terbentuk
akan terjadi penggabungan dari beberapa pori
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yang akan membentuk pori yang lebih besar.
Jika ditinjau berdasarkan komposisi SrCOs
yang digunakan, untuk paduan Mg dengan
komposisi SrCOs; yang lebih tinggi akan

AT
f A}

20kV X500 50pm 000010 45 SEI 'ZDkV X500

t Lo'

50pm 0000 11 45 SEI

menghasilkan ukuran pori yang semakin besar,
karena ruang yang ditinggalkan akibat proses
dekomposisi SrCO3 akan semakin besar pula.

20kV X500 “

Gambar 3. Bentuk pori paduan Mg-Zn-SrCO3; dengan 5 %berat SrCO; pada variasi temperatur smter ( C); (a) 650,

(b) 675, dan (c) 700
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Gambar 4. Bentuk pori paduan Mg-Zn-SrCO3 dengan 10 %berat SrCO; pada variasi temperatur smter ( C) (a) 650,

(b) 675, dan (c) 700
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Gambar 5. Bentuk pori paduan Mg-Zn-SrCOs; dengan 20 %berat SrCO3 pada variasi temperatur sinter (°C); (a) 650,

(b) 675, dan (c) 700

3.3. Analisa XRD

Hasil uji menggunakan XRD (x-ray
diffraction) dilakukan untuk melihat fasa-fasa
apa saja yang terbentuk selama proses sintering
dan akibat dari dekomposisi SrCO; yang
terjadi. Hasil analisa XRD untuk paduan
dengan komposisi SrCO3 5 %berat pada variasi
temperatur 650, 675 dan 700 °C dapat dilihat
pada Gambar 6.

Berdasarkan hasil analisa XRD terhadap
paduan Mg dengan 5 %berat SrCOs, dari ketiga
variasi temperatur terbentuk fasa utama yaitu
Mg dan MgO. Hal ini dikarenakan Mg
merupakan matriks dan unsur dengan
komposisi terbanyak pada paduan implan

magnesium dalam penelitian ini. MgO
terbentuk akibat terjadi reaksi antara matriks
Mg dengan oksigen yang dilepaskan dari hasil
dekomposisi.

Oksida lain yang terbentuk adalah SrO.
Oksida ini terbentuk akibat hasil proses
dekomposisi SrCO3 yang melepaskan CO, dan
menghasilkan SrO. Pada temperatur yang lebih
tinggi SrO akan terdekomposisi menjadi Sr.

Dari Gambar 6 dapat dilihat bahwa tidak
adanya unsur Zn yang terdeteksi baik sebagai
unsur tunggal maupun senyawa berupa oksida
atau fasa lain yang terbentuk. Ini menunjukkan
bahwa intensitas Zn dalam paduan sangat kecil
sehingga tidak terbaca oleh difraksi sinar-X.
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Hilangnya Zn diakibatkan karena temperatur
proses yang melebihi titik lebur dari Zn. Hal ini
berakibat pada hilangnya Zn yang terdapat pada
paduan atau dikarenakan intensitasnya yang
relatif kecil sehingga tertutupi oleh unsur yang
lebih dominan yaitu Mg sebagai matriks.

Untuk analisa hasil XRD paduan dengan
kandungan 10 %berat SrCO;3; dengan variasi
temperatur sinter 650, 675 dan 700 °C dapat
dilihat pada Gambar 6. Dalam gambar tersebut
dapat terlihat bahwa terbentuk fasa-fasa seperti
MgO, SrO dan Sr. Unsur-unsur dan senyawa
yang terbentuk  merupakan hasil dari
dekomposisi SrCOz sebagai hasil dari reaksi
yang terjadi antara lelehan Mg dengan padatan
SrCO; dalam paduan.

Dari Gambar 7 untuk paduan Mg-Zn-SrCQO3
dengan 10 %berat SrCQO; dapat dilihat tidak
adanya fasa MgSr yang terbentuk. Padahal fasa
ini dapat dikatakan fasa yang diharapkan
muncul dalam paduan Mg-Zn-SrCOs. Fasa
MgSr dapat berpengaruh pada peningkatan sifat
mekanik implan magnesium berpori yang
dihasilkan. Untuk komposisi 5 dan 20 %berat
SrCO;, fasa MgSr tidak muncul. Unsur Sr
memiliki kelarutan yang terbatas terhadap Mg,
yaitu sekitar 0,11 %berat [10]. Hal ini
menyebabkan fasa MgSr biasanya sedikit
terbentuk. Unsur Sr biasanya akan terdistribusi
ke batas butir dalam paduan dengan bahan
magnesium membentuk presipitat sehingga
terjadi penghalusan butir yang berdampak pada
peningkatan sifat mekanik dari paduan yang
dihasilkan [10].

Berdasarkan Gambar 8 dapat terlihat bahwa
untuk paduan dengan 20 %berat SrCOs, tidak
terdapat MgSr yang terbentuk. Jika kita lihat
secara keseluruhan, unsur Sr hanya muncul
pada rentang temperatur 675 sampai 700 °C.
Pada temperatur 650 °C baru mulai terjadi
reaksi solid-liquid antara SrCOs; dengan matriks
Mg, sehingga yang terbentuk hanya MgO dan
SrO [15]. SrO yang terbentuk semakin
meningkat seiring dengan semakin
meningkatnya temperatur dan SrCOs; yang
ditambahkan. Unsur Sr mulai muncul pada
temperatur di atas 675 °C.

Jika ditinjau secara keseluruhan hasil analisa
XRD untuk semua paduan, dapat dilihat bahwa
hasil dekomposisi SrCOs; dalam penelitian ini
dapat berupa SrO dan Sr. Selain itu fasa
dominan yang muncul adalah Mg dan MgO.
Senyawa tersebut muncul sebagai hasil reaksi
yang terjadi selama proses. Berdasarkan hasil
XRD dapat terlihat bahwa dengan peningkatan
komposisi SrCOs; dan temperatur sinter yang

digunakan akan menyebabkan peningkatan
jumlah SrO dan MgO yang dihasilkan.

3.3. Uji Porositas

Berdasarkan pengujian yang telah dilakukan
dengan metode Archimedes, didapatkan hasil
berupa nilai porositas dari paduan untuk setiap
variasi komposisi SrCO3 dan temperatur.
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Gambar 6. Hasil XRD untuk paduan Mg-Zn-SrCOs;
dengan 5 %berat SrCO; pada variasi temperatur
(°C); (a) 650, (b) 675, dan (c) 700
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Gambar 7. Hasil XRD untuk paduan Mg-Zn-SrCQO3
dengan 10 %berat SrCO; pada variasi temperatur
(°C); (a) 650, (b) 675, dan (c) 700

Hasil tersebut disajikan dalam bentuk grafik
seperti pada Gambar 9. Pada grafik daam
gambar tersebut menunjukkan pengaruh
temperatur terhadap nilai porositas pada variasi
komposisi SrCO3; yang berbeda-beda.

Dari Gambar 9 dapat terlihat bahwa
besarnya porositas paduan dipengaruhi oleh
banyaknya SrCO; yang ditambahkan dan
temperatur sinter yang digunakan. Banyaknya
SrCOs; vyang ditambahkan sudah pasti
berpengaruh pada nilai porositas dari paduan
Mg-Zn-SrCOs. Hal ini karena SrCO; bertindak
sebagai foming agent vyang bertugas
menghasilkan pori pada paduan Mg-Zn-SrCO:s.

66 | Metalurgi, V. 34.2.2019, E-ISSN 2443-3926/ 61 - 70



Mz @50
o
. S
3000 | °
. e 700°C
*
2500 . u .
* b e e
2000+
¢ e M 675 °C

15004

Intensitas (cps)

+ It . o’TE *® o

1000 4
500 14 650 °C
+* 0 [ | P ® me 0%y Y

0

20 4‘0 6‘0 8‘0

2-Theta (Deg)
Gambar 8. Hasil XRD untuk paduan Mg-Zn-SrCOs
dengan 20 %berat SrCO3 pada variasi temperatur
(°C); (a) 650, (b) 675, dan (c) 700
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Gambar 9. Grafik pengaruh temperatur terhadap
nilai  porositas pada masing-masing variasi
komposisi dalam paduan Mg-Zn-SrCOs

Semakin banyak yang ditambahkan maka
nilai porositasnya juga akan meningkat. Untuk
temperatur, berdasarkan Gambar 9 juga
berpengaruh pada nilai porositas dalam paduan
Mg-Zn-SrCQOs. Semakin tinggi temperatur akan
menghasilkan nilai porositas yang semakin
besar. Hal ini terhadi karena pada temperatur
yang lebih tinggi sampai batas tertentu akan
berpengaruh pada proses dekomposisi foaming
agent sehingga pori yang dihasilkan dari proses
dekomposisi tersebut akan semakin besar
karena foaming agent terdekomposisi semakin
banyak.

Berdasarkan Gambar 9, temperatur sinter
dan komposisi SrCOs; yang ditambahkan
berpengaruh linear terhadap nilai porositas. Hal
ini terjadi untuk paduan Mg-Zn-SrCO; dengan
komposisi 10 dan 20 %berat SrCOs;. Namun
anomali terjadi pada paduan Mg-Zn-SrCOs
dengan 5 %berat SrCO; nilai porositas
menurun pada kenaikan temperatur dari 650 °C
menuju 675 °C. pada keadaan tersebut, nilai
porositasnya menurun  dengan  kenaikan

temperatur namun nilai porositas nya naik pada
temperatur 700 °C hal ini dapat disebabkan
akibat adanya mikro poros pada paduan dengan
5 %berat SrCOs; dengan temperatur 650 °C.
dari hasil SEM pada Gambar 4.2 menunjukkan
bahwa untuk paduan Mg-Zn-SrCOs; 5 %berat
SrCOs pada temperatur 650 °C memiliki mikro
poros yang lebih banyak jika dibandingkan
dengan paduan Mg-Zn-SrCO; yang sama
namun dengan temperatur yang lebih tinggi.
Sehingga nilai porositas dari paduan tersebut
menjadi lebih besar jika dibanding paduan Mg-
Zn-SrCO3 yang sama namun dengan
temperatur yang lebih tinggi. Seiring dengan
naiknya temperatur, mikro poros Yyang
terbentuk akan semakin kecil bahkan hilang.

s s 10 20

w
S
S

235,05
250 211,75 217,32

200 190,07 V
193,17

171,43

i
o
S

Compressive Strength (MPa)

57,88

0
640 650 660 670 680 690 700 710

Temperatur (oC)

Gambar 10 Grafik pengaruh temperatur terhadap
kekuatan kompresi pada masing-masing Vvariasi
komposisi

3.4. Uji Tekan

Uji kompresi juga dilakukan pada paduan
Mg-Zn-SrCO3; implan berpori. Pengujian
dilakukan untuk melihat pengaruh penambahan
SrCOsz dan temperatur sinter terhadap kekuatan
kompresi paduan magnesium berpori. Setelah
dilakukan pengujian didapatkan hasil yang
bervariasi. Untuk dengan penambahan 5%
SrCOs didapatkan hasil yaitu dengan semakin
naiknya temperatur sinter yang digunakan
menyebabkan nilai kekuatan kompresinya naik.
Untuk hasil uji kompresi secara lengkap dapat
dilihat pada Gambar 10.

Hasil yang berbeda didapatkan pada paduan
Mg-Zn-SrCOz dengan penambahan  10%
SrCOs, yaitu kekuatan kompresinya meningkat
seiring dengan naiknya temperatur sinter
hingga temperatur 675 °C. Namun setelah
temperatur  tersebut  tercapai, kekuatan
kompresinya  menurun  seiring  dengan
bertambahnya temperatur. Hasil yang berbeda
juga didapatkan pada paduan Mg-Zn-SrCOs
dengan penambahan 20 %berat SrCOs;. Pada
paduan Mg-Zn-SrCOs3 ini didapatkan hasil
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yaitu seiring dengan kenaikan temperatur
sintering, maka kekuatan kompresinya akan
semakin menurun. Hasil yang variatif ini
diakibatkan adanya pengaruh dari fasa-fasa
yang terbentuk pada saat proses sintering
dengan adanya pengaruh temperatur. Jika kita
melihat kembali hasil olah data XRD pada
Gambar 6 sampai Gambar 8, terlihat adanya
perbedaan fasa yang terbentuk seiring dengan
kenaikan temperatur untuk tiap variasi
komposisi SrCOs. Hal yang menjadi perhatian
adalah adanya fasa MgO, SrO dan unsur Sr
pada hasil tersebut.

Sr pada implan magnesium berpori memiliki
pengaruh terhadap sifat mekanik dari implan
tersebut [10]. Berdasarkan hasil XRD
menunjukkan bahwa seiring dengan semakin
naiknya temperatur sinter, jumlah SrO dan Sr
yang dihasilkan juga semakin banyak.
Kelarutan unsur Sr yang terbatas pada matriks
Mg. kelarutan Sr dalam Mg adalah sekitar 0,11
%berat [18]. Seiring dengan naiknya
temperatur jumlah Sr yang dihasilkan dari
proses dekomposisi SrCOsz juga semakin
banyak. Karena adanya kelarutan yang terbatas
dari unsur Sr pada matriks Mg, akibat nya Sr
tersebut membentuk presipitat Sr yang
terdistribusi dan berkumpul di sekitar batas
butir. Atom Sr pada paduan bergerak melewati
lapisan permukaan solid-liquid, dan
menyebabkan  batas yang  menghalangi
pertumbuhan  butir.  Hal inilah  yang
menyebabkan unsur Sr dikatakan sebagai
penghalus butir ketika ditambahkan pada
matriks Mg  karena  kecenderungannya
membetuk senyawa yang tersegregasi ke batas
butir. Sama halnya dengan Zn, unsur Sr juga
dikenal sebagai agen precipitation
strengthening dalam paduan magnesium [10].

Penambahan Sr pada implan magnesium
memiliki pengaruh pada peningkatan sifat
mekanik implan magnesium sampai pada batas
tertentu. Beberapa hasil penelitian
menunjukkan bahwa penambahan optimum
unsur Sr murni pada implan magnesium adalah
sekitar 0,5 — 1,5 %berat. Pada penambahan
melebihi nilai tersebut menunjukkan adanya
penurunan sifat mekanik. Dalam penelitian ini
didapatkan hasil serupa. Seiring dengan
naiknya temperatur sinter, unsur Sr dan SrO
yang terbentuk akan semakin banyak. Dalam
penelitian ini untuk paduan Mg-Zn-SrCOs
dengan penambahan 10 %berat SrCOs; dengan
temperatur sinter di atas 675 °C menunjukkan
adanya penurunan kuat tekan dari paduan
implan magnesium berpori yang dihasilkan.

Hal yang sama terjadi pada paduan dengan
penambahan 20 %berat SrCOs, seiring dengan
naiknya temperatur dari 600 sampai 700 °C
menunjukkan terjadinya penurunan kuat tekan,
karena semakin banyaknya unsur SrO yang
terbentuk dari hasil dekomposisi SrCOs.
Sebenarnya peningkatan jumlah SrO ini dapat
meningkatkan nilai kuat tekan [12]. Hal inilah
yang menyebabkan nilai kuat tekan paduan
Mg-Zn-SrCOs meningkat untuk paduan dengan
5 dan 10 %berat SrCOs. Namun kuat tekan
semakin menurun pada paduan Mg-Zn-SrCQOs;
dengan 10 %berat SrCOs; pada temperatur
sinter 700 °C, sedangkan untuk paduan dengan
20 Y%berat SrCO; nilai kuat tekan semakin
menurun seiring dengan naiknya temperatur.
Jika kita melihat hasil analisa XRD dapat
terlihat pada keadaan tersebut terjadi
peningkatan SrO yang cukup tinggi. Pengaruh
SrO dalam meningkatkan nilai kuat tekan
hanya terbatas sampai konsentrasi 5 %berat
SrO dalam paduan Mg-Zn-SrCOs. Lebih dari
batas tersebut peningkatan SrO akan berakibat
pada penurunan nilai kuat tekan [19]. Selain itu
peningkatan persen porositas juga
mengakibatkan penurunan nilai kuat tekan,
karena meningkatnya persen porositas akan
menyebabkan turunnya nilai kuat tekan [16].

Implan magnesium berpori untuk aplikasi
scaffold sebenarnya sifat mekanik bukan fokus
utama. Yang menjadi fokus utama dari implan
magnesium berpori adalah nilai porositasnya.
Namun sifat mekanik ini menjadi hal terpenting
berikutnya untuk melihat kecocokan sifat
mekaniknya dengan tulang yang akan
dipasangkan implan dari paduan Mg-Zn-SrCQOs
tersebut. Hal ini bertujuan  untuk
menghindarkan adanya efek stress shielding.
Oleh sebab itu pada penelitian ini penurunan
pada nilai kuat tekan bukanlah hal yang tidak di
inginkan. Berdasarkan hasil didapatkan hasil
nilai kuat tekan tertinggi adalah pada paduan
Mg-Zn-SrCOsz dengan penambahan 5 %berat
SrCOs dengan temperatur sinter 700 °C yaitu
sebesar 283,28 MPa. Nilai ini mendekati nilai
kuat tekan dari cortical bone yaitu sebesar 130-
200 MPa. Sedangkan untuk nilai kuat tekan
yang terkecil adalah pada paduan Mg-Zn-
SrCOs dengan penambahan 20 %berat SrCOs
dengan temperatur sinter 700 °C yaitu sebesar
57,88 MPa. Nilai ini mendekati nilai kuat tekan
dari conselous bone yaitu sebesar 0,2 — 80 MPa
[20].
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4. KESIMPULAN

Hasil studi menunjukkan bahwa logam
paduan Mg dan Zn dapat dibuat menjadi
struktur berpori dengan menggunakan agen
pengembang SrCOs sebagai sumber pori
melalui metode metalurgi serbuk. Bentuk pori
yang dihasilkan heterogen dengan ukuran
bervariasi antara 21,58 - 198,35 pm serta
volume porositas dalam paduan berkisar antara
17,23 — 29,63%. Komposisi SrCO; sebagai
agen pengembang memiliki peranan yang amat
penting dalam menentukan besarnya pori yang
tercipta pada paduan. Begitu juga proses
pelepasan gas CO pada saat sinter memiliki
konstribusi penting terhadap struktur mikro dan
morfologi porositas. Berdasarkan uji porositas,
komposisi 20 %berat SrCO; sebagai agen
pengembang memiliki porositas tertinggi
sekitar 29,63% untuk variasi 700 °C dan
kekuatan tekan tertinggi didapat pada
komposisi 5 %berat SrCO; pada temperatur
sinter 700 °C yaitu 283,28 MPa. Porositas pada
paduan Mg-Zn dengan agen pengembang
SrCOs; memiliki kecenderungan pembentukan
pori jenis closed cell atau pori tertutup. Studi
ini juga menggambarkan bahwa porositas dan
kekuatan yang dihasilkan mendekati sifat
tulang cortical bone dan conselous bone pada
tubuh manusia.

UCAPAN TERIMAKASIH

Penelitian ini didanai oleh INSINAS
Ristekdikti Tahun 2018. Penulis mengucapkan
terima kasih kepada Kementerian RISTEK
DIKTI dan Pusat Penelitian Metalurgi dan
Material-LIPI, serta semua tim yang terlibat
dalam penelitian ini.

DAFTAR PUSTAKA

[1] L. Tan, X. Yu, P. Wan, dan K. Yang,
“Biodegradable materials for bone repairs:
A review,” J. Mater. Sci. Technol., vol.
29, no. 6, pp. 503-513, 2013.
Doi:10.3390/jfb8040044.

[2] C. Chua, “Review the design of scaffolds
for use in tissue engineering. Part I.
Traditional Factors,” vol. 7, no. 6, pp.
679-689, 2001.

[3] K. Alvarez dan H. Nakajima, “Metallic
scaffolds for bone regeneration,” Material
(Basel), vol. 2, no. 3, pp. 790-832, 20009.

[4] S.J. Hollister, “Porous scaffold design for
tissue engineering,” Nature Materials, vol.
4, no. 7, pp. 518-574, 2005.

[5] V. Karageorgiou dan D. K. A, “Porosity of

3D biomaterial scaffolds and
osteogenesis,” Biomaterials, vol. 26, no.
27, pp. 5474-5491, 2005.

[6] Z. Li, M. Chen, W. Li, H. Zheng, Y.
Chen, D. Liu, dan F. Jin, “The synergistic
effect of trace Sr and Zr on the
microstructure and properties of a
biodegradable Mg-Zn-Zr-Sr alloy,” J.
Alloys Compd., vol. 702, pp. 290-302,
2017.

[71 Y. Yan, H. Cao, Y. Kang, K. Yu, T. Xiao,
J. Luo, Y. Deng, H. Fang, H. Xiong, dan
Y. Dai, “Effects of Zn concentration and
heat treatment on the microstructure,
mechanical properties and corrosion
behavior of as-extruded Mg-Zn alloys
produced by powder metallurgy,” J. Alloys
Compd., vol. 693, pp. 1277-1289, 2016.

[8] C. T. Walsh, H. H. Sandstead, A. S.
Prasad, P. M. Newberne, dan P. J. Fraker,
“Zinc: health effects and research
priorities for the 1990s,” Environ Health
Perspect, vol. 102, no. 2, pp. 5-46, 1994.

[9] H. Du, Z. Wei, X. Liu, dan E. Zhang,
“Effects of Zn on the microstructure,
mechanical property and bio-corrosion
property of Mg-3Ca alloys for biomedical
application,” Mater. Chem. Phys., vol.
125, no. 3, pp. 568-575, 2011.

[10] H. S. Brar, J. Wong, dan M. V Manuel,
“Investigation of the mechanical and
degradation properties of Mg-Sr and Mg-
Zn-Sr alloys for wuse as potential
biodegradable implant materials,” J. Mech.
Behav. Biomed. Mater., vol. 7, pp. 87-95,
2012.

[11] H. Sevik dan S. C. Kurnaz, “The effect of
strontium on the microstructure and
mechanical properties of Mg-6Al-0.3Mn-
0.3Ti-1Sn,” Journal of Magnesium and
Alloys, vol. 2, no. 3, pp. 214-219, 2014.

[12] S. Tarafder, N. M. Davies, A.
Bandyopadhyay, dan S. Bose, “3D printed
tricalcium  phosphate  bone  tissue
engineering scaffolds: Effect of SrO and
MgO doping on in vivo osteogenesis in a
rat distal femoral defect model,” Biomater.
Sci., vol. 1, no. 12, pp. 1250-1259, 2013.

[13] P. Lichte, H. C. Pape, T. Pufe, P. Kobbe,
dan H. Fischer, “Scaffolds for bone
healing:  Concepts, materials  and
evidence,” Injury, vol. 42, no. 6, pp. 569-
573, 2011.

[14] F. Witte, H. Ulrich, C. Palm, dan E.
Willbold, “Biodegradable magnesium
scaffolds: Part II: Peri-implant bone

Sifat Mekanik Dan Struktur Mikro Paduan Magnesium Berpori ...../ Aprilia Erryani | 69



remodeling,” Journal of Biomedical
Materials Research Part A, vol. 81, no. 3,
pp. 757-765, 2007.

[15] D. H. Yang, B. Y. Hur, dan S. R. Yang,
“Study on fabrication and foaming
mechanism of Mg foam using CaCO3 as
blowing agent,” J. Alloys Compd., vol.
461, vol. 1, no. 2, pp. 221-227, 2008.

[16] G. S. UPADYAYA, POWDER
METTALURGY TECHNOLOGY, vol. 53,
no. 9. 2013.

[171Y. J. Zhou, A. Y. Jiang, dan J. X. Liu,
“The effect of sintering temperature to the
microstructure and properties of AZ91
magnesium alloy by powder metallurgy,”
Appl. Mech. Mater., vol. 377, pp. 250-254,
2013.

[18] E. Brooks dan M. Ehrensberger, “Bio-
corrosion of magnesium alloys for
orthopaedic  applications,” J.  Funct.
Biomater., vol. 8, no. 3, pp. 38, 2017.

[19] S. Deb dan J. W. Nicholson, “The effect of
strontium  oxide in  glass-ionomer
cements,” J. Mater. Sci. Mater. Med., vol.
10, no. 8, pp. 471-474, 1999.

[20] M. Cheng, T. Wahafu, G. Jiang, W. Liu,
dan Y. Qiao, “A novel open-porous
magnesium scaffold with controllable
microstructures and properties for bone
regeneration,” Scientific Report, vol. 6, no.
24134, pp. 1-14, 2016.  Doi:
10.1038/srep24134.

70 | Metalurgi, V. 34.2.2019, E-ISSN 2443-3926/ 61 - 70



Metalurgi (2019) 2: 71 - 80

&
METAT RG]

METALURGI

Available online at www.ejurnalmaterialmetalurgi.com

LIPI

REDUKSI B1JIH BESI LAMPUNG MEMANFAATKAN REDUKTOR
MODEL GAS PRODUSER

Suharto *, Soesaptri Oediyani®, Syugron Fajri Shiddig®, Suripto Dwi Yuwono®

Suhartono®
Balai Penelitian Teknologi Mineral - LIPI
Jalan Ir. Sutami Km. 15 Lampung Selatan, Indonesia 35361
bTeknik Metalurgi Universitas Sultan Ageng Tirtayasa
Jalan Jendral Soedirman Km.3 Cilegon, Indonesia 42435

¢Jurusan Kimia - FMIPA UNILA

Jalan Prof. Dr. Sumantri Brojonegoro No. 1 Bandar Lampung
dJurusan Teknik Kimia, Fakultas Teknik, Universitas Jenderal Achmad Yani
JI. Terusan Jenderal Sudirman, Cimahi 40533
*E-mail : harto_berg@yahoo.com

Masuk Tanggal : 21-10-2018, revisi tanggal : 09-02-2019, diterima untuk diterbitkan tanggal 06-11-2019

Intisari

Model gas produser hasil gasifikasi limbah biomassa digunakan sebagai reduktor dalam proses reduksi bijih besi.
Campuran gas dengan kandungan CO, H,, CH4, CO,, CyHm dan N2 digunakan sebagai model gas produser untuk
mereduksi bijih besi Lampung, yang kandungan mineral primernya berupa hematit. Bijih besi ini dipreparasi hingga
ukuran -6+3 mm dan -12+10 mm, kemudian direduksi dalam vertical tube furnace dengan variasi temperatur 800,
900 dan 1000 °C, dan waktu reduksi 45, 60 dan 75 menit. Persentase Fe dan metalisasi diamati pada berbagai
temperatur, waktu reduksi dan ukuran bijih besi tersebut. Reduksi bijih besi dengan ukuran -6+3 mm pada
temperatur 1000 °C selama 75 menit menghasilkan persentase Fe dan metalisasi tertinggi, masing-masing sebesar
67,36% dan 84,25%. Analisa menggunakan software Image-J menunjukkan bijih besi dengan ukuran -6+3 mm
memiliki jumlah porositas (39,48%) lebih banyak dibanding porositas bijih besi ukuran -12 +10 mm. Hasil analisa
XRD menampilkan bahwa kandungan logam Fe paling banyak (puncak tertinggi) diperoleh dari bijih besi ukuran-
6+3 mm pada temperatur dan waktu reduksi 1000 °C dan 75 menit. Gas produser hasil gasifikasi diharapkan dapat
digunakan secara nyata sebagai reduktor bijih besi dalam upaya mensubstitusi batubara dan gas alam.

Kata Kunci: Bijih besi, gas produser, gasifikasi, persentase metalisasi, reduktor

Abstract

The producer gas model from the biomass waste gasification was utilized as reduction in the iron ore reduction
process. A mixture of gases containing CO, H,, CH4, CO,, CyHm, and N, was used as a producer gas model for
reducing the Lampung iron ore, which hematite as the primary mineral content. Iron ore is prepared up to sizes -
6+3 mm and -12+10 mm, and then to be reduced in the vertical tube furnace at a temperature variation of 800, 900
and 1000 °C, and a reduction time of 45, 60 and 75 minutes, respectively. The percentage of Fe and metallization
were observed at various temperatures, reduction times, and the size of the iron ore. The reduction of iron ore of a
size of -6+3 mm at a temperature of 1000 °C during 75 minutes yielded the highest percentage of Fe and
metallization of 67.36% and 84.25%, respectively. Image-J analysis depicted than iron ore of a size of -6+3 mm had
a greater amount of porosity (39.48%) than the porosity of the size of the iron ore size -12+10 mm. The XRD
analysis results show that the highest content of Fe metal (highest peak) was obtained from samples of -6+3 mm at
temperatures and reduction times of 1000 °C and 75 minutes, respectively. Producer gas from gasification is
expected to be employed as an iron ore reduction actually in an effort to substitute coal and natural gas.

Keywords: Gas producer, gasification, iron ore, percent metallization, reductor




1. PENDAHULUAN

Gas CO dan H; hasil cracking atau
reformasi dari gas alam dan batubara (sub-
bituminous coal) umumnya digunakan sebagai
reduktor pada proses reduksi bijih besi.
Ketersediaan sumber daya jenis batu bara kadar
karbon rendah dengan nilai kalori tidak lebih
dari 5.100 kalori per kilogram di Indonesia
sampai pada tahun 2014 adalah sebanyak
32.365,39 juta ton, dengan cadangan sebesar
9.193,20 juta ton [1]. Batubara dan gas alam ini
merupakan sumber daya alam yang tidak dapat
diperbaharui, ketersediaannya terbatas dan akan
habis sewaktu-waktu. Ketersediaan limbah
biomassa hasil pertanian dan kehutanan yang
melimpah sangat pontensial untuk
menggantikan batu bara dan gas alam tersebut.
Limbah biomassa ini dapat dikonversi menjadi
gas produser. Gas produser dapat diperoleh dari
sumber energi biomassa yang berasal dari
tanaman sisa pengolahan atau limbah hasil
pertanian melalui proses gasifikasi [2].
Teknologi gasifikasi dikenal sebagai salah satu
teknologi konversi termal dengan
memanfaatkan reaksi kimia antara biomassa
dan gasiying agent (udara) pada temperatur
tinggi [3]. Gas produser dengan komposisi
utama CO dan H: hasil gasifikasi limbah
biomassa ini dapat digunakan sebagai reduktor
untuk mereduksi bijih besi. Komposisi gas
produser hasil gasifikasi biomassa janggel
jagung pada umumnya berada pada kisaran
25% CO, 20% Hz, 2% CHs4, 10% CO: dan
sisanya N2 dengan panas pembakaran 3500 —
5000 kJ/m?3 [4].

Susanto, dkk. [5]-[6] melaporkan 3-4 kg
limbah biomassa (janggel jagung) sebagai
bahan  baku proses gasifikasi  dapat
menghasilkan 1,6 Nm?® gas produser. Gas
produser dengan komposisi pada kisaran
tersebut di atas hasil gasifikasi 4-8 kg janggel
jagung akan setara dengan 1 Liter BBM. Selain
dapat digunakan sebagai reduktor, gas produser
ini dapat digunakan sebagai bahan bakar
langsung untuk memproduksi listrik.

Bijih besi Lampung yang tergolong dalam bijih
besi primer dengan kandungan mineral utama
berupa hematit (Fe;Os) dipilih untuk proses
reduksi bijih besi pada penelitian ini. Model gas
produser berupa campuran gas dengan
kandungan CO, H,, CH4, CO;, CiHm dan N
digunakan sebagai reduktornya. Proses reduksi
bijih besi dilakukan menggunakan vertical tube
furnace, dengan variable proses temperatur
reduksi, waktu tahan reduksi dan ukuran bijih
besi. Persentase Fe dan metalisasi merupakan
indikator kualitas proses reduksi bijih besi yang

dihasilkan. Kajian penelitian ini diharapkan
dapat memberikan  pengetahuan terkait
penggunaan gas produser nyata hasil gasifikasi
limbah biomassa sebagai reduktor proses
reduksi bijih besi. Penggunaan gas produser ini
merupakan upaya dalam mensubstitusi batubara
dan gas alam.

2. PROSEDUR PERCOBAAN

Sampel penelitian adalah  bijih  besi
Lampung dengan kandungan mineral utamanya
berupa hematit (Fe20s). Bijih besi Lampung
direduksi dalam vertical tube furnace
menggunakan model gas produser sebagai
reduktor yang dipesan dari PT. Aneka Gas
Industri Tbk. Komposisi model gas produser ini
disesuaikan dengan komposisi gas produser
hasil gasifikasi janggel jagung; 25,51% CO,
20,03% H, dan 54,46% N.. Model gas produser
dalam tabung dengan tinggi 150 cm dan
diameter 25 cm Dbertekanan awal 160 bar
diumpakan ke dalam vertical tube furnace
dengan temperatur £1100 °C. Bahan baku,
vertical tube furnace dan produk berupa besi
spons disajikan pada Gambar 1.

I ; . - o

©) I

Gambar 1. (a) Vertical tube furnace, (b) Gas
produser, (c) Bijih besi, (d) Besi spons

Bongkahan bijih besi Lampung terlebih
dahulu dihancurkan dengan menggunakan palu
untuk memperoleh bongkahan dengan ukuran
lebih kecil. Setelah diperoleh bongkahan
dengan ukuran lebih kecil, bijih besi di-
screening untuk memperoleh bijih besi dengan
ukuran -6+3 mm (kode sampel C31) dan -
12+10 mm (kode sampel A12). Percobaan
dilanjutkan dengan proses reduksi bijih besi
menggunakan reduktor model gas produser
dalam sebuah tungku yang dinamakan vertical
tube furnace.
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Gas Buang

Gambar 2. Instalasi vertical tube furnace
Keterangan:
a. vertical tube furnace, b. thermocontroller,

c. needle valve, d. tabung gas produser, e. regulator,
f. CuCl dalam larutan HCI

Proses reduksi bijih besi dilakukan dengan
variasi ukuran (-6+3 dan -12+10 mm), variasi
temperatur (800, 900 dan 1000 °C) dan variasi
waktu reduksi (45, 60 dan 75 menit). Setelah
dilakukan reduksi bijih besi, besi spons yang
dihasilkan dianalisa untuk mengetahui kadar Fe
metal dengan standar uji 1SO 16878:2016 (E),
sedangkan kadar Fe totalnya dianalisa atas
dasar standar uji 1SO 2597-2:2008(E) [7]-[8].
sehingga dapat dihitung persentase
metalisasinya. Jumlah porositas pada masing-
masing variasi ukuran bijih besi dilakukan
melalui pengamatan menggunakan mikroskop
optik. Hasil karakterisasi XRF  (x-ray
flourescence) yang dilakukan di Laboratorium
MIPA terpadu, Universitas Sebelas Maret
terhadap bijih besi Lampung, disajikan pada
Tabel 1. Sedangkan skema instalasi vertical
tube furnace dapat dilihat pada Gambar 2.

Tabel 1. Komposisi kimia bijih besi Lampung

Senyawa Kadar %
Fe,O3 86,42
SiO; 10,28
Al;,0;3 1,00
P,0s 0,41
K20 0,33
Nd»O3 0,28
SOs 0,27
MnO 0,26

Catatan: Senyawa dengan kadar di bawah 0,20% tidak
ditampilkan dalam tabel yang memiliki jumlah sebanyak
0,75%.

3. HASIL DAN DiskKuUSI
3.1.Perolehan Metalisasi

Keberhasilan proses reduksi bijih besi ini
dinyatakan sebagai banyaknya oksigen yang

bereaksi/tersingkirkan oleh reduktor pada saat
proses reduksi. Persen reduksi dan persen
metalisasi digunakan untuk melihat kualitas
reduksi besi spons. Persentase perolehan
metalisasi besi spons reduksi bijih besi
Lampung dengan menggunakan reduktor gas
produser pada berbagai temperatur, waktu
reduksi dan ukuran bijih besi, disajikan pada
Tabel 2 dan Gambar 3. Secara umum,
perolehan metalisasi besi spons untuk berbagai
sampel (kode) bijih besi meningkat seiring
dengan meningkatnya temperatur reduksi dan
waktu reaksi untuk ukuran bijih yang mengecil.
Pada Tabel 2 nampak, bahwa dengan semakin
tinggi suhu proses yang digunakan untuk
reduksi bijih besi maka derajat metalisasi juga
semakin lebih besar. Perubahan oksida besi
(F203) menjadi logam besi dapat terjadi melalui
magnetit (FesOs) maupun wustit (FeO).
Keduanya dapat direduksi oleh CO. Seiring
dengan tingginya temperatur semakin tinggi
tekanan gas CO, perubahan oksida besi menjadi
logam semakin banyak jumlahnya. Pada Tabel
2 terlihat, persen metalisasi meningkat seiring
meningkatnya waktu dan temperatur reduksi.
Pada temperatur 1000 °C, magnetit dapat
tereduksi menjadi  wustit dengan  baik
dibandingkan pada temperatur 900 dan 800 °C,
karena ketersediaan panas yang cukup untuk
mereduksi magnetit (FesOs) menjadi wustit
(FeO), yang berlangsung secara endotermik
dengan kebutuhan persen gas CO lebih kecil.
Secara termodinamika, pada temperatur 900 °C
dan 800 °C diperlukan persen gas CO yang
lebih tinggi untuk mereduksi magnetit menjadi
wustit, dibanding pada temperatur 1000 °C.
Dengan jumlah persen gas CO yang tidak
mencukupi, maka hematit (Fe;Os) hanya
tereduksi menjadi FeO. Karena itu, diperlukan
temperatur yang lebih tinggi agar gas CO dapat
mereduksi hematit dengan sempurna. Reduksi
bijih besi yang dilakukan Matsubara dan
Rigakushi [7] juga menyatakan bahwa, pada
temperatur di bawah 910 °C, proses reduksi
bijih oksida terdisosiasi lebih rendah dan lebih
sulit untuk direduksi dibanding hematit dan
magnetit oksida.

Meningkatnya temperatur menyebabkan
reaksi reduksi bijih besi akan cenderung
berjalan lebih spontan ke arah kanan
(membentuk produk [logam Fe]). Sehingga
reaksi reduksi bijih besi akan berjalan semakin
baik pada setiap kenaikan temperatur. Sedikit
perbedaan perolehan metalisasi disebabkan
ukuran partikel bijih besi. Persentase reduksi
akan menuju konstan, sebagai akibat perubahan
gas CO menjadi CO,, sebagaimana terlihat
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pada Gambar 3. Secara teoritis, hal ini juga
selaras dengan reaksi kesetimbangan disosiasi
besi oksida; (1) FeO<Fe + % O,, dan (2) CO;
< CO +1/2 O, (Boudouard). Jika temperatur
reduksi diturunkan, reaksi penguraian gas akan
bergeser dari gas CO menjadi CO,, yang
menyebabkan jumlah reduktor akan tidak
mencukupi [9]-[11].

Tabel 2. Perolehan metalisasi besi spons reduksi
bijih besi Lampung dengan reduktor model gas
produser

Waktu Fe Fe .
U(l;;lr;a;n S(Eg)u Redul_<si Kode Metal Total Sg/ls?t(iz)
(menit) (%) (%)

45 All 36,30 67,18 54,03

800 60 A2l 45,84 72,21 63,48

75 A3l 45,66 73,54 62,09

45 B11 32,60 65,21 49,99

-6+3 900 60 B21 46,93 74,31 63,15
75 B31 55,82 74,31 75,12

45 C11 50,93 79,14 64,35

1000 60 c21 61,29 77,33 79,26

75 C31 67,36 79,95 84,25

45 Al12 26,53 67,33 39,40

800 60 A22 33,27 70,33 47,31

75 A32 36,59 72,83 50,24

45 B12 36,37 71,31 51,00

-12+10 900 60 B22 43,37 74,31 58,36
75 B32 45,35 78,41 57,84

45 C12 39,61 72,21 54,85
1000 60 C22 46,35 75,34 61,52
75 C32 45,61 72,14 63,22

Pada suhu rendah (T<1000 °C) dengan
jumlah persen gas CO yang tidak mencukupi
maka hematit (Fe.O;) tidak dapat tereduksi
secara sempurna menjadi logam Fe melainkan
hanya sampai FeO. Diperlukan temperatur yang
lebih tinggi agar konsentrasi gas CO dapat
mereduksi hematit dengan sempurna. Secara
teoritis, hematit tidak dapat direduksi pada
temperatur di bawah 580 °C dan magnetit tidak
dapat direduksi pada temperatur di bawah
670 °C, karena CO terdekomposisi menjadi
CO; dan C sesuai dengan diagram reaksi
kesetimbangan CO/CO; [9]-[10].

Hasil pengamatan pada setiap percobaan
berbagai sampel menunjukkan bahwa, reaksi
maksimum terjadi pada temperatur 1000 °C.
Pada Tabel 2, untuk fraksi ukuran -6+3 untuk
waktu tahan 75 menit dengan temperatur proses
sebesar 1000 °C, persen metalisasi dapat
mencapai 84,25%. Pada temperatur ini, FeO
dapat tereduksi maksimum menjadi logam Fe
dan masih terdapat senyawa besi oksida yang
belum tereduksi. Penggunaan model gas
produser sebagai reduktor memerlukan tahapan
kesetimbangan, pada saat gas CO belum stabil
dan kesetimbangan antara gas CO-CO, berada
pada daerah wustit, maka untuk mendapatkan
Fe metal akan menjadi sulit. Waktu reduksi
semakin lama menyebabkan persen metalisasi

meningkat, mengindikasikan proses wustit
menjadi Fe metal berlangsung lebih baik.

3.2. Pengaruh Variasi Temperatur terhadap
Persentase Metalisasi Besi Spons

Persentase metalisasi tertinggi dari reduksi
bijih besi berukuran -6+3 mm, pada temperatur
reduksi 1000 °C dengan lama waktu proses
reduksi 75 menit sebesar 84,25% (Gambar 3).
Sedangkan persentase metalisasi terendah
diperoleh pada kondisi temperatur 900 °C
dengan lama waktu proses reduksi 45 menit,
sebesar 49,99%. Reduksi bijih besi berukuran -
12+10 mm, persentase metalisasi tertinggi
diperoleh pada kondisi temperatur reduksi
1000 °C dengan lama waktu proses reduksi 75
menit, sebesar 63,22%, sedangkan persentase
metalisasi terendah diperoleh pada kondisi
temperatur 800 °C dengan lama waktu proses
reduksi 45 menit, yaitu sebesar 39,40%,
sebagairgl(ana terlihat pada Tabel 2.

+45 menit yd
= B 60 menit S
é{ 75 4 75 menit ,/
&
= 65
3 65
=
5
2 55
7]
=]
45 T T T
700 800 900 1000 1100
Temperatur Reduksi (°C)
(a)
65
# 435 menit
B 60 menit
= 75 menit
<
. 55 4
%
=
3
=
2 45
5
Ay
35

700 800 900 1000 1100
Temperatur Reduksi (°C)
(b)
Gambar 3. Pengaruh variasi temperatur terhadap
persentase metalisasi untuk ukuran lump ore; (a) -
6+3 mm dan (b) -12+10 mm

Merujuk pada Gambar 3, persen metalisasi,
yang merupakan perbandingan banyaknya
logam Fe pada Fe total, dalam besi spons.
Semakin meningkat temperatur maka persen
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metalisasi akan naik dan menuju konstan
(cenderung turun) setelah temperatur 1000 °C,
hal ini dapat dimungkinkan karena gas reduktor
(CO) yang dibutuhkan untuk reaksi reduksi
bijih tidak mencukupi. Pada saat eksperimen,
kekurangan gas CO dapat terjadi karena laju
aliran gas produser mengecil, seiring dengan
berkurangnya tekanan gas dalam tabung model
gas produser. Dengan demikian, dapat
dikatakan bahwa bijih besi hematit Lampung
tereduksi optimal pada temperatur 1000 °C
(persen metalisasi 84,25% dengan lama waktu
proses reduksi 75 menit) dibandingkan pada
temperatur 800 dan 900 °C. Sebagai hasil
pembanding Li, dkk. [12] melaporkan bahwa,
peningkatan temperatur reduksi 1473 K
(1200 °C) dengan waktu 50 menit, hanya
memberikan tingkat metalisasi sebesar 85,47%.

3.3. Pengaruh Variasi Waktu terhadap
Persentase Metalisasi Besi Spons

Pada Gambar 4 dapat dilihat bahwa terdapat
perbedaan pola kenaikan kurva persen
metalisasi terhadap waktu tahan untuk bijih
besi ukuran -6+3 mm dan -12+10 mm.
Semakin lama proses reduksi dilakukan maka
persentase metalisasi yang dihasilkan juga
semakin tinggi. Namun demikian, pada gambar
nampak kecenderungan penurunan persen
metalisasi pada waktu yang lebih lama dari 75
menit, hal ini  dimungkinkan  karena
terbentuknya lapisan padat besi-metal pada
permukaan besi oksida. Pada waktu tahan yang
lebih lama ion Fe?* mengalami difusi pada
reaksi perubahan wustit menjadi besi metal
yang pada akhirnya mengendap sebagai Fe
(metal) pada permukaan besi oksida. Lapisan
padat besi-metal ini akan menghambat difusi
gas CO, sehingga proses reduksi akan menjadi
semakin sulit. Penurunan konsentrasi gas CO
pada kesetimbangan gas CO-CO,
mengakibatkan konsentrasi reaksi produk CO;
menjadi semakin banyak pada permukaan.

Bijih besi yang berukuran -12+10 mm,
persentase metalisasi tertinggi diperoleh pada
lama waktu proses reduksi 75 menit dengan
temperatur reduksi 1000 °C, yaitu sebesar
63,22%, sedangkan persentase metalisasi
terendah diperoleh pada lama waktu proses
reduksi 45 menit dengan temperatur reduksi
800 °C, vyaitu sebesar 39,40%. Hal ini
menunjukkan bahwa pada waktu 75 menit
reduksi berlangsung lebih optimal
dibandingkan pada waktu reduksi 45 dan 60
menit, karena panas yang terserap dan reduksi
besi oksida menjadi besi metal lebih maksimal.
Temperatur reduksi, waktu reduksi, dan ukuran

bijih  berpengaruh  signifikan  terhadap
pertumbuhan partikel besi. Ukuran rata-rata
partikel besi meningkat, dan partikel besi
tumbuh seiring dengan  peningkatan
temperatur, waktu reduksi, atau pengecilan
ukuran bijih besi [12].

Pada proses reduksi menggunakan gas CO
atau H., diperlukan penahanan waktu, untuk
memberikan kesempatan gas-gas tersebut
berdifusi terlebih dahulu sampai ke bagian inti
bijih besi, agar proses reduksi berjalan dengan
sempurna. Konsentrasi CO dan H: semakin
besar maka proses reduksi terhadap biji besi
lebih cepat dicapai, melalui reaksi kimia (1)
Fe,O3 + 3CO — 2Fe + 3CO; dan (2) Fe,Os +
3H, — 2Fe + 3H,0.
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Gambar 4. Pengaruh variasi waktu terhadap
persentase metalisasi untuk ukuran bijih besi
Lampung; (a) -6+3 mm dan (b) -12+10 mm

Namun demikian, konsentrasi produk reaksi
CO, akan semakin banyak pada permukaan
bijih besi dan dapat menghambat difusi gas CO
dan H,, sehingga proses reduksi akan menjadi
semakin sulit [13]. Karena itu, laju alir dan
konsentrasi CO dan H, dalam gas produser
sangat berpengaruh pada proses reduksi biji
besi ini.

Pada penelitian ini, bertambahnya waktu
reduksi sampai batas waktu tertentu akan
meningkatkan persentase metalisasi menuju

Reduksi Bijih Besi Lampung Memanfaatkan Reduktor ...../ Suharto| 75



konstan. Dari hasil analisa metalisasi, logam Fe
yang terbentuk semakin bertambah seiring
bertambahnya waktu tinggal pada saat proses
reduksi. Peningkatan ini terjadi, karena besi
oksida telah tereduksi olen gas CO dan Ha.
Semakin lama waktu tinggal, semakin banyak
pula logam Fe vyang terbentuk. Namun
demikian, terlalu lamanya waktu tahan untuk
proses reduksi juga tidak selalu menghasilkan
hasil yang bagus. Karena, waktu tahan yang
terlalu lama akan menyebabkan penurunan
persen metalisasi, diantaranya disebabkan oleh
terbentuknya lapisan padat besi-metal pada
permukaan besi oksida. Pada waktu tahan yang
lebih lama ion Fe?* mengalami difusi pada
reaksi perubahan wustit menjadi besi metal. Fe
(metal) ini mengendap pada permukaan besi
oksida [12].
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Gambar 5. Pengaruh variasi ukuran bijih besi
Lampung terhadap persentase metalisasi

3.4. Pengaruh Variasi Ukuran Bijih Besi
terhadap Persentase Metalisasi Besi
Spons

Gambar 5 menunjukkan bahwa semakin
besar ukuran bijih besi yang digunakan untuk
proses reduksi maka persentase metalisasi yang
dihasilkan  semakin  rendah.  Persentase
metalisasi tertinggi diperoleh pada bijih besi
berukuran -6+3 mm dengan temperatur reduksi

1000 °C, vyaitu sebesar 84,25%, sedangkan

persentase metalisasi terendah diperoleh pada

bijih besi berukuran -12+10 mm dengan

temperatur reduksi 800 °C, sebesar 50,24%.

Hal ini mengindikasikan bahwa bijih besi

dengan ukuran -6+3 mm, reduksi berlangsung

lebih optimal dibandingkan bijih besi dengan
ukuran -12+10 mm. Bijih besi dengan ukuran
yang lebih kecil memiliki lebih banyak
porositas dibandingkan dengan bijih besi
berukuran lebih besar. Porositas diperlukan
untuk memudahkan proses difusi gas reduktor

pada bijih besi. Selain itu, makin kecil ukuran
bijih, maka luas permukaannya akan makin
besar, akibatnya kontak antara gas reduktor
dengan bijih besi akan makin besar [14].

Gambar 6 memberi gambaran, bahwa
porositas pada bijih besi ukuran -6+3 mm lebih
banyak dibandingkan pada bijih besi ukuran -
12+10 mm. Jumlah porositas pada bijih besi
ukuran -6+3 mm sebanyak 39,48%, sedangkan
jumlah porositas pada bijih besi ukuran -12+10
mm sebanyak 15,27%. Karena itu, bedasarkan
hasil pengamatan porositas menggunakan
software Image-J ini, ukuran bijih yang lebih
optimal untuk dilakukan proses reduksi adalah
bijih besi dengan ukuran -6+3 mm [10].

Besi spons dengan ukuran -6+3 mm
direduksi pada temperatur 1000 °C dalam
waktu 75 menit memberikan hasil terbaik pada
penelitian ini dengan persentase metalisasi
sebesar 84,25%. Hasil analisa XRD dari bijih
besi dengan ukuran -6+3 mm dapat dilihat pada
Gambar 7. Terlihat bahwa puncak tertinggi dan
dominan yang terdapat pada grafik analisa
XRD adalah unsur Fe [15].

Porositas

Logam Fe

(a) (b)
Gambar 6. Porositas pada bijih besi Lampung
ukuran; (a) -6+3 mm, dan (b) -12+10 mm

Hasil ini menunjukkan bahwa proses
reduksi berlangsung dengan optimal, karena
mineral besi oksida seperti hematit, magnetit
dan wustit tidak terdeteksi. Selain itu, dari
penelitian diperoleh pula besi spons dengan
hasil terkecil yang terdapat pada bijih besi
dengan ukuran awal -12+10 mm. Besi spons
dengan ukuran awal -12+10 mm direduksi pada
temperatur 800 °C dalam waktu 45 menit.
Adapun persentase metalisasi yang diperoleh
adalah sebesar 39,40%. Hasil analisa XRD dari
bijih besi dengan ukuran awal -12+10 mm
dapat dilihat pada Gambar 8.
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Gambar 7. Hasil Analisa XRD bijih besi dengan
ukuran -6+3 mm

Pada Gambar 8 terlihat bahwa puncak
tertinggi dan dominan yang terdapat pada
grafik analisa XRD adalah unsur Fe [15].
Namun masih terdapat puncak mineral
magnetit yang mengindikasikan proses reduksi
bijih besi belum berlangsung optimal.

Atas dasar penelitian ini, diketahui bahwa
variasi temperatur, waktu reduksi dan ukuran
bijih besi mempengaruhi besarnya persentase
Fe yang dihasilkan dalam besi spons. Besarnya
persentase Fe pada tiap sampel bisa disajikan
pada Gambar 9. Pada Gambar 9 nampak bahwa
sampel dengan persentase Fe terbaik sebesar
67,36% Fe terdapat pada bijih besi dengan
ukuran -6+3 mm. Bijih besi dengan ukuran -
6+3 mm merupakan sampel besi spons yang
mengalami reduksi pada kondisi temperatur
1000 °C, waktu tahan reduksi selama 75 menit.
Sedangkan persentase Fe terkecil terdapat pada
bijih besi dengan ukuran awal sebesar -12+10
mm dengan nilai sebesar 26,53% Fe. Bijih besi
ini merupakan besi spons yang mengalami
reduksi pada kondisi temperatur 800 °C, waktu
tahan reduksi selama 45 menit. Gambar 9 juga
bahwa sampel dengan persentase Fe terbaik
sebesar 67,36% Fe terdapat bijih besi dengan
ukuran awal -6+3 mm. Bijih besi dengan
ukuran ini  merupakan besi spons yang
mengalami reduksi pada kondisi temperatur
1000 °C, waktu tahan reduksi selama 75 menit.
Sedangkan persentase Fe terkecil terdapat pada
bijih besi dengan ukuran awal -12+10 mm
dengan nilai sebesar 26,53% Fe. Bijih besi
dengan ukuran awal -12+10 mm mengalami
reduksi pada kondisi temperatur 800 °C, waktu
tahan reduksi selama 45 menit.

90

100D Theta > Theta

b

3
L o
) J‘
| ‘ ! T
N T, LJ-Mr»,u-‘ﬁ’-»hl.ﬂ.'\mlﬁ'%{r-v kkrr.l» -.«whvl-*l‘wlw ’Uﬂ\d»M.mw‘*"\'(‘-"" \ulmﬁ
T T T T T
10 20 30 40 50 &0 0 8o 0
Position [2Theta] (Copper (Cw)

Gambar 8. Hasil analisa XRD bijih besi dengan
ukuran awal -12+10 mm

Merujuk pada Peraturan Menteri ESDM
No.1 Tahun 2014 tentang peningkatan nilai
tambah mineral melalui kegiatan pengolahan
dan pemurnian mineral di dalam negeri dapat
diketahui bahwa batas minimal pengolahan
konsentrat bijih besi baik berupa hematit,
magnetit ataupun pirit menjadi besi spons
adalah sebesar 75% Fe [16]-[17]. Dari hasil
penelitian diperoleh satu sampel yang hampir
memenuhi syarat tersebut, yaitu pada sampel
C31 dengan besar persentase Fe 67,36% Fe.
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Gambar 9. Persentase Fe pada bijih besi ukuran;
-6+3 mm (sampel C31) dan -12+10 mm (sampel
Al2)

Hal ini menunjukkan bahwa model gas
produser dengan komposisi 25,51% CO,
20,03% H, dan 54,46% N, layak dipakai
sebagai reduktor untuk mereduksi bijih besi
Lampung. Hasil ini memberikan informasi,
bahwa gas produser nyata hasil gasifikasi
biomassa dapat digunakan sebagai reduktor
untuk mereduksi bijih besi. Namun demikian,
agar hasil reduksi lebih maksimal, masih perlu
dilakukan kajian modifikasi ukuran bijih besi
menjadi pellet.
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4. KESIMPULAN

Persentase metalisasi tertinggi dicapai pada
kondisi waktu tinggal reduksi selama 75 menit
pada temperatur 1000 °C dengan bijih besi
ukuran -6+3 mm dan -12+10 mm, masing-
masing sebesar 84,25% dan 63,22%, Persentase
Fe tertinggi dicapai pada kondisi waktu tinggal
reduksi selama 75 menit pada temperatur
1000 °C dengan bijih besi ukuran -6+3 mm
sebesar 67,36%. Sedangkan persentase Fe yang
direduksi selama 60 menit pada temperatur
1000 °C dengan bijih besi ukuran -12+10 mm
sebesar 46,35%.

Penggunaan model gas produser sebagai
reduktor bijih bijih besi dapat memberikan hasil
yang hampir memenuhi syarat minimal
konsentrat pemurnian mineral bijih besi.
Dengan demikian, gas produser nyata hasil
gasifikasi limbah biomassa yang
direpresentasikan dengan model gas produser
tersebut, terbukti dapat mereduksi bijih besi
dengan baik. Penggunaan batu bara dan gas
alam sebagai reduktor untuk mereduksi bijih
besi dapat disubtitusi dengan gas produser
tersebut.

Penelitian lanjut akan diarahkan pada
kajian kinetika reduksi bijih besi Lampung
menggunakan reduktor gas produser (berbagai
komposisi CO dan H,) nyata hasil gasifikasi
limbah biomassa. Gambaran mekanisme dan
parameter laju reaksi selama proses reduksi
bijih besi berlangsung, diharapkan dapat
dicapai pada penelitian ini. Selain itu, untuk
memaksimalkan keberhasilan proses reduksi
bijih besi akan digunakan bijih besi yang telah
berbentuk pelet dengan temperatur reduksi di
atas 1000 °C.
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Intisari

Metode penghitungan ukuran butiran dengan proses pengendapan suspensi (free settler) merupakan metode
pengukuran yang paling praktis dan sederhana. Prinsip metode ini adalah adanya gaya gravitasi yang berlawanan
dengan gaya apung akibat dari tekanan fluida cair terhadap padatan. Pada tulisan ini dibahas mengenai penggunaan
metode free settler sebagai rujukan dalam proses penghitungan ukuran butiran magnesium karbonat. Magnesium
karbonat berukuran nano pada percobaan ini dibuat dengan cara pemanasan larutan magnesium bikarbonat
menggunakan gelombang ultrasonik dan pemanasan biasa menggunakan hot plate dan stirrer. Hasil optimum
penghitungan ukuran butiran yang dihasilkan melalui proses pemanasan ultrasonik pada amplitudo 30% selama 35
menit menggunakan metode Stokes berada pada rentang 0,491 um — 1,072 um, sedangkan ketika dilakukan analisis
menggunakan PSA Nano (particle size analyses) ukuran butiran berada pada rentang 0,451 um — 2,617 pm. Hal ini
menunjukkan bahwa meskipun hasil penghitungan ukuran butiran dengan kedua metode analisis tersebut
memberikan hasil yang berbeda, namun masih berada pada rentang ukuran yang beririsan. Selain itu, dapat dilihat
adanya kecenderungan berkurangnya ukuran ketika dilakukan penambahan gelombang ultrasonik. Dari analisis
tersebut diperoleh kesimpulan bahwa metode free settler dapat digunakan sebagai metode awal untuk memprediksi
ukuran partikel terutama bagi lembaga riset yang belum memiliki peralatan pengukur ukuran partikel (PSA).

Kata Kunci: Kecepatan endapan, PSA nano, magnesium karbonat, suspensi

Abstract

Particle size measurement with the free settler method is the most practical and straightforward method. The
principle of this method is the presence of gravity that is opposite with buoyancy due to the pressure between liquid
and solid. This paper explains the use of the free settler method as a reference in the magnesium carbonate particle
size measurement method. In this research, nano magnesium carbonate was made by heating magnesium
bicarbonate solution using ultrasonic wave and hot plate. The optimum result of nano magnesium carbonate using
ultrasonic heating process with 30% amplitude for 35 minutes by stokes method is 0.491 pym — 1.072 pm, while
using the PSA (particle size analysis) is 0.451 pm — 2.617 pm. It shows that although the particle size measurement
with those analysis methods has different results, they still have intersecting size range. It also can be seen that the
grain size will be reduced when an ultrasonic wave is added. In this work, the free settler method can be used as a
preliminary method to predict the particle size of nanomaterial should a PSA (particle size analyzer) is not
available.

Keywords: Free settler, PSA nano, magnesium carbonate, suspension

1. PENDAHULUAN maju. Hal ini terjadi karena material yang
Pembentukan material dengan  ukuran memiliki tingkat kehalusan tertentu dapat
butiran sehalus mungkin merupakan salah satu memperbaiki sifat fisik material tersebut [1].



yang sangat halus diperlukan instrumentasi
khusus seperti PSA (particle size analyzer)
berukuran nano, SEM-EDS (scanning electron
microscopy- energy dispersive spectrometry),
dan XRD (x-ray diffraction). Namun, terdapat
alternatif pengukuran butiran tanpa
menggunakan peralatan instrumentasi yaitu
melalui pengukuran kecepatan endapan atau
yang disebut dengan pengukuran free settler.
Fungsi utama dalam analisis ukuran partikel
adalah untuk mendapatkan data kuantitatif
mengenai ukuran dan distribusi ukuran partikel
secara akurat. Karena partikel memiliki bentuk
yang berbeda — beda seperti bentuk bola,
kubus, bulat, asimetris dan lain sebagainya
maka dikembangkan teori diameter equivalent,
yang dikenal dengan stokes diameter [2].
Metode pengukuran free settler telah lama
digunakan untuk memprediksi ukuran partikel
dengan cara memasukkan sejumlah partikel ke
dalam media cair dengan konsentrasi kurang
dari 15% padatan [2]. Dasar dari metode
pengukuran free settler ialah setiap partikel
yang masuk ke dalam cairan akan turun akibat
dari adanya gaya gravitasi, tetapi gaya apung
antara cairan dan padatan akan melawan
pergerakan partikel tersebut [2]. Perlawanan
antara gaya apung dengan gaya gravitasi akan
mempengaruhi kecepatan turunnya partikel di
dalam fluida cair. Oleh sebab itu setiap partikel
akan mengalami waktu penurunan yang
berbeda — beda, dimana partikel dengan ukuran
butiran besar cenderung lebih cepat untuk turun
jika dibandingkan dengan partikel yang
berukuran kecil. Proses kecepatan penurunan
partikel dalam fluida dipengaruhi oleh densitas
fluida, densitas partikel, kekentalan fluida dan
gaya gravitasi [2]. Pengaruh kecepatan
penurunan partikel dalam fluida kemudian
dirumuskan oleh stokes, dengan persamaan [3]:
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Untuk dapat menghitung besar ukuran
partikel rata — rata, maka persamaan (1) dapat
diubah menjadi:

d?=Vx (— T —— 2)

gx(ps—p f
Jika fluida yang digunakan adalah air dan

padatannya berupa magnesium karbonat maka

nilai konstanta yang diperoleh berdasarkan

literatur yaitu :

n air, 20 °C =1 x 102 Ns/m?

Pair =1 g/ cm?

Phidromﬂgne&ita = 11840 kg/ m3

Gravitasi bumi  =9,807 m/s?

Dengan memasukkan nilai  konstanta
tersebut ke dalam persamaan (2) maka
persamaan tersebut dapat disederhanakan
menjadi:

d*=V=x21852x107% ... (3)
dimana :
d = diameter partikel (m)

V = kecepatan suspensi cairan turun (m/s)

Pengukuran dengan metode free settler
mengacu pada persamaan stokes di atas dengan
adanya sebuah parameter berupa pengukuran
perbedaan ketinggian optimum (H). Ketinggian
optimum (H) terjadi karena partikel yang
memiliki massa jenis tinggi akan mengendap
terlebih dahulu kemudian diikuti oleh partikel
dengan massa jenis rendah  sehingga
menghasilkan larutan  jernih (daerah
supernatant). Fenomena ini dapat diamati
dalam Gambar 1.

—_—

Tabung Reaksi Stokes

7

Tinggi Cairan
Optimum (m)

AwalProses Akhir Proses

SuspensiPadatan Larutan Jernih

Gambar 1. llustrasi pengukuran laju endap dengan
metrode free settler [2]

Pada proses pengukuran ukuran dengan
metode free settler, media yang dapat
digunakan tidak hanya berupa air, tetapi juga
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dapat berupa media organik seperti etilen glicol
butanol, dan iso propanol [4]. Syarat
penggunaan fluida pada metode pengukuran
free settler adalah fluida tidak bereaksi dengan
padatan yang diukur, tidak terlalu kental
(viskositas tinggi) dan memiliki tegangan
permukaan yang rendah [5]. Hingga saat ini
metode free settler masih digunakan sebagai
meode pengukuran di dunia farmasi dan
pengukuran ukuran butiran di lapangan [5].
Pengukuran ukuran partikel dengan metode
free settler dapat juga digunakan untuk partikel
yang memiliki ukuran lebih besar dari 0,1
mikron atau 100 nm dengan syarat penambahan
padatan ke dalam fluida kurang dari 15%
padatan [6].

Proses pembentukan butiran hidromagnesit
(MgCOQO3.nH,0) dari larutan  magnesium
bikarbonat yang dipanaskan menggunakan
gelombang ultrasonik dan tanpa gelombang
ultrasonik dilakukan pada penelitian ini.
Penggunaan gelombang ultrasonik diharapkan
dapat memperkecil ukuran butiran karena
adanya energi aktivasi. Proses aktivasi
dihasilkan karena adanya energi plasma yang
mampu memanaskan plasma hingga temperatur
5500 °C dengan tekanan sampai 2000 atm pada
hotspot yang sangat Kkecil [7]. Dengan
dihasilkannya ukuran hotspot yang sangat kecil,
maka energi aktivasi dapat ditingkatkan dan
pemecahan butiran menjadi lebih cepat [7].
Penambahan gelombang ultrasonik yang efektif
untuk memicu pemecahan butiran baik pada
skala laboratorium maupun komersial yaitu
pada intensitas 50 hingga 500 watt / cm?[7].

Selanjutnya, metode free settler digunakan
untuk mengukur partikel magnesium karbonat
sebagai langkah awal penentuan ukuran
butiran. Setelah diperoleh ukuran butiran yang
optimum, kemudian dilakukan analisis
menggunakan PSA Nano. Penelitian mengenai
penghitungan ukuran partikel sebelumnya
sudah pernah dilakukan oleh Rondang Tambun
pada tahun 2016 [8]. Perbedaan yang dilakukan
antara penelitian terdahulu dan penelitian ini
adalah pada metode yang digunakan. Penelitian
sebelumnya menggunakan metode BWM
(buoyancy weighing — bar method). Oleh sebab
itu tujuan dari tulisan ini adalah untuk
mengetahui keakuratan metode free settler
sebagai metode awal dalam penentuan ukuran
partikel sebelum dilakukan analisis dengan
instrumen. Dengan demikian, hal ini dapat
membantu untuk mengetahui kecenderungan
ukuran partikel secara efektif dan efisien.

2. PROSEDUR PERCOBAAN

Bahan baku yang digunakan pada penelitian
ini adalah larutan magnesium bikarbonat yang
berasal dari proses pengolahan dolomit hasil
tambang P.T. Polowijo Gosari, Gresik. Dolomit
merupakan mineral berbasis karbonat yang
senyawa utamanya tersusun atas kalsium
karbonat dan magnesium karbonat [9]. Jika
dilakukan proses kalsinasi pada dolomit, maka
akan menghasilkan dua senyawa yang berbeda
yaitu senyawa CaCO3.MgO jika dilakukan
kalsinasi parsial dan senyawa CaO.MgO jika
dilakukan kalsinasi total [10]. Larutan
magnesium bikarbonat sebagai bahan baku
percobaan memiliki kadar magnesium yang
sangat tinggi dan kadar kalsium yang cukup
rendah. Hasil analisis ICP (inductively coupled
plasma) yang telah dilakukan terhadap larutan
magnesium bikarbonat dapat dilihat pada Tabel
1.

Tabel 1. Hasil analisis ICP larutan magnesium
bikarbonat

No Keterangan Kadar (ppm)
Mg Ca
1  Bahan-baku 1446,42 45,794

Proses

Larutan magnesium bikarbonat tersebut
diperoleh dari proses kalsinasi parsial dolomit
atau yang disebut dengan kalsin dolomit.
Selanjutnya, kalsin dolomit ditambahkan air
sehingga terbentuk pulp magnesium hidroksida
(MgOH) dan kalsium karbonat (CaCOs). Pulp
tersebut kemudian diencerkan dengan air dan
diberikan gas karbon dioksida (CO,) sehingga
terbentuk larutan magnesium bikarbonat [10],
[11]-[12]. Persiapan bahan baku larutan
magnesium bikarbonat dapat dilihat pada
Gambar 2.

(b) (c)
Gambar 2. Persiapan bahan baku larutan magnesium
bikarbonat; (a) Bubur magnesium hidroksida, (b)
Proses karbonasi, (c) Larutan magnesium
bikarbonat

Studi Perhitungan Ukuran Butiran Magnesium Karbonat ...../ Ayu Dwi Priyanti| 83



Pada percobaan ini dilakukan proses
pembuatan padatan magnesium karbonat dari
larutan magnesium bikarbonat dengan proses
pemanasan menggunakan hot plate dan
gelombang ultrasonik dengan temperatur
masing-masing 90 °C. Larutan magnesium
bikarbonat  yang  digunakan  memiliki
konsentrasi magnesium 1446,42 ppm dengan
volume 200 ml. Pada proses pemanasan
menggunakan gelombang ultrasonik, frekuensi
yang digunakan adalah 20 kHz dengan
amplitudo bervariasi antara 20% dan 30%
selama 10-40 menit.

2.1. Persiapan Bahan Baku

Bahan baku yang berupa larutan magnesium
bikarbonat disiapkan dengan cara melarutkan
pulp MgOH sebanyak 93,33 gram ke dalam 2 L
air sehingga diperoleh suspense 3,4% padatan.
Selanjutnya suspensi tersebut dialirkan gas
karbon dioksida pada temperatur ruang
sehingga terjadi penurunan pH dari 10 menjadi
8. Setelah terjadi penurunan pH menjadi 8,
suspensi dilakukan proses penyaringan untuk
memperoleh padatan dan filtrat. Filtrat yang
diperoleh adalah larutan magnesium bikarbonat
yang selanjutnya digunakan sebagai bahan
baku untuk proses pembuatan magnesium
karbonat sedangkan padatannya yang berupa
kalsium karbonat tidak digunakan.

2.2. Pembuatan Magnesium Karbonat tanpa
gelombang ultrasonik

Sebanyak 200 ml larutan magnesium
bikarbonat dipanaskan dan diaduk pada
temperatur 90 °C menggunakan hot plate dan
tanpa gelombang ultrasonik. Proses pemanasan
dilakukan selama 10; 15; 20; 25 dan 30 menit.
Selanjutnya hasil dari proses pemanasan
dimasukkan ke dalam tabung uji stokes untuk
diukur laju pengendapannya dengan cara
menghitung waktu yang dibutuhkan bagi
partikel untuk mengendap sempurna.

2.3. Pembuatan Magnesium Karbonat

dengan Gelombang Ultrasonik

Larutan magnesium bikarbonat sebanyak
200 ml diaduk dengan magnetic stirrer di atas
hot plate tanpa dilakukan pemanasan.
Kemudian, gelas beaker dimasukkan probe
ultrasonik  dan  dinyalakan  gelombang
ultrasonik sehingga temperaturnya meningkat
dan dijaga agar temperatur tidak melebihi
90 °C. Proses ultrasonik dilakukan selama 10;
15; 20; 25; 30; 35 dan 40 menit. Pada proses
ultrasonik ini  menggunakan dua jenis
amplitudo yaitu 20% dan 30%. Lalu hasil dari

proses tersebut dimasukkan ke dalam tabung uji
stokes untuk diukur laju pengendapannya.

2.4. Analisis Ukuran Partikel

Titik optimum diperoleh setelah dilakukan
pengujian  analisis stokes dengan cara
membandingkan laju pengendapan dalam satu
variabel. Hasil yang optimum terjadi ketika
waktu yang dibutuhkan untuk pengendapan
partikel lebih lama jika dibandingkan dengan
yang lain. Hal tersebut disebabkan oleh
semakin halus butiran maka laju pengendapan
partikel akan semakin lama. Titik optimum
yang diprediksi mengandung partikel paling
halus dilakukan tahap pengujian berikutnya
yaitu instrumentasi PSA (particle size analyzer)
dan SEM- EDS (scanning electron microscopy-
energy dispersive spectrometry).

3. HASIL DAN DisKuUSI
3.1. Pengukuran Laju Endap dengan

Persamaan Stokes

Hasil pengukuran laju pengendapan dengan
persamaan stokes menunjukkan bahwa proses
ultrasonik memberikan ketinggian padatan
yang berbeda dengan  proses tanpa
menggunakan ultrasonik. Hasil pengukuran
tinggi cairan optimum (H) pada proses
pengendapan dengan persamaan stokes dapat
dilihat pada Gambar 3.

Dari Gambar 3 terlihat bahwa tanpa
penggunaan gelombang ultrasonik diperoleh
nilai H yang lebih kecil jika dibandingkan
dengan adanya penambahan gelombang
ultrasonik. Nilai H yang paling tinggi tercapai
ketika amplitudo gelombang ultrasonik yang
diberikan sebesar 30% yaitu 0,31 m. Dengan
demikian fenomena tersebut mengindikasikan
bahwa penambahan gelombang ultrasonik
mampu memecah partikel dan menghasilkan
ukuran butiran yang lebih kecil. Hal ini dapat
terjadi karena gelombang ultrasonik dapat
menghasilkan energi  kinetik yang cepat
sehingga menyebabkan terjadinya pemecahan
ikatan kimia dan pertumbuhan inti molekul
menjadi terhambat [13].

Disamping itu, proses yang tidak
menggunakan ultrasonik memiliki nilai H
optimum yang Kkecil yaitu 0,222 m ketika
proses pemanasan dilakukan selama 20 menit.
Hal ini menunjukkan bahwa kolom reaktor
pada proses yang tidak menggunakan
gelombang ultrasonik lebih dipenuhi oleh
partikel-partikel padatan jika dibandingkan
dengan proses ultrasonik. Fenomena tersebut
disebabkan oleh semakin besar ukuran partikel
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padatan maka semakin kecil ruang antar
partikel yang diberikan sehingga menghasilkan
ketinggian padatan dalam kolom stokes
semakin rendah.

Pada proses penambahan amplitudo
gelombang ultrasonik 20%, nilai H maksimum
yang diperoleh yaitu 0,287 m ketika proses
pemanasan dilakukan selama 30 menit. Nilai H
yang diperoleh tidak jauh berbeda ketika proses
pemanasan dilakukan selama 10 menit yaitu
0,283 m. Di lain sisi, proses pemanasan ketika
menggunakan gelombang ultrasonik dengan
amplitudo 20% dan 30% menghasilkan nilai H
yang terus menerus meningkat. Oleh sebab itu,
perlu dilakukan optimasi agar diperoleh waktu
dan nilai H optimum pada proses ultrasonik
dengan ampiltudo 20% dan 30%. Proses
optimasi dilakukan dengan cara penambahan
waktu pemanasan menjadi 35 dan 40 menit.
Hasil dari proses optimasi menggunakan
gelombang ultrasonik dapat dilihat pada
Gambar 4. Pada Gambar 3 terlihat bahwa tanpa
penggunaan gelombang ultrasonik diperoleh
nilai H yang lebih kecil jika dibandingkan
dengan adanya penambahan gelombang
ultrasonik. Nilai H yang paling tinggi tercapai
ketika amplitudo gelombang ultrasonik yang
diberikan sebesar 30% vyaitu 0,31 m. Dengan
demikian fenomena tersebut mengindikasikan
bahwa penambahan gelombang ultrasonik
mampu memecah partikel dan menghasilkan
ukuran butiran yang lebih kecil. Hal ini dapat
terjadi karena gelombang ultrasonik dapat
menghasilkan energi  kinetik yang cepat
sehingga menyebabkan terjadinya pemecahan

ikatan kimia dan pertumbuhan inti molekul
menjadi terhambat [13].

Di samping itu, proses yang tidak
menggunakan ultrasonik memiliki nilai H
optimum yang kecil yaitu 0,222 m ketika
proses pemanasan dilakukan selama 20 menit.
Hal ini menunjukkan bahwa kolom reaktor
pada proses Vyang tidak menggunakan
gelombang ultrasonik lebih dipenuhi oleh
partikel-partikel padatan jika dibandingkan
dengan proses ultrasonik. Fenomena tersebut
disebabkan oleh semakin besar ukuran partikel
padatan maka semakin kecil ruang antar
partikel yang diberikan, sehingga menghasilkan
ketinggian padatan dalam kolom stokes
semakin rendah.

Pada proses penambahan amplitudo
gelombang ultrasonik 20%, nilai H maksimum
yang diperoleh yaitu 0,287 m ketika proses
pemanasan dilakukan selama 30 menit. Nilai H
yang diperoleh tidak jauh berbeda ketika proses
pemanasan dilakukan selama 10 menit yaitu
0,283 m. Di lain sisi, proses pemanasan ketika
menggunakan gelombang ultrasonik dengan
amplitudo 20% dan 30% menghasilkan nilai H
yang terus menerus meningkat. Oleh sebab itu,
perlu dilakukan optimasi agar diperoleh waktu
dan nilai H optimum pada proses ultrasonik
dengan ampiltudo 20% dan 30%. Proses
optimasi dilakukan dengan cara penambahan
waktu pemanasan menjadi 35 dan 40 menit.
Hasil dari proses optimasi menggunakan
gelombang ultrasonik dapat dilihat pada
Gambar 4.
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Amplitudo 30%
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Gambar 3. Perbedaan tinggi optimum cairan (H) terhadap waktu menggunakan metode stokes
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Gambar 4. Perbedaan tinggi optimum cairan (H) terhadap waktu menggunakan metode stokes

Berdasarkan Gambar 4, penambahan waktu
proses pemanasan ketika menggunakan
gelombang ultrasonik dapat menghasilkan nilai
H yang optimum vyaitu 0,336 m. Nilai H
tersebut diperoleh ketika proses pemanasan
menggunakan amplitudo gelombang ultrasonik
30% dilakukan selama 35 menit. Pada saat
proses pemanasan dilakukan selama 40 menit
nilai H mengalami penurunan menjadi 0,295 m.
Jika  dibandingkan  dengan  pemberian
gelombang ultrasonik amplitudo 20%, nilai H
yang diperoleh antara waktu proses 35 menit
dan 40 menit tidak berbeda jauh yaitu 0,301
dan 0,304 secara berurutan.

Selanjutnya dilakukan pengukuran
kecepatan pengendapan dengan  cara
menghitung waktu yang dibutuhkan bagi
partikel untuk mengendap sempurna. Hasil
perhitungan waktu pengendapan pada proses
pemanasan larutan magnesium bikarbonat
dengan hot plate dan proses ultrasonik dapat
dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Perhitungan waktu pengendapan
menggunakan hot plate dan proses ultrasonik

Waktu Pengendapan (t) dalam menit

ultrasonik.  Hasil  perhitungan  tersebut
menunjukkan bahwa partikel yang berasal dari
proses ultrasonik mempunyai ukuran yang
lebih kecil. Jika membandingkan antara
pengaplikasian amplitudo 30% dan 20%, pada
amplitudo ultrasonik 30% menghasilkan ukuran
butiran yang lebih kecil dibandingkan dengan
amplitudo ultrasonic 20%. Hal ini dapat dilihat
dari  waktu vyang dibutuhkan  untuk
pengendapan partikel-partikel pada amplitudo
30% jauh lebih lama dari pada waktu dengan
amplitudo 20%. Fenomena tersebut disebabkan
oleh adanya hubungan yang linear antara nilai
amplitudo dengan daya serta energi Yyaitu
semakin tinggi daya serta energi yang diberikan
maka nilai amplitudo yang dihasilkan semakin
tinggi pula [14]. Tingginya daya serta energi
tersebut maka akan  berakibat pada
pengurangan ukuran partikel [15].

Dengan memasukkan data hasil pengukuran
perbedaan ketinggian (Tabel 2) dan waktu
pengendapan (Tabel 3) ke dalam persamaan (3)
maka dapat diperkirakan ukuran diameter
partikel yang dapat dilihat pada Tabel 4.

Tabel 4. Perhitungan ukuran partikel magnesium
karbonat

Waktu - -
No P Tapa O Sl

(menit) Ultrasonik 20% 30%
1 10 93,12 1.362,35 2.368,29
2 15 93,92 1.780,27 2.206,15
3 20 108,71 1.598,23 2.470,16
4 25 110,00 1.443,38 2.465,44
5 30 94,91 1.424,55 2.443,03
6 35 - 1.417,58 2.498,08
7 40 - 1.391,39 249476

Ukuran Partikel Magnesium Karbonat

Dari hasil perhitungan pada Tabel 3 terlihat
bahwa proses pemanasan tanpa ultrasonik
menghasilkan waktu pengendapan yang jauh
lebih cepat jika dibandingkan dengan proses
pemanasan menggunakan gelombang

Waktu (um)
No Proses Tanpa Ultrasonik Ultrasonik
(menit) Ultrasonik Amplitudo  Amplitudo
20 % 30%
1 10 17,365 1,082 1,072
2 15 18,284 1,043 0,967
3 20 15,178 0,972 0,914
4 25 15,428 0,964 0,775
5 30 17,922 0,966 0,663
6 35 - 0,915 0,491
7 40 - 0,949 0,747

Berdasarkan Tabel 4, terlihat bahwa ukuran
partikel optimum yang diperoleh dari proses
pemanasan larutan magnesium bikarbonat
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tanpa menggunakan gelombang ultrasonik
adalah ketika proses pemanasan dilakukan
selama 20 menit. Dimana ukuran partikel yang
diperoleh sekitar 15 mikron yaitu 15,178 nm.
Sedangkan pada proses pemanasan dengan
gelombang ultrasonik diperoleh ukuran partikel
antara 491 hingga 1,082 nm atau berada pada
rentang ukuran 0,5 — 1,1 mikron. Hasil tersebut
mengindikasikan bahwa proses pemanasan
dengan metode ultrasonik dapat mengurangi
ukuran partikel sepertiga kali lebih kecil dari
proses  pemanasan tanpa  menggunakan
ultrasonik. Lalu ketika amplitudo ultrasonik
sebesar 20% dan 30% diberikan, terlihat bahwa
dengan menggunakan amplitudo ultrasonik
30% menghasilkan ukuran partikel yang lebih
kecil jika dibandingkan dengan penggunaan
amplitudo ultrasonik 20%. Dengan demikian
dari hasil pengukuran dengan menggunakan
persamaan (3) diperoleh tiga hasil optimum
yaitu tanpa ultrasonik terjadi pada waktu
pengadukan 20 menit, dengan amplitudo
ultrasonik 20% dan amplitudo ultrasonik 30%
terjadi pada waktu pengadukan 35 menit. Oleh
sebab itu data — data tersebut yang akan
dilakukan pengujian PSA.

3.2. Analisis PSA Nano

Analisis PSA Nano dilakukan pada tiga
sampel yaitu proses pemanasan magnesium
bikarbonat tanpa gelombang ultrasonik selama
20 menit, proses pemanasan magnesium
bikarbonat dengan gelombang ultrasonik pada
amplitudo 20% dan 30% selama 35 menit.
Hasil analisis PSA tersebut dapat dilihat pada
Tabel 5.

Tabel 5. Hasil uji dengan instrumen PSA Nano
Hasil PSA (um)

Ukuran Rata-rata
Partikel Ukuran

1 Tanpa ultrasonik 6.456 — 95688 34.829
2 Ultrasonik 20%

Nc Perlakuan

1,768 — 8,504 2,725

3 Ultrasonik 30% 0451 — 2,617 0,834

Dari Tabel 5 terlihat bahwa ukuran partikel
pada proses pembentukan hidromagnesit dari
larutan magnesium bikarbonat tidak berukuran
nano. Ukuran partikel yang dihasilkan memiliki
rentang yang cukup jauh dari material nano
yang memiliki ukuran rentang 1 sampai 100 nm
[16]. Oleh karena itu wuntuk penelitian
selanjutnya perlu dilakukan penyempurnaan
dengan cara menambah waktu proses,
penggunaan amplitudo yang lebih tinggi atau
menggunakan jenis media lain.

Berdasarkan hasil analisis menggunakan
persamaan stokes diperoleh hasil yang berbeda
dari analisis PSA. Namun, ukuran partikel yang
dihasilkan oleh metode stokes masih berada di
dalam  rentang  ukuran  partikel  saat
menggunakan analisis PSA. Fenomena ini
dapat dilihat pada Tabel 4 yakni dengan
persamaan stokes pada proses pemanasan tanpa
gelombang ultrasonik menghasilkan ukuran
partikel dalam rentang 15,178 pm- 18,284 pm,
sedangkan berdasarkan analisis PSA Nano
ukuran partikel berada dalam rentang 6,456 um
— 95,688 pm.

Kondisi yang sama juga terjadi pada proses
penggunaan gelombang ultrasonik dengan
amplitudo 30% vyaitu melalui metode stokes
ukuran partikel yang diberikan berada pada
rentang 0,491 pum - 1,072 pm, sedangkan
berdasarkan analisis PSA Nano ukuran partikel
berada pada rentang 0,451 pum — 2,607 pm.
Selain itu  menurut hasil  perhitungan
menggunakan persamaan stokes dan analisis
PSA menunjukkan kecenderungan yang sama
yaitu proses pemecahan ukuran partikel
dipengaruhi oleh penambahan gelombang
ultrasonik dan amplitudo. Dimana ukuran
partikel ~akan  semakin  kecil  ketika
menggunakan gelombang ultrasonik  dan
amplitudo yang tinggi [14]-[15]. Dengan
demikian dapat disimpulkan bahwa persamaan
stokes dapat digunakan untuk mengetahui
kecenderungan ukuran partikel yang akan
dihasilkan dalam sebuah proses.

3.3. Analisis SEM

Analisis SEM dari partikel yang dihasilkan
melalui  proses pemanasan dan  proses
penambahan ultrasonik dapat dilihat pada
Gambar 3. Menurut Gambar 3 terlihat bahwa
magnesium karbonat terbentuk dari hasil proses
pengolahan larutan magnesium bikarbonat
dengan penambahan gelombang ultrasonik. Hal
ini dapat dilihat pada penampakan morfologi
padatan yang terbentuk berupa lembaran tipis
yang mengalami aglomerasi dan membentuk
butiran (Gambar 3(a)). Bentuk morfologi yang
serupa juga terjadi pada penelitian N. T. Dung
di tahun 2018 [17] yaitu terbentuknya senyawa
magnesium karbonat berupa lembaran tipis
yang mengalami aglomerasi dan membentuk
butiran. Berdasarkan Gambar 3(b), terlihat
bahwa ukuran butiran yang dihasilkan
berukuran mikron. Hal ini ditunjukkan oleh
ketebalan lembarannya yang berkisar 0,28 um
sampai 0,80 pm.
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Gambar 3. Hasil SEM partikel magnesium karbonat
pada amplitudo 30% dan waktu 35 menit dengan
perbesaran skala bar 5 mikron dan 10 mikron : (a)
skala bar 10 um, (b) skala bar 5 um
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Gambar 4. Hasil EDS partikel magnesium karbonat
pada amplitudo 30% dan waktu 35 menit

Dari hasil analisis free settler dan analisis
PSA terlihat ukuran butiran cenderung lebih
besar daripada analisis SEM. Hal ini
mengindikasikan partikel — partikel mengalami
aglomerasi atau pengelompokan lembaran
senyawa magnesium karbonat menjadi butiran
dengan ukuran yang lebih besar. Padatan
tersebut kemudian dilakukan analisis EDS
untuk mengetahui unsur-unsur yang terkandung
di dalamnya. Analisis EDS menunjukkan

bahwa sampel padatan didominasi oleh unsur
karbon, oksigen dan magnesium. Fenomena ini
ditunjukkan oleh peak — peak Mg, C dan O jauh
lebih tinggi jika dibandingkan dengan peak
unsur — unsur lain seperti Al, Si, Ca dan Fe.
Dengan demikian dapatdisimpulkan senyawa
yang teramati adalah magnesium karbonat.
Hasil analisis EDS (energy dispersive
spectrometry) dapat dilihat pada Gambar 4.

Menurut Tabel 5, terlihat bahwa butiran
yang dihasilkan memiliki tingkat kemurnian
yang cukup tinggi. Hal ini terlihat dari
rendahnya unsur pengotor yang terdapat dalam
senyawa tersebut seperti alumunium, kalsium
dan silika yang kurang dari 1%.

Tabel 5. Hasil analisis semi kuantatif dengan
metode EDS

No Nama Unsur Kadar (% berat)

1 Karbon (C) 42,66
2 Oksigen (O) 46,89
3 Magnesium (Mg) 10,13
4 Aluminium (Al) 0,30
5 Silikon (Si) 0,02
6 Kalsium (Ca) 0,03
7 Besi (Fe) 0,00

4. KESIMPULAN

Analisis  free  settler  menggunakan
Persamaan stokes masih layak digunakan
sebagai analisis awal ukuran butiran. Meskipun
hasil analisis free settler berbeda dengan
analisis PSA Nano, namun hasil analisis free
settler dan analisis PSA Nano menunjukkan
kecenderungan yang sama, VYaitu ukuran
partikel akan dipengaruhi oleh gelombang
ultrasonik dan amplitudo. Hasil pengukuran
ukuran partikel optimum terjadi pada proses
pemanasan ultrasonik amplitudo 30% dan
waktu 35 menit yakni pada rentang 0,491 pm
sampai 1,072 pum ketika menggunakan metode
stokes dan pada rentang 0,451-2,617 um ketika
diukur menggunakan PSA Nano.
Hasil analisis SEM menunjukkan bahwa
padatan yang terbentuk berupa senyawa
magnesium karbonat. Hal ini dapat dilihat dari
bentuk material berupa lembaran tipis yang
mengalami aglomerasi menjadi butiran dengan
ukuran lebih besar. Selain itu, menurut analisis
SEM butiran magnesium karbonat memiliki
tingkat kemurnian yang tinggi  yaitu
ditunjukkan oleh pengotor Al, Si, Ca dan Fe
yang sangat rendah.

Dari analisis tersebut dapat diambil
kesimpulan bahwa metode free settler dapat
digunakan sebagai metode awal penghitungan
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ukuran butiran material walaupun pada
penelitian ini masih belum dihasilkan partikel
berukuran nano sehingga masih perlu dilakukan
penelitian lebih lanjut.
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Intisari

Dapur pemanas pada sebuah kilang pengolahan minyak bumi mengalami kebocoran pada salah satu pipa konveksi.
Pipa tersebut terbuat dari baja karbon rendah jenis ASTM A-106 Gr.B. Cairan proses di dalam pipa adalah xylene
dengan tekanan desain 15,8 kg/cm?2g dan suhu desain yaitu 299 °C (pada saluran masuk) dan 405 °C (pada saluran
keluar). Penelitian ini bertujuan untuk menentukan jenis dan faktor penyebab serta mekanisme terjadi kebocoran
pada pipa tersebut. Sejumlah pengujian telah dilakukan meliputi pemeriksaan visual dan makroskopik, analisa
kimia, pengujian metalografi dan kekerasan, serta analisa SEM (scanning electron microscopy) yang dilengkapi
dengan EDS (energy dispersive spectroscopy). Hasil penelitian yang diperoleh menunjukkan bahwa kebocoran yang
terjadi pada pipa konveksi disebabkan oleh karburisasi dan pembentukan debu/serbuk logam. Karburisasi terjadi
pada dinding bagian dalam pipa yang mengalami panas berlebih secara lokal akibat terbentuknya endapan kokas.

Kata Kunci: Pipa konveksi, karburisasi, endapan kokas, panas berlebih secara lokal, pembentukan debu logam

Abstract

The fired heater of a petroleum processing refinery leaks in one of the convection tubes. The tube is made of ASTM
A-106 Gr.B. Process fluid in the tube is xylene with a design pressure of 15.8 kg/cm2g and design temperature of
299 °C (at the inlet) and 405 °C (at the outlet). This study aims to determine the type and causes and the mechanism
of leakage in the tube. A number of tests have been carried out including visual inspection and macroscopic
analysis, chemical analysis, metallographic and hardness testing, and SEM (scanning electron microscopy) analysis
which is equipped with EDS (energy dispersive spectroscopy). The results obtained showed that the leak that
occurred in the convection tube was caused by carburization and metal dusting. Carburization occurs in the inner
walls of the tube that experience some localized overheating due to the formation of coke deposits.

Keywords: Convection tube, carburization, coke deposits, localized overheating, metal dusting

1. INTRODUCTION Carbon steels are the predominant

Carbon steels with ferrite-pearlite materials in the fabrication of fi_red heater,
microstructures are used extensively at elevated pressure vessel, etc., because of their low cost,
temperatures in petroleum-processing plants, yersatl!e mechanical properties, and availability
chemical processing plants, fossil-fired power in fabricated forms. They are the most common
generating plants, etc. [1]-[2]. Besides, interest materials used in a noncorrosive environment

in carbon steels and other ferritic steels has
increased because their relatively lower thermal
expansion coefficient and higher thermal
conductivity make them more attractive than
austenitic steels in the application where
thermal cycling is present [3].

in the temperature range of -29 to 425 °C in oil
refineries and chemical plants [1]. Although the
ASME code gives allowable stresses for
temperatures higher than 425 °C, it also notes
that prolonged exposure at these temperatures
may result in the carbide phase of the carbon
steels being converted to graphite. This



phenomenon, known as graphitization, is a
cumulative process dependent on the time the
material is at or above 425 °C [4]. The result is
a weakening of the steel after higher-
temperature exposure. Carbon steels are also
increasingly affected by creep at temperatures
above 370 °C, especially when the steels
experience some carbide spheroidized [3]-[4].

In the carburizing environment at the
elevated temperatures, the decomposition of
carburizing gases or carbonaceous material can
release the carbon atoms, which can allow
diffusion of carbon into the steel to form a hard,
brittle structure at the surface that may crack or
spall upon cooling. This phenomenon, known
as carburization, can result in the loss of high
temperature creep ductility, loss of ambient
temperature mechanical properties, loss of
weld-ability, and corrosion resistance [5]-[9].
This carburization can be taking place either in
some extensive area of the metal surface or
only in some localized area or spot. In a more
advanced stage, there may be a volumetric
increase in the affected area, and some severe
forms of carburization may occur. This is
known as metal dusting, which considered to be
a saturation of the metal matrix by
carburization, precipitation of metal carbides at
the metal surface and grain boundaries, and or
decomposition of the metal carbides under the
graphite and metal particles. Also, this metal
dusting is characterized by rapid metal wastage
and indicated by the formation of pits, which
usually form on the surface and may contain
soot or graphite dust [10]-[11]. This leads to the
premature failure of equipment made from
these steels, resulting in the unplanned
shutdown in many industrial processes.

This paper presents a metallurgical
assessment  performed on a damaged
convection tube of a fired heater of a petroleum
processing refinery after it had been in service
for more than 20 years. The tube was made of
ASTM A-106 Gr. B, a standard specification
for seamless carbon steel tube or pipe for high-
temperature service. The tube diameter was
168.3 mm, while its wall thickness was 7.11
mm. The process fluid in the tube was xylene
with the design pressure of 15.8 kg/cm2g and a
design temperature of 299 °C (inlet) /405 °C
(outlet). The failed tube was installed in a
horizontal position in the heater and located at
first row immediately above the radiant section.
The failure comprised of two leakage holes that

formed on its internal wall (see Fig.1). The type
and factors that may have caused the leakage
on the convection tube are discussed in this
paper.

The purpose of this study was to determine
whether the material used for the damaged
convection tube met the specification or
suitable  for its  operating condition.
Furthermore, this study was also aimed to
establish the type, cause, and mode of failure of
the damaged convection tube, and based on the
determination; some corrective or remedial
action may be initiated that will prevent a
similar failure in the future.

2. EXPERIMENTAL METHOD

In this study, several specimens were
prepared from the as-received damaged
convection tube for laboratory examination. A
macroscopic examination on the damaged area
was performed using a stereomicroscope.
Chemical analysis of the prepared sample was
carried out using an optical spark emission
spectrometer. The purpose of this chemical
analysis was to determine whether the material
used for the damaged convection tube meets
the specification. Besides, metallographic
examinations were also performed on the
prepared samples using an optical microscope
at various magnifications. The scheme of
specimen preparation for metallographic
examination is given in Fig. 2, which included
two areas of A and B. Area A is located
approximately 180° or at the opposite side from
the leakage hole of area B. The metallographic
samples were cut away from the two areas in
both transverse and longitudinal directions and
mounted using epoxy and prepared by grinding,
polishing, and etching. The etchant applied was
5% nital solution [11]. A hardness survey was
also carried out on the same samples for the
metallographic examination using the Vickers
hardness method at a load of 5 kg (HV 5).
Moreover, the examination of some surface
deposits that formed either on the external or on
the internal surfaces around the leakage hole
area was also performed using SEM (scanning
electron microscopy) to determine the deposit
topography and nature of the failure. The SEM
was also equipped with an EDS (energy
dispersive spectroscopy) analysis to detect the
presence of any corrosion by-product.
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Figure 1. (a) As-received convection tube, showing two leakage holes that formed on the internal tube wall, (b)
Close-up view of each of the two leakage holes shown in Fig.1(a), showing the damaged topology that formed

around the tube inner surfaces

Figure 2. (a) Cross-section of the damaged tube that cutaway through one of the leakage holes, showing two areas A
and B for specimen preparation, (b) Close-up view of the damaged tube around the leakage hole at area B shown in

Fig. 2(a)

3. RESULTS AND DISCUSSIONS
3.1. Visual and Macroscopic Examination
Close-up view of some damaged area
obtained from the as-received convection tube
shown in Figs. 1 and 2 showed the leakage
hole(s), some remaining deposits, and a number
of pits that formed at the internal tube wall.
From Fig. 2, it can also be seen that the
formation of the leakage hole was due to some
local thinning that has occurred at the internal
tube wall. In addition to a large hole shown in
Fig. 1, a small hole was also observed to have

formed at a location approximately close to the
large hole (see also Fig. 2(b)).

3.2. Chemical Analysis

For chemical analysis, a piece of the
sample was cutaway from the damaged
convection tube. The result of chemical
analysis obtained showed that the material used
for the convection tube was met entirely to the
material specification of ASTM A-106 Gr. B,
see Table 1 [12].
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Table 1. Result of chemical analysis obtained from
the damaged convection tube material in
comparison with the standard material

Composition (wt. %)

Standard
Material
Element  Sample <M A-106
Gr.B
Fe 98.9 Balance
C 0.124 0.30 max
Si 0.247 0.10 min
Mn 0.438 0.29-1.06
P 0.0335 0.035 max
S 0.0049 0.035 max
Cr 0.0389 0.40 max
Ni 0.0478 0.40 max
Mo 0.0127 0.15 max
Nb 0.0021 -
Cu 0.0293 0.40 max
Al 0.0021 0.08 max
\% 0.0129
Ti 0.0044 -
Co 0.0293 -
W 0.0505 -

3.3. Metallographic ~ Examination  and

Analysis

For metallographic examination, two areas
A and B on the damaged tube were selected for
specimen preparation (see Fig. 2(a)). The
specimens were cut and prepared both in
transverse and longitudinal sections of the tube.
Area A has shown in Fig. 2(a) was located
approximately at the opposite side from the
leakage hole of area B.

Microstructures obtained from area A,
which was located at the opposite side from the
leakage hole area B, both in transverse and
longitudinal sections are presented in Figs. 3
and 4, showing matrix ferrite phase (light color)
with second pearlite phase (dark color), typical
of low to medium carbon steels in as annealed
condition [1]-[2], [11]. Most of the
microstructures obtained are seen nearly
equiaxed. This indicated that the tube was
manufactured by hot rolling and followed by
some annealing or normalizing heat treatment.
Pattern and morphology of the microstructures
obtained are well clearly defined and
homogeneously distributed, no any
metallurgical defect such as inclusion or crack
observed. This clearly indicated that the tube
material in area A which was located at the
opposite side from the leakage hole area B was
approximately still in normal condition, no any

signification change or degradation in the
microstructures observed. The only damage
that remained seen at area A was some slight
surface damage, either on the tube surface
exterior or on the tube surface interior (see
Figs. 3 and 4). These surface damages may
have been caused by the effect of surface
corrosion and or oxidation that occurred on the
tube during elevated temperature service.

Z (internal)

X (external)”

Figure 3. Microstructures at area A located
approximately 180° from the leakage hole of area B
(as shown in Fig. 2(a)) obtained at areas indicated
by X, and Z shows all a mixture of ferrite matrix
phase (light color) and second pearlite phase (dark
color). Etched with 5% Nital solution

Figure 4. Macrostructure of specimen obtained from
the longitudinal section at area A located
approximately 180° (or at the opposite side) from
the leakage hole of area B shown in Fig. 2(a). The
corresponding microstructures obtained at areas
indicated by X, Y and Z show all a mixture of ferrite
matrix phase (light color) and second pearlite phase
(dark color). Etched with 5% Nital solution

However, none of these surface damages
may have significantly contributed to the
thinning process that formed on the tube
surface. On the contrary, the microstructures
obtained from area B where the leakage hole
was formed were completely different
compared to the microstructures obtained from
area A. The microstructures obtained in area B
were no longer showing a mixture of ferrite and
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pearlite as in its normal condition. Still, instead
most of the microstructures obtained consisted
of a mix of several transformed phases such as
pearlite, cementite or iron carbide and/or
ledeburite together with a number of graphite
nodules or graphite flakes, see Figs. 5t0 9. The
formation of these microstructures was most
likely caused by some carburization in which
carbon was absorbed into the internal wall of
the tube at an elevated temperature while in
contact with a carbonaceous material or
carburizing environment. The temperature that
allowed diffusion of carbon into the metal was
probably high enough, typically above 593 °C
[5]. In carbon steels and low-alloy steels,
carbon reacts to form a hard, brittle structure at
the internal surface of the tube that may crack
or spall upon cooling. Carburization can result
in the loss of high temperature creep ductility,
loss of ambient temperature mechanical
properties (especially toughness/ductility), loss
of weld-ability, and corrosion resistance [13].

As the microstructures change occurred only
around the leakage hole area shown in Figs. 5
to 9, this indicated that the damaged convection
tube had been experiencing some localized
overheating or local hot spot [14]. This local
hot spot may have resulted from the internal
deposit build-up, causing an inadequate cooling
effect of the flowing process stream. It is likely,
the type of fouling deposit that built upon the
internal tube wall was some carbonaceous
material that promoted some carburization.

From Figs. 5 to 9, it can also be seen that

the graphite formation in the microstructures
had two types of morphology. First is a
graphite nodule, which was observed in some
middle area of the tube, and secondly is a
graphite flake that was observed in some
internal surface of the tube. The difference in
this graphite morphology may have been
influenced by the difference in sulfur content.
Due to carburization, the material of steel tube
which containing low sulfur content (< 0.05%)
may have transformed the steel structure (iron
carbide) into nodular graphite (or graphite
nodules), while on the tube wall surface where
sulfur content was probably high, the iron
carbide was transformed into flake graphite [1].
This high sulfur content that presents in the
leakage hole area of the damaged tube may
have been associated with some form of scale
or deposit containing higher sulfur content. The
presence of this high sulfur content will be later
confirmed by the results of EDS analysis
obtained from the surface deposit that formed
around the leakage hole area.

Furthermore, the formation of a number of
graphite in the microstructures shown in Figs. 5
to 9 indicated that the damaged tube,
particularly in the leakage area, had been
experiencing some severe carburization as the
level of carbon that may have been absorbed by
the metal surface of the tube was quite high.
This severe carburization was characterized by
rapid metal wastage as a humber of pits were
found in most of the leakage hole area. Several
pits that formed on the internal tube surface
may have been containing sooth or graphite
dust. This phenomenon is known as metal
dusting, which usually occurs in the operating
temperature range of 482 °C to 816 °C [10].

X J
X (un-etched)

indicated by X of un-etched specimen (as shown in
Fig. 2(a)), show some formation of graphite
nodules, whereas at the area indicated by Y of
etched specimen shows a mixture of several
transformed phases of ledeburite, iron carbide
(cementite), pearlite, and some remaining ferrite and
pearlite. Etched with 5% Nital solution

Figure 6. Microstructures of the cross-section area B
(shown in Fig. 2(a)) of the leakage hole at the area
indicated by X (middle area of a tube), showing a
Widmanstatten structure containing several graphite
nodules. Etched with 5% Nital solution
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Figure 7. Microstructures of the cross-section area B
(shown in Fig. 2(a)) of the leakage hole at the area
indicated by Y (internal tube), showing several
transformed phases of ledeburite, pearlite, iron carbide
(cementite), and graphite flakes. Etched with 5% Nital
solution

Longitudinal section

Figure 8. Macrostructure of specimen obtained from the
longitudinal section of area B around the leakage hole
shown in Fig. 2(a). The corresponding microstructures
obtained at area indicated by X of un-etched specimen
show formation of several graphite nodules (see Fig. 8(a)),
whereas at area indicated by Y of etched specimen (see
Fig. 8(b)) show a mixture of several transformed phases of
iron carbide (cementite), pearlite, Widmanstatten structure
and some graphite nodules. Etched with 5% Nital solution

Figure 9. Microstructures obtained from the longitudinal
section of specimen at area B of the leakage hole at area
indicated by X, showing a mixture of several transformed
phases of ledeburite, pearlite, iron carbide (cementite),
and several graphite flakes at around the internal tube
wall. Etched with 5% Nital solution

Table 2. Results of hardness test obtained from
specimens at locations A and B at different test
points of the damaged convection tube material
using the Vickers hardness method (HV)

Measured Hardness(HV)

Hardness Specimen at Area A

Specimen at Area B

Test
Location  Transversal  Longitudinal ~ Transversal  Longitudinal

1 114.0 122.0 1254 122.0
2 139.0 125.0 122.0 121.0
3 341.0 332.0 123.0 124.6
4 124.0 109.0

5 127.0 148.0

6 301.0 349.0

7 550.0 541.0

8 274.0 402.0

9 441.0 165.0

10 166.0

11 153.0

12 602.0

13 642.0

14 123.0

15 118.0

16 362.0

Average - - 123.5 122.5

Note: Area A was located approximately 180° or at the
opposite side from the leakage hole area B.

3.4. Hardness Test and Analysis

Results of hardness tests obtained from
specimens of the damaged tube, either on the
leakage hole (area B) or on the opposite side
from the leakage hole (area A), are presented in
Table 2. It can be seen that the hardness values
obtained were very much different between
area A and area B. The hardness values at area
A were very much close to the normal
condition of carbon steel tube material having
ferrite and pearlite, i.e. ranging from 122.5 to
123.5 HV. On the other hand, the hardness
values obtained from area B of the tube were
very much different compared to those obtained
from area A. Most of the hardness values
obtained from area B were very much higher
compared to the hardness values obtained from
the normal condition of low carbon steel
material. As seen in Table 2, the highest
hardness value obtained in area B was up to
642.0 HV. This substantial increase in hardness
value was very much associated with the
formation of several transformed phases in the
microstructures obtained around the leakage
hole (area B), which included a mixture of
pearlite, cementite, or iron carbide and/or
ledeburite (see Figs. 5 to 9). These high
hardness values obtained also confirmed that
the area around the leakage hole was most
likely subjected to some local carburization due
to some localized overheating (or local hot
spot) and exposure to a carburizing
environment or carbonaceous material [15].
Consequently, the material around the affected
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area became brittle and loss in ductility and
vulnerable to crack and spall upon or swept
away by the flowing process stream leaving
behind only the thinned or pitted metal and
eventually formed the leakage hole(s). In
addition, the rapid metal wastage may have also
indicated by the formation of numerous
graphite in the affected area as the internal tube
surface had been experiencing some severe
carburization or metal dusting [5] -[10].

o |15 5 5 N O O

Element Mass Percentage %

C 100.00
Figure 10. SEM and EDS analysis obtained from
some deposits that formed on the damaged internal
tube surface around the leakage hole area

3.5. SEM and EDS Analysis

SEM micrographs and the corresponding
EDS spectrum of elements from some internal
and external deposits obtained around the
leakage hole area are presented in Figs. 10 and
11. From the results obtained, it is indicated
that most of the deposits formed on the internal
tube surface were containing major elements of
carbon (C) from which the coke deposit may
have formed (see Fig. 10). Coke deposits are a
source of carbon that may promote
carburization, particularly during decoke cycles
where temperatures exceed the normal
operating temperatures, accelerating the
carburization [15]-[16]. On the other hand, the
deposits that may have formed on the external
tube surface, as seen in Fig. 11 containing with
major elements of Fe, C, and O, where the
other elements in small percentage may have
also formed including Si, S, Ca, Al and K.
Some of the elements such as S and Ca or Si
may have been contributing to the oxidation,

pitting and/or corrosion occurred on some
external tube surface. Most of the elements
containing in the external deposit may be
coming from the flue gas in the heater.

keV

Element Mass Percentage %
C 33.05
@] 12.00
Al 2.48
Si 5.72
Ca 3.20
K 0.76
Fe 37.34
S 4.54

Figure 11. SEM and EDS analysis obtained from
some deposits that formed on the damaged tube
external surface around the leakage hole area

4, CONCLUSIONS

According to the damage topography and
mode of failure, the convection tube had
experienced some severe carburization due to
the combined effect of a local hot spot or long-
term localized overheating and coke deposit
build-up on the internal tube surface. The local
hot spot was probably affected by the formation
of the coke deposit that may have caused some
inadequate cooling effect of the flowing xylene
to the internal tube wall, whereas the formation
of the coke deposit itself was probably caused
by the deposition of accumulated carbon
particles from the flowing xylene in the tube.
Consequently, carbon-containing in the coke
deposit reacted to form a hard, brittle structure
at the internal surface of the tube. The severely
attacked area was later spall upon or swept
away by the flowing xylene stream, leaving
behind only the thinned or pitted metal and
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eventually formed the leakage (or through a
wall) hole (s) on the tube wall. In addition, the
rapid metal wastage occurred may have also
indicated by the formation of numerous
graphite flakes in the affected area due to some
severe carburization or metal dusting.

From the results of chemical analysis
obtained, it can be seen that the material used
for the failed convection tube was completely
met to the material specification of ASTM A-
106 Gr. B. In normal condition, the
microstructures of the tube material consisted
of ferrite matrix phase and second pearlite
phase, typical of low to medium carbon steel in
as annealed condition. This was also supported
by the hardness values obtained, which was in
the range of 122.5t0 123.5 HV. On the other
hand, the microstructures and hardness values
obtained at the leakage hole area were
completely different compared to the tube
material in  normal  condition.  The
microstructures obtained were no longer ferrite
matrix phase with second pearlite phase, but
instead, the microstructures had changed
completely to become a mixture of pearlite,
cementite, or iron carbide and or ledeburite
together with some nodule or flake graphite. It
was found that hardness values of the tube
material in the leakage hole area increased
substantially, and the highest hardness value
obtained was up to 642.0 HV.
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Hasil berupa data primer temuan (bentuk kata
dan angka) disajikan secara sistematik dan
informatif (tabel, gambar, dan narasi) serta dapat
dipertanggungjawabkan dan absah. Hasil
ditafsirkan, dibandingkan, dikontraskan dengan
hasil lain yang sejenis, atau kontribusi penulis
terlihat secara nyata.

J. Kesimpulan

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

K. Ucapan Terima Kasih

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

4. PERSIAPAN NASKAH

L. Gambar

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



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

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

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

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

Tabel 1.Table Caption

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

M. Tabel

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

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

Stiffness, kg

22.739,57(N/m)°

footnote*footnote

N. Rumus, Persamaan Matematika dan

Reaksi Kimia

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

fx)=ay+ Zw (an + b, sinnLﬂ) (1)
n=1

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

O. Pembuatan Daftar Pustaka

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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



Tiga jenis informasi yang dibutuhkan untuk
melengkapi daftar pustaka

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

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

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

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

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

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

REFERENCES (STANDARD IEEE)
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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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