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Pengkayaan Unsur Yttrium dan Cerium pada Terak Timah Bangka: Analisis Termodinamika 
 
 
Metalurgi, Vol. 35 No. 2 Agustus 2020 
 
 
Pada penelitian ini, terak timah Bangka-2 (TTB-2) dilakukan serangkaian kondisi proses untuk mendapatkan hasil 
pengkayaan yttrium dan cerium yang optimal. Proses yang dilakukan adalah dengan melakukan pemanggangan TTB-2 
pada suhu 900 °C, pelindian dengan NaOH, pelindian dengan HNO3 dan terakhir pelindian dengan H3PO4 dengan 
variasi konsentrasi. Analisis termodinamika dilakukan  dengan software HSC 6.0 untuk mendapatkan Diagram Eh-pH 
sistem Ca-Na-H2O; Ce-Na-H2O; Y-Na-H2O; Ce-N-H2O; Y-N-H2O; Ce-P-H2O dan Y-P-H2O pada suhu 25 °C dengan 
tujuan melihat unsur yang terlarut ke dalam larutan NaOH, HNO3 dan H3PO4. Hasil yang didapatkan adalah kadar 
optimal cerium 4,39 % setelah kondisi proses pelindian NaOH dan kadar yttrium mengalami peningkatan terus pada 
seluruh kondisi proses serta didapatkan kadar optimal 1,35 % setelah dilakukan pelindian dengan HNO3 2M dan H3PO4 
1,5 M. 
 
Kata Kunci: Cerium, pelindian, terak timah Bangka, unsur tanah jarang, Yttrium  
 
 
 
Enrichment of Yttrium and Cerium Elements in Bangka Tin Slag : Thermodynamic Analysis 
 
 
In this analysis, the Bangka tin slag-2 (BTS-2) was carried out in a series of process conditions to obtain optimal 
yttrium and cerium enrichment results.  The method is carried out by roasting BTS-2 at 900 °C, leaching with NaOH, 
leaching with HNO3, and finally leaching with H3PO4 with different concentrations. The thermodynamic analysis was 
performed using HSC 6.0 software to obtain the Ca-Na-H2O Eh-pH diagram system; Ce-Na-H2O; Y-Na-H2O; Ce-N-
H2O; Y-N-H2O; Ce-P-H2O and Y-P-H2O at 25 °C to see the leached elements in NaOH, HNO3, and H3PO4 solutions. 
The results obtained were that the optimal cerium content was 4.39 % after the NaOH leaching phase. The yttrium 
content continued to increase under all process conditions, and that the optimal cerium content was 1.35 % after 
leaching with HNO3 2 M and H3PO4 1.5 M.  
 
Keywords: Cerium, leaching, Bangka tin slag, rare earth element, Yttrium  
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Sintesis dan Karakterisasi Material Nano-Perovskite Neodymium Iron Oxide (NdFeO3) 
 
Vol. 35 No. 2 Agustus 2020 
 
Sintesis nano-perovskite oksida neodimium besi (NdFeO3) telah berhasil dilakukan dengan metode presipitasi 
menggunakan surfaktan EG (ethylene glycol) sebagai material pelapis. Senyawa NdFeO3 dikarakterisasi analisis 
gugus fungsi kimia dengan FTIR (fourier transform infrared spectroscopy), analisis morfologi dengan SEM 
(scanning electron microscopy), analisis kristalinitas dan ukuran partikel dengan XRD (x-ray diffraction) dan TEM  
(transmission electron microscopy). Pengamatan SEM dan TEM menunjukkan bahwa hasil sintesis membentuk 
nanostruktur berbentuk bulat dengan ukuran diameter pada rentang 15 sampai 20 nm. Spektra XRD mengonfirmasi 
bahwa fasa NdFeO3 membentuk struktur orthorombik dan perovskite. 
 
Kata Kunci: Nano-perovskite, NdFeO3, ethylene glycol, presipitasi 
 
 
Synthesis and Characterization of Nano-Perovskite Neodymium Iron Oxide (NdFeO3) 
 
Nano-perovskite synthesis of neodymium iron oxide (NdFeO3) was successfully performed using a precipitation 
method using the EG (ethylene glycol) surfactant as a coating material. The NdFeO3 compound was characterized by 
functional group analysis using FTIR (four transforms infrared spectroscopy), morphology analysis using SEM 
(scanning electron microscopy), crystallinity and particle size analysis using XRD (x-ray diffraction) and TEM 
(transmission electron microscopy). SEM and TEM research shows that the synthesized substance formed a sphere-
like nanostructure with a diameter varying from 15 to 20 nm. The XRD spectra indicated that the NdFeO3 phase 
formed an orthorhombic and perovskite structure.  
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Kontribusi Aditif Succinonitrile (Sn) pada Performa Elektrolit Padat LiBOB untuk Baterai Li-Ion 
 
Metalurgi, Vol. 35 No. 2 Agustus 2020 
 
Pengembangan elektrolit polimer padat untuk substitusi elektrolit cair bertujuan untuk mengurangi kebocoran pada 
sistem baterai. Performa elektrolit polimer padat masih terus ditingkatkan agar memiliki konduktifitas ionik sebanding 
dengan performa elektrolit cair. Salah satu upaya peningkatan performa elektrolit polimer padat dengan menambahkan 
SN (succinonitrile). SN merupakan matriks serbaguna untuk menghantarkan Li-ion dalam elektrolit padat, tingginya 
polaritas SN diharapkan dapat membantu pemisahan ion litium yang berasal dari garam elektrolit LiBOB. Peningkatan 
mobilitas ion akan menghasilkan konduktifitas ion yang tinggi. Penambahan jumlah SN dalam pembuatan elektrolit padat 
dibuat bervariasi dengan metode mixing slurry dan solution casting. Hasil karakterisasi FE-SEM (field emission-scanning 
electron microscopy) dan XRD (x-ray diffraction) dengan penambahan SN 32% memperlihatkan adanya lubang pori dan 
mempunyai bentuk struktur amorf, hal ini akan memudahkan ion lithium untuk berpindah secara merata. Hasil pengujian 
TGA/DSC (thermogravimetric analysis/differential scanning calorimetry) menunjukkan elektrolit polimer padat  akan 
mengalami kestabilan sampai pada temperatur 117 ºC dengan kehilangan berat sebesar 25,1% dan nilai derajat 
kristalinitas adalah paling kecil.  Penambahan SN 32% menunjukkan jendela tegangan stabilitas elektrokimia 2,2 volt 
ukup lebar dari hasil karakterisasi linear sweep voltammetry. Pengukuran konduktifitas ionik dilakukan menggunakan 
EIS (electrochemical impedance spectroscopy), hasilnya memperlihatkan nilai konduktifitas elektrolit polimer padat 
dengan penambahan SN 32% sebesar 6,711x10-8 S/cm, masih lebih kecil bila dibandingkan dengan kisaran nilai 
konduktifitas elektrolit cair. Optimasi jumlah penambahan SN pada elektrolit padat masih harus dilakukan untuk 
mencapai performa baterai yang lebih baik. 
. 
 
Kata Kunci: Elektrolit polimer padat, Succinonitrile, LiBOB, baterai Li-ion 
 
 
 
Contribution of Additives Succinonitrile (Sn) in Performance LiBOB Solid Electrolyte for Li Ion Battery 
 
The goal of developing solid polymer electrolytes for liquid electrolyte replacement is to minimize leakage in the battery 
system. Solid polymer electrolyte performance is still being developed to have ion conductivity equivalent to liquid 
electrolyte performance. One attempt to boost the efficiency of solid polymer electrolytes by incorporating SN 
(succinonitrile). SN is a flexible matrix for transmitting lithium ions to solid polymer electrolytes; high polarity SN is 
expected to help extract lithium ions from LiBOB electrolyte salts. Increased ion mobility can result in high ion 
conductivity. The addition of SN solid polymer electrolytes was varied by combining slurry and solution casting methods. 
The FE-SEM (field emission-scanning electron microscopy) and XRD (x-ray diffraction) characterization of SN 32% 
addition showed pore holes and amorphous structure, making it easier for lithium ions to pass uniformly. TGA / DSC 
(thermogravimetric analysis / differential calorimetric scanning) test results show that solid polymer electrolytes undergo 
temperature stability of 117 °C with a weight loss of 25.1% and have the smallest degree of crystallinity. The addition of 
SN 32% showed that the 2.2-volt electrochemical stability windows were large enough to test linear sweep voltammetry. 
Ionic conductivity tests were performed using EIS (electrochemical impedance spectroscopy); the results showed the 
conductivity value of solid polymer electrolytes. The addition of SN 32% was 6.711x10-8 S/cm, still lower than the liquid 
electrolyte conductivity. Optimization of the amount of SN and solid electrolytes also needs to be done to increase battery 
efficiency. 
 
Keywords: Solid Polymer Electrolyte, Succinonitrile, LiBOB, Li-ion Battery 
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Sintesis  α-Al2O3 dari Serbuk Boehmite Menggunakan Teknik Spark Plasma Sintering (SPS): Studi Transformasi Fasa, 
Mikrostruktur, Densitas dan Kekerasan 
 
Metalurgi, Vol. 35 No. 2 Agustus 2020 
 
 
Pada studi ini, telah disintesis bulk keramik alumina dari serbuk boehmite menggunakan teknik SPS (spark plasma 
sintering) pada temperatur 650, 750, 950, 1100, 1200, dan 1300 °C. Transformasi fasa dari boehmite menjadi keramik α-
Al2O3 dipelajari menggunakan XRD (x-ray diffraction). Berdasarkan hasil analisis XRD juga dilakukan perhitungan 
nilai ukuran kristal, regangan kisi serta kerapatan dislokasi untuk masing-masing sampel keramik alumina tersebut. 
Mikrostruktur permukaan, densitas dan kekerasan bulk keramik dianalisis dengan menggunakan OM (optical 
microscopy), prinsip Archimedes dan uji keras mikro Vicker’s. Hasil XRD menunjukkan bahwa struktur keramik 
alumina yang terbentuk dipengaruhi oleh temperatur sintering. Pada temperatur 650 °C, sebagian material dasar 
(boehmite) telah bertransformasi menjadi χ-Al2O3, γ-Al2O3, dan δ-Al2O3. Dengan meningkatnya temperatur sintering, 
keramik alumina dengan struktur alpha (α) mulai terbentuk pada temperatur 1100 °C. Boehmite bertranformasi secara 
sempurna menjadi  α-alumina pada temperatur 1300 °C. Hasil analisis juga menunjukkan bahwa nilai ukuran kristal 
keramik alumina berbanding terbalik dengan nilai regangan kisi dan kerapatan dislokasi. Proses sintering pada 
temperatur 1300 °C menghasilkan bulk keramik alumina yang lebih homogen dengan nilai kerapatan dan kekerasan 
yang paling optimum yaitu 3,38 gr/cm3 dan 1059,86  2,72 VHN. 
 
Kata Kunci: Boehmite, Al2O3, spark plasma sintering, χ-Al2O3, γ-Al2O3, δ-Al2O3 
 
 
 
Synthesis of α-Al2O3 from Boehmite Powder Using a Spark Plasma Sintering (SPS) Technique: Study of Phase 
Transformation, Microstructure, Density, and Hardness 
 
In this study, bulk alumina ceramics were synthesized from boehmite powder using SPS (spark plasma sintering) at 
elevated temperatures of 650, 750, 950, 1100, 1200, and 1300 °C. The transformation process of boehmite into α-Al2O3 
ceramic was studied using XRD (x-ray diffraction). The crystalline size, lattice strain, and dislocation density of each 
ceramic aluminum sample were determined on the basis of the XRD analysis results. Meanwhile, the surface 
microstructure, density, and hardness of bulk ceramics were analyzed using the OM (optical microscopy), the 
Archimedes theory, and the Vicker's microhardness. The XRD results show that the sintering temperature is influenced 
by the structure of the aluminum ceramic formed. At 650 °C, some quantities of the starting material (boehmite) have 
been converted into χ-Al2O3, γ-Al2O3, and δ-Al2O3. With the rise in sintering temperature, the aluminum ceramic alpha 
structure was formed at 1100 °C. The boehmite was completely converted into alumina at 1300 °C. The study results 
also showed that the ceramic aluminum crystalline size was inversely proportional to the value of the lattice strain and 
dislocation density. The sintering method results in more homogeneous bulk alumina ceramics with an optimal density 
and hardness of 3.38 gr/cm3 and 1059.86 ± 2.72 HVN at 1300 °C. 
 
Keywords: Boehmite, Al2O3, spark plasma sintering, χ-Al2O3, γ-Al2O3, δ-Al2O3 
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Pengaruh Annealing terhadap Kekerasan dan Struktur Mikro Baja Tahan Karat AISI 410-3Mo-3Ni 
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Baja tahan karat AISI 410 merupakan baja martensitik yang penggunaannya sangat terbatas jika dibandingkan dengan 
baja tahan karat austenitik dan feritik. Baja martensitik memiliki peranan penting untuk komponen tertentu dikarenakan 
kombinasi kekuatan, ketangguhan dan ketahanan korosi yang sangat baik. Namun, setelah proses tempa, baja martensitik 
cenderung mengalami penurunan sifat mekanik dan struktur mikro. Pada penelitian ini, sifat mekanik dan mikrostruktur 
dari material baja tahan karat AISI 410-3Mo-3Ni hasil tempa setelah mendapat perlakuan panas annealing akan 
dipelajari. Annealing bertujuan untuk menurunkan kekerasan material dan meningkatkan kehalusan butir dari material. 
Perlakuan panas annealing dilakukan dengan variasi temperatur dan waktu annealing. Variasi temperatur annealing yaitu 
700, 760, 800, 850, dan 900 °C. Variasi waktu annealing yaitu 3 jam dan 6 jam. Pengaruh waktu dan temperatur 
annealing akan dipelajari terhadap kekerasan yang dianalisis secara statistik dan struktur mikro material baja tahan karat 
AISI 410-3Mo-3Ni. Kekerasan yang paling optimum adalah baja tahan karat AISI 410-3Mo-3Ni dengan perlakuan panas 
annealing pada T = 760 °C selama 6 jam yaitu 35,9 HRC. Mikrostruktur yang dihasilkan oleh material AISI 410 yang 
telah mengalami perlakuan panas annealing secara umum yaitu fasa delta ferit, martensit, austenit, dan karbida yang 
dapat mempengaruhi sifat mekanik.  
 
Kata Kunci: Baja tahan karat AISI 410-3Mo-3Ni, annealing, delta ferit, martensit, austenit, karbida 
 
 
 
Effect of Annealing Treatment on Hardness and Microstructure of AISI 410-3Mo-3Ni Stainless Steel 
 
 
AISI 410-3Mo-3Ni stainless steel is martensitic steel, which is limited in use compared to austenitic and ferritic stainless 
steel. Martensitic steel plays an important role in specific components due to the combination of hardness, strength, and 
excellent corrosion resistance. However, after the forging process, martensitic steel appears to decrease in mechanical 
properties and microstructure. In this study, the mechanical properties and microstructure of the AISI 410 forged after 
annealing heat treatment will be studied. Annealing helps to minimize material hardness and improve material 
refinement of grain. The annealing heat treatment is done by adjusting the annealing temperature and time. The 
temperature ranges are 700, 760, 800, 850, and 900 °C. The annealing time variation is 3 h and 6 h. The effect of the 
annealing time and temperature on the AISI 410 modified material's hardness and microstructure will be studied. The 
optimum hardness is 35.9 HRC in AISI 410 material with annealing treatment at 760 ° C for 6 hours. The microstructure 
on that condition showed the delta ferrite, martensite, austenite, and carbide affected the material hardness after 
annealing.  
 
Keywords: AISI 410 stainless steel, annealing, delta ferrite, martensite, austenite, carbide 
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Abstrak 

Pada penelitian ini, terak timah Bangka-2 (TTB-2) dilakukan serangkaian kondisi proses untuk mendapatkan hasil
pengkayaan yttrium dan cerium yang optimal. Proses yang dilakukan adalah dengan melakukan pemanggangan
TTB-2 pada suhu 900 °C, pelindian dengan NaOH, pelindian dengan HNO3 dan terakhir pelindian dengan H3PO4

dengan variasi konsentrasi. Analisis termodinamika dilakukan  dengan perangkat lunak HSC 6.0 untuk mendapatkan
Diagram Eh-pH sistem Ca-Na-H2O; Ce-Na-H2O; Y-Na-H2O; Ce-N-H2O; Y-N-H2O; Ce-P-H2O dan Y-P-H2O pada
suhu 25 °C dengan tujuan melihat unsur yang terlarut ke dalam larutan NaOH, HNO3 dan H3PO4. Hasil yang
didapatkan adalah kadar optimal cerium 4,39% setelah kondisi proses pelindian NaOH dan kadar yttrium
mengalami peningkatan terus pada seluruh kondisi proses serta didapatkan kadar optimal 1,35% setelah dilakukan
pelindian dengan HNO3 2M dan H3PO4 1,5 M. 

 
Kata Kunci: Cerium, pelindian, terak timah Bangka, unsur tanah jarang, yttrium 

 
Abstract 

In this analysis, the Bangka tin slag-2 (BTS-2) was carried out in a series of process conditions to obtain optimal
yttrium and cerium enrichment results. The method is carried out by roasting BTS-2 at 900 °C, leaching with
NaOH, leaching with HNO3, and finally leaching with H3PO4 with different concentrations. The thermodynamic
analysis was performed using HSC 6.0 software to obtain the Ca-Na-H2O Eh-pH diagram system; Ce-Na-H2O; Y-
Na-H2O; Ce-N-H2O; Y-N-H2O; Ce-P-H2O and Y-P-H2O at 25 °C to see the leached elements in NaOH, HNO3, and
H3PO4 solutions. The results obtained were that the optimal cerium content was 4.39 % after the NaOH leaching
phase. The yttrium content continued to increase under all process conditions, and that the optimal cerium content
was 1.35 % after leaching with HNO3 2 M and H3PO4 1.5 M.  

 
Keywords: Cerium, leaching, Bangka tin slag, rare earth element, yttrium

 

1. PENDAHULUAN 
Unsur logam tanah jarang (UTJ) banyak 

digunakan pada teknologi saat ini seperti pada 
bidang elektronika, manufaktur, medis, teknologi 
laser, kendaraan hibrid, turbin angin, baterai 

nuklir dan baterai pengisi, katalis bahan bakar bio 
dan lainnya[1]. 

Karena begitu diperlukannya UTJ pada 
peralatan teknologi informasi (IT), hal inilah 
yang  menyebabkan meningkat pesatnya 
permintaan UTJ seiring pertumbuhan yang tajam 
pada dunia IT tersebut[2].  Namun hal ini 
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berkebalikan yang  dilakukan oleh Cina sebagai  
pemimpin pasar dunia UTJ, dimana negara 
tersebut telah memperketat pembatasan ekspor 
UTJ terkonsentrasi. Hal inilah yang 
menyebabkan banyak negara melakukan 
penelitian dan eksplorasi pada sumber daya 
material baru seperti tambang perkotaan dan UTJ 
dengan tingkat konsentrasi rendah. 

Penelitian sumber UTJ dari hasil samping 
penambangan dan pemurnian timah di kepulauan 
Bangka Belitung telah dilakukan oleh Krzysztof 
Szamalek dan kawan kawan [3]. Penelitian 
tentang UTJ pada TTB-2 diawali dengan 
melakukan analisis termodinamika dengan 
software HSC 6.0 pada kasus peningkatan kadar 
UTJ pada TTB [4], evaluasi pemrosesan termal 
ekstraksi dan pemisahan UTJ pada proses daur 
ulang sampah peralatan listrik dan elektronik 
juga menggunakan simulasi termodinamika 
software FactSage 7.2 untuk pelindian serbuk 
lampu fluoresen oleh asam sulfat [5]. 

Komposit mesopori berbasis perlit yang 
diperluas / expanded perlite-based (EPd-APTES 
@Fe3O4) dirancang dan disintesis sebagai 
adsorben baru untuk pengayaan ion tanah jarang 
dalam larutan air, parameter termodinamika 
menyatakan bahwa proses adsorpsi bersifat 
endotermik. Lebih penting lagi, studi adsorpsi-
desorpsi menunjukkan bahwa komposit bahan 
nano EPd-APTES@Fe3O4 memiliki stabilitas 
tinggi dan kemampuan daur ulang yang baik [6].  

Fenomena inklusi non-logam sebagai akibat 
dari penambahan yttrium sebagai komponen 
paduan pada baja cair, urutan pengenalan 
komponen individu menentukan kandungan akhir 
mereka dalam baja, dan masalah ini dianalisis 
menggunakan program WYK_Stal. Studi 
pengendapan fase Y2O3 dan Y2S3 dan hubungan 
antara penambahan Y, Al, Ca, O, dan S pada baja 
cair dipelajari dengan menggunakan model 
termodinamika berdasarkan formalisme Wagner, 
jika yttrium dimasukkan setelah aluminium dan 
kalsium, yttrium digunakan untuk pengendapan 
sulfida, dan dengan cara ini pembentukan 
mangan sulfida berkurang [7]. 

Unsur racun potensial (Be, U, As, Cd, Pb, Sb, 
Bi) terdeteksi untuk lanskap tambang deposit 
timah-polimetalik Sherlovaya Gora. Perhitungan 
kesetimbangan termodinamika air kolam 
pembuangan tailing dilakukan melalui program 
kompleks “Selektor” berdasarkan algoritma 
minimisasi ΔG25 °C dan tekanan total 1 bar, 
ternyata air tambang jenuh terhadap banyak 
sulfat Ca, Mg, Sr, Zn, K, Cu, Ni, Cd, Be, Al, Ce 
dan Y, fluorida (Ln dan Y, Sc), dan Y fosfat[8]. 

Tujuan dari penelitian ini adalah untuk  
mendapatkan pengkayaan dengan  kadar optimal 

dari unsur cerium dan yttrium setelah TTB-2 
dilakukan pemanggangan pada suhu 900 °C dan 
pencelupan ke dalam air, pelindian dengan NaOH, 
pelindian dengan HNO3, dan pelindian dengan 
H3PO4 dengan variasi konsentrasi. 
 

2. PROSEDUR PERCOBAAN 
Penelitian ini dilakukan dengan beberapa 

kondisi proses, untuk memudahkan pembahasan 
dan mengefisiensikan kalimat serta penyebutan 
pada grafik maka dilakukan penyingkatan 
penyebutan. Beberapa penyingkatan penyebutan 
ditunjukkan pada Tabel 1. 

Tabel 1. Kondisi proses dan simbol 
Simbol Keterangan Kondisi Proses 

I Terak Awal 
II Pelindian dengan NaOH 8M 
III Pelindian dengan HNO3 2M 
IV Pelindian dengan HNO3 2M dilanjutkan dengan H3PO4 0,5M
V Pelindian dengan HNO3 2M dilanjutkan dengan H3PO4   1M
VI Pelindian dengan HNO3 2M dilanjutkan dengan H3PO4 1,5M

 
2.1 Material dan Peralatan 

Sampel terak timah Bangka-2 didapatkan 
dari salah satu pabrik peleburan timah di 
kepulauan Bangka dan Belitung. Beberapa 
larutan kimia yang digunakan pada penelitian ini 
adalah  larutan aquadest, NaOH (teknis) 8M, 
larutan HNO3 (p.a) 2M dan larutan H3PO4 0,5 M; 
1 M; 1,5 M.   Peralatan yang digunakan adalah 
ball mill, pengayak, barnstead thermolyne 
furnace, magnetic stirrer thermo scientific 
CIMAREC, spinbar Bel-Art™ scienceware™, 
gelas beaker, gelas ukur, labu takar, indikator pH 
dan oven MEMMERT UN55 Universal.  

 
2.2 Prosedur  

Pada tahap awal terak timah dilakukan proses 
pemanggangan pada suhu 900 °C selama 2 jam 
dilanjutkan pencelupan ke dalam air, dan setelah 
sampel terak timah Bangka-2 berada pada suhu 
kamar dan kering lalu dilakukan pengayakan. 
Sampel dengan ukuran butir -200+250 mesh 
dilakukan proses pelindian dengan NaOH dan 
selanjutnya dikeringkan, kemudian residu hasil 
pelindian basa selanjutnya dilakukan pelindian 
asam menggunakan pelarut HNO3 dan 
selanjutnya dikeringkan serta dilanjutkan 
pelindian dengan H3PO4 dengan variasi 
konsentrasi dan selanjutnya dikeringkan. Rute 
proses penelitian pengkayaan unsur yttrium dan 
cerium pada terak timah Bangka-2 diperlihatkan 
pada Gambar 1. 

  
2.3 Karakterisasi dan Analisis 

Seluruh sampel terak timah Bangka-2 
dikarakterisasi komposisi kimianya dengan 
menggunakan XRF (X-ray fluorescence), 
konsentrasi besi (Fe) dan kalsium (Ca) terlarut 
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dalam filtrat dikarakterisasi dengan 
menggunakan AAS (atomic absorption 
spectroscopy). Software HSC Chemistry 6.0 
digunakan untuk melihat analisis termodinamika 
yaitu untuk mendapatkan nilai ΔG dan Diagram 
Pourbaix, sedangkan tautan www.chemiday.com 
digunakan untuk melakukan produk yang terjadi 
jika terdapat 2 reaktan dilakukan reaksi kimia.  

 

 
Keterangan: 
* Sampel dilakukan pelindian selama 2 jam pada  
   suhu kamar selanjutnya dikeringkan 
   Sampel padatan dikarakterisasi dengan XRF 
   Sampel filtrate dikarakterisasi dengan AAS 
 
Gambar 1. Rute proses penelitian pengkayaan unsur yttrium 
dan cerium pada TTB-2 
 

3. HASIL DAN PEMBAHASAN 
Sampel terak timah Bangka-2 (TTB-2) 

dilakukan pemanggangan pada suhu 900 °C 
selama 2 jam yang dilanjutkan dengan 
pencelupan dalam air  dengan maksud 
memperluas area pembasahan dengan tahapan 
merubah permukaan menjadi lebih poros karena 
kondisi patah dan retak akibat perlakukan panas, 
dengan merujuk pada penelitian sebelumnya [9]. 
Dengan memperluas area pembasahan, 
diharapkan kondisi proses pelindian akan lebih 
berhasil melarutkan oksida-oksida ikutan yang 
kurang berharga. 

Pada proses pemanggangan dengan suhu 
900 °C sudah tentu akan terjadi reaksi kimia jika 
kita melakukan tinjauan dengan Ellingham 
Diagram, namun pada penelitian ini kami belum 
melakukan pembahasannya, demikian juga 
halnya dengan hasil pemanggangan 900 °C yang 
dilakukan pencelupan ke dalam air,  kami juga 
belum melakukan pembahasannya. 

3.1 Pemanggangan dan Pelindian dengan 
NaOH   
Hasil pengayakan pada ukuran butir                

-200+250 mesh memperlihatkan seluruh  kadar 
oksida yang tinggi, sekalipun kadar Y tertinggi 
pada ukuran butir -100+150 mesh yaitu 1,06 % 
tetapi kadar Y pada ukuran butir -200+250 mesh 
0,93 % terjadi perbedaan yang sedikit sehingga 
ditetapkan sampel TTB-2 diambil ukuran butir -
200+250 mesh. 

Pelindian dengan NaOH mengacu pada 
penelitian sebelumnya [10], dimana dijelaskan 
bahwa pelindian TTB-2 dengan pelarut NaOH 
akan melarutkan oksida-oksida Al2O3, Fe2O3, dan 
ZrO2. 

Tabel 2. Distribusi ukuran hasil pengayakan terak timah 
Bangka-2 

Distibusi 
Ukuran(Mesh) 

Kadar (%) Total 
(%) Y Ce SiO2 TiO2 Fe2O3 Sn Zr CaO 

+100 0,64 0,65 2,57 0,96 1,29 2,24 1,09 9,44
-100+150 1,06 1,33 6,3 2,43 2,58 3,21 1,92 0,86 19,69
-150+200 0,88 1,27 4,68 1,82 2,01 2,63 1,52 0,03 14,84
-200+250 0,93 3,93 12,89 3,32 4,17 7,06 4,05 4,42 40,77

-250 0,89 1,01 4,75 1,78 1,97 2,93 1,55 14,88

 
Tabel 3. Data ΔG reaksi oksida-oksida SiO2, CaO, TiO2, 
Fe2O3 dan ZrO2 dengan NaOH 

Reaksi ΔG (kcal) 
SiO2+2NaOH→Na2SiO3+H2O -21,228 
CaO+2NaOH→Ca(OH)2+Na2O 21,047 
6TiO2+2NaOH→Na2Ti6O13+H2O -23,582 
Fe2O3+2NaOH→2NaFeO2+H2O -4,262 
ZrO2+2NaOH→Na2ZrO3+H2O -5,954 

 

Dari Tabel 3 reaksi antara NaOH dengan 
SiO2, TiO2, Fe2O3, dan ZrO2 keseluruhannya 
memperlihatkan nilai ΔG negatif, hal ini 
menunjukkan bahwa reaksi berlangsung secara 
spontan. Nilai ΔG reaksi yang bernilai positif 
terjadi hanya pada reaksi antara CaO dengan 
NaOH. Hal ini menunjukkan bahwa reaksi 
berlangsung tidak spontan. Oleh karena itu kadar 
CaO setelah pelindian dengan NaOH tidak 
berkurang tetapi justru bertambah oleh karena 
senyawa oksida SiO2, TiO2, Fe2O3 dan ZrO2 
terlarut sebagian. Karakterisasi komposisi kimia 
filtrat dengan AAS (atomic absorption 
spectroscopy) pada kondisi proses II 
diperlihatkan pada Tabel 4 dimana hasil filtrat 
memperlihatkan kadar kalsium yang tidak 
terdeteksi. 

Tabel 4. Hasil karakterisasi AAS pada filtrat 
Kondisi Proses Fe (ppm) Ca (ppm)

II 31 tidak terdeteksi
IV 178,46 2.344,05
V 190,70 2.447,90
VI 267,69 2.659,00

 
 

Selain itu analisis mengapa kalsium 
diperkirakan tidak terlarut adalah dapat dilihat 
pada Diagram Pourbaix pada Gambar 2, dimana 
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terlihat bahwa pada Diagram  Pourbaix dengan 
sistem Ca-Na-H2O, Ca pada pada pH 14,9, akan 
stabil  menjadi senyawa Ca(OH)2, CaH2 atau 
CaO yang padat, sehingga tidak akan terlarut 
pada saat pelindian dengan NaOH 8 M. Pada 
Gambar 7 terlihat juga peningkatan kadar TiO2 
dan Fe2O3 pada kondisi proses II, sudah tentu hal 
ini berlawanan informasi dengan data pada Tabel 
3 dimana  nilai ΔG nya negatif yang harusnya 
terlarutkan, hal ini akan menjadi tantangan pada 
penelitian berikutnya.  

 

 
Gambar 2. Diagram Pourbaix sistem Ca-Na-H2O pada suhu 
25 °C 

 
Kenaikan kadar cerium dari kondisi proses I 

ke kondisi proses II terlihat sangat signifikan 
yaitu dari kadar 1,57 % menjadi 4,39%, hal ini 
dapat dijelaskan sebagai berikut: jika kita melihat 
Tabel 3 data ΔG reaksi oksida-oksida SiO2, CaO, 
TiO2, Fe2O3, dan ZrO2 dengan NaOH akan 
mendukung kenaikan kadar cerium. Namun ada 
hal  utama yang menyebabkan kenaikan kadar 
cerium adalah pelarutan cerium ke dalam NaOH 
8M (pH= 13,097) menyebabkan cerium 
membentuk senyawa oksida cerium yaitu CeO2 
atau senyawa CeH2, hal inilah yang membuat 
cerium tidak terlarutkan. Pembentukan senyawa 
CeO2 atau CeH2 dapat dijelaskan dengan 
Diagram Pourbaix sistem Ce-Na-H2O  pada suhu 
25 °C yang ditunjukkan pada Gambar 4(a). 

Penjelasan kenaikan kadar yttrium pada 
kondisi proses II dapat dilihat pada Gambar 4(b) 
dimana pelarutan yttrium dengan NaOH 8M 
(pH= 13,097) menghasilkan senyawa YH3 dan 
Y(OH)3 yang artinya yttrium tidak terlarutkan. 

 
Gambar 3. Hasil karakterisasi XRF kadar yttrium dan 
cerium pada seluruh kondisi proses dalam TTB-2 

 
 

 
Gambar 4. Diagram Pourbaix sistem; (a) Ce-Na-H2O,        
(b) Y-Na-H2O pada suhu 25 °C  

 
3.2 Pelarutan dalam Larutan HNO3 

Pada Gambar 3 terlihat kadar cerium dan 
yttrium pada residu hasil pelindian TTB-2 ke 
dalam larutan HNO3 (kondisi proses III). Kadar 
unsur cerium mengalami penurunan drastis dari 
4,39% menjadi 2,98 %. Sedangkan unsur yttrium 
mengalami kenaikan dari 0,92% menjadi 1,3%. 

Penjelasan penurunan kadar cerium dan 
kenaikan kadar yttrium akan dijelaskan pada 
Gambar 5 dengan menggunakan analisis 
termodinamika menggunakan Diagram Pourbaix. 
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Gambar 5(a) memperlihatkan Diagram 
Pourbaix sistem Ce-N-H2O, pada pH=-0,301 
cerium terlarut dalam bentuk Ce+3 dan CeNO3

+2. 
Jadi cerium mengalami penurunan karena 
terlarutkan sehingga kadar cerium di dalam TTB-
2 mengalami penurunan. 

 

 
Gambar 5. Diagram Pourbaix sistem; (a) Ce-N-H2O,         
(b) Y-N-H2O pada suhu 25 °C  

 
Jika kita perhatikan pada Gambar 3, pada 

kondisi proses III kadar yttrium mengalami 
kenaikan, Diagram Pourbaix pada Gambar 5(b) 
dapat membantu untuk menjelaskan kenaikan 
kadar yttrium tersebut. Pada gambar tersebut 
yttrium berbentuk YH3 dan Y3+ artinya 
kemungkinan saja yttium terlarutkan dalam 
bentuk ion Y3+ atau tidak terlarutkan dalam 
bentuk senyawa YH3.  

Jika yttrium terlarutkan maka keterlarutannya 
harus dibandingkan dengan keterlarutan oksida 
CaO. Jika ternyata kadar yttrium meningkat, 
kemungkinan terbesar adalah keterlarutan yttrium 
jauh lebih kecil dari keterlarutan oksida CaO. 
Indikasi keterlarutan oksida CaO yang besar 
dapat dilihat pada Gambar 7 dan 8. Jika kita 
bandingkan antara Gambar  3, 7 dan 8 kita bisa 
melihat kenaikan kadar cerium dari kondisi 
proses II ke kondisi proses III adalah 41,3 % 

([1,3-0,92]/[0,92]x100%) sedangkan penurunan 
kadar CaO adalah  43,26 % ([4,53-2,57]/ 
[4,53]x100%). 

 
3.3 Pelarutan dalam Larutan H3PO4 

Pada Gambar 3 kadar cerium dan yttrium 
hasil pelindian TTB-2 ke dalam larutan H3PO4 
(kondisi proses IV, V dan VI). Kadar unsur 
cerium mengalami kenaikan bertahap dari 2,99% 
dan terakhir 3,06%. Sedangkan unsur yttrium 
mengalami kenaikan dari 1,3% dan terakhir 
1,35 %. 

Penjelasan kenaikan kadar cerium dan  
yttrium akan dijelaskan di bawah dengan 
menggunakan analisis termodinamika 
menggunakan Diagram Pourbaix. 

 

 
Gambar 6. Diagram Pourbaix sistem (a) Ce-P-H2O,           
(b) Y-P-H2O pada suhu 25 °C 
 

Karena H3PO4 merupakan asam lemah maka 
menentukan konsentrasi H+-nya harus menggu-
nakan Ka dengan nilai 7,5 x 10-3. Dengan data 
tersebut didapat pH H3PO4 pada 0,5M, 1M dan 
1,5M adalah 1,22; 1,06 dan 0,974. 

Untuk unsur cerium, dari ketiga pH tersebut 
dan kita korelasikan dengan diagram Pourbaix 
seperti pada Gambar 6(a), disana terlihat 
pelindian cerium dengan H3PO4 pada ketiga pH 
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lebih dominan menghasilkan senyawa CeO2, 
CePO4 dan CeH2. Sehingga dari senyawa tersebut 
memperlihatkan bahwa unsur cerium kurang 
terlarutkan pada kondisi proses IV, V dan VI.  

Hal lain yang mendukung kenaikan kadar 
cerium adalah terlarutkannya SiO2 pada kondisi 
proses IV, V dan VI, informasi tentang hal ini 
dapat dilihat pada Gambar 7. 

Boussaa, dkk., [11] melakukan pelindian 
pasir silika dengan HNO3 selama 2,5 jam, dan 
hasilnya memperlihatkan  penurunan  kandungan  
Al  dan  Fe  yang  sangat  signifikan. Besar 
persentasi Fe yang dihilangkan mencapai 90,5 % 
dan untuk Al sebesar 87,3%. Kemudian untuk 
agen pelindi H3PO4 lebih banyak melarutkan Fe 
dan Al dibanding HNO3, yaitu secara berturut-
turut sebesar 97,62 % dan  91,15 %. Terak 
peleburan timah mengandung Si, Fe, dan Al yang 
berikatan dengan Ca, maka pada saat pelindian 
dalam larutan asam nitrat akan mengalami 
pelarutan Ca, Al, dan Fe, yang mengakibatkan 
keruntuhan struktur ikatan, dan melepaskan 
partikel-partikel halus SiO2 sebagai larutan 
koloid [12]. 

Hal ini juga serupa dengan penjelasan yang 
termuat pada artikel yang ditulis oleh 
C.Subramanian dan A.K Suri [13], bahwa 
pelindian asam akan melarutkan Al, Fe, dan Ca, 
dengan persen terlarut paling tinggi pada 
senyawa Al, diikuti Ca dan Fe. 

 
Gambar 7. Hasil karakterisasi XRF kadar SiO2, TiO2 dan 
Fe2O3 pada seluruh kondisi proses TTB-2 
 

Seperti pada unsur cerium, kenaikan unsur 
yttrium salah satunya didukung oleh 
terlarutkannya SiO2 pada kondisi proses IV, V 
dan VI, sebagaimana dapat dilihat pada Gambar 
7. 

Pelindian yttrium dengan H3PO4 pada ketiga 
variasi pH lebih dominan menghasilkan senyawa 
YPO4 dan YH3. Dengan adanya senyawa YPO4 
dan YH3 tersebut memperlihatkan bahwa unsur 

yttrium kurang terlarutkan pada kondisi proses 
IV, V dan VI.  

Penelitian lain yang menggunakan pelindian 
dengan H3PO4 dan HNO3 dilaporkan oleh Zhang, 
dkk., [14], dimana pelarutan besi yang terus 
meningkat seiring naiknya konsentrasi H3PO4 
yang dicampur ke dalam HNO3 2M. Hal ini 
dijelaskan bahwa dengan adanya ion H+ yang 
disediakan oleh asam kuat HNO3, akan bereaksi 
dengan senyawa besi yang mengakibatkan besi 
akan terlarut ke dalam filtrat pelindian. 
Reaksinya adalah sebagai berikut: 
 
6H+ + Fe2O3 →2Fe3+ + 3H2O ......................... (1)   
 

 
Gambar 8. Hasil karakterisasi XRF kadar Sn, Zr dan CaO 
pada seluruh kondisi proses TTB-2 
       

Ditambah juga dengan adanya disosiasi 
H3PO4 yang menyediakan ion H+ (pKa = 2,12) , 
yang akan bereaksi juga dengan senyawa oksida, 
selain itu ion PO43- yang hadir karena dissosiasi 
H3PO4, dan memiliki kemampuan membentuk 
ion kompleks dengan besi, dan membuat besi 
akan terus terlarut ke dalam filtrat. Reaksinya 
adalah sebagai berikut [14]: 

 
8H++PO43-+Fe2O3→[Fe(HPO4)2]-+[Fe(PO4)2]3-

+3H2O…...........................................................(2) 
 
Ion-ion hidrogen ini akan terabsorpsi ke 

permukaan oleh karena adanya aktivasi 
permukaan. Ion hidrogen akan teradsorpsi ke 
permukaan  padatan, dan membuat adanya pusat 
permukaan yang aktif, dimana pada kondisi 
tersebut akan menjadi letak pelarutan senyawa 
besi. Semakin banyaknya permukaan yang aktif, 
maka laju pelindian akan semakin besar [14]. 
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4. KESIMPULAN 
Dari hasil penelitian di atas didapatkan 

informasi kadar optimum dari unsur cerium dan 
yttrium setelah TTB-2 dilakukan pemanggangan 
900 °C, pelindian dengan NaOH, pelindian 
dengan HNO3, dan pelindian dengan H3PO4 
dengan variasi konsentrasi. 

Pengkayaan kadar cerium optimum 
didapatkan setelah terak timah yang telah 
mengalami pemanggangan pada suhu 900 °C dan 
ukuran butirnya +200-250 mesh dilakukan 
pelindian dengan NaOH 8M. Kadar cerium yang 
didapatkan pada kondisi proses tersebut 4,59%. 

Kadar yttrium meningkat pada seluruh 
kondisi proses, dan nilai kadar optimum didapat 
setelah kondisi proses pelindian dengan HNO3 
2M yang dilanjutkan dengan kondisi proses 
pelindian dengan H3PO4 1,5 M. Kadar yttrium 
yang didapatkan pada kondisi proses tersebut 
1,35%. 
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Abstrak 

Sintesis nano-perovskite oksida neodimium besi (NdFeO3) telah berhasil dilakukan dengan metode presipitasi
menggunakan surfaktan EG (ethylene glycol) sebagai material pelapis. Senyawa NdFeO3 dikarakterisasi analisis
gugus fungsi kimia dengan FTIR (fourier transform infrared spectroscopy), analisis morfologi dengan SEM
(scanning electron microscopy), analisis kristalinitas dan ukuran partikel dengan XRD (X-ray diffraction) dan TEM
(transmission electron microscopy). Pengamatan SEM dan TEM menunjukkan bahwa hasil sintesis membentuk
nanostruktur berbentuk bulat dengan ukuran diameter pada rentang 15 sampai 20 nm. Spektra XRD mengonfirmasi
bahwa fasa NdFeO3 membentuk struktur orthorombik dan perovskite. 

 
Kata Kunci: Nano-perovskite, NdFeO3, ethylene glycol, presipitasi 

 
Abstract 

Nano-perovskite synthesis of neodymium iron oxide (NdFeO3) was successfully performed using a precipitation
method using the EG (ethylene glycol) surfactant as a coating material. The NdFeO3 compound was characterized
by functional group analysis using FTIR (four transforms infrared spectroscopy), morphology analysis using SEM
(scanning electron microscopy), crystallinity and particle size analysis using XRD (x-ray diffraction) and TEM
(transmission electron microscopy). SEM and TEM research shows that the synthesized substance formed a sphere-
like nanostructure with a diameter varying from 15 to 20 nm. The XRD spectra indicated that the NdFeO3 phase
formed an orthorhombic and perovskite structure.  
 
Keywords: Nano-perovskite, NdFeO3, ethylene glycol, precipitation

 

1. PENDAHULUAN 
Beberapa tahun terakhir nanomaterial logam 

oksida telah menjadi penelitian yang menarik 
bagi para peneliti karena material tersebut 
memiliki sifat-sifat yang unik, seperti sensitif 
terhadap gas, superkonduktif suhu tinggi, 
kemampuan mengubah resistansi internal 
terhadap keberadaan medan magnet (colossal 
magneto-resistance), dan memiliki banyak sifat 
ferit (multiferrocity) [1]. Dalam ruang lingkup 
tertentu, material ortoferit dari bahan baku logam 
tanah jarang (LTJ) AFeO3 (A = LTJ) dengan sifat 
struktur perovskite semakin banyak 

dikembangkan karena sifat listrik dan 
magnetiknya yang sangat baik dan sensitif 
terhadap penurunan ukuran partikel hingga level 
nanometer [2]. Material ortoferit AFeO3 dapat 
dimanfaatkan pada aplikasi sensor gas, fuel cell, 
divais spintronik, divais magneto optik, dan lain-
lain [3]. 

Pada aplikasi sensor gas, perovskite oksida 
merupakan salah satu material yang memiliki 
sensitivitas tinggi, sangat selektif terhadap gas 
analit, stabilitas termal yang baik, dan kontrol 
struktur yang stabil [4]. Senyawa nano-perovskite 
oxides ABO (A: La, Nd, Sm dan Gd; B: Fe, Co 
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dan Ni; dan O: oksigen) memiliki aktivitas 
katalitik dan sensitivitas tinggi terhadap senyawa 
karbon monoksida (CO), hidrogen sulfida (H2S), 
karbon dioksida (CO2) serta senyawa 
hidrokarbon (HCs) seperti metana, etana, dan 
propana [5]. 

Sintesis nano-perovskite dapat dilakukan 
dengan berbagai metrode antara lain reaksi solid-
state [6], gas phase reaction untuk thin film 
(sputtering, evaporasi, laser ablation, dan lain-
lain) [7], metoda perlakuan panas (thermal 
treatment method) [8], presipitasi dan sol-gel 
(wet chemical method) [9][10]. Motlagh, dkk.,. 
[5] telah melakukan proses sintesis kimia 
NdFeO3 dengan metode presipitasi dan telah 
berhasil membuat nanokristal NdFeO3 dengan 
ukuran 69 nm.  

Pada riset ini dilakukan pengembangan 
sintesis senyawa NdFeO3 dengan menggunakan 
metode presipitasi dan ethylene glycol sebagai 
surfaktan untuk memperoleh ukuran yang lebih 
kecil. Material NdFeO3 dengan kristalinitas dan 
kemurnian tinggi serta ukuran dalam skala 
nanometer diharapkan dapat diterapkan dalam 
berbagai aplikasi, khususnya sensor gas. 
 

2. PROSEDUR PERCOBAAN 
2.1 Bahan Baku 

Material yang digunakan untuk proses 
sintesis senyawa perovskite adalah FeCl3.6H2O, 
Nd(NO3)3 6H2O, ethylene glycol (EG); NaOH, 
dan double distilled water (dd-H2O). Seluruh 
reagen yang digunakan merupakan reagen kimia 
dengan standar kualitas pro-analisis (analytical 
grade) tanpa pemurnian lebih lanjut. 

 
2.2 Sintesis Nano-NdFeO3 

Proses sintesis nanokristal NdFeO3 
dilakukan dengan metode presipitasi dengan 
tahapan berikut: pertama dilakukan pembuatan 
larutan FeCl3.6H2O 0,1 M  dan larutan Nd(NO3)3 
6H2O 0,1 M. Kedua larutan tersebut kemudian 
dicampur dan ditambahkan EG (ethylene glycol) 
yang berfungsi sebagai surfaktan dan pelapis 
material (coating material). Tahapan sintesis 
dilanjutkan dengan penambahan 1,5 M NaOH 
tetes demi tetes secara perlahan, dan pH larutan 
dimonitor selama penambahan larutan NaOH. 
Reaktan diaduk dengan menggunakan magnetic 
stirrer pada kecepatan konstan hingga diperoleh 
pH 7-8. Suhu larutan dinaikkan menjadi 80 oC 
dan diaduk selama 1 jam. Produk didinginkan 
sampai suhu kamar. 

Untuk memisahkan produk dari persenyawaan 
sodium dan klorida, presipitat dicuci dua kali 
dengan dd-H2O.  Setelah itu, presipitat dicuci 
dengan etanol untuk memisahkan produk dari 

kelebihan surfaktan (excess surfactan). Isolasi 
produk dalam supernatant dilakukan dengan 
sentrifugasi selama 15 menit dengan kecepatan 
3000 rpm. Produk dikeringkan pada suhu 100 oC 
selama 2 jam dan diperoleh produk NdFeO3 
dengan kandungan air hingga 10%, yang 
kemudian dihilangkan dengan proses pemanasan 
pada  suhu 800 oC selama 4 jam. 

 
2.3 Karakterisasi Nano-NdFeO3 

Karakterisasi sampel NdFeO3 dilakukan 
untuk memperoleh sifat-sifat material nano-
perovskite NdFeO3 secara kualitatif dan 
kuantitatif. Ikatan kimia dan struktur kimia 
dianalisa dengan FTIR (fourier transform 
infrared spectroscopy) Thermo Scientific Nicolet 
iS50. Morfologi  berupa bentuk dan ukuran butir 
nanomaterial diamati dengan SEM (scanning 
electron microscopy) JEOL JSM-6390A dan 
TEM (transmission electron microscopy) FEI 
Tecnai G2 20S-Twin. Struktur kristal yang 
terbentuk pada sampel dikarakterisasi dengan 
XRD (x-ray diffraction) Rigaku D8 Advance. 
Proses keseluruhan karakterisasi dilakukan pada 
suhu ruang. Pengujian FTIR, SEM, dan XRD 
menggunakan sampel serbuk NdFeO3 tanpa 
melalui preparasi lanjutan sedangkan sampel uji 
TEM dilakukan pelarutan sampel dengan 
menggunakan dispersan. 
 

 
Gambar 1. Spektrum FTIR dari senyawa NdFeO3 

 

3. HASIL DAN PEMBAHASAN 
3.1 Analisa Ikatan Kimia NdFeO3 

Gambar 1 menunjukkan spektrum FTIR 
(fourier transform infrared spectroscopy) dari 
senyawa NdFeO3 dengan puncak-puncak serapan 
terdeteksi pada bilangan gelombang (cm-1) 
926,13; 543,23; 484,33; 466,43 dan 454,27. Data 
serapan ini mengacu pada vibrasi yang dihasilkan 
senyawa perovskite yaitu serapan (absorptive 
bands) dari vibrasi Fe–O (stretching vibration) 
pada panjang gelombang ~545 cm-1, serapan 
(absorptive bands) dari vibrasi O–Fe–O (bending 
vibration) pada panjang gelombang ~434 cm-1, 
dan serapan (absorptive bands) dari vibrasi O–
Nd–O (bending vibration) pada panjang 
gelombang ~910 cm-1. Hasil analisis FTIR ini 
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mengonfirmasi keberhasilan proses sintesis yang 
menghasilkan senyawa perovskite NdFeO3. 
 
3.2 Analisis Morfologi NdFeO3 

Morfologi senyawa NdFeO3 diamati dengan 
SEM (scanning electron microscopy) dan 
ditampilkan pada Gambar 2. Hasil pengamatan 
menunjukkan bahwa senyawa membentuk 
aglomerasi homogen berupa gumpalan NdFeO3. 
Homogenitas material terlihat dari warna hasil 
SEM yang sama di semua permukaan, sementara 
perbedaan warna memperlihatkan ketinggian 
permukaan. Akan tetapi, pada perbesaran skala 
500 nm terlihat butiran-butiran partikel halus 
berukuran nanometer. Morfologi yang sama juga 
diperoleh Mothlagh, dkk., [5], [11] dimana 
butiran-butiran halus NdFeO3 dengan bentuk 
sphere-like teraglomerasi. 

 

 
Gambar 2. Hasil pengamatan SEM dari permukaan NdFeO3 

 
Gambar 3 merupakan hasil pengamatan 

morfologi sampel dengan TEM (transmission 
electron microscopy). Partikel NdFeO3 terlihat 
memiliki bentuk berupa butiran-butiran bulat 
yang tidak teratur (sphere-like nanostructure) dan 
teraglomerasi. Ukuran partikelnya diperoleh pada 
rentang 15-20 nm. Hasil pengamatan dengan 
TEM yang sebanding juga diperoleh Hao, dkk., 
[12],  dengan proses sintesis menggunakan 
surfaktan, yaitu butiran-butiran NdFeO3 yang 
teraglomerasi tetapi memiliki ukuran yang lebih 
besar 35~45 nm. 

 

 
Gambar 3. Hasil analisa TEM butiran senyawa NdFeO3 

 
3.3 Analisis Struktur Kristal NdFeO3 

Kristalinitas NdFeO3 dianalisa dengan alat 
XRD (x-ray diffraction) dan hasilnya dapat 
dilihat pada Gambar 4. Hasil analisa pola difraksi 
sinar-x dengan menggunakan software 
HighScore Plus menunjukkan bahwa senyawa 
mengandung fasa utama FeNdO3 (No. Ref. 96-

200-3125) yang mensyaratkan three strongest 
lines pada nilai d1 = (2,75 ± 0,01) Å, d2 = (1,95 ± 
0,02) Å, dan d3 = (1,58 ± 0,02) Å. Senyawa 
NdFeO3 memiliki struktur kristal orthorombik (a 
≠ b ≠ c, α = β = γ = 90o) dengan Mr = 248.09 Å3 
dan grup ruang Pbnm (62). Hasil identifikasi fasa 
terangkum pada Tabel 1. 
 

 
Gambar 4. Pola difraksi sinar-x senyawa NdFeO3 

 
Tabel 1. Analisa data XRD senyawa NdFeO3 

2θ (°) d(Å) 
Ukuran 

Kristalit (nm) 
Bidang Fasa 

32,53 2,75 11,74 (121)

40,16 2,24 13,13 (102)

46,76 1,95 12,45 (040)

58,46 1,58 11,16 (042)

68,14 1,37 34,69 (242)

68,33 1,37 34,89 (410)

77,88 1,23 15,82 (412)

 
Struktur kristal orthorombik dari fasa 

FeNdO3 yang terbentuk juga memiliki 
kecenderungan menuju struktur perovskite fasa 
LaGaO3 (CPDS No. 3561), sehingga dapat 
dikatakan fasa FeNdO3 berstruktur perovskite-
like. Bidang fasa FeNdO3 terindikasi susunannya 
menyerupai perovskite LaGaO3 yaitu (121), 
(102), (040), (042), (242), (410), dan (412). Hasil 
analisa XRD ini sesuai dengan penelitian 
sebelumnya yang dilakukan oleh Nakhaei dan 
Khoshnoud [3]. NdFeO3 memiliki pola difraksi 
dengan struktur perovskite orthorhombic dengan 
ruang grup Pbnm. 
 

4. KESIMPULAN 
Sintesis nanomaterial perovskite neodymium 

iron oxide (NdFeO3) telah berhasil dilakukan 
dengan metode presipitasi dengan surfaktan 
ethylene glycol. Berdasarkan hasil karakterisasi 
material, senyawa NdFeO3 telah membentuk 
struktur perovskite-like nanostructure dengan 
struktur kristal orthorombik dan ukuran butir 
pada rentang 15-20 nm. Teknologi proses riset ini 
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perlu dioptimasi untuk mendapatkan nano-
perovskite NdFeO3 dengan bentuk dan ukuran 
butir yang homogen. 
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Abstrak 
Pengembangan elektrolit polimer padat untuk substitusi elektrolit cair bertujuan untuk mengurangi kebocoran pada
sistem baterai. Performa elektrolit polimer padat masih terus ditingkatkan agar memiliki konduktifitas ionik
sebanding dengan performa elektrolit cair. Salah satu upaya peningkatan performa elektrolit polimer padat dengan
menambahkan SN (succinonitrile). SN merupakan matriks serbaguna untuk menghantarkan Li-ion dalam elektrolit
padat, tingginya polaritas SN diharapkan dapat membantu pemisahan ion lithium yang berasal dari garam elektrolit
LiBOB. Peningkatan mobilitas ion akan menghasilkan konduktifitas ion yang tinggi. Penambahan jumlah SN dalam
pembuatan elektrolit padat dibuat bervariasi dengan metode mixing slurry dan solution casting. Hasil karakterisasi
FE-SEM (field emission-scanning electron microscopy) dan XRD (x-ray diffraction) dengan penambahan SN 32%
memperlihatkan adanya lubang pori dan mempunyai bentuk struktur amorf, hal ini akan memudahkan ion lithium
untuk berpindah secara merata. Hasil pengujian TGA/DSC (thermogravimetric analysis/differential scanning
calorimetry) menunjukkan elektrolit polimer padat  akan mengalami kestabilan sampai pada temperatur 117 ºC
dengan kehilangan berat sebesar 25,1% dan nilai derajat kristalinitas adalah paling kecil.  Penambahan SN 32%
menunjukkan jendela tegangan stabilitas elektrokimia 2,2 volt cukup lebar dari hasil karakterisasi linier sweep
voltammetry. Pengukuran konduktifitas ionik dilakukan menggunakan EIS (electrochemical impedance
spectroscopy), hasilnya memperlihatkan nilai konduktifitas elektrolit polimer padat dengan penambahan SN 32%
sebesar  6,711x10-8 S/cm, masih lebih kecil bila dibandingkan dengan kisaran nilai konduktifitas elektrolit cair.
Optimasi jumlah penambahan SN pada elektrolit padat masih harus dilakukan untuk mencapai performa baterai
yang lebih baik.  
 
Kata Kunci: Elektrolit polimer padat, succinonitrile, LiBOB, baterai Li-ion 

 
Abstract 

The goal of developing solid polymer electrolytes for liquid electrolyte replacement is to minimize leakage in the
battery system. Solid polymer electrolyte performance is still being developed to have ion conductivity equivalent to
liquid electrolyte performance. One attempt to boost the efficiency of solid polymer electrolytes by incorporating
SN (succinonitrile). SN is a flexible matrix for transmitting lithium ions to solid polymer electrolytes; high polarity
SN is expected to help extract lithium ions from LiBOB electrolyte salts. Increased ion mobility can result in high
ion conductivity. The addition of SN solid polymer electrolytes was varied by combining slurry and solution casting
methods. The FE-SEM (field emission-scanning electron microscopy) and XRD (x-ray diffraction) characterization
of SN 32% addition showed pore holes and amorphous structure, making it easier for lithium ions to pass uniformly.
TGA / DSC (thermogravimetric analysis / differential calorimetric scanning) test results show that solid polymer
electrolytes undergo temperature stability of 117 °C with a weight loss of 25.1% and have the smallest degree of
crystallinity. The addition of SN 32% showed that the 2.2-volt electrochemical stability windows were large enough
to test linear sweep voltammetry. Ionic conductivity tests were performed using EIS (electrochemical impedance
spectroscopy); the results showed the conductivity value of solid polymer electrolytes. The addition of SN 32% was
6.711x10-8 S/cm, still lower than the liquid electrolyte conductivity. Optimization of the amount of SN and solid
electrolytes also needs to be done to increase battery efficiency. 
Keywords: Solid Polymer Electrolyte, Succinonitrile, LiBOB, Li-ion Battery
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1. PENDAHULUAN 
Dua dekade terakhir menjadi saksi 

perkembangan teknologi yang pesat. Banyak 
gawai baru dihasilkan, dan kesibukan manusia 
menjadikan gawai portabel semakin dibutuhkan. 
Baterai sekunder yang dapat diisi ulang sangat 
menarik untuk diteliti dan dikembangkan karena 
densitas energinya tinggi dan siklus hidupnya 
panjang. Pada perkembangannya di awal tahun 
1990-an, baterai sekunder menggunakan material 
NiMH dan NiCD untuk elektroda. Material ini 
memiliki memory effect yang menjadikan 
kapasitasnya lekas menurun [1]. Sekitar tahun 
1990, Sony Corporation memperkenalkan baterai 
ion litium yang terbukti lebih stabil dan 
kapasitasnya lebih baik [2] .  

Baterai ion litium memiliki tiga komponen 
utama: elektroda (positif dan negatif), elektrolit, 
dan separator. Elektrolit bertugas sebagai 
penghantar ion litium antar elektroda, sedangkan 
separator berfungsi sebagai isolator untuk 
mencegah arus pendek. Baterai komersial yang 
dijual di pasaran menggunakan elektrolit cair 
berupa garam litium heksafluoropospat (LiPF6) 
yang dilarutkan dalam pelarut organik EC (etilen 
karbonat), EMC (etil metil karbonat), dan DMC 
(dimetil karbonat). Dalam pelarut ini, LiPF6 
mudah terdegradasi menjadi PF6

- dan bersifat 
merusak terhadap material elektroda terutama 
pada operasi di suhu tinggi [3]. Selain itu, 
pelarut-pelarut organik tersebut bersifat beracun 
dan dapat mencemari lingkungan jika baterai 
dibuang [4]. 

Elektrolit polimer padat kemudian 
dikembangkan sebagai solusi [5]-[6]. Bertindak 
sebagai separator sekaligus elektrolit, ia dapat 
menghantarkan ion litium sekaligus mengisolasi 
elektron sehingga tidak terjadi arus pendek. 
Kelemahannya adalah konduktivitas ionik yang 
relatif rendah jika dibandingkan dengan elektrolit 
cair di baterai ion litium konvensional. 
Kelemahan ini diperbaiki salah satunya dengan 
penambahan zat aditif ke dalam matriks polimer 
[7]-[9]. Zat aditif ini diharapkan dapat 
mengurangi kristalinitas sistem kompleks 
polimer sehingga mempermudah gerakan ion 
litium antar elektroda, dan dengan demikian 
dapat meningkatkan konduktivitas ioniknya. 

Penelitian ini menggunakan succinonitrile 
(SN) sebagai zat aditif karena SN dapat 
menurunkan impedansi anoda dan memiliki 
stabilitas termal yang baik untuk berbagai 
material elektroda [10]-[11]. Kristalinitas 
membrane polimer padat berkurang pada 
penambahan SN hingga konsentrasi tertentu [12]-
[13]. 

2. PROSEDUR PERCOBAAN 
2.1 Bahan 

Bahan yang digunakan dalam pembuatan 
EPP (elektrolit polimer padat) adalah PVdF-HFP 
(poly(vinylidene fluoride-hexafluoropropylene)  
sebagai polimer, lithium bis(oxalato) borat 
(LiBOB) sebagai garam dan SN (succinonitrile) 
sebagai aditif. Semua bahan merupakan produk 
dari Sigma Aldrich. N,N-dimethylacetamide 
(DMAC) dari produk Merck digunakan sebagai 
pelarut karena mudah melarutkan semua bahan 
yang digunakan dalam eksperimen ini dengan 
baik.  

 
Tabel 1. Komposisi sampel EPP (elektrolit polimer padat) 

No 
Kode 

Sampel 
EPP 

Komposisi EPP 
PVdF-HFP 
(% berat) 

SN (% 
berat) 

LiBOB 
(% berat) 

1 (a) 80 0 20

3 (b) 48 32 20

4 (c) 40 40 20

 
2.2 Proses pembuatan EPP (elektrolit 

polimer padat) 
EPP (elektrolit polimer padat) dibuat dengan 

metode solution casting. Tahap pertama dalam 
pembuatan EPP adalah membuat slurry (larutan 
kental) dengan melarutkan garam elektrolit 
LiBOB dan additive SN (succinonitrile) ke dalam 
pelarut DMAC melalui proses mixing hingga 
larut dengan variasi komposisi seperti pada Tabel 
1. Proses mixing dilakukan diatas hot plate 
dengan bantuan magnetic stirrer pada temperatur 
60-80 ºC dengan kecepatan 240 rpm. Tahap 
berikutnya, larutan campuran tersebut 
ditambahkan PVdF-HFP sebagai matriks polimer 
dengan proses yang sama hingga terbentuk  
slurry.  Slurry yang dihasilkan kemudian dicor 
pada substrat kaca, kemudian dibiarkan hingga 
mengering pada kondisi temperatur kamar. 

 
2.3 Karakterisasi EPP (elektrolit polimer 

padat)  
Karakterisasi sampel EPP (elektrolit polimer 

padat) pada penelitian ini adalah pengujian 
konduktivitas menggunakan EIS 
(electrochemical impedance spectroscopy) 
dengan LCR meter HIOKI 3532150 chemical 
impedance meter. Struktur dan fasa EPP 
dikarakterisasi menggunakan XRD (x-ray 
diffractometer) Rigaku Smart Lab, dengan target 
Cu Kλ (λ=1,5406Å) dengan rentang sudut 2θ = 
0-55º. Morfologi EPP diamati menggunakan FE-
SEM (field emission scanning electron 
microscopy) dari JEOL model Jib4610f dengan 
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akselerasi voltase 10kV dan menggunakan 
perbesaran 500x. Kestabilan panas diamati 
dengan menggunakan TGA/DSC Linseis dengan 
laju pemanasan 10 ºC min-1 pada temperatur 0 - 
500 ºC. Untuk mengetahui lebar jendela tegangan 
yang dimiliki, sampel tersebut diamati dengan 
LSV (linear sweep voltammetry) menggunakan 
alat WBCS3000 automatic battery cycler. 

 

3. HASIL DAN PEMBAHASAN 
Pola difraksi sinar–x untuk  EPP (elektrolit 

polimer padat) yang tersusun dari polimer PVdF-
HFP/LiBOB dengan variasi penambahan SN 
(succinonitrile) diperlihatkan pada Gambar 1. 
Dari gambar terlihat pola difraksi PVdF–HFP 
murni memiliki puncak puncak pada sudut 2θ 
sebesar 20,08 dan 38,02 pola difraksi seperti ini 
pada umumnya dimiliki oleh bahan yang 
berstruktur semikristalin yaitu campuran bagian  
kristal dan amorf [14]. Di dalam EPP, penurunan 
intensitas puncak difraksi sinar-x 
mengindikasikan terjadinya peningkatan sifat 
amorf [15].  

 
Gambar 1. Spektrum EPP hasil XRD yang mengandung 
PVdF-HFP/LiBOB dengan variasi penambahan aditif SN: 
(a) 0%, (b) 32% dan (c) 40% dan polimer PVdF HFP murni 
 

Pada Gambar 1(a) terlihat bahwa 
penambahan garam LiBOB akan menyebabkan 
terjadi puncak puncak difraksi pada sudut 2θ = 
14,72; 20,14; 26,50; 28,39; 29,57; 31,69; 36,88 
dan 44,36 hal ini menunjukkan telah terjadi 
kompleksasi antara LiBOB dengan polimer 
PVdF-HFP. Penambahan SN sebesar 32% 
(sampel EPP (b)) menyebabkan terjadi perubahan  
intensitas puncak difraksi pada sudut 2θ = 14,72 
terjadi penurunan dan sebaliknya pada sudut 2θ = 
44,36 terjadi peningkatan seperti terlihat pada 
Gambar 1(b). Hal ini dapat dikatakan bahwa pada 
sampel EPP (b) telah terbentuk senyawa 
kompleks antara polimer PVdF HFP dengan 
garam litium serta aditif SN (succinonitrile), 

fenomena tersebut juga mengindikasikan telah 
terjadi peningkatan sifat amorf. Sedangkan pada 
penambahan SN sebesar 40% (sampel EPP (c)) 
akan terjadi peningkatan intensitas pada beberapa 
puncak difraksi serta munculnya puncak puncak 
difraksi baru seperti terlihat pada gambar 1(c). 
Hal ini mengindikasikan bahwa peningkatan 
penambahan konsentrasi SN sebesar 40% akan 
menurunkan sifat amorf, sehingga dapat 
dikatakan bahwa sampel EPP (c) mempunyai 
sifat amorf yang lebih rendah dari pada sampel 
dengan penambahan SN sebesar 32% atau 
sampel EPP (b). 

  

 
 

(b) 
 

 
(b) 

 

 
 

(b) 

Gambar 2. FE-SEM sistem polimer PVdF-HFP/LiBOB 
dengan variasi penambahan aditif SN : (a) 0%, (b) 32% dan 
(c) 40%  
 

Analisis FE-SEM bertujuan untuk 
mengetahui morfologi dari sampel EPP yang 
tersusun dari PVdF-HFP/LiBOB dan additif SN 
sehingga dapat menunjukkan homogenitas suatu 
sistem polimer elektrolit padat. Pori yang 
terdapat pada sampel EPP berfungsi untuk 
transportasi pembawa muatan dalam elektrolit. 
Semakin berpori maka semakin baik distribusi 
ionnya. Struktur EPP pada Gambar 2(b) 



 

60 | Metalurgi, V. 35.2.2020, P-ISSN 0126-3188, E-ISSN 2443-3926/ 57-64 

menunjukkan bahwa pori tidak terlalu dalam atau 
tidak terlalu gelap, dan jumlah pori lebih banyak 
bila dibandingkan dengan sampel EPP pada 
Gambar 2(a). Pori yang terlihat seperti daerah 
gelap menunjukkan bahwa pori tersebut tidak 
terlalu dalam sehingga masih dapat difungsikan 
sebagai separator dan masih dapat terjadi 
peristiwa distribusi ion.  

Adanya aditif SN dapat mempengaruhi 
bentuk morfologi EPP. Penambahan SN 
menyebabkan permukaan EPP menjadi berongga,  
dan  membuat EPP menjadi terbuka sehingga 
membentuk pori. Keberadaan gugus polar nitril 
yang terdapat dalam SN akan memudahkan 
peleburan garam dalam campuran dan penetrasi 
SN antara rantai polimer, hal ini akan 
meningkatkan tersedianya volume untuk migrasi 
ion[16]. Penambahan aditif SN yang semakin 
banyak akan berpengaruh terhadap kerapatan pori, 
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2(c). Pada 
gambar yang berbentuk shperical tersebut pori 
terlihat terlalu dalam sehingga dapat 
menyebabkan EPP tidak dapat berfungsi dengan 
baik sebagai separator.  

Morfologi seperti pada Gambar 2(c) ini 
mempunyai kemiripan dengan polimer elektrolit 
PVdF-HFP/SN dan garam BMPTFSI yang telah 
dilakukan oleh peneliti sebelumnya, serta dengan 
bertambahnya jumlah SN yang ditambahkan 
menyebabkan ukuran pori membesar [13]. 

EPP yang tersusun dari polimer PVdF-
HFP/LiBOB/SN mempunyai kestabilan panas 
hingga temperatur 195 ºC, namun pada 
temperatur 99 ºC terjadi penurunan berat sebesar 
2,67%.  Hal ini ditunjukkan dengan terjadinya 
perubahan kecil base line aliran panas pada kurva 
TGA-DSC (Gambar 3(a)). Pada sampel EPP (b) 
dan (c) masing-masing dengan penambahan SN 
sebesar 32% dan 40%  mempunyai kestabilan 
panas hingga temperatur sekitar 117 ºC. Pada 
Gambar 3 terlihat bahwa semua sampel EPP 
mengalami dekomposisi secara bertahap. Pada 
sampel EPP (a) terjadi penurunan berat dari 
temperatur 99-234 ºC sebesar 12,23%, pada 
sampel (b) secara perlahan terjadi penurunan 
berat pada temperatur 117 ºC hingga 310 ºC 
sebesar 25,1%. Peningkatan penambahan SN 
akan meningkatkan jumlah penurunan berat 
hingga 44,6% seperti terlihat pada Gambar 3(c).  

Menurut Saiki dan Kumar [17], polimer 
PVdF-HFP mempunyai titik leleh (Tm) pada 
temperatur sekitar 144,8 ºC. Penambahan garam 
LiBOB terhadap polimer PVdF HFP akan 
meningkatkan titik leleh (Tm) hingga 
temperatur172,1 ºC [18]. Hal ini menunjukkan 
telah terjadi interaksi garam elektrolit di dalam 
sistem polimer. Adanya garam elektrolit pada 

sistem polimer PVdF-HFP/LiBOB/SN 
menyebabkan puncak titik leleh PVdF-HFP 
maupun SN tidak nampak. Tidak nampaknya 
puncak leleh SN dan terbentuknya puncak titik 
leleh baru atau puncak fasa transisi 
mengindikasikan bahwa fasa transisi SN telah 
terjadi perubahan fasa dari monoclinic 
(beraturan) menjadi fasa amorf (tidak beraturan). 
Temperatur leleh (Tm) SN adalah 49 ºC [19], 
sehingga dengan penambahan aditif SN akan 
meningkatkan kelarutan garam LiBOB dengan 
harapan dapat meningkatkan konsentrasi LiBOB. 

 
(a)

 
(b)

 
(c)

Gambar 3. Kurva TGA-DSC EPP yang mengandung 
polimer PVdF-HFP/LiBOB/SN dengan variasi penambahan 
aditif sucinonitrile : (a) 0%, (b) 32% dan (c) 40% 
 
Tabel 2. Titik leleh, entalpi leleh (ΔHm) dan persentase 
relatif kristalinitas sistem PVDF-HFP/LiBOB /SN 

Sampel 
EPP 

Tm (ºC) Δ Hm (J g-1) Xc (%) 

(a) 226,1 -15,34 14,65 
(b) 185,1 6,46 6,17 
(c) 201,4 -10,475 10,01 

 
Tabel 2 menunjukkan titik leleh panas 

peleburan (ΔHm) dan prosentase relatif kristal 
sistem PVDF-HFP/LiBOB/SN. Prosentase relatif 
kristal (Xc) sampel EPP dari sistem polimer  
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PVDF-HFP/LiBOB/SN dapat dihitung dengan 
menggunakan persamaan (1). 

 

  ..........................(1) 
  

Dimana Hm adalah panas peleburan 
standar untuk 100% kristal PVdF sebesar 104,7 
J/g [18] dan Hmcomplek adalah panas peleburan 
sampel EPP. Tabel 2 memperlihatkan  bahwa 
sampel (b) yang mengandung 32% SN 
mempunyai nilai persentase relatif kristal (Xc) 
paling kecil.  

Untuk mengetahui sifat elektrokimia telah 
dilakukan pengujian konduktivitas dan LSV 
(linear sweep voltammetry) pada EPP yang 
tersusun dari PVdF-HFP/LiBOB/SN dengan 
perbedaan jumlah konsentrasi SN.  

 
Gambar 4. Konduktivitas EPP yang mengandung PVdF-
HFP/LiBOB/SN dengan variasi penambahan aditif 
succinonitrile : (a) 0 %, (b) 32 % dan (c) 40 % 
 

Pengujian konduktivitas dengan kondisi 
pengukuran pada temperatur ruang diperlihatkan 
seperti pada Gambar 4. Gambar 4 menunjukkan 
bahwa penambahan SN sebesar 32% berat 
sebagai sampel (b) mempunyai konduktivitas ion 
tertinggi dibandingkan dengan kedua EPP 
lainnya yaitu sebesar 6,71110-8 S/cm. Menurut 
Li Zhen Fan [12], konduktivitas polimer yang 
mengandung 40% [PVdF-HFP/LiTFSI] - 60% 
SN adalah lebih tinggi dari 1x10-3 S/cm pada 
temperatur diatas 0 ºC dan dengan penambahan 
35% SN konduktivitas sebesar ini dapat dicapai 
pada temperatur 30 ºC. Sedangkan penelitian 
yang telah dilakukan oleh X.L.Wu [20] polimer 
elektrolit PEO/LiBOB dengan penambahan SN 
hingga 25% berat menunjukkan konduktivitas 
bisa mencapai orde ~ 10-5 S/cm pada temperatur 
kamar dan tanpa penambahan SN, konduktivitas 
hanya mencapai orde 10-7 S/cm. 

 Keberadaan gugus polar nitril pada SN akan 
mempermudah terjadi peleburan garam dalam 
campuran dan sebagai penetrasi antara rantai 
polimer sehingga akan meningkatkan tersedianya 
volume untuk migrasi ion [5].  

Berdasarkan hasil analisa XRD 
menunjukkan bahwa sampel EPP (b) mempunyai 
struktur yang lebih amorf dibandingkan dengan 
ke dua EPP lainnya. Namun penambahan aditif 
SN yang semakin banyak hingga 40 %berat dapat 
mengakibatkan terjadi penggumpalan dan 
kerapatan pori sehingga dapat menyebabkan EPP 
tidak berfungsi dengan baik sebagai separator. 
Hal ini menyebabkan konduktivitas ion menurun 
karena migrasi ion terhambat.  

 

 
 

(a) 
 

 
(b) 

Gambar 5. Grafik LSF EPP yang mengandung PVdF-
HFP/LiBOB/ tanpa SN,  (a) current vs voltage dan (b) 
current vs time 

 
Hasil pengujian LSV memberikan informasi 

mengenai perubahan arus dari variasi tegangan 
yang diberikan dengan menggunakan elektrolit 
polimer PVDF-HFP, LiBOB dan SN. Grafik 
LSV menampilkan performa elektrokimia pada 
saat proses pengisian (charging) dan pemakaian 
(discharging). 

Gambar 5 menunjukkan performa sel baterai 
dengan polimer PVDF-HFP/LiBOB tanpa 
penambahan SN. Berdasarkan Gambar 5 terlihat 
bahwa sampel EPP mengalami kestabilan selama 
±12.000 detik ketika tegangan yang diberikan 
berada pada range 0 - 1,265 volt. Namun ketika 
diberikan tegangan sebesar 1,35 volt akan terjadi 
perubahan arus menjadi 0,2 A setelah 13000 
detik. Ketidakstabilan tersebut menunjukkan 
kemampuan sel baterai dalam menerima 
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tegangan yang diberikan. Selain itu, 
ketidakstabilan dapat disebabkan karena masih 
terdapatnya pengotor-pengotor pada saat 
pembuatan elektrolit polimer padat.  

 

 
(a) 
 

 
(b) 

Gambar 6. Grafik EPP yang mengandung PVdF-
HFP/LiBOB/SN dengan penambahan aditif SN; 32%, 
dimana (a) current vs voltage, dan (b) current vs time 
 

Dari Gambar 6 terlihat bahwa kestabilan 
terjadi selama 23.000 detik dan reaksi 
elektrokimia terjadi lebih lambat dibandingkan 
dengan membran yang tidak ditambahkan SN. 
Grafik mengalami ketidakstabilan ketika sel 
diberikan tegangan sebesar 2,2 volt. Arus listrik 
mengalami peningkatan menjadi sekitar 0,02 A. 

Hasil analisis menunjukkan bahwa performa 
sel baterai yang menggunakan elektrolit EPP 
dengan penambahan SN 32% berat atau disebut 
sebagai sampel EPP (b) lebih baik dibandingkan 
dengan sel yang menggunakan EPP tanpa 
penambahan SN. Hal ini dapat disebabkan oleh 
luas tegangan kerja dari elektroda tersebut. 
Secara teoritis, semakin luas tegangan kerja 
elektroda maka semakin besar kapasitas baterai, 
sehingga lebih banyak bahan aktif yang dapat 
menampung ion lithium dan elektron sehingga 
mampu menghasilkan energi lisrik lebih besar 
[17],[21]. Peningkatan penambahan SN hingga 
40% berat seperti pada sampel EPP (c) dapat 
mengakibatkan adanya penggumpalan dan 
menutup pori. Ketika reaksi elektrokimia 
berlangsung, efisiensi EPP sebagai separator 
menurun. Fungsi utama dari separator adalah 

untuk memastikan terjadinya aliran ion dan 
mencegah terjadinya hubungan arus pendek di 
dalam sel baterai [22]. 
 

 
(a) 
 

 
(b) 

Gambar 7. Grafik LSF EPP yang mengandung PVdF-
HFP/LiBOB/SN dengan penambahan aditif SN; 40 %, 
dimana (a) current vs voltage, dan (b) current vs time 

 

4. KESIMPULAN 
Telah dilakukan penelitian tentang upaya 

peningkatan performa EPP (elektrolit polimer 
padat) dengan menambahkan aditif SN 
(succinonitrile) pada sistem PVdF HFP/LiBOB 
dengan metode solution casting. 

Berdasarkan hasil analisa XRD (x-ray 
diffraction) dan FE-SEM (field emission 
scanning electron microscopy) menunjukkan 
bahwa EPP yang mengandung 32 % SN 
mempunyai sifat amorf yang lebih besar 
dibandingkan dengan EPP lain serta 
memperlihatkan adanya lubang pori yang 
memudahkan ion lithium untuk berpindah secara 
merata.  

Penambahan SN akan menyebabkan 
kestabilan hingga temperatur 117 ºC, namun 
penambahan yang berlebih hingga 40% SN akan 
menyebabkan kehilangan berat sampai 44,6%. 
Sedangkan penambahan 32% SN terjadi 
kehilangan berat hanya 25,1%, serta 
menunjukkan nilai derajat kristalinitas terkecil. 

Hasil analisis sifat elektrokimia 
menunjukkan bahwa EPP yang mengandung 32% 
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SN mempunyai nilai konduktivitas terbesar yaitu 
6,711x10-8 S/cm dan mempunyai jendela 
tegangan (tegangan kerja) stabilitas elektrokimia 
yang lebih lebar yaitu 2,2 V dibandingkan 
dengan kedua EPP lainnya. 
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Abstrak 
Pada studi ini, telah disintesis bulk keramik alumina dari serbuk boehmite menggunakan teknik SPS (spark plasma
sintering) pada temperatur 650, 750, 950, 1100, 1200, dan 1300 °C. Transformasi fasa dari boehmite menjadi
keramik α-Al2O3 dipelajari menggunakan XRD (x-ray diffraction). Berdasarkan hasil analisis XRD juga dilakukan
perhitungan nilai ukuran kristal, regangan kisi serta kerapatan dislokasi untuk masing-masing sampel keramik
alumina tersebut. Mikrostruktur permukaan, densitas dan kekerasan bulk keramik dianalisis dengan menggunakan
OM (optical microscopy), prinsip Archimedes dan uji keras mikro Vicker’s. Hasil XRD menunjukkan bahwa
struktur keramik alumina yang terbentuk dipengaruhi oleh temperatur sintering. Pada temperatur 650 °C, sebagian
material dasar (boehmite) telah bertransformasi menjadi -Al2O3, -Al2O3, dan -Al2O3. Dengan meningkatnya
temperatur sintering, keramik alumina dengan struktur alpha (α) mulai terbentuk pada temperatur 1100 °C.
Boehmite bertranformasi secara sempurna menjadi -alumina pada temperatur 1300 °C. Hasil analisis juga
menunjukkan bahwa nilai ukuran kristal keramik alumina berbanding terbalik dengan nilai regangan kisi dan
kerapatan dislokasi. Proses sintering pada temperatur 1300 °C menghasilkan bulk keramik alumina yang lebih
homogen dengan nilai kerapatan dan kekerasan yang paling optimum yaitu 3,38 gr/cm3 dan 1059,86 2,72 VHN. 
 
Kata Kunci: Boehmite, Al2O3, spark plasma sintering, -Al2O3, -Al2O3, -Al2O 
 

 
 

Abstract 
In this study, bulk alumina ceramics were synthesized from boehmite powder using SPS (spark plasma sintering) at
elevated temperatures of 650, 750, 950, 1100, 1200, and 1300 °C. The transformation process of boehmite into α-
Al2O3 ceramic was studied using XRD (x-ray diffraction). The crystalline size, lattice strain, and dislocation density
of each ceramic aluminum sample were determined on the basis of the XRD analysis results. Meanwhile, the surface
microstructure, density, and hardness of bulk ceramics were analyzed using the OM (optical microscopy), the
Archimedes theory, and the Vicker's microhardness. The XRD results show that the sintering temperature is
influenced by the structure of the aluminum ceramic formed. At 650 °C, some quantities of the starting material
(boehmite) have been converted into -Al2O3, -Al2O3 and -Al2O3. With the rise in sintering temperature, the
aluminum ceramic alpha structure was formed at 1100 °C. The boehmite was completely converted into α-alumina
at 1300 °C. The study results also showed that the ceramic aluminum crystalline size was inversely proportional to
the value of the lattice strain and dislocation density. The sintering method results in more homogeneous bulk
alumina ceramics with an optimal density and hardness of 3.38 gr/cm3 and 1059.86 ±  2.72 HVN  at 1300 °C. 
 
Keywords: Boehmite, Al2O3, spark plasma sintering, -Al2O3, -Al2O3, -Al2O3 
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1. PENDAHULUAN 
Alumina (Al2O3) merupakan oksida keramik 

yang memiliki banyak kegunaan karena sifat 
mekaniknya yang beragam dan unik, yang 
memungkinkan bahan ini digunakan untuk 
berbagai aplikasi seperti katalis, refraktori, 
adsorben, mikroelektronik dan penggunaan 
implan ortopedi [1]–[3]. Pada dasarnya, 
karakteristik alumina yang unik tersebut 
dipengaruhi oleh struktur fasa alumina yang 
terbentuk, diantaranya adalah , , , , , , , 

[4]. Fasa alpha ( -Al2O3) merupakan fasa 
yang paling stabil dan banyak digunakan untuk 
aplikasi keramik maju karena tahan temperatur 
tinggi, memiliki nilai kekerasan yang tinggi, 
konduktivitas panas dan stabilitas kimia yang 
baik [1],[3]. Namun, yang menjadi pokok 
permasalahan dalam pemanfaatan material 
tersebut untuk aplikasi yang luas dan jumlah 
yang besar adalah harga jualnya yang tinggi.  

Pada studi sebelumnya, boehmite ( -AlO 
(OH)) telah dijadikan bahan baku alternatif 
untuk menghasilkan alumina dengan struktur 
fasa tertentu, melalui tranformasi fasa sebagai 
berikut [5]: 

 
-AlO(OH) -Al2O3 -Al2O3 -

Al2O3 -Al2O3 .............................................(1) 
 

Boehmite dapat bertransformasi menjadi 
fasa-fasa transisi alumina seperti gamma-
alumina, delta-alumina, dan theta-alumina ( -, 

-, -) dan bertransformasi lebih lanjut menjadi 
fasa alpha-alumina (α-Al2O3) yang stabil. Proses 
transformasi ini terjadi karena adanya pemberian 
panas. Boehmite akan mulai bertransformasi 
menjadi -Al2O3 pada kisaran temperatur 500-
550  °C ditandai dengan proses penguapan air 
[2]. Transformasi -Al2O3 menjadi -Al2O3 

terjadi pada kisaran temperatur di bawah 900  °C, 
sedangkan transformasi dari -Al2O3 menjadi -
Al2O3 terjadi pada temperatur di bawah 1100  °C 
dan transformasi dari -Al2O3 menjadi -Al2O3 

terjadi pada temperatur di bawah 1200  °C [5]. 
Transformasi tersebut dapat terjadi karena 

proses nukleasi dan pertumbuhan butir pada 
sampel. Proses ini dapat dipengaruhi oleh 
beberapa parameter [6]–[8] seperti ukuran butir 
dan laju pemanasan  yang sangat berpengaruh 
terhadap mikrostruktur dan kerapatan (densitas) 
sampel yang dihasilkan. Proses transformasi 
boehmite menjadi alumina dapat dilakukan 
menggunakan teknik kompaksi dan sintering, 
dimana sampel serbuk dapat diubah menjadi 
padatan/pelet setelah dikompaksi dan 
dipanaskan pada temperatur tertentu dan periode 
tertentu. Proses kompaksi dengan tekanan tinggi 

dapat menghasilkan sampel dengan tingkat 
kerapatan yang lebih baik. Sedangkan proses 
sintering pada temperatur yang lebih tinggi dan 
waktu yang lebih lama dapat menghasilkan 
sampel dengan ukuran butir kristal yang 
semakin besar. Sehingga untuk mendapatkan 
sampel dengan karakteristik tertentu, pemilihan 
parameter proses menjadi penting. Secara umum 
tingkat kerapatan dan kekerasan suatu material 
dipengaruhi oleh ukuran partikel atau kristal 
material penyusunnya. 

Teknik SPS (spark plasma sintering) 
merupakan teknologi maju yang dapat 
digunakan untuk menghasilkan padatan (bulk) 
dengan densitas tinggi dari serbuk penyusunnya 
[9], dimana pada saat proses sintering baik 
tekanan kompaksi, temperatur sintering, lama 
pemanasan dan sintering atmosphere (level 
vakum atau tekanan gas inert) dapat dikontrol 
secara signifikan. Selain itu, teknik SPS ini 
dilengkapi dengan sensor perubahan ketebalan 
sampel yang dapat dimonitor selama proses 
sintering berlangsung. Teknik SPS ini menjadi 
sangat efisien dan efektif, karena dengan 
mengatur laju pemanasan pada saat proses 
pemanasan sangat dimungkinkan untuk 
menghasilkan sinter material dalam waktu yang 
relatif singkat. Berbeda dengan teknik hot 
pressing yang pada proses sinteringnya 
membutuhkan waktu yang lama. Selain 
perbedaan waktu, hasil sintering dari kedua 
teknik ini pun berbeda dimana untuk teknik SPS 
diperoleh sampel yang memiliki butir kristal 
yang halus sedangkan untuk teknik hot pressing 
diperoleh butir kristal yang kasar/lebih besar 
[10]. Sehingga teknik SPS ini sangat populer 
digunakan untuk mensintesis berbagai bulk 
material seperti logam, keramik, komposit, 
paduan intermetalik, cermet, dan material 
lainnya [11]. Khususnya berkenaan dengan 
keramik alumina, banyak penelitian yang telah 
dilakukan untuk mensinter atau mendensifikasi 
Al2O3 dengan teknik SPS, seperti untuk 
menghasilkan keramik alumina yang transparan 
[12]–[14]dan nano komposit alumina [9], [15]- 
[16]. Namun, untuk studi tentang pembuatan 
keramik α-Al2O3 dari bahan boehmite tunggal 
dengan menggunakan teknik SPS pada 
temperatur proses yang berbeda dan khususnya 
menginvestigasi proses transformasi fasa dari 
bahan tersebut serta mempelajari karakteristik 
bulk yang dihasilkan masih terbilang jarang. 

Berdasarkan uraian di atas, pada penelitian 
ini dilakukan studi sintering boehmite menjadi 
fasa alumina yang stabil, -Al2O3, menggunakan 
teknik SPS pada temperatur yang berbeda untuk 
mempelajari pengaruh kenaikan temperatur 
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sintering terhadap struktur fasa yang terbentuk, 
besarnya nilai ukuran kristalit (crystallite size), 
regangan kisi (lattice strain), dan kerapatan 
dislokasi (dislocation density). Di samping itu 
pada studi ini juga dilakukan analisa 
mikrostruktur dan sifat mekanik sampel hasil 
sintering seperti pengukuran nilai densitas dan 
kekerasan. 

 

2. PROSEDUR PERCOBAAN 
2.1 Preparasi Powder dan Cetakan SPS 

Serbuk (powder) boehmite yang digunakan 
sebagai bahan dasar untuk menghasilkan -Al2O3 
adalah produksi Taimei Chemical Co. Ltd, Japan 
dengan ukuran butir sebesar 0,1 µm. Proses 
sintering dengan teknik SPS pada penelitian ini 
menggunakan cetakan (die dan punches) 
berbahan grafit berdiameter 20 mm. Untuk 
menghasilkan bulk atau pelet dengan estimasi 
ketebalan 5 mm dengan beban penekanan 80 
MPa digunakan powder boehmite sebanyak 3,95 
g. Selain itu, pada penelitian ini juga 
menggunakan graphite paper yang dimasukkan 
di antara serbuk dan cetakan berfungsi sebagai 
pelindung serbuk/sampel agar tidak terjadi 
kontak langsung dengan cetakan grafit (graphite 
die) atau untuk menghindari agar serbuk/sampel 
tidak menempel pada cetakan. Kemudian, serbuk 
dimasukkan ke dalam cetakan dan ditekan 
dengan punches dari sisi atas dan bawah. 
Sebelum proses sintering dilakukan, cetakan 
yang telah berisi serbuk, dilapisi dengan selimut 
grafit yang berguna sebagai pelindung radiasi dan 
guna meminimumkan kehilangan panas pada saat 
sintering pada temperatur tinggi. 

 
2.2 Proses Sintering 

Serbuk yang telah dipreparasi ke dalam 
cetakan dimasukkan ke dalam chamber SPS 
(spark plasma sintering) tipe Dr. Sinter 625. 
Sebelum proses sintering dimulai chamber SPS 
divakumkan hingga tekanan di bawah 5 Pa dan 
powder ditekan dengan beban sebesar 80 Mpa. 
Tekanan kompresi ini diset konstan selama 
proses sintering. Serbuk boehmite kemudian 
disinter pada temperatur yang berbeda, yaitu 650 , 
750, 950 , 1100, 1200, dan 1300 °C dengan laju 
pemanasan sebesar 100 °C/min untuk kenaikan 
temperatur 650 - 950  °C tanpa waktu penahanan, 
dan untuk temperatur sintering 1100 - 1300 °C 
dengan waktu penahanan selama 5 menit, laju 
pemanasan disetting sebesar 100 °C/min hingga 
100 °C di bawah temperatur yang ditargetkan 
(1100, 1200, dan 1300 °C) dan 50  °C/min untuk 
kenaikan temperatur dari 1000 – 1100 °C, 1100 – 
1200 °C, dan 1200 – 1300 °C. Selama proses 

sintering, beberapa parameter operasional seperti 
waktu, temperatur dan ketebalan sampel (stroke) 
direkam ke dalam komputer untuk mengamati 
proses laku sinter (sintering behavior) pada 
masing-masing temperatur dengan total waktu 
proses untuk masing-masing sampel yang disinter 
pada temperatur 650; 750; 950; 1100; 1200; dan 
1300  °C adalah 4,6; 5,6; 7,6; 15,1; 16,1; dan 17,1 
menit. 

Setelah proses sintering selesai sampel 
didinginkan di dalam chamber hingga mencapai 
temperatur ruang. Sampel kemudian dikeluarkan 
dari cetakan dan dipoles dengan menggunakan 
kertas ampelas nomor 320, 800, 1500, 3000, 
dan 5000 untuk menghilangkan graphite paper 
yang menempel pada permukaan cetakan dan 
meratakan serta menghaluskan permukaan 
sampel. Setelah proses poles (polishing) tidak 
dilakukan pengetsaan. Sampel yang telah dipoles 
kemudian langsung dilakukan serangkaian 
pengujian diantaranya adalah XRD (x-ray 
diffraction), OM (optical microscopy), densitas 
dan kekerasan pada sampel. 

 
2.3 Karakterisasi Sampel 

Identifikasi atau tranformasi fasa masing-
masing sampel dianalisis dengan XRD (x-ray 
diffraction) Rigaku tipe SmartLab dengan 
menggunakan CuK-α sebagai sumber sinar-x 
dengan rentang pengukuran pada sudut 10° 
sampai 90°. Berdasarkan data hasil pengukuran 
puncak difraksi yang didapat, kemudian 
dilakukan analisis lebih lanjut untuk menghitung 
besarnya nilai ukuran kristalit, regangan kisi [17] 
dan kerapatan dislokasi [18] dengan 
menggunakan formula berikut ini: 

......................................(2) 

    .......................................(3) 

           .........................................(4) 

Keterangan: 
: Ukuran kristalit (nm) 
 : Panjang gelombang ( ) 
 : FWHM (deg) 
 : Sudut (deg) 
 : Regangan kisi (%) 
 : Kerapatan dislokasi (line/nm2) 
 : d-spacing ( ) 
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Morfologi permukaan sampel dianalisis 
dengan menggunakan optical microscope 
KEYENCE tipe VHX-6000, analisis bulk density 
menggunakan metode Archimedes dan analisis 
kekerasan menggunakan uji keras mikro Vicker’s 
tipe LECO LM100 dengan menggunakan beban 
sebesar 500 gf dengan waktu tahan selama 13 
detik. 

 

3. HASIL DAN PEMBAHASAN 
3.1 Kurva Laku Sintering  (Sintering 

Behavior) 
Selama berlangsungnya proses sintering, 

serbuk di dalam graphite die akan mengalami 
densifikasi atau pemadatan, sehingga ketebalan 
sampel akan mengalami perubahan. Gambar 1 
merupakan kurva laku sinter yang menunjukkan 
perubahan ketebalan sampel sebagai fungsi 
waktu dan temperatur.  

 

 
Gambar 1. Kurva laku sinter boehmite pada temperatur 650-
1300 °C dengan menggunakan teknik spark plasma sintering 

 
Berdasarkan Gambar 1, kurva dengan garis 

putus-putus berwarna merah, hijau, dan biru 
masing-masing menunjukkan profil temperatur 
sintering untuk temperatur 1300, 1200, dan 
1100 °C dengan laju pemanasan disetting 
100 °C/min dari temperatur 650 hingga 100  °C 
sebelum temperatur yang ditargetkan (1100, 1200, 

dan 1300 °C), dan untuk mencegah over heating 
pada temperatur tinggi, pada temperatur 1000 – 
1100 °C, 1100 – 1200 °C, dan 1200 – 1300 °C 
laju pemanasan diturunkan menjadi 50 °C/min. 
Sedangkan untuk proses sintering di bawah 
temperatur 1100 °C yaitu 650, 750 dan 950 °C, 
laju pemanasan diatur pada 100 °C/min.  Kurva 
ungu tua, ungu muda, oranye, biru, hijau, dan 
merah masing-masing menunjukkan perubahan 
ketebalan sampel pada temperatur sinter 650, 750, 
950, 1100, 1200, dan 1300  °C. Ikon segitiga 
pada masing-masing kurva tersebut menunjukkan 
titik dimana proses sintering dihentikan. Setelah 

proses sintering selesai kurva tersebut cenderung 
melandai dan/atau konstan. Berdasarkan hasil 
pada gambar di atas dapat dilihat bahwa pada 
temperatur rendah, perubahan ketebalan sampel 
relatif kecil. Namun dengan meningkatnya 
temperatur sinter perubahan shrinkage 
(ketebalan) menjadi besar yang menandakan 
bahwa sampel memiliki kepadatan yang tinggi 
[19]–[21]. Hal ini dikarenakan semakin tinggi 
perubahan ketebalan sampel, maka didapatkan 
sampel akhir atau hasil sintering yang lebih tipis 
(volume yang lebih kecil). Karena jumlah massa 
awal serbuk yang disinter adalah sama, maka 
sampel dengan volume yang lebih kecil memiliki 
densitas yang lebih tinggi. Perubahan ketebalan 
sampel ini nampak cukup signifikan terjadi pada 
temperatur 950 °C hingga 1300 °C, dengan 
perubahan ketebalan terbesar terjadi pada 
temperatur 1300 °C. Fenomena ini terjadi juga 
dimungkinkan oleh adanya transformasi fasa 
yang menyebabkan volume shrinkage atau susut 
ketebalan. Dimana transformasi fasa alumina 
berdampak pada spesimen menjadi sangat padat 
dengan volume shrinkage atau susut ketebalan 
maksimum bisa mencapai 70% [22]. 

 
3.2 Hasil Analisis XRD  

Pola difraksi sinar-x untuk serbuk boehmite 
yang disinter pada temperatur 650, 750, 950, 
1100, 1200 dan 1300  °C ditunjukkan pada 
Gambar 2. 

 
Gambar 2. Pola difraksi sinar-X serbuk boehmite dan 
sampel yang disinter pada temperatur 650, 750, 950, 1100, 
1200, dan 1300  °C 

Hasil analisis XRD menunjukkan bahwa 
bahan baku boehmite yang digunakan memiliki 
struktur kristal orthorhombik. Setelah proses 
sintering pada temperatur 650 °C, puncak difraksi 
boehmite cenderung menurun dan hanya 
terdeteksi cukup jelas pada sudut 15°, 28° dan 
49°. Sebagian boehmite telah bertranformasi 
menjadi -Al2O3, -Al2O3, dan -Al2O3 dengan 
struktur kristal - adalah kubik, - dan - adalah 
tetragonal. Perbedaan struktur tetragonal pada  - 

Susut ketebalan Temperatur 
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dan - terletak pada cell parameter dari keduanya 
[23].  

Pada temperatur 750 °C, puncak difraksi 
boehmite sudah tidak terdeteksi. Sedangkan fasa-
fasa transisi alumina yang terbentuk pada 
temperatur ini hampir sama seperti pada 
temperatur 650 °C. Namun, terdeteksi puncak 
difraksi lain yaitu -Al2O3 pada sudut 67,3  yang 
disebabkan oleh transformasi lebih lanjut dari - 
Al2O3, -Al2O3, dan - Al2O3. 

Dengan meningkatnya temperatur, pada 
950 °C struktur kristal yang dominan terbentuk 
adalah -Al2O3. Pada temperatur 1100 °C, 
struktur kristal yang terbentuk hampir sama 
dengan temperatur 950 °C. Tetapi pada 
temperatur 1100  °C teridentifikasi struktur kristal 
baru yaitu -Al2O3 [5] pada sudut 35,2  dengan 
puncak difraksi yang relatif rendah. Pada 
temperatur yang lebih tinggi 1200 °C, struktur 
kristal yang mendominasi adalah 
rhombohedral -Al2O3 dengan beberapa puncak 
difraksi -Al2O3. Sedangkan pada temperatur 
1300 °C, boehmite dan fasa transisi alumina telah 
bertransformasi secara sempurna menjadi -
Al2O3. Secara lengkap masing-masing indeks dari 
setiap struktur kristal alumina dapat dilihat pada 
Tabel 1.  

 
3.3 Analisis Ukuran Kristalit, Regangan Kisi 

dan Kerapatan Dislokasi 
Berdasarkan hasil analisis XRD seperti 

ditunjukkan pada Gambar 2, dilakukan analisis 
lebih lanjut perhitungan besarnya nilai ukuran 
kristalit, regangan kisi dan kerapatan dislokasi 
menggunakan persamaan (2), (3), dan (4) dengan 
hasil ditunjukkan pada Gambar 3. 

Gambar 3. Kurva ukuran kristalit, regangan kisi dan 
kerapatan dislokasi sampel terhadap temperatur sintering  
 

Berdasarkan hasil analisis diketahui bahwa 
nilai ukuran kristalit, regangan kisi dan kerapatan 
dislokasi boehmite sebelum proses sintering 
masing-masing adalah 15,14 nm; 1,03 % dan 
7,37 (line/nm2)×10-1. Dari Gambar 3 di atas dapat 
dilihat bahwa telah terjadi penurunan nilai ukuran 

kristalit pada temperatur sintering 650 °C yaitu 
10,78 nm ke 750 °C menjadi 6,82 nm. Kemudian, 
semakin tinggi kenaikan temperatur sintering 
maka nilai ukuran kristalit juga semakin besar 
yaitu 22,27 nm pada temperatur 1300 °C. 
Terjadinya penurunan ukuran kristalit boehmite 
setelah sintering pada temperatur 650 dan 750 °C 
terjadi karena adanya proses transformasi fasa 
akibat dari perlakuan panas yang menyebabkan 
terjadinya nukleasi struktur kristal baru dari fasa 
transisi alumina dengan ukuran yang relatif kecil, 
kemudian ukuran kristalit tersebut semakin besar 
dengan meningkatnya temperatur sintering yang 
disebabkan oleh pertumbuhan ukuran kristalit 
alumina tersebut [24]. 
 
Tabel 1. Indeks miller dari transisi alumina 

Temperatur   °C 
Struktur 
Kristal 

Indeks Miller 

1300 Rhombohedral (012), (104), (110), 
(006), (113), (024), 
(116), (211), (018), 
(214), (300), (208), 
(1010), (220), (306), 

(128), (0210)

1200 Rhombohedral (012), (104), (110), 
(006), (113), (024), 
(116), (211), (018), 
(214), (300), (1010)

 Monoklinik (001), (20 ), (400), 
(20 ), (111), (401), 
(40 ), (311), (600), 
(71 ), (403), (711)

1100 Rhombohedral (104)

 Monoklinik (001), (20 ), (400), 
(20 ), (111), (401), 
(40 ), (311), (600), 
(71 ), (403), (711)

950 Monoklinik (001), (20 ), (400), 
(20 ), (111), (401), 
(40 ), (311), (600), 

(71 ), (403)

750 Monoklinik (403)

Kubik (200)

 Tetragonal ( -
Al2O3) 

(107) 

 Tetragonal ( -
Al2O3) 

(201), (214), (217), 
(0017) 

650 Kubik (200)

 Tetragonal 
(Gamma 
alumina) 

(107) 

 Tetragonal 
(Delta alumina) 

(201), (214), (217), 
(0017)

 Orthorhombik (020), (021), (131) 
(002)

Serbuk Boehmite Orthorhombik (020), (021), (130), 
(131), (002), (022), 
(151), (080), (132), 

(200), (152)
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Sementara itu, nilai regangan kisi dan kerapatan 
dislokasi berbanding terbalik dengan ukuran 
kristalit, dimana meningkatnya regangan kisi 
disebabkan oleh dislokasi, tegangan mikro, batas 
butir, regangan koheren (coherency strains) dan 
kecilnya ukuran kristalit [18], seperti ditunjukkan 
pada Gambar 3 di atas dimana semakin tinggi 
temperatur sintering maka regangan kisi dan 
kerapatan dislokasi semakin rendah dengan nilai 
masing-masing tersebut pada temperatur 650  °C 
adalah 3,5% dan 25,93 line/nm2 10-1, sedangkan 
pada temperatur sintering 1300 °C masing-
masing bernilai 0,49 % dan 3,14 line/nm2  10-1. 
Hasil di atas menunjukkan bahwa apabila 
boehmite disinter pada temperatur yang lebih 
tinggi maka hasil sinter akan memiliki ukuran 
kristalit yang lebih besar [25] sehingga 
menghasilkan regangan dan dislokasi antar setiap 
batas butir menjadi kecil atau sedikit, begitu pun 
sebaliknya.   

 
3.4 Observasi Mikrostruktur dengan 

Menggunakan Mikroskop Optik 
Gambar 4 menunjukkan morfologi 

permukaan sampel disinter pada temperatur 650, 
750, 1200 dan 1300 °C yang diobservasi 
menggunakan OM (optical microscopy). 

Gambar 4(a) dan 4(b) menunjukkan bahwa 
sampel memiliki permukaan yang belum 
homogen, ditandai dengan adanya daerah atau 
area berwarna putih pada setiap permukaan 
sampelnya. Hal ini menunjukkan bahwa setiap 
sampel hasil sinter dimungkinkan memiliki 
tingkat kepadatan dan kekerasan yang belum 
merata, sehingga pada saat dilakukan preparasi 
mikrografi dengan polishing, sampel menjadi 
rapuh dan lebih cepat aus ketika dipoles.  

Gambar 4c menunjukkan bahwa sampel 
hasil sintering pada temperatur 1200 °C memiliki 
tingkat kepadatan yang lebih tinggi dibandingkan 
dengan boehmite yang disinter pada temperatur 
650 dan 750  °C (Gambar 4a dan 4b). Daerah 
putih seperti ditunjukkan pada sampel 
sebelumnya hampir tidak ditemukan pada 
boehmite yang disinter pada temperatur 1200 °C. 
Namun terlihat adanya daerah lain berbentuk 
kebulatan berwarna gelap kehitaman. Daerah 
tersebut merupakan morfologi permukaan yang 
berbentuk suatu cekungan yang terbentuk akibat 
tidak meratanya proses preparasi sampel untuk 
analisis morfologi. Keramik hasil sintering 
memiliki permukaan awal yang tidak rata (rough). 
Karena permukaan alumina keramik yang padat 
dan keras, pada saat dilakukan preparasi 
morfologi, ada permukaan sampel keramik yang 
sudah teramplas atau terpoles dengan sempurna, 

namun ada juga bagian yang belum terpolish. 
Bagian yang belum terpoles inilah diyakini 
merupakan bagian berbentuk kebulatan dan 
berwarna gelap. 

 

 
(a)

 
(b)

 
(c) 

 
(d) 

 
Gambar 4. Hasil karakterisasi dengan OM boehmite yang 
disinter pada temperatur (°C); a) 650, (b) 750, (c) 1200 , dan 
(d) 1300 
  

Morfologi permukaan yang hampir sama 
ditemukan pada permukaan keramik alumina 
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hasil sintering pada temperatur 1300 °C. Namun, 
seperti dapat dilihat pada Gambar 4(d), 
permukaan sampel memiliki morfologi berwarna 
gelap kehitaman yang lebih banyak daripada 
permukaan sampel pada Gambar 4(c). Proses 
polishing sampel keramik alumina hasil sinter 
pada temperatur 1300 °C memiliki tingkat 
kesulitan yang lebih tinggi. Sehingga kerasnya 
permukaan sampel ini menyebabkan permukaan 
yang tidak terpoles dengan lebih sempurna 
menjadi lebih banyak menghasilkan morfologi 
permukaan berwarna gelap kehitaman yang lebih 
banyak pula dibandingkan sampel keramik hasil 
sinter pada temperatur 1200  °C.  
 
3.5 Densitas dan Kekerasan 

Gambar 5 menunjukkan nilai densitas dan 
kekerasan sampel boehmite hasil sintering pada 
temperatur 650, 750, 950, 1100, 1200 dan 
1300  °C. 

 
Gambar 5. Nilai densitas dan kekerasan sampel yang disinter 
pada temperatur 650, 750, 950, 1100, 1200, dan 1300  °C 

 
Berdasarkan hasil yang ditunjukkan pada 

Gambar 5, diperoleh nilai densitas sampel 
keramik hasil sintering meningkat dengan 
meningkatnya temperatur [19], [21], [25] dengan 
nilai tertinggi yaitu 3,38 gr/cm3 pada temperatur 
1300  °C. Pada temperatur 650  °C diperoleh nilai 
densitas terendah yaitu 1,87 gr/cm3. Sedangkan 
nilai densitas sampel keramik hasil sinter pada 
temperatur 750, 950, 1100, dan 1200  °C berturut-
turut adalah 2,45; 2,48; 3,08; dan 3,16 gr/cm3.  

Seperti halnya nilai densitas, kekerasan 
sampel keramik hasil sintering juga meningkat 
dengan meningkatnya temperatur sintering [26]- 
[27] dengan nilai kekerasan tertinggi pada 
temperatur sinter 1300 °C adalah 1059,86 2,72 
HV. Sampel boehmite yang disinter pada 
temperatur 650  °C menghasilkan nilai kekerasan 
terendah yaitu sebesar 38,96  0,46 HV. 

Sedangkan nilai kekerasan sampel keramik 
hasil sintering pada temperatur 750, 950, 1100, 
dan 1200 °C berturut-turut bernilai 47,35  0,49; 

71,35  0,92; 130,95  1,11; dan 940,34  
14,18) VHN. Terjadi kenaikan nilai kekerasan 
yang sangat signifikan dari temperatur 1100 -
1200 °C disebabkan karena pada temperatur 
1200 °C sebagian material boehmite sudah 
membentuk -Al2O3 yang stabil, sehingga nilai 
kekerasannya meningkat secara signifikan. 
 
3.6 Hubungan Ukuran Kristalit dengan Sifat 

Mekanik: Densitas dan Kekerasan 
Secara umum tinggi rendahnya densitas dan 

kekerasan sampel dipengaruhi oleh nukleasi yaitu 
terbentuknya partikel-partikel baru/difusi atom-
atom yang membentuk unit kristal selama proses 
sintering [25]. Unit kristal ini akan memiliki 
ukuran tertentu bergantung dari temperatur dan 
lama waktu sintering. Sehingga besar kecilnya 
ukuran kristal akan mempengaruhi densitas dan 
kekerasan keramik yang dihasilkan.  

Hasil seperti yang telah diuraikan di atas 
menunjukkan bahwa nilai ukuran kristalit 
memiliki pola (trend) yang meningkat sama 
seperti kurva densitas dan kekerasan. Dimana 
setiap kenaikan temperatur sintering, ukuran 
kristalit, densitas dan juga kekerasan semakin 
meningkat. Hal ini dipengaruhi proses perlakuan 
panas pada saat sintering dimana semakin tinggi 
temperatur yang diberikan berdampak pada 
pembentukan dan kestabilan fasa alpha alumina, 
serta partikel-partikel sampel tersebut akan 
menyatu sehingga membentuk unit kristal baru 
yang ukurannya lebih besar dari unit kristal 
sebelumnya yang mempengaruhi nilai densitas 
dan kekerasan sampel keramik hasil sintering. 
Secara umum, semakin kecil ukuran kristal, maka 
densitas dan kekerasan semakin tinggi. Hal ini 
sering dikaitkan dengan persamaan atau 
formula  matematis Hall–Petch (H–P) yang 
menyatakan bahwa nilai kekerasan berbanding 
terbalik dengan nilai ukuran kristal [28]. Namun, 
untuk material keramik nanocrystal terkadang 
menunjukkan fenomena yang berkebalikan yang 
dikenal dengan Hall-Petch breakdown. Sehingga, 
dimungkinkan dalam kasus material keramik, 
kekerasan akan meningkat seiring dengan 
meningkatnya ukuran kristal. Fenomena ini juga 
ditemukan pada penelitian Heonjune Ryou, dkk., 
[29] yang mengungkapkan bahwa nilai kekerasan 
tertinggi terjadi pada ukuran butir 18,4 nm dan 
kekerasan menurun pada ukuran butir sekitar 5 
nm. 
 

4. KESIMPULAN 
Keramik -Al2O3 telah berhasil disintesis 

dari bahan boehmite menggunakan teknik SPS 
(spark plasma sintering) pada temperatur 
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1300 °C. Hasil analisis menunjukkan bahwa 
struktur alumina yang terbentuk sangat 
dipengaruhi oleh temperatur sintering. Pada 
temperatur 650 °C, sebagian boehmite telah 
bertransformasi menjadi -Al2O3, -Al2O3 dan -
Al2O3. Keramik alumina dengan struktur alpha 
(α) mulai terbentuk pada temperatur 1100 °C. 
Namun pada temperatur ini, masih terbentuk fasa 
transisi alumina yang lain seperti -Al2O3. Pada 
temperatur sintering yang lebih tinggi yaitu 
1300 °C, fasa-fasa transisi tersebut telah 
bertransformasi seluruhnya menjadi -Al2O3 
dengan nilai ukuran kristalit (crystallite size) 
hasil sintering berbanding terbalik dengan nilai 
regangan kisi (lattice strain) dan kerapatan 
dislokasinya (dislocation density). Sedangkan 
sebagai fungsi temperatur, nilai ukuran kristalit 
keramik hasil sintering cenderung meningkat 
dengan meningkatnya temperatur sintering. 
Proses sintering pada temperatur 1300 °C 
menghasilkan bulk keramik alumina yang lebih 
homogen dengan nilai kerapatan dan kekerasan 
yang paling optimum yaitu 3.38 gr/cm3 dan 
1059,86 2,72 HV. Berdasarkan hasil yang telah 
didapat, perlu adanya studi lebih lanjut untuk 
menentukan persen kuantitatif masing-masing 
fasa yang terbentuk untuk setiap temperatur 
sintering. 
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Abstrak 
Baja tahan karat AISI 410 merupakan baja martensitik yang penggunaannya sangat terbatas jika dibandingkan
dengan baja tahan karat austenitik dan feritik. Baja martensitik memiliki peranan penting untuk komponen tertentu
dikarenakan kombinasi kekuatan, ketangguhan dan ketahanan korosi yang sangat baik. Namun, setelah proses
tempa, baja martensitik cenderung mengalami penurunan sifat mekanik dan struktur mikro. Pada penelitian ini, sifat
mekanik dan mikrostruktur dari material baja tahan karat AISI 410-3Mo-3Ni hasil tempa setelah mendapat
perlakuan panas annealing akan dipelajari. Annealing bertujuan untuk menurunkan kekerasan material dan
meningkatkan kehalusan butir dari material. Perlakuan panas annealing dilakukan dengan variasi temperatur dan
waktu annealing. Variasi temperatur annealing yaitu 700, 760, 800, 850, dan 900 °C. Variasi waktu annealing yaitu
3 jam dan 6 jam. Pengaruh waktu dan temperatur annealing akan dipelajari terhadap kekerasan yang dianalisis
secara statistik dan struktur mikro material baja tahan karat AISI 410-3Mo-3Ni. Kekerasan yang paling optimum
adalah baja tahan karat AISI 410-3Mo-3Ni dengan perlakuan panas annealing pada T = 760 °C selama 6 jam yaitu
35,9 HRC. Mikrostruktur yang dihasilkan oleh material AISI 410 yang telah mengalami perlakuan panas annealing
secara umum yaitu fasa delta ferit, martensit, austenit, dan karbida yang dapat mempengaruhi sifat mekanik. 
 
Kata Kunci: Baja tahan karat AISI 410-3Mo-3Ni, annealing, delta ferit, martensit, austenit, karbida 
 

 
 

Abstract 
AISI 410-3Mo-3Ni stainless steel is martensitic steel, which is limited in use compared to austenitic and ferritic
stainless steel. Martensitic steel plays an important role in specific components due to the combination of hardness,
strength, and excellent corrosion resistance. However, after the forging process, martensitic steel appears to
decrease in mechanical properties and microstructure. In this study, the mechanical properties and microstructure
of the AISI 410 forged after annealing heat treatment will be studied. Annealing helps to minimize material hardness
and improve material refinement of grain. The annealing heat treatment is done by adjusting the annealing
temperature and time. The temperature ranges are 700, 760, 800, 850, and 900 °C. The annealing time variation is
3 hours and 6 hours. The effect of the annealing time and temperature on the AISI 410 modified material's hardness
and microstructure will be studied. The optimum hardness is 35.9 HRC in AISI 410 material with annealing
treatment at 760 ° C for 6 hours. The microstructure on that condition showed the delta ferrite, martensite,
austenite, and carbide affected the material hardness after annealing. 
 
Keywords: AISI 410 stainless steel, annealing, delta ferrite, martensite, austenite, carbide. 
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1. PENDAHULUAN 
Baja austenik dan baja feritik merupakan 

contoh baja yang aplikasinya sangat luas dalam 
industri dan kehidupan sehari-hari dibanding baja 
martensitik [1]. Baja martensitik dengan 
kandungan unsur Cr 12-17% massa dan kadar 
karbon 0,15-1% massa memiliki aplikasi 
kompetitif dalam industri dikarenakan memiliki 
kombinasi kekuatan, ketangguhan dan ketahanan 
korosi yang baik [2]. Baja martensitik dengan 
kadar karbon yang tinggi sangat rentan 
mengalami retak saat dilakukan pengelasan 
maupun proses pembentukan lainnya [3]. BTK 
(baja tahan karat) martensitik AISI 410 banyak 
digunakan untuk komponen blade pada aplikasi 
sistem turbin uap [4]. 

Kegagalan yang umum terjadi pada 
komponen ini dikarenakan retakan yang terjadi 
akibat interaksi antara tegangan yang tinggi dan 
lingkungan korosif pada sistem turbin [5]. Oleh 
karena itu, modifikasi unsur kimia dan perubahan 
struktur mikro baja  melalui perlakuan panas 
diharapkan dapat meminimalisir kegagalan 
material BTK AISI 410 pada aplikasi turbine 
blade [6]. Modifikasi unsur kimia pada baja 
martensitik AISI 410 menjadi AISI 410-3Mo-3Ni 
dilakukan dengan penambahan unsur Ni dan Mo 
yang bertujuan untuk meningkatkan keuletan 
material, meningkatkan kekuatan tarik, 
meningkatkan ketahanan korosi pitting 
dibandingkan dengan material BTK AISI 410 
pada umumnya [7]. 

Perlakuan panas yang biasa dilakukan pada 
baja martensitik yaitu austenizing, annealing, 
tempering, dan quenching [8]. Proses manufaktur 
pada material AISI 410 untuk komponen sudu 
turbin (turbine blade) umumnya melibatkan 
proses tempa yang dapat menurunkan sifat 
mekanik dan struktur mikronya sehingga mudah 
mengalami aus pada aplikasi sudu turbin. Oleh 
karena itu, pentingnya memilih proses perlakuan 
panas untuk mendapatkan sifat mekanik yang 
optimal [9]. 

Annealing merupakan perlakuan panas yang 
cocok untuk menurunkan kekerasan material dan 
membuat butir bebas dari tegangan sisa pada baja 
martensitik AISI 410-3Mo-3Ni sehingga dapat 
meminimalisir kemungkinan aus saat proses 
penggunaan komponen sudu turbin [10]. 
Annealing dilakukan dengan memanaskan 
material pada temperatur tertentu kemudian 
didinginkan di dalam tungku [11]. Selain itu hal 
penting dalam proses annealing adalah parameter 
annealing yang bergantung pada komposisi kimia 
[12]. Ketika komposisi kimia telah berubah, 
proses annealing harus disesuaikan dengan 
perubahan komposisi kimia [13].  

Penelitian ini bertujuan untuk mencari 
optimasi sifat mekanik melalui perolehan nilai 
kekerasan dan morfologi struktur pada BTK 
AISI 410-3Ni-3Mo dengan perlakuan panas 
annealing. 

 
 
Gambar 1. Diagram alir proses annealing pada BTK AISI 
410-3Mo-3Ni     

 

2. PROSEDUR PERCOBAAN 
Penelitian ini menggunakan BTK (baja tahan 

karat) AISI 410-3Ni-3Mo hasil proses tempa. 
BTK AISI 410 terlebih dahulu dikarakterisasi 
unsur kimianya menggunakan OES (optical 
emission spectroscopy). Setelah itu, dilakukan 
pemotongan BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan 
ukuran 2 cm x 2 cm untuk kemudian dilakukan 
perlakuan panas annealing dengan variasi 
temperatur dan waktu yang digunakan (Gambar 
1).  

 
Tabel 1. Variasi temperatur dan waktu annealing pada  
BTK AISI  410-3Ni-3Mo 
Nama Sampel Variasi T dan waktu 

annealing 
A700 3 700°C – 3 jam 
A700 6 700°C – 6 jam 
A760 3 760°C – 3 jam 
A760 6 760°C – 6 jam 
A800 3 800°C – 3 jam 
A800 6 800°C – 6 jam 
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Variasi temperatur dan waktu annealing 
BTK AISI 410-3Ni-3Mo yang digunakan dalam 
penelitian ini dapat dilihat pada Tabel 1. 

BTK AISI 410-3Ni-3Mo hasil tempa (as-
forged) juga dilakukan karakterisasi sebagai 
material pembanding. BTK AISI 410-3Mo-3Ni 
hasil proses annealing kemudian diuji keras 
dengan menggunakan metode Rockwell tipe C 
pada 5 titik, lalu dilakukan analisis secara 
kuantitatif menggunakan metode ANOVA untuk 
mengetahui pengaruh variabel yang sangat 
signifikan terhadap sifat mekanik. Uji normalitas 
dilakukan terhadap data primer nilai kekerasan 
sebanyak 5 titik pengujian pada tiap sampel 
menggunakan metode Kolmogorov-Smirnov dan 
metode Shapiro-Walk [14]-[15]. 

 Pengujian kekerasan bertujuan untuk 
mengetahui pengaruh perlakuan panas annealing 
terhadap kekerasan yang dihasilkan. Pengamatan 
struktur mikro dilakukan pada material BTK 
AISI 410-3Mo-3Ni hasil annealing dengan 
menggunakan mikroskop optik. Spesimen 
diampelas dengan kertas ampelas grid 600, 800, 
1000 dan 1200, kemudian dipoles dengan pasta 
alumina 5µm hingga 0,1µm sampai permukaan 
mengkilap. BTK AISI 410-3Mo-3Ni kemudian 
dietsa dengan menggunakan etsa Kalling reagent 
(5 gr CuCl2, 100 mL HCl, dan 100 mL etanol).  

Pengukuran butir dilakukan menggunakan 
software ImageJ dengan metode line intercept. 
Pengukuran butir dilakukan pada struktur mikro 
matriks BTK AISI 410-3Mo-3Ni yang diambil 
menggunakan mikroskop optik. Perhitungan 
dilakukan sebanyak 3 kali perhitungan dan 
diambil nilai rata-rata.  Rumus yang digunakan 
untuk pengukuran ukuran butir yaitu [16]: 

 
 

3. HASIL DAN PEMBAHASAN 
3.1 Pengujian Komposisi Kimia 

Tabel 2 menunjukkan komposisi kimia BTK 
(baja tahan karat) AISI 410-3Ni-3Mo hasil uji 
OES (optical emission spectroscopy). 
 
Tabel 2. Komposisi unsur BTK AISI 410-3Mo-3Ni hasil 
tempa 

Unsur %Massa Unsur %Massa 
C 0,03 Cr 12,8
S 0,012 Mo 0,002
P 0,0162 Ni 0,155
Si 0,68 Fe Balance

Mn 0,34  

 
BTK ini memiliki kadar karbon yang rendah 

yaitu 0,03% serta paduan yang tinggi karena 
mengandung lebih dari 10% unsur paduan yang 
meliputi unsur paduan utama yaitu Cr, Mn, dan 

Ni. Adanya unsur Cr sebesar 12,8% dan Ni 
sebesar 0,155% dapat meningkatkan ketahanan 
korosi BTK AISI 410-3Mo-3Ni.  
 
3.2 Hasil Uji Keras 

Pengujian kekerasan dilakukan untuk 
mengetahui pengaruh annealing terhadap 
kekerasan baja tahan karat AISI 410-3Mo-3Ni.   

 
Tabel 3. Uji normalitas hasil uji keras pada setiap variabel 
dengan metode Kolgomorov-Smirnov        

Note: *. This is a lower bound of the true significance 
a. Lilliefors Significance Correction 

 
Tabel 3 menunjukkan hasil uji normalitas pada 
nilai kekerasan pada setiap variabel dengan 5 titik 
pengujian menggunakan metode Kolmogorov-
Smirnov [14]-[15]. 
 
Tabel 4. Uji normalitas hasil uji keras pada setiap variabel 
dengan metode Shapiro-Wilk       

Note: *. This is a lower bound of the true significance 
b. Lilliefors Significance Correction 
 

Tabel 4 menunjukkan hasil uji normalitas 
pada nilai kekerasan pada setiap variabel dengan 
5 titik pengujian menggunakan metode Shapiro-
Wilk. Data uji normalitas dari data primer nilai 
kekerasan menggunakan metode Kolmogorov-
Smirnov dan Shapiro-Wilk [14]-[15] 
menunjukkan bahwa nilai signifikansi 
keseluruhan lebih besar dari 0,05 sigma maka 

 Kolmogorov-Smirnov 

Kekerasan

Perlakuan Statistik df Sig. 

A700 3 0,214 5 0,200* 

A700 6 0,227 5 0,200* 

A760 3 0,179 5 0,200* 

A760 6 0,221 5 0,200* 

A800 3 0,136 5 0,200* 

 A800 6 0,238 5 0,200* 

Shapiro-Wilk 

Kekerasan 

Perlakuan Statistik  df  Sig. 

A700 3 0,903 5 0,424 

A700 6 0,910 5 0,468 

A760 3 0,962 5 0,823 

A760 6 0,915 5 0,501 

A800 3 0,989 5 0,976 

 A800 6 0,900 5 0,410 
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dapat dikatakan data hasil uji kekerasan 
terdistribusi normal. 
 

 
Gambar 2. Grafik kekerasan permukaan BTK AISI 410-
3Mo-3Ni dengan variasi temperatur dan waktu annealing 
 

Gambar 2 menunjukkan nilai kekerasan 
tertinggi dicapai oleh BTK AISI 410-3Mo-3Ni 
dengan kode A800 6 yaitu sebesar 40,4 HRC. 
Semakin rendah temperatur annealing, material 
semakin ulet yang terlihat dari grafik kekerasan 
yang semakin menurun. Kekerasan paling rendah 
didapatkan pada BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan 
kode A700 6 yaitu sebesar 35,9 HRC. Kekerasan 
ini sudah optimal jika dibanding kekerasan BTK 
AISI 410-3Mo-3Ni as-forged yang memiliki nilai 
51,56 HRC. Annealing dilakukan untuk 
mendapatkan nilai kekerasan material yang 
optimal sesuai standar baja konstruksi karena 
dengan kekerasan yang menurun, maka sifat 
keuletan akan meningkat seiring dengan 
transformasi strukturnya [17]. 

Sebelum melakukan analisis one-way 
ANOVA, susunan hipotesa untuk model ini 
yaitu:  
-Hipotesa awal (H0) = ditetapkan faktor 
berpengaruh signifikan terhadap kekerasan  
-Hipotesis alternatif (H1) = ditetapkan penolakan 
terhadap H0  
-H0 ditolak jika P > α atau apabila nilai F 
melebihi nilai F α, df-num, df-den  
 
Tabel 4. Analisis kuantitatif one-way ANOVA dari hasil uji 
kekerasan pada setiap variabel 

 

        Dari hasil analisis data kekerasan 
menggunakan one-way ANOVA dapat dilihat 
bahwa nilai Sig < α (0,05) yang berarti 
membuktikan hipotesis awal (H0) dapat diterima. 
Dengan demikian variabel perlakuan panas 
mencakup temperatur dan waktu annealing 
berpengaruh secara signifikan terhadap kekerasan 
BTK AISI 410-3Mo-3Ni.   
 
3.3 Analisis Struktur Mikro 

Struktur mikro yang dihasilkan setelah 
proses annealing dapat mempengaruhi sifat 
mekanik BTK AISI 410-3Ni-3Mo.  

 
Gambar 3. Struktur mikro BTK AISI 410-3Mo-3Ni hasil 
tempa (as-forged). Etsa Kalling reagent  
 

Gambar 3 menunjukkan struktur mikro BTK 
AISI 410-3Mo-3Ni hasil tempa tanpa perlakuan 
annealing dengan fasa yang terbentu adalah fasa 
ferit dan fasa austenit. 
 

 
Gambar 4. Struktur mikro BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan 
mikroskop optik setelah annealing pada T=700 °C selama 3 
jam. Etsa Kalling reagent 
 

Secara umum fasa BTK AISI 410-3Mo-3Ni 
yaitu delta ferit, austenit, martesit, dan karbida 
[18]. Gambat 4 menunjukkan fasa delta ferit yang 
berbentuk seperti pulau kecil berwarna putih 
yang tersebar merata hampir di seluruh area 
dengan luas area rata-rata yaitu 161 µm2. Fasa 
karbida ditunjukkan oleh titik berwarna hitam, 
dan fasa fine martensite yang terlihat seperti 
jarum berwarna hitam. Karbida Cr23C6 terjadi 

Kekerasan 
Jumlah df Rata-

rata 

F Sig. 

Antar 

grup 
74,835 5 14,967 135,857 0,00001 

Dalam 

grup 
2,644 24 0,110   

Total 77,479 29    

austenit 

martensit 

delta ferit
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karena proses solution-annealed pada temperatur 
500-900 °C [19]. 
 

 
Gambar 5. Struktur mikro BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan 
mikroskop optik setelah annealing pada T=700 °C selama 6 
jam. Etsa Kalling reagent  
 

Gambar 5 menunjukkan butir matriks 
memiliki ukuran yang lebih besar dibanding 
Gambar 4 yaitu 42 µm (dapat dilihat pada 
Gambar 10). Fasa austenit terlihat lebih jelas 
dibanding Gambar 4. Fasa martensit terlihat lebih 
jelas berbentuk lath berwarna hitam. Adanya fasa 
delta ferit yang memiliki butir besar dengan luas 
area rata-rata yaitu 236,6 µm2 mengakibatkan 
BTK AISI 410-3Mo-3Ni menurun kekerasannya 
[6]. 
 

 
Gambar 6. Struktur mikro BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan 
mikroskop optik setelah annealing pada T=760°C selama 3 
jam. Etsa Kalling reagent 
 

Gambar 6 menunjukkan fasa delta ferit yang 
terlihat lebih jelas namun lebih kecil 
dibandingkan fasa yang terbentuk pada BTK 
AISI 410-3Mo-3Ni setelah annealing pada T = 
700 °C, luas area rata-rata fasa delta ferit yaitu 
138,7 µm2 yang tersebar merata hampir di seluruh 
area. Fasa delta ferit dapat dilihat seperti pulau 
kecil yang berwarna terang membentuk struktur 
spheroidal. Fasa delta ferit memiliki sifat 
memicu nukleasi dan penggabungan microvoid 
dan dapat menimbulkan fracture pada material 
yang terekspos temperatur tinggi [20]. Oleh 

karena itu, fasa delta ferit sangat dibatasi 
jumlahnya agar sifat mekanik dari material dapat 
dikontrol dengan baik [21]. 
 

 
Gambar 7. Struktur mikro BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan 
mikroskop optik setelah annealing pada 760 °C selama 6 
jam. Etsa Kalling reagent 
 

Martensit terlihat lebih jelas pada Gambar 7 
berbentuk fine lath martensite serta fasa delta 
ferit yang terlihat berbentuk struktur platelet dan 
jumlahnya lebih sedikit dibanding Gambar 6. Hal 
ini dikarenakan berubahnya struktur spheroidal 
dari delta ferit menjadi struktur platelet dan 
jumlahnya semakin berkurang karena fasa ini 
menghilang dan larut seiring dengan waktu 
holding anneling yang meningkat [22]. Selain itu, 
peningkatan waktu annealing juga meningkatkan 
ukuran butir yang ditunjukkan pada Gambar 10. 
BTK AISI 410-3Mo-3Ni yang diproses 
annealing pada temperatur 760 °C selama 6 jam 
memiliki butir yang lebih besar dibanding BTK 
AISI 410-3Mo-3Ni yang diproses annealing pada 
temperatur 760 °C selama 3 jam.  
 

 
Gambar 8. Struktur mikro BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan 
mikroskop optik setelah annealing pada 800 °C selama 3 
jam. Etsa Kalling reagent 
 

Gambar 8 menunjukkan fasa delta ferit, lath 
martensit, dan fine martensit serta karbida. 
Terlihat fasa delta ferit semakin berkurang dan 
fasa lath martensit semakin bertambah. Hal ini 
juga ditunjukkan dengan peningkatan kekerasan.  

  austenit 
 

  delta ferit 
   karbida 
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Gambar 9. Struktur mikro BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan 
mikroskop optik setelah annealing pada 800 °C selama 6 
jam. Etsa Kalling reagent 
 

Gambar 9 menunjukkan fasa delta ferit yang 
terlihat sangat sedikit dikarenakan pembentukan 
fasa karbida sangat dominan dan fasa delta ferit 
juga terlarut seiring peningkatan temperatur 
annealing [22]. Fasa karbida terbentuk pada 
temperatur 500-950 °C dan laju pembentukan 
fasa karbida semakin cepat seiring penambahan 
temperatur [23]. Karbida akan larut pada 
temperatur di atas 1100 °C. Karbida membuat 
kekerasan BTK AISI 410-3Mo-3Ni meningkat. 
Hal ini yang menyebabkan kekerasan BTK AISI 
410-3Mo-3Ni pada temperatur dan waktu 
annealing ini paling tinggi di antara baja dengan 
perlakuan panas annealing lainnya. 

 
3.4 Analisa Pengaruh Temperatur dan 

Waktu Annealing terhadap Ukuran Butir 
Matriks 
Gambar 10 menunjukkan pengaruh 

perlakuan panas annealing terhadap ukuran butir 
yang dihasilkan pada material BTK AISI 410-
3Mo-3Ni. 
 

 
Gambar 10. Pengaruh perlakuan panas annealing terhadap 
ukuran butir pada material BTK AISI 410-3Mo-3Ni  
 

Ukuran butir pada BTK AISI 410-3Mo-3Ni 
dengan kode perlakuan A7006 memiliki nilai 
yang lebih besar dibanding material dengan kode 
perlakuan A7003. Hal ini membuat nilai 
kekerasannya lebih rendah dari baja AISI 410-
3Mo-3Ni kode perlakuan A700 3 dikarenakan 

adanya fasa delta ferit yang berukuran lebih besar 
(dapat dilihat pada Gambar 5) sehingga 
menurunkan nilai kekerasan.   

Dapat dilihat bahwa ukuran butir yang 
paling besar senilai 44,6 µm adalah BTK AISI 
410 dengan kode perlakuan A760 6 
menggunakan perlakuan panas annealing pada 
temperatur 760 °C selama 6 jam. Kekerasan 
material ini yaitu sebesar 36,32 HRC. Kekerasan 
yang tinggi dipengaruhi oleh banyaknya fasa fine 
lath martensit dan minimnya fasa delta ferit pada 
material ini. Ukuran butir yang paling kecil yaitu 
BTK AISI 410 dengan kode perlakuan  A760 3 
yaitu sebesar 23,44 µm yang memiliki kekerasan 
sebesar 36,88 HRC. Hal ini menunjukkan 
semakin kecil ukuran butir maka nilai kekerasan 
semakin besar dengan perlakuan panas pada 
temperatur yang sama namun waktu annealing 
berbeda.  

BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan variasi 
waktu annealing selama 6 jam cenderung 
memiliki ukuran butir yang lebih besar dibanding 
waktu annealing selama 3 jam. Hal ini 
dikarenakan annealing berfungsi untuk membuat 
butir menjadi lebih besar dan bebas dari tegangan 
sisa sehingga membuat nilai kekerasannya lebih 
rendah. 
 

4. KESIMPULAN 
Berdasarkan hasil penelitian pengaruh 

temperatur dan waktu annealing terhadap sifat 
mekanik dan struktur mikro BTK (baja tahan 
karat) AISI 410-3Mo-3Ni diperoleh hasil bahwa 
nilai kekerasan tertinggi terjadi pada BTK AISI-
410-3Mo-3Ni yang memperoleh perlakuan panas 
annealing 800 °C selama 6 jam (A800 6) sebesar 
40,4 HRC. Kekerasan paling rendah didapatkan 
pada BTK AISI 410-3Mo-3Ni dengan perlakuan 
annealing 700 °C selama 6 jam (A700 6) yaitu 
sebesar 35,9 HRC. Hasil analisis statistik pada 
data uji kekerasan menunjukkan nilai kekerasan 
terdistribusi normal dan analisa one-way 
ANOVA menunjukkan hipotesis awal (H0) dapat 
diterima sehingga variasi temperatur dan waktu 
anneling berpengaruh signifikan. Struktur mikro 
yang terbentuk pada BTK AISI 410-3Mo-3Ni 
dengan nilai kekerasan tertinggi adalah sedikit 
fasa delta ferit, dengan dominasi fasa martensit 
lath, fine martensit serta karbida. 
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