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Abstrak

Paduan Fe-Si-Mg-Al dengan variasi komposisi ferrosilicon-magnesium dan Al yaitu [A] 100(Fe-Si-
Mg); [B] 97,79(Fe-Si-Mg)-2,21Al; [C] 94,79(Fe-Si-Mg)-5,27Al; dan [D] 89,16(Fe-Si-Mg)-10,84Al
telah disintesa menggunakan teknik metalurgi serbuk. Struktur dan ketahanan oksidasi dari paduan
logam Fe-Si-Mg-Al dengan atau tanpa penambahan Al dipelajari menggunakan X-ray Diffractometer
(XRD) untuk mengetahui fasa yang terbentuk, Scanning Electron Microscope-Energy Dispersive X-ray
Spectrometer (SEM-EDS) untuk menganalisa morfologi dan sebaran elemen serta komposisi paduan,
dan uji oksidasi dilakukan di dalam muffle furnace pada temperatur 8000C untuk mengevaluasi
ketahanan oksidasi paduan logam pada suhu tinggi. Hasil XRD dan SEM-EDS menunjukkan bahwa
paduan logam Fe-Si-Mg-Al telah berhasil disintesa. Sebelum oksidasi, paduan ini tersusun atas fasa Si,
FeSi, o-FeSi2, dan B-FeSi2, sedangkan setelah oksidasi paduan terdiri dari fasa Si, FeSi, a-FeSi2, p-
FeSi2, Fe203 dan lapisan SiO2 bergantung pada komposisi masing-masing paduan logam. Setiap
komposisi menunjukkan ketahanan oksidasi yang berbeda. Ketahanan oksidasi paduan logam Fe-Si-Mg
cenderung meningkat dengan penambahan Al dengan nilai optimum adalah 2,2%at.

Kata-kata kunci: paduan logam, Fe-Si-Mg-Al, metalurgi serbuk, oksidasi.
Abstract

Fe-Si-Mg-Al alloys with composition variation of ferrosilicon-magnesium and Al such as 100(Fe-Si-
Mg), 97.79(Fe-Si-Mg)-2.21Al, 94.79(Fe-Si-Mg)-5.27Al, and 89.16(Fe-Si-Mg)-10.84Al were prepared
using a powder metallurgy techniques. The structure and oxidation resistance of the Fe-Si-Mg-Al alloys
with or without the Al addition were studied using X-ray Diffractometer (XRD) to determine the phases
formed, Scanning Electron Microscope-Energy Dispersive X-ray Spectrometer (SEM-EDS) to
determine morphology, element distribution and composition, and oxidation test was carried out in
muffle furnace at 800°C for 8 cycles to determine the high temperature oxidation resistance of the Fe-Si-
Mg-Al alloys. The results of XRD an SEM-EDS show that the Fe-Si-Mg alloys were successfully
synthesized. The Fe-Si-Mg-Al alloy before oxidation consists of Si, FeSi, a-FeSi2, dan B-FeSi2 phases,
whereas after oxidation new phases of Fe203 and SiO2 scale are formed. Each composition shows
different oxidation resistance. The oxidation resistance of Fe-Si-Mg alloys increases with the optimum
aluminum concentration which is about 2,2at%.
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PENDAHULUAN

Dalam bidang industri, bahan logam yang memiliki ketahanan pada suhu tinggi sangat dibutuhkan
[1]. Pesatnya perkembangan teknologi khususnya di bidang pembangkit energi yang beroperasi pada
suhu tinggi membutuhkan material yang kuat secara mekanik dan tahan akan degradasi lingkungan
pada suhu tinggi [2], [3], [4]. Sifat ketahanan oksidasi adalah salah satu aspek yang paling penting
untuk setiap bahan ketika digunakan untuk kondisi tersebut. Umumnya, suatu material atau paduan
harus memiliki kemampuan untuk membentuk lapisan oksida pelindung pada permukaan terluar
yang berfungsi sebagai pembatas terhadap lingkungan atmosfernya [5].

Bahan logam memiliki peran penting dan pengaruh yang signifikan terhadap efisiensi termal,
produktivitas dan biaya operasional [6]. Beberapa faktor juga harus dipertimbangkan untuk memilih
bahan yang tepat demi memperbaiki efisiensinya serta memperpanjang usia pemakaian dengan biaya
minimum. Faktor-faktor tersebut termasuk sifat mekanik, ketahanan oksidasi temperatur tinggi,
penggunaan atau fabrikasi komponen, dan ketersediaan material [7].

Logam dengan kadar kemurnian tinggi apabila dimanfaatkan sebagai bahan baku pembuatan
material pembangkit, akan membutuhkan biaya yang cukup tinggi, sehingga diperlukan
pengembangan bahan alternatif untuk menghasilkan material dengan performa yang sama atau lebih
baik dengan bahan yang lebih ekonomis dan teknik yang lebih sederhana. Beberapa kriteria material
yang diharapkan; untuk aplikasi komponen pembangkit diantaranya adalah material yang
dikembangkan harus memiliki sifat mekanik yang baik dan tahan oksidasi pada temperatur tinggi.
Banyak penelitian telah dilakukan untuk meningkatkan ketahanan oksidasi pada logam atau paduan,
seperti penambahan alloying element atau pelapisan.

Dalam pengembangan paduan logam, pemilihan bahan dan pemilihan komposisi paduan menjadi
suatu hal yang sangat penting. Bahan yang memiliki peranan penting untuk meningkatkan ketahanan
oksidasi pada suhu tinggi salah satunya adalah Aluminium (Al) yang dapat berperan sebagai sumber
pembentukan lapisan protektif Al.Os; [8]. Elemen Fe yang umumnya sebagai matriks dipadukan
dengan elemen lain seperti Si [9], [10], [11] atau Mg [8], [11], [12], [13] dalam membentuk suatu
paduan, dimana elemen Si dapat berperan meningkatkan kekerasan [8] dan juga untuk membentuk
lapisan pelindung SiO; [14], dan Mg dapat berperan untuk meningkatkan ketahanan korosi [15].

Untuk mensintesa paduan logam, penggabungan dua atau lebih unsur material yang berbeda dapat
dilakukan dengan metode metalurgi serbuk, dimana bahan baku dikompaksi dan dapat disinter pada
keadaan vakum atau inert atmosphere. Kelebihan teknik metalurgi serbuk ialah mudah diaplikasikan
baik dalam skala laboratorium maupun industri [19].

Oleh karena itu, pada penelitian ini dilakukan sintesa paduan logam menggunakan bahan lump
Ferrosilicon-magnesium dan Aluminium dengan teknik metalurgi serbuk dan sintering konvensional
pada temperatur 1000°C. Efek penambahan Al terhadap paduan logam Fe-Si-Mg dipelajari
menggunakan XRD untuk mengidentifikasi fasa yang terbentuk, dan SEM-EDS untuk menganalisa
struktur, sebaran dan komposisi elemen paduan, serta pengujian oksidasi dilakukan untuk
mengetahui tingkat ketahanan oksidasinya paduan logam pada temperatur tinggi.

METODOLOGI PENELITIAN

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah lump Ferrosilicon-magnesium (Fe-Si-Mg)
dengan komposisi seperti ditunjukkan pada Tabel 1. yang telah dihaluskan menggunakan shaker-mill
dengan ukuran partikel < 74 pum dan serbuk Al (MTIKorea, 99.9%) dengan ukuran partikelnya < 30
pm.

TABEL 1. Komposisi lump Fe-Si-Mg

Elemen Fe Si Mg Lainnya
at (%) 32,31 57,29 8,99 1,41
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Preparasi Sampel dan Proses Pemaduan

Preparasi pencampuran serbuk dilakukan dengan teknik mechanical alloying. Serbuk lump Fe-Si-
Mg dan Al, ditimbang sesuai dengan komposisi seperti ditunjukkan pada TABEL 2. dan dicampur
secara basah (wet mixing) dengan bola milling dan shaker-mill selama 2 jam dengan perbandingan
massa serbuk dengan massa bola-bola milling yaitu 1:5.

TABEL 2. Variasi komposisi serbuk yang digunakan

Kode Rasio (Yoat)
sampel Fe-Si-Mg Al
A 100 % 0%
B 97,79 % 221 %
C 94,73 % 527 %
D 89,16 % 10,84 %

Serbuk yang telah dipadukan selanjutnya dikeringkan pada suhu kamar dengan diletakkan pada
cawan petri dan ditutup dengan Alumunium-foil yang telah dilubangi. Setelah proses pengeringan
selesai, serbuk Fe-Si-Mg-Al ditimbang sebanyak 1,25 gram, kemudian dicetak menggunakan alat
kompaksi dengan tekanan 8 ton, waktu penahanan selama 3 menit, dan kemudian sampel dikeluarkan
dari cetakan. Selanjutnya hasil kompaksi (green-compact) diletakan dengan cawan keramik dan
diberikan perlakukan panas atau sintering di dalam tungku tubular pada temperatur 1000 °C pada
kondisi vakum bertekanan 5.10* mBar/Tor, dengan heating-rate 5 °C/menit, waktu penahanan 2 jam,
dan cooling-rate secara alami.

Uji oksidasi dilakukan melalui proses pemanasan pada suhu 800°C selama 8 siklus, dimana setiap
siklus terdiri dari 20 jam pemanasan di dalam tungku muffle dan 4 jam pendinginan di udara ruang.
Setelah proses pendinginan, paduan Fe-Si-Mg-Al ditimbang perubahan massanya dengan cara
mengukur selisih massa setelah pengujian pada setiap siklus dikurangi dengan massa paduan awal
dibagi dengan luas permukaan paduan mula-mula.

Karakterisasi Sampel

XRD tipe Rigaku Smartlab (radiasi Cu-Ko dan A= 1,541862A4) digunakan untuk
mengkarakterisasi fasa yang terbentuk pada paduan Fe-Si-Mg-Al. Sebelum analisa morfologi paduan
secara cross-section pada paduan sebelum dan sesudah oksidasi, paduan Fe-Si-Mg-Al di-mounting
dengan resin, dipotong, dan diamplas menggunakan kertas SiC sampai grit 5000, dan dipoles akhir
menggunakan kain DP-Nap. Analisa morfologi cross-section, pesebaran elemen dan analisa
komposisi tiap paduan Fe-Si-Mg-Al dilakukan dengan menggunakan SEM-EDS (SEM Hitachi
SU3500-EDX Horiba). Hal ini dilakukan untuk mengetahui apakah pesebaran elemen pada paduan
homogen dan untuk mengidentifikasi terbentuknya lapisan pelindung pada paduan setelah oksidasi.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesa paduan logam Fe-Si-Mg-Al telah berhasil dilakukan dengan teknik metalurgi serbuk dan
dapat ditunjukkan pada Gambar 1(a) dan 1(b). Proses sintesa serbuk menggunakan shaker-mill
selama 2 jam. Gambar 1(a) menunjukkan bahan awal serbuk Al sebelum pemaduan, 1(b) serbuk Fe-
Si-Mg dari bahan lump setelah proses penghalusan dengan shaker-mill selama 2 jam, 1(c) serbuk
hasil pemaduan serbuk Fe-Si-Mg dan Al dengan shaker-mill selama 2 jam. Pada GAMBAR 1(d)
dapat dilihat bahwa green-compact paduan Fe-Si-Mg-Al, telah disintesa dengan baik.
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GAMBAR 1. Bahan (a) serbuk Al, (b) serbuk lump Fe-Si-Mg, (c) campuran serbuk Fe-Si-Mg-Al, dan (d) paduan green-
compact Fe-Si-Mg-All.

Hasil karakterisasi XRD sebelum uji oksidasi
GAMBAR 2 menunjukkan pola difraksi XRD pada paduan logam Fe-Si-Mg-Al dengan variasi

komposisi berbeda yang terdiri dari sampel [A] 100(Fe-Si-Mg), [B] 97,79(Fe-Si-Mg)-2,21Al, [C]
94,79(Fe-Si-Mg)-5,27Al, dan [D] 89,16(Fe-Si-Mg)-10,84Al.
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GAMBAR 2. Pola difraksi XRD paduan Fe-Si-Mg-Al sebelum uji oksidasi: (a) Paduan [A], (b) paduan [B], (c) paduan [C],
dan (d) paduan [D].

Berdasarkan gambar di atas dapat dilihat bahwa fasa yang terdeteksi bergantung pada komposisi
masing-masing paduan. Fasa FeSi, yang terdeteksi memiliki struktur kristal tertragonal a-FeSi,
dan/atau orthorhombic B-FeSi, [16], [17]. Dari hasil di atas, paduan logam A, B, C dan D tanpa atau
dengan penambahan Al tersusun atas o-FeSi; dan Si, namun pada paduan logam C terdeteksi fasa
lain yaitu FeSi dan B-FeSi,. Hal ini dimungkinkan dipengaruhi oleh solubility limit Al di dalam Fe-

Si-Mg. Sehingga terdeteksi fasa baru pada paduan logam 94,79(Fe-Si-Mg) dengan penambahan 5,27
% at Al

Hasil Uji Ketahanan Oksidasi pada Temperatur 800°C

GAMBAR 3 menunjukkan kurva hasil uji ketahanan oksidasi paduan logam Fe-Si-Mg-Al pada
temperatur 800°C selama 8 siklus.
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GAMBAR 3. Grafik penambahan massa persatuan luas permukaan sampel paduan Fe-Si-Mg-Al: (a) Paduan [A], (b)
Paduan [B], (c) Paduan [C], dan (d) Paduan [D] setelah perlakuan uji oksidasi pada suhu 800°C selama 8 siklus

Berdasarkan gambar di atas dapat dilihat bahwa terjadi penambahan massa pada setiap siklusnya.
Paduan [A] memiliki penambahan massa paling tinggi diantara paduan logam yang lainnya. Hal ini
menunjukkan bahwa Paduan [A] memiliki ketahanan oksidasi yang paling rendah dibandingkan
dengan paduan logam [B], [C] dan [D]. Penambahan Al dapat meningkatkan ketahanan oksidasi
paduan logam Fe-Si-Mg bergantung pada konsentrasi masing-masing paduan. Pertambahan massa
persatuan luas yang paling kecil terjadi pada paduan logam [B] yang mengindikasikan bahwa paduan
tersebut memiliki ketahanan oksidasi yang paling baik dengan konsentrasi elemen Al sebanyak
2,21% at.

Hasil karakterisasi XRD setelah uji oksidasi

GAMBAR 4 menunjukkan pola XRD pada paduan logam Fe-Si-Mg-Al dengan variasi komposisi
berbeda setelah dioksidasi pada temperatur 800°C selama 8 siklus.
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GAMBAR 4. Pola XRD paduan Fe-Si-Mg-Al: (a) Paduan [A], (b) Paduan [B], (c) Paduan [C], dan (d) Paduan [D] sebelum
dan setelah perlakuan uji oksidasi pada temperatur 800°C selama 8 siklus.

Hasil analisa menunjukkan bahwa paduan Fe-Si-Mg tanpa atau dengan penambahan Al tersusun
atas fase FeSi, a-FeSi,, B-FeSiy, SiO, dan Fe,Os. Seperti hasil analisa XRD pada paduan Fe-Si-Mg-
Al sebelum uji oksidasi, diidentifikasi bahwa fasa FeSi, a-FeSi,, dan B-FeSi, masih terdeteksi dalam
paduan tersebut. Fasa baru yang terbentuk setelah oksidasi yaitu fasa Fe.Os; dan crystalline-SiO,.
Disamping itu, adanya peningkatan background noise pada kisaran sudut 20 +17° sampai dengan
+27° juga mengindikasikan adanya terbentuk SiO, dengan struktur amorf. SiO; yang terbentuk pada
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lapisan terluar dapat berperan sebagai lapisan pelindung dari paduan [1], [5] ketika terpapar Oksigen
pada temperatur tinggi dan mencegah difusi Oksigen ke dalam paduan . Menarik untuk didiskusikan,
jika dibandingkan dengan hasil XRD sebelum oksidasi fasa a-FeSi; yang terbentuk lebih sedikit.
Perubahan ini dimungkinkan disebabkan oleh reaksi oksidasi a-FeSi, dengan oksigen membentuk
oksida Fe dan Si, seperti yang terdeteksi pada hasil analisa XRD di atas.

Hasil karakterisasi SEM-EDS setelah uji oksidasi

GAMBAR 5 menunjukkan gambar penampang lintang paduan logam [A] dan [B] setelah diuji
oksidasi pada suhu 800°C yang diperoleh melalui karakterisasi SEM—EDS.

© )
[A] 100(Fe-Si-Mg) [B] 97.79(Fe-Si-Mg)-2.21Al

GAMBAR 5. Morfologi SEM paduan logam Fe-Si-Mg-Al: (a, ¢) paduan [A] dan (b, d) paduan [B] setelah uji ketahanan
oksidasi pada temperatur 800°C selama 8 siklus.

Hasil di atas menunjukkan bahwa penambahan Al mempengaruhi struktur paduan Fe-Si-Mg.
GAMBAR 5(a,b) menunjukkan bahwa masing-masing paduan logam [A] dan [B] terdapat daerah
berwarna gelap yang umumnya merupakan pori atau oksida. Paduan [A] memilik pori yang lebih
kecil namun tersebar merata, sedangkan paduan [B] memiliki pori yang lebih sedikit, namun
berukuran lebih besar dibandingkan dengan paduan [A]. Berdasarkan hasil analisa penampang
lintang nampak bahwa ketebalan lapisan oksida yang terbentuk pada lapisan terluar setelah uji
oksidasi bervariasi. Paduan logam [A] tanpa penambahan elemen Al, memiliki lapisan oksida dengan
ketebatan antara 1,85 — 2,97 um, sedangkan paduan [B] memiliki ketebalan lapisan bervariasi dari
1,01 — 1,32 pm. Hal ini menunjukkan bahwa dengan penambahan elemen Al hingga 2,21 wt%,
paduan Fe-Si-Mg-Al memiliki lapisan oksida yang lebih tipis dan pertambahan massa persatuan luas
permukaan yang paling kecil (GAMBAR 3). Sehingga, dapat disimpulkan bahwa lapisan yang
terbentuk dapat berperan sebagai lapisan pelindung terhadap difusi oksigen ke dalam permukaan
sampel.

Pada studi ini juga dilakukan analisa komposisi dengan SEM-EDS pada paduan logam [A]
100(Fe-Si-Mg] dan [B] 97.79(Fe-Si-Mg)-2.21Al dengan hasil masing-masing seperti ditunjukkan
pada Tabel 3 dan 4. Berdasarkan gambar BSE-SEM, paduan logam [A] tersusun dari 3 warna yang
berbeda, yaitu abu-abu (1), abu-abu keputihan (2), dan abu-abu kehitaman (3). Hasil analisa elemen
pada titik (1), (2), dan (3) menunjukkan bahwa lokasi tersebut terdiri dari elemen-elemen Fe, Si, Al,
Mg, dan O dengan konsentrasi yang berbeda.
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TABEL 3. Analisa point SEM-EDS paduan logam [A] 100(Fe-Si-Mg)

suU3 OM|
Analisa elemen paduan

[A] 100(Fe-Si-Mg) dalam

at%

Elemen 1 2 3
OK 59,25 72,88 66,89
Mg K 7,67 3,16 7,18
Al K 3,66 1,46 4,72
SiK 20,27 20,33 15,40
Fe K 9,15 2,17 5,83
Total 100 %

Pada paduan logam [B], morfologi permukaan dapat dibedakan menjadi 3 daerah dengan kontras
warna yang berbeda yaitu, abu-abu kehitaman (1), abu-abu muda (2), dan abu-abu keputihan (3).
Hasil analisa elemen pada daerah abu-abu kehitaman (1) terdiri dari elemen-elemen secara berurutan
Fe, Si, Al, O (9,45%, 32,21%, 6,86%, 51,48%), demikian juga pada daerah ke (2) secara berturut-
turut Fe, Si, O (27,84%, 58,92%, 13,24%) yang fase utamanya adalah fasa FeSi, dan SiO..
Sedangkan, pada daerah ke (3), elemen-elemen secara berurutan Fe dan Si (31,62% dan 68,38%)
yang merupakan fasa FeSi,. Hasil ini sesuai dengan hasil analisa fasa XRD seperti yang telah
disebutkan sebelumnya.

TABEL 4. Analisa point SEM-EDS paduan logam [B] 97.79(Fe-Si-Mg)-2.21Al dalam at%

A x
SU3500 20.0kV x6.00k BSE-COMP 5.00um

Analisa elemen paduan [B] 97.79(Fe-Si-Mg)-
2.21Al dalam at%

Elemen 1 2 3
OK 51,48 13,24

Mg K - - -
Al K 6,86 - -
SiK 32,21 58,92 68,38
Fe K 9,45 27,84 31,62
Total 100 %

Sebaran elemen-elemen pada penampang lintang paduan logam Fe-Si-Mg-Al setelah uji oksidasi
ditunjukkan pada GAMBAR 6. Elemen O terlihat jelas tersebar merata terutama pada paduan logam
A pada area yang diobservasi. Hal ini menunjukkan bahwa oksidasi internal telah terjadi pada bagian
dalam paduan logam tersebut. Oksigen dapat berdifusi dengan mudah ke dalam paduan logam
melalui pori atau retak yang terdapat pada paduan logam tersebut. Karena elemen Si memiliki sifat
afinitas yang tinggi terhadap oksigen, Si dapat mengikat oksigen dengan mudah yang berdifusi
melalui pori atau retak, yang berdampak pada terjadinya oksidasi internal. Difusi atau bereaksinya Si
dengan oksigen, meninggalkan tempat mulanya yang menyebabkan terbentuknya vacancy atau pori
baru pada paduan logam tersebut.
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(a) (b)

GAMBAR 6. Analisa Mapping EDS pada paduan logam Fe-Si-Mg-Al dengan variasi komposisi: (a) [A] 100(Fe-Si-Mg)
dan (b) [B] 97.79(Fe-Si-Mg)-2.21Al (dalam at%) setelah uji ketahanan oksidasi pada temperature 800°C selama 8 siklus.

KESIMPULAN

Sintesa paduan Fe-Si-Mg-Al dengan teknik metalurgi serbuk telah berhasil dilakukan.
Berdasarkan hasil yang didapat, paduan Fe-Si-Mg-Al pada saat sebelum oksidasi tersusun atas fasa
Si, FeSi, a-FeSip, dan/atau B-FeSi, bergantung pada komposisi paduannya. Hasil analisa
mikrostruktur juga menunjukkan bahwa penambahan Al mempengaruhi struktur morfologi paduan,
sejumlah pori dan oksida terbentuk pada permukaan sampel Fe-Si-Mg. Ketahanan oksidasi paduan
Fe-Si-Mg meningkat dengan penambahan Al, dengan ketahanan oksidasi paling optimal dicapai
melalui penambahan 2,21 %at Al. Berdasarkan hasil analisa XRD diketahui bahwa setelah oksidasi,
paduan logam Fe-Si-Mg-Al membentuk fasa SiO; dan Fe;Os;. Disamping itu, uji oksidasi juga
mempengaruhi perubahan struktur kristal fasa FeSi» dari tetragonal menjadi orthorhombic.
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