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2.1 INTERMETALIK Fe-Al

Intermetalik Fe-Al merupakan suatu senyawa antagarh besi dengan
logam aluminium. Intermetalik Fe-Al umumnya memiilkekuatan, ketahanan
mulur, oksidasi dan korosi yang sangat baik paugklingan bertemperatur ruang
maupun lingkungan bertemperatur tinggi. Namun, kakgan intermetalik Fe-Al
adalah memiliki kekuatan yang rendah pada lingkargartemperatur ruang dan
sulit untuk melakukan pengubahan bentuk pada lingao bertemperatur tinggi
[2]. Berikut ini adalah gambar diagram fasa Fe-Al.
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Gambar 2.1. Diagram fasa Fe-Al [12]

Senyawa intermetalik Fe-Al terdiri dari beberapaigeyaitu:y-Fe, FeAl,
FesAl. FeAl;, FeAb, FeAls dan FeAl. Senyawa intermetalik Fe-Al yang
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terbentuk bergantung pada temperatur dan kompaksi unsur besi dan
aluminiumnya. Setiap senyawa intermetalik Fe-Alsébut masing-masing
memiliki karakteristik yang berbeda satu dengannga. Perbedaan karakteristik
senyawa-senyawa intermetalik Fe-Al tersebut betganpada perbedaan struktur

kristal yang dimilikinya. Berikut ini adalah tabedari senyawa-senyawa

intermetalik Fe-Al beserta karakteristiknya.

Tabd 2.1. Senyawa intermetalik Fe-Al dan karakteristiknya][1

Fasa Struktur Kristal Renta(r;g(;eﬁ;abllan Keker?gs%\N\)hckers
Larutan padat besi BCC 0-4.5 Belum diteliti
y-Fe FCC 0-1.3 Belum diteliti
FeAl BCC (Order) 23-55 491-669
Fe3Al D03 23-34 344-368
Fe2AI3 Kubik (kompleks) 58-65 Belum diteliti
FeAl2 Triklinik 66-66.9 1058-1070
Fe2Al5 Orthorhombik 70-73 1000-1158
FeAl3 Monoklinik 74.5-76.5 772-1017
Larutan padat FCC 99.998-100 Belum ditelit
aluminium

2.2. PEMADUAN MEKANIK

Pemaduan mekanik adalah suatu proses penggilingandbmana suatu
campuran serbuk yang ditempatkan dalam suatu waealygilingan dipadu
dengan cara dikenai benturan bola-bola berenerggiti Paduan yang terbentuk
melalui metoda tersebut sangat tergantung pada &woemp parameter proses dan

mekanisme pemaduan mekaniknya.

2.2.1. Komponen Pemaduan M ekanik
Untuk melakukan proses pemaduan mekanik, ada erkpaiponen
penting yang harus diperhatikan, yaitu: bahan bakala giling, wadah

penggilingan dan alat penggiling bola.

2.2.1.1. Bahan baku
Bahan baku yang digunakan dalam proses pemaduaanike&dalah

serbuk. Ukuran serbuk yang digunakan umumnya laarkistara 1im — 200um.
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Semakin kecil ukuran partikel serbuk yang digunakaaka proses pemaduan
mekanik akan semakin efektif dan efisien. Selainserbuk yang digunakan juga
harus memiliki kemurnian yang sangat tinggi. Halbiertujuan agar paduan yang
terbentuk bersifat homogen dan menghindari tertd@yt paduan lain yang tidak
diharapkan. Berdasarkan sifat mekaniknya, baham lyakg dapat digunakan
dalam proses pemaduan mekanik dapat berupa campuntara serbuk ulet
dengan serbuk ulet, serbuk ulet dengan serbuk gltasserbuk getas dengan

serbuk getas [13].

2.2.1.2. Bolagiling

Fungsi bola giling dalam proses pemaduan mekanik adaldlagse
penghancur dan pemadu campuran serbuk sehinggantekisuatu paduan baru.
Oleh karena itu, material pembentuk bola gilingusamemiliki kekerasan yang
sangat tinggi agar tidak terjadi kontaminasi s&ajadi benturan dan gesekan
antara serbuk, bola dan wadah penggilingan. Matgiey dapat digunakan untuk
melakukan proses tersebut antara lain: baja tahat, baja karbon, baja perkakas
dan baja kromium [13].

Ukuran bola yang dapat digunakan dalam proses ghgsmna mekanik
bermacam-macam. Pemilihan ukuran bola bergantudg pluran serbuk yang
akan dipadu. Bola yang akan digunakan harus merdikkneter yang lebih besar
dibandingkan dengan diameter serbuknya [13]. Pathapdingan berat bola
terhadap berat serbuk dan waktu penggilingan yargas proses pemaduan
mekanik suatu serbuk akan berlangsung lebih efiglen menggunakan bola
berukuran kecil dibandingkan bola berukuran beddj. [Namun, penggunaan

campuran bola giling berukuran besar dan keciytgalebih maksimal [13].

2.2.1.3. Wadah penggilingan

Wadah penggilingan merupakan media yang digunakdmnkunenahan
gerakan bola-bola giling dan serbuk ketika prosemgpgilingan berlangsung.
Akibat yang ditimbulkan dari proses penahanan gbm#-bola giling dan serbuk
tersebut adalah terjadinya benturan antara bok-gding, serbuk dan wadah

penggilingan sehingga menyebabkan terjadinya prgsegelasan dingin dan
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penghancuran campuran serbuk secara berulang gate®s pemaduan mekanik
[13].

Jika material yang digunakan sebagai wadah penggii sama dengan
material serbuk yang akan digiling, maka prosegjpancuran serbuk tidak akan
efektif dan efisien karena kedua material tersatermniliki kekerasan yang sama.
Sedangkan jika kedua material yang digunakan tatsbbrbeda, maka akan
terjadi kontaminasi pada material serbuk yang akbgiling [13]. Untuk
menghindari terjadinya kontaminasi serbuk akibatitin@n yang terjadi selama
proses penggilingan berlangsung, maka material yaggnakan sebagai wadah
penggilingan harus memiliki kekerasan yang lebifydi dibandingkan dengan
kekerasan material serbuknya. Material yang dapgindkan sebagai wadah
penggilingan antara lain: baja perkakas, baja kuomilan baja tahan karfdt3].

Kontaminasi serbuk juga dapat terjadi akibat pdabe jenis material
yang digunakan sebagai wadah penggilingan dan peliaggiling. Untuk
menghindari hal ini, material wadah penggilingam daola penggiling yang
digunakan terbuat dari jenis material yang samd. [liBa menggunakan jenis
material yang berbeda, usahakan kekerasan kedweriahdersebut tidak jauh
berbeda.

Gambar 2.2. Bola giling dan wadah penggilingan [13]

2.2.1.4. Alat penggiling bola

Ada beberapa jenis alat penggiling bola yang dajgtinakan untuk
melakukan proses pemaduan mekanik, antara |planetary ball mill
conventional horizontal ball mijllhorizontal ball mill controlled by magnetic

force, attritor mill danshaker ball mil[7]. Alat-alat penggiling bola tersebut terus
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dikembangkan untuk meningkatkan keefektifan dasiezisinya dalam proses
pemaduan mekanik. HEM-E3D, salah satu jestigker ball mill, merupakan
generasi termutakhir alat penggiling bola yang tapelakukan proses pemaduan

mekanik dengan tingkat efektifitas dan efisiensig/éinggi.

2.2.1.4.1. HEM-E3D

Gambar 2.3. HEM-E3D [15]

HEM-E3D adalah singkatan dafiigh Energy Mill — Elips 3 Dimentions
HEM-E3D merupakan alat penggiling bola yang digamakintuk melakukan
proses pemaduan mekanik berskala kecil dalam ladyaren. Spesifikasi HEM-
E3D tampak pada tabel berikut ini.

Tabel 2.2. Spesifikasi Hem-E3D [15]

Spesifikasi Nilai
Dimensi 70 cm x 60 cm x 40 cm
Berat 63 kg (tanpa wadah penggilingan)
Sumber daya 380 volt
Daya motor 0,5PK
Kecepatan motor 0 rpm — 500 rpm

2.2.1.4.2. prinsip kerjaHEM-E3D
Dalam proses pemaduan mekanik, HEM-E3D bekerja atengara

menghancurkan campuran serbuk melalui mekanismebgroran bola-bola
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giling yang bergerak mengikuti pola gerakan wadahyang berbentuklips tiga

dimensi. Pola gerakanelips tiga dimensi inilah yang memungkinkan
pembentukkan partikel-partikel serbuk berskala n@ter akibat tingginya
frekuensi tumbukan. Tingginya frekuensi tumbukangygerjadi antara campuran
serbuk dengan bola-bola giling disebabkan karendatvayang berputar dengan
kecepatan tinggi, yaitu mencapai 500 rpm, dan Hlemala gerakan yang
berbentukelips tiga dimensi tersebut. Prinsip kerja HEM-E3D taipzada

gambar berikut ini.

Gerakan Bola

Gambar 2.4. Prinsip kerja HEM-E3D [15]

2.2.2. Parameter Proses Pemaduan Mekanik

Parameter proses yang harus diperhatikan padasppeseaduan mekanik
antara lain: kecepatan dan waktu penggilingan,gefingan berat bola terhadap
berat serbuk, volume pengisian wadah penggilinggmosfer penggilingan,

process control agentlan temperatur penggilingan.

2.2.2.1. Kecepatan dan waktu penggilingan

Semakin cepat proses penggilingan, maka semakiat geyga proses
penghancuran campuran serbuk. Namun, jika kecepa¢sggilingan terlalu
tinggi, maka temperatur komponen-komponen pemadumaekanik akan
meningkat. Di satu sisi, kenaikan temperatur iraraknempercepat proses difusi
sehingga terjadi pemaduan mekanik. Namun, di g@isj kenaikan temperatur ini
juga dapat menyebabkan terjadinya kontaminasi padguran serbuk [13].

Waktu yang diperlukan untuk melakukan proses pewmmadonekanik
adalah sampai terjadinya kesetimbangan antarpéajgelasan dingin dengan laju
penghancuran campuran serbuk [13]. Waktu yang kesmldersebut bergantung
pada jenis alat penggiling bola, intensitas pemngggin, perbandingan antara berat

bola terhadap berat serbuk dan temperatur penggilin Namun, waktu
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penggilingan yang terlalu lama juga akan menyebalikgadinya kontaminasi

pada campuran serbuk [13].

2.2.2.2. Perbandingan berat bola terhadap berat serbuk

Untuk skala kecil atau laboratorium, umumnya junpaibandingan berat
bola terhadap berat serbuk yang digunakan sekitdr. Bedangkan untuk skala
besar atau industri, jumlah perbandingan berat telaadap berat serbuk yang
digunakan dapat mencapai 100:1. Semakin tinggighmlkrbandingan berat bola
terhadap berat serbuk yang digunakan, maka frekdmmmguran juga semakin
tinggi sehingga waktu pemaduan mekanik yang digarilusemakin singkat.
Namun, tingginya frekuensi benturan tersebut akamingkatkan temperatur
komponen-komponen pemaduan mekanik sehingga paduanterbentuk tidak
sesuai dengan campuran serbuk yang digunakan akifjatlinya kontaminasi.
Bahkan, faseamorf yang mungkin terbentuk dapat membentuk kristal bhaim

akibat pengaruh temperatur [13].

Decreasing
ball-to-powder
ratio

Particle size/grain size, nm

Miling time, h

Gambar 2.5. Hubungan antara perbandingan berat bola gilingatiap
berat serbuk terhadap waktu penggilingan dan ukpaatikel [13]

2.2.2.3. Volume pengisian wadah penggilingan

Jumlah maksimal bola-bola giling dan serbuk yamgagdiukkan ke dalam
wadah penggilingan tidak melebihi 50% volume wagahtal ini dimaksudkan
agar proses pemaduan mekanik berlangung dengatif efiek efisien. Jika
volumenya kurang dari 50%, maka proses pemaduamniiekerlangsung lebih

cepat, tetapi jumlah campuran serbuk yang dimasukke dalam wadah
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penggilingan sangat sedikit sehingga hanya cocolukumproses pemaduan
mekanik berskala kecil atau laboratorium. Sedangjka volumenya lebih dari
50%, maka proses pemaduan mekanik berlangsung |brhdn akibat terbatasnya
ruang gerak bola-bola giling sehingga energi impakierhadap campuran serbuk
tidak maksimal [13].

2.2.2.4. Atmosfer penggilingan

Untuk menjaga agar campuran serbuk tidak bereaksyah lingkungan
sekitarnya. Maka atmosfer di dalam wadah penggilingibuatinert dengan
mengisinya dengan gasert seperti gas nitrogen atau gas argon. Namuningais
tersebut juga dapat bertindak sebagai kontamimaadap campuran serbuk [13].
Karena jumlahnya sangat sedikit dan tidak terjadksi dengan campuran serbuk,

maka hal ini masih dapat ditoleransi.

2.2.2.5. Process control agent

Salah satu kelemahan dari proses pemaduan mekdai&haterjadinya
penggumpalan antarpartikel campuran serbuk sehimggabentuk suatu partikel
yang berukuran lebih besar dari ukuran partiketigglr campuran serbuk
sebelumnya akibat laju pengelasan dingin yang lgbdyi dibandingkan dengan
laju penghancuran campuran serbuk [13]. Untuk masgahal ini, maka
ditambahkarprocess control agerdalam jumlah yang sedikit ke dalam wadah
penggilingan. Dengan adanyarocess control agentmaka partikel-partikel
campuran serbuk tersebut akan terselubungi sehitidgk akan terjadi proses
penggumpalan akibat proses pengelasan dingin.&f®g glapat bertindak sebagai
process control agenantara lain; benzenathano] methanal grafit, natrium
klorida, parafin dan lain-lain [13]. Namun, padaoges pelapisarsubstrate
melalui metoda pemaduan mekaniocess control agentidak diperlukan

karena akan menghambat proses pelapisannya.

2.2.2.6. Temperatur penggilingan
Penelitian sebelumnya menunjukkan bahwa tempepatuggilingan akan

mempengaruhi waktu penggilingan yang diperlukanapaisbses pemaduan dan
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ukuran dari partikel campuran serbuk yang terbertBgknakin rendah temperatur
penggilingan, maka waktu pemaduan semakin singkat ukuran partikelnya
semakin kecil [13]. Pengaruh temperatur penggilintgghadap waktu pemaduan

dan ukuran partikel tampak pada gambar berikut.
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Gambar 2.6. Hubungan antara temperatur penggilingan

terhadap waktu pemaduan dan ukuran partikel [13]

2.2.3. Mekanisme Pelapisan Melalui Pemaduan M ekanik

Pelapisansubstrate melalui metoda pemaduan mekanik terjadi akibat
adanya proses pengelasan dingin dan penghancurboksdan difusi atom
serbuk.

2.2.3.1. Pengelasan dingin dan penghancuran serbuk

Selama proses pemaduan mekanik, partikel-partdaipciran serbuk akan
mengalami proses pengelasan dingin dan penghansecama berulang. Ketika
bola-bola giling saling bertumbukan, sejumlah carapuserbuk terperangkap di
antaranya. Beban impak yang diberikan oleh bola-lgding terhadap campuran
serbuk akan membuatnya terdeformasi secara plasttkngga mengalami
pengerasan regangan dan akhirnya hancur. Permpkatiel-partikel campuran
serbuk yang baru terbentuk tersebut memungkinkgadtaya proses pengelasan
dingin kembali antara sesama partikel sehingga reatak sebuah partikel baru

yang berukuran lebih besar dari ukuran partiketdpelr semula. Kemudian
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partikel-partikel baru tersebut akan kembali meagrltumbukan-tumbukan dari
bola-bola giling yang akan menyebabkannya terdedsisecara plastik sehingga
mengalami pengerasan regangan dan akhirnya haaoali. Proses pengelasan
dingin dan penghancuran tersebut berlangsung sdmatdang hingga terjadi
kesetimbangan antara laju pengelasan dingin tephéga penghancuran [13].
Pemaduan mekanik akan berlangsung saat terjadiesetitnbangan antara laju

pengelasan dingin terhadap laju penghancuran tergER).

Gambar 2.7. Mekanisme benturan antara bola-bola giling

dan campuran serbuk dalam proses pemaduan melahik [

2.2.3.2. Difus

Proses difusi dapat terjadi baik di dalam Kkisi-kigistal ataupun di
sepanjang cacat dislokasi, batas butir dan bahkpearchukaan luar material [16].
Ada dua kondisi yang harus dipenuhi agar prosassiddapat terjadi. Pertama,
harus ada ruang kosong tepat di sebelah atom yaang lzerdifusi. Kedua, atom
yang akan berdifusi tersebut harus memiliki cukuergi untuk memutuskan
ikatan atom dengan atom-atom tetangganya. Mekandifosi terdiri dari dua
jenis, yaitu difusivacancydan difusiinterstitial. Difusi vacancyhanya dapat
terjadi jika di dalam struktur kristal material gebut terdapat cacatcancy
sedangkan difusinterstitial hanya dapat terjadi jika ukuran atom yang akan

berdifusi lebih kecil dari ukuran atom-atom matnia [16].

13
Proses pelapisan serbuk..., Ari Maulana, FT Ul, 2008



Motion of 2 host or
substitutional atom \

QI 2339
Q209 %@mé
P9 2909
QAP 09

3]

Posltlon of interstitial Position of |nte’st\t al
atomn before diffusion / atom after diffusio

Qoo o0
QPO . %
Y NYY

(8

Gambar 2.8. Mekanisme difusvacancy(atas ) dan difusnterstitial (bawah) [16]

Selama proses pengelasan dingin dan penghancurantggadi secara
berulang tersebut, struktur kristal dari partikeiikel campuran serbuk akan
mengalami berbagai jenis cacat akibat tumbukan-bola giling. Cacat-cacat
kristal yang mungkin terbentuk antara lain: cadatotasi dan cacavacancy
Akibat lain dari proses pengelasan dingin dan panglran tersebut adalah
meningkatnya jumlah batas butir. Ketiga hal inilglang memungkinkan
terjadinya proses difusi suatu atom ke dalam neiyi&a secara mekanik sehingga

proses pemaduan mekanik dapat berlangsung.

2.2.4. Karakteristik Serbuk dan L apisan Hasil Proses Pemaduan M ekanik
Karakteristik serbuk dan lapisan hasil proses pemad mekanik
bergantung pada sifat mekanik material campurdougeya, yang dapat berupa:
campuran antara serbuk ulet dengan serbuk ulétulselet dengan serbuk getas
dan serbuk getas dengan serbuk getas [13]. Perbesif@ad mekanik material
campuran serbuk tersebut juga turut menentukas j@ekanisme pemaduannya.
Berikut ini adalah mekanisme pemaduan masing-masiampuran serbuk

tersebut beserta hasil pemaduannya.
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2.2.4.1. Campuran antara serbuk ulet dengan serbuk ulet

Campuran antara serbuk ulet dengan serbuk ulealad@mbinasi ideal
untuk proses pemaduan mekanik. Disarankan setidatargapat minimal 15%
serbuk ulet dalam campuran serbuk agar proses pemadekanik dapat terjadi.
Hal ini disebabkan karena proses pemaduan mekarekupakan proses
pengelasan dingin dan penghancuran partikel-parsiddbuk secara berulang di
mana proses pengelasan dingin sulit terjadi pathakgetas [13].

Pada tahap awal proses pemaduan mekanik, pasgbuk ulet akan
mengalami proses pemipihan akibat proses temp&diarsikro oleh tumbukan
bola-bola giling. Selanjutnya, partikel-partikel pji tersebut akan saling
bergabung membentuk suatu strukamellar dengan ukuran partikel yang lebih
besar dari partikel-partikel pipih sebelumnya akipaoses pengelasan dingin
yang dilakukan oleh bola-bola giling. Seiring demgambukan-tumbukan bola-
bola giling yang terus menimpa partikel-partikelrdtuktur lamellar tersebut,
maka akan terjadi proses pengerasan regangan gehipgrtikel-partikel
berstruktur lamellar akan menjadi getas dan akhirnya hancur. Proses ini
berlangsung terus-menerus hingga tercapai kesatgalbaantara laju pengelasan
dingin dengan laju penghancuran sehingga prosesagigan mekanik dapat
terjadi [13].

Gambar 2.9. Partikel berstruktulamellarhasil pengelasan dingin
antara serbuk ulet dengan serbuk ulet [13]
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2.2.4.2. Campuran antara serbuk ulet dengan serbuk getas

Pada tahap awal proses pemaduan mekanik camputaia aerbuk ulet
dengan serbuk getas, partikel-partikel serbuk wWkan pengalami proses
pemipihan, sedangkan partikel-partikel serbuk gekas hancur akibat tumbukan

bola-bola giling [13].

Ball-Powder-Ball
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- .‘:- :
Dispersoid 4‘ P t.o -
P
—J {— | — —
20pm 0.5um 20pm 0.5um

Typical Starting Powders After Single Collision

Gambar 2.10. Mekanisme penghancuran partikel
antara serbuk ulet (logam) dengan serbuk getaerifietalik) [13]

Selanjutnya partikel-partikel serbuk getas yangikaran lebih kecil akan
terperangkap di antara partikel-partikel pipih sdértulet saat terjadi proses
pengelasan dingin sehingga akhirnya terperangkaplathm partikel-partikel
berstruktur lamellar di antara lapisan-lapisafamellar-nya. Seiring dengan
tumbukan-tumbukan bola-bola giling yang terus megrampartikel-partikel
berstruktur lamellar tersebut, maka akan terjadi proses pengerasamgaga
sehingga partikel-partikel berstruktlamellar akan menjadi getas dan akhirnya
hancur. Proses ini berlangsung terus-menerus hitggapai kesetimbangan
antara laju pengelasan dingin dengan laju penghancisehingga proses

pemaduan mekanik dapat terjadi [13].
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Gambar 2.11. Partikel berstruktulamellar hasil pengelasan dingin
antara serbuk ulet dengan serbuk getas [13]

Jika partikel-partikel serbuk getas tersebut latalam matriks partikel-
partikel serbuk ulet, maka proses pemaduan mekadaiat terjadi. Sedangkan
jika partikel-partikel serbuk getas tersebut tidakut dalam matriks partikel-
partikel serbuk ulet, maka partikel-partikel serbgétas tersebut hanya akan

tersebar secara merata di dalam matriks partikgikphserbuk ulet [13].

Gambar 2.12. Partikel-partikel serbuk getas yang tidak larut
di dalam matriks partikel-partikel serbuk ulet [13]

2.2.4.3. Campuran antara serbuk getas dengan serbuk getas

Pada tahap awal proses pemaduan mekanik antaraicamgerbuk getas
dengan serbuk getas, seluruh partikel dari kedugpuean tersebut akan segera
mengalami penghancuran oleh tumbukan bola-bolagyilanpa adanya proses
pengelasan dingin terlebih dahulu. Namun, setetahda dalam ukuran partikel

yang sangat kecil, partikel-partikel serbuk getasgymemiliki kekerasan lebih
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tinggi akan kembali mengalami proses penghancuemselbut. Sedangkan
partikel-partikel serbuk getas yang memiliki kelssma lebih rendah akan
bertindak sebagaubstratetempat melekatnya partikel-partikel serbuk getagya
memiliki kekerasan lebih tinggi. Namun, proses péumam mekanik pada
campuran serbuk getas dengan serbuk getas initssmgaterjadi tanpa adanya

pemicu terjadinya proses difusi, salah satunyaadd@&mperatur yang tinggi [13].

Gambar 2.13. Proses pemaduan mekanik pada campuran
serbuk getas dengan serbuk getas [13]

2.3. PERHITUNGAN UKURAN KRISTALIT PARTIKEL SERBUK

Kristalit adalah suatu susunan atom-atom yang nikinaitah yang sama
dalam skala nanometer (<100 nm). Jika berada di skala tersebut, oleh
metalurgistbiasa disebut dengan istilabutir’. Gambar berikut ini merupakan

ilustrasi dari kumpulan suatu kristalit yang menyusuatu partikel serbuk.

ize

Gambar 2.14. llustrasi kristalit penyusun partikel serbuk [17]

18
Proses pelapisan serbuk..., Ari Maulana, FT Ul, 2008



2.3.1. Perhitungan Ukuran Kristalit Ber dasarkan Pola Difraksi Sinar-X
Perhitungan ukuran kristalit dapat dilakukan dengamggunakan pola
difraksi hasil pengujianX-ray diffraction (XRD). Untuk menghitung ukuran

kristal, digunakan persama&cherrerberikut :

D, = K\pcosH (2.1)

di mana: O = ukuran kristal (nm), K = konstant&cherrer A, = panjang
gelombang (A) da = Full Width at Half Maximum(FWHM) (derajat). Nilai
konstantaScherrerdiasumsikan sama dengan 1, sedandkalh Width at Half
Maximum(FWHM) adalah besarnya pelebaran suatu puncakdifskksi grafik
hasil uji X-ray diffraction(XRD) pada titik di ketinggian setengah puncakééut
[18].

FWHM

-~

Intensity (a.u.)
LE3

"46.746.846.047 047 147 247 347 447 547 647 747 847.0
X (deg.)
Gambar 2.15. Full Width at Half MaximunfFWHM) [19]

Akibat adanya pengaruh regangan, ukuran kristal alah pada pola
difraksi grafik hasil ujiX-ray diffraction (XRD), maka dengan menggunakan

metodalorentzian B dapat didefinisikan sebagai berikut:

Bobs: Bsize + Bstrajn + Binsx (2-2)
{Bobs- Binst} = Bsize + Pstrain (2.3)
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dengan menyubstitusi persamdgar 4estard sebagaPswaindan persamaaf =
KMD,cod sebagapsize meyubstitusi nilai Kserta mengalikan kedua ruas dengan

cod%, maka didapatkan persamaan berikut:

{Bobs- Pinst}c0SO = /D, + 4&4,SiNO (2.9

Kemudian dengan menggunakan metddédliamson-Hall persamaan
tersebut akan dianggap sebagai persamaan garss f@iu y = a + mx, dengan
menge-plot Pons- BinsgCOSO pada sumbu-y dan 4€ipada sumbu-x. Lalu, dengan
menyubstitusi nilai-nilai posisi puncak pola difsakhasil pengujianX-ray
diffraction (XRD) ke ke persamaan garis lurus tersebut, m&iem alidapatkan
nilai ukuran kristal Rrata-rata dass;dari setiap puncak grafik pola difraksi.

Perlu diketahui bahwa nilai besar ukuran kristatdda-rata yang didapat
di atas belum sepenuhnya dapat diterima sebab radsihya pelebaran akibat
pengaruh alai,s: dalam persentase yang kep#da perhitungan nilai besar
ukuran kristal Qrata-rata tersebut. Untuk mengatasi masalah tetsaiperlukan
sampel standar yang bebas dari pelebaran akibgapénregangan dan ukuran
kristal sehingga dengan membandingkannya dapatadtienilai pelebaran murni

akibat alat dan ukuran kristal yang didapatkarhletkurat [7].

34 measured integral width

m

= 29
o instrumental
1i ﬁi
1
structural
|s — B,
0 T
40 45 50

diffraction angle 26

Gambar 2.16. Pelebaran pola difraksi akibat pengaruh alat dareral uji [19]
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2.3.2. Faktor Kesalahan Penghitungan Ukuran Kristalit

Faktor penyebab kesalahan penghitungan ukuraraktridisebabkan oleh
pelebaran grafik pola difraksi hasil pengujiémay diffraction(XRD). Terjadinya
pelebaran grafik pola difraksi hasil pengujiXaray diffraction (XRD) dapat

disebabkan oleh pengaruh regangan, ukuran krigtabtht.

2.3.2.1. Pengaruh regangan

Pengaruh pengerjaan mekanik terhadap sampel, lesgepaan dingin
maupun pengerjaan panas, terhadap pelebaran pafia gola difraksi hasil
pengujian X-ray diffraction (XRD) sangat signifikan. Jika jarak antarbidang
kristal suatu material berubah akibat adanya rem@nmaka posisi grafik pola
difraksi hasil pengujianX-ray diffraction (XRD) akan bergeser dari posisi
seharusnya dan jika struktur kristal suatu mateeiah terdeformasi secara tidak
teratur, maka grafik pola difraksi hasil pengujiésray diffraction (XRD) akan

menurun intensitasnya dan mengalami pelebaran [20].

Diffraction
Line
. d, M
No Strain L I

woE i

Uniform Strain d, |r |
(dy-dg)/dg - b |
Peak moves, no shape changes | t _.l 7 3
Shifts to lower angles

Non-uniform Strain |
Tr .,
d,#constant \"JJ_} (17 A

Peak broadens RMS Strain

28
Exceeds d, on top, smaller than d; on the bottam

Gambar 2.17. Pelebaran grafik pola difraksi akibat regangaragstcuktur kristal [20]

Penyebab lain akibat pengerjaan mekanik terhadapedaadalah cacat
yang terdapat di dalam struktur kristal materiahgadiuji itu sendiri. Pada
material berstruktur kristal cacat, bentuk grafttgpdifraksinya memiliki rentang
akibat terjadinya pelebaran, sedangkan pada miabenkristal sempurna, grafik
pola difraksinya berupa garis lurus. Namun, tidada amaterial berstruktur
sempurna seperti itu, karena selalu saja ada padatsetiap kristal suatu material
[21].

21
Proses pelapisan serbuk..., Ari Maulana, FT Ul, 2008



1

‘ ‘ ‘ ‘ ‘ Perfect Crystal
1L

I

I J\ Imperfect Crystal

L

Gambar 2.18. Pelebaran grafik pola difraksi akibat cacat suukfistal [22]

2.3.2.2. Pengaruh ukuran kristal

Ukuran kristal juga mempunyai dampak yang besdratbéap pelebaran
pola difraksi hasil pengujiarX-ray diffraction (XRD). Semakin kecil ukuran
kristal atau butir suatu sampel, maka intensitaacgk-puncak grafik hasil

pengujianX-ray diffraction(XRD) semakin rendah dan lebar.

Decrease in crystalline size

Gambar 2.19. Hubungan ukuran kristal terhadap pelebaran pdlakdi
hasil pengujiarX-ray diffraction(XRD) [7]

2.3.2.3. Pengaruh alat

Setiap alat ujiX-ray diffraction (XRD) menyebabkan pelebaran pada pola
difraksi hasil pengujiannya. Pengaruh alat terhgalpbaran pola difraksi hasil
pengujianX-ray diffraction (XRD) sangat kecil, namun pengaruh tersebut harus
dihilangkan agar tidak terjadi kesalahan saat nulak proses analisis data.

Pengaruh alat terhadap terhadap pelebaran polaksiifhasil pengujiark-ray
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diffraction (XRD) dapat disebabkan oleh dispersi panjang getorg (radiasi
Kaq, Koz dan K), ketidakidealan optik, transparansi sampel, tesoletectordan
lain-lain.

Pada pengaruh alat akibat dispersi panjang gelognbadiasi Ki;, Ko,
dan K yang dihasilkan oleh tabung sinar-X juga turutpeean dalam proses
penyimpangan pola difraksi hasil pengujiXaray diffraction (XRD). Secara
umum, intensitas & adalah dua kali intensitasal sedangkan intensitasgK
sangat kecil. Namun, g&memiliki panjang gelombang paling besar dibandamgk
dengan panjang gelombangiKdan Kop. Perbedaan panjang gelombang inilah
yang merupakan salah satu penyebab penyimpangan gratlk pola difraksi
hasil pengujiarX-ray diffraction(XRD) [20].
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Gambar 2.20. Karakteristik radiasi K;, Ko, dan K; [23, 22]
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