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Abstrak

Telah dilakukan sintesa Boron Karbida dari asam borat (HSBOS), karbon (C), soda

dan PVC dengan berbagai variasi komposisi, yaitu 3,6 gr:1,2 gr:1,2 gr:1,2 gr ; 3,6 gr: 1,2
gr:1,2gr:3,6gr;3,69r:1,29gr:3,69r:1,2gr; 3,6 gr:1,29r:3,6 gr:3,6 gr

Proses reaksi diawali dengan penimbangan, kemudian dilakukan proses
pencampuran dan penggerusan menggunakan mortar hingga rata. Hasil pencampuran
kemudian di cetak menggunakan dice dengan tekanan + 10 Ton, lalu di panaskan dengan
menggunakan flame yang plasmanya menyelubungi bahan tersebut masing-masing
selama 15 menit. Bahan awal dan hasil pembakaran dikarakterisasi dengan XRD, FTIR
dan hasil analisanya dibantu paket program GSAS.

Hasil analisa fasa memperlihatkan bahwa telah terbentuk Boron Karbida jenis

BAC pada berbagai variasi komposisi.

Kata kunci: Asam Borat, Soda, Flame
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Abstract

Boron carbide has been done Synthesized from borat acid (H3BO3), carbon (C),
soda and PVC with different variations of composition, namely 3.6 g: 1.2 g: 1.2 g: 1.2 gr,
360r:129:1.29:3609,3609:1.29:3.609:1.29,3.69:1.29:3.69r:3.649r.

The process begins with weighing the reaction, and then mixed with mortar to be
more homogen. The Results then mould by dice with the pressure of 10 Ton and burn
with the flame that plasma shield the materials each for 15 minutes. Materials that have
not been and that has been burned will be done and characterized with the XRD,FTIR
and GSAS.

Results of analysis showed that phase of Boron Carbide have a type B4C in every

variations of composition.

Keyword: Boric Acid, Soda, Flame
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Bab 1

Pendahuluan

1.1 Latar belakang masalah
Boron karbida merupakan kelompok material keras non logam ketiga yang

telah diketahui dan dapat diproduksi dalam jumlah besar.

Pada umumnya seperti halnya material non oksida, boron karbida sulit
untuk disintesa. Pada industri modern Pembuatan boron karbida dilakukan dengan
cara klasik yaitu melalui sintesa dari boron dan karbon secara langsung. Biaya
yang cukup tinggi menjadikan metode ini tidak menarik secara ekonomis.

Sintesa boron karbida dengan pengunaan temperatur rendah akhir — akhir

- [5] [6] ) ) ;
ini berkembang dengan pesat . Antara lain dengan mensintesa boron karbida

dari campuran CCI4 dan BBr3 dengan katalis natrium pada suhu 4500C; sedangkan

cara lainnya dengan menggunakan pirolisa campuran antara asam borat dengan
[6]

polivinyl alkohol pada suhu 4OOOC dan 8000C .

Pada penelitian ini akan dilakukan sintesa boron karbida menggunakan
bahan awal asam borat, karbon aktif, soda dan senyawa PVC yang murah dan
mudah didapat untuk menghasilkan boron karbida yang mempunyai struktur atau

sifat menuju ke B4C.

1.2 Tujuan penelitian

Judul dari penelitian ini adalah
“SINTESA B,C DENGAN METODE PEMANASAN MENGGUNAKAN FLAME”

dengan tujuan penelitian adalah:

1. Membuat B,C dengan bahan baku yang mudah didapat di pasaran dengan
biaya murah.
Mendapatkan B4C dari reaksi asam borat, karbon aktif, soda dan PVC.

3. Untuk mengetahui proses pembuatan yang optimal dari asam borat, karbon

aktif, soda dan PVC pada ruang terbuka tanpa isolasi.

_ Universitas Indonesia 1
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4. Untuk mengetahui jenis dan struktur kristal boron karbida yang terbentuk
hasil reaksi asam borat, karbon aktif, dan P\VC melalui XRD dengan bantuan
software EXPGUI — GSAS

1.3 Batasan masalah

Penelitian yang dilakukan hanya dibatasi pada masalah bagaimana sintesa
boron karbida dari bahan asam borat, karbon aktif, soda dan PVVC dengan variasi

komposisi PVC dan soda terhadap pembentukan boron B,4C.

1.4 Manfaat penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat menghasilkan material B4C dengan proses
pembuatan yang lebih mudah dan murah dengan menggunakan bahan juga yang

relatif murah dan mudah didapat, serta waktu pembuatan yang lebih singkat.

_ Universitas Indonesia 2
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BAB |1

TINJAUAN PUSTAKA

I1.1 Boron Karbida, Berbagai Penggunaan dan Keunggulan Sifat-
sifatnya
Boron karbida ( B4C ) adalah suatu material yang sangat keras yang sangat

menarik untuk diteliti baik struktur maupun aplikasinya. Boron karbida juga

[4]
dikenal sebagai material non metalik dengan titik lebur yang tinggi (24500C)

dan memiliki sifat mekanik yang sangat tinggi.

Selain keunggulan-keunggulan di atas boron karbida juga memiliki sifat —
sifat diantaranya, berat jenis yang rendah, modulus yang tinggi, stabilitas kimia
yang tinggi, tahan pada temperatur yang sangat tinggi dan memiliki sifat termo-

elastis yang sangat sempurna.

Dalam kaitan dengan sifat yang menarik ini, boron karbida secara luas

digunakan dalam berbagai teknologi modern diantaranya adalah :

* Dijadikan sebagai material yang tahan terhadap abrasive atau pengikisan,
contoh water jet cutting, dressing diamond tools dan lain-lain.

* Digunakan sebagai nozzles dan hulu ledak pada sistim persenjataan.

» Digunakan sebagai penyerap netron yang baik di dalam inti reaktor nuklir
dan berpotensi untuk diterapkan pada penerbangan luar angkasa.

» Digunakan pada baju anti peluru, kendaraan perang dan alat — alat militer

lainnya.

Berbagai macam sifat boron karbida dapat dilihat pada Tabel 2.1

Tabel 2.1 0
1
Sifat — sifat boron karbida
No Sifat Nilali Satuan
1 | Densitas 2,52 g.cm_g
2 | Titik lebur 2445 (OC)
=)
3 | Kekerasan 2900 - 3580 (Knoop100g)(kg.mm )
4 | Fracture Roughness 29-37 Mpa.m-m
5 | Modulung Young 450 - 470 Gpa

Universitas Indonesia 3
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6 | Konduktivitas Elektrik | 140 (pada 25 C) (S)
- . 0
7 | Konduktivitas Termal 30-42 (pada 25 C)(W/m.K)
8 | Ekspansi Termal S (;oeff,lo-6 0C
9 | Netron termal 600 (barn)

Boron karbida memiliki struktur rhombohedral dengan 12-icosahedral atom

yang dihubungkan dengan ikatan kovalen langsung dan melalui tiga rantai atom

intericosahedral sepanjang diagonal utama dari rhombohedron.

Boron karbida menunjukkan rentang perbandingan homogenitas yang lebar

[5]
dari B1215Cz 85 hingga B1365C135 . Rentang perbandingan B/C yang lebar dalam
boron karbida ini berkaitan dengan penggantian atom boron dengan atom karbon

di dalam rantai intericisahedral dan icosahedra dengan fasa tunggal di seluruh

[7
range

Gambar I1.1. Struktur Atom B4C. Atom hitam disebut sisi kutub, terikat dengan
icosahedra tetangganya. Bentuk atom putih dari hexagon dan terletak pada sisi
[71

equator. Atom abu-abu pada rantai, terikat dengan atom equator

. Universit
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11.2 Proses Sintesa Boron Karbida
Proses sintesa boron karbida dapat dilakukan dengan berbagai cara. Mulai
dari penggunaan polimer sampai dengan penggunaan suhu tinggi. Beberapa

proses sintesa itu antara lain:

11.2.1 Sintesa Boron Karbida dengan polimer

Suatu alternatif baru dalam sintesa boron karbida dapat dilakukan melalui
bahan awal polimer. Tehnik pembuatan ini menawarkan sejumlah keuntungan
antara lain:

 Polimer bisa dibentuk kedalam suatu bentuk yang dinginkan atau dirubah
menjadi film tipis.

o Polimer bisa mengalami dekomposisi pada temperatur rendah yang
memungkinkan terjadinya formasi material di bawah kondisi-kondisi yang lebih

halus dibanding yang digunakan pada teknik konvensional.

Sintesa boron karbida dapat dilakukan dengan menggunakan pentaboranes,
borazine dan derivatifenya. Sintesa boron karbida dengan bahan awal polimer,

ditentukan oleh perbandingan berat campuran, serta cara bagaimana polimer
[6] .

tersebut bereaksi dan dapat dilakukan pada temperatur rendah . Bagaimana
3 . . (6]
polimer tersebut bereaksi dan dapat dilakukan pada temperatur rendah .

OH {?—LTH CHy—

: | |
BOH) 4 —CHrCHI); - —(H»_.L’ H?— 0—B—0- flru—CHT} + 3,0
n

11.2.2 Sintesa Boron Karbida Metode Reduksi Carbothermik

Metode ini digunakan untuk menghasilkan suatu bubuk boron karbida
yang menggunakan bahan baku murni yang komersil. Asam borat sebagai sumber
dari Boron dan karbon aktif serta batubara digunakan sebagi bahan C serta

sebagai pereduksi.
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Proses termal karbon dan metallotermik, yang murah telah secara luas
menghasilkan boron karbida. Asam borat (HsBOS) dan boron oksida (Bzoa)

adalah bahan dasar yang murah, yang dapat dikurangi dengan penggunaan karbon

untuk menghasilkan boron karbida. Reaksi antara Asam borat dengan carbon

[14]
dapat dituliskan sbb :

4HBO +7C=B,C+BCO+6H O oo (3)

AHBO =2B 0 +6H O et (4)
3 3 2200 2

B,0,+3CO=2B+3CO0, Y D T . . (5)

E=F Ty N, K f R (6)

Reduksi oksigen dari BZO3 menjadi Boron dan karbon dioksida pada

persamaan reaksi (3), secara termodinamis terjadi diatas suhu 140000. Untuk

0]
seluruh tingkat reaksi, temperatur pada umumnya adalah 2000 C. Mutu dari boron
karbida yang diproduksi secara luas tergantung dari teknik reduksi, temperatur

dan atmosfirnya, sehingga menghasilkan bubuk boron karbida.

11.2.3 Sintesa Boron karbida dengan BBr3 dan CCI4

Secara tradisional, Boron karbida dapat dibuat dengan berbagai metode
temperatur tinggi, seperti termal karbon reduksi dari boron oksida (BZOB) pada

0 [5]
suhu diatas 1000 C reaksi langsung antara karbon dengan boron

Boron karbida juga dapat dibuat dengan reduksi BCI3 dengan CH4 pada

(0]
temperatur 1500 C dengan laser atau magnesiothermic reduction.

Penggunaan metode temperatur rendah untuk mendapatkan kristalin B4C.

[5]
Hal ini dijelaskan mengikuti persamaan reaksi

CC|4+ 4BBr3+ 16Na o B4C+4NaCI +12NaBr..........cocooeveveven (7)
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Gambar 11.2 Pola difraksi sampel B4C

Pada pola difraksi (Gambar 11.6.2), semua puncak dapat ditentukan
sebagai B4C rhombohedral. Sesudah proses refinement, didapatkan parameter Kisi

a= b= 5.604A; c= 12,09 A sangat mirip dengan nilai B,C (a=b= 5,600 EEe=

12.08; JCPDS card, No 350798).

Gambar I1. 3 menunjukkan gambar hasil TEM dan dapat dilihat bahwa jenis kristalin B C terdiri
4

dari partikel berbentuk seperti batang dan bulatan yang seragam. Diameter rata-rata
partikel bulat sekitar 80 pm. Partikel B C yang berbentuk seperti batang
4

[5]
berdiameter sekitar 200 um dan panjang sekitar 2,5 pm
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11.2.4 Sintesa Boron Karbida Metode Pemanasan Mikrowave

Pada tahun 2004 dilakukan sintesa boron Kkarbida dengan teknik
pemanasan menggunakan mikrowave adalah salah satu teknik yang
dikembangkan dalam menghasilkan sintesa boron karbida dan struktur nano-nya.
Dari kemampuan tersebut, boron karbida nanofiber diharapkan menjadi sangat
bermanfaat dalam pengadaan bahan keramik dengan struktur nano.

Tujuan penelitian ini adalah menghasilkan molekul prekursor homogen
yang reaktif pembentukan untuk boron karbida nanofiber tanpa template
menggunakan teknik pemanasan vakum yang memanfaatkan radiasi mikrowave
untuk menghasilkan reaksi yang membentuk nanocompound dan untuk
mengetahui karakterisasi prekursor digunakan X-ray diffraksi (XRD), Scanning
Electron Microscope (SEM), Transmission Electron Microscope (TEM), dan
Fourier Transform Infrared Spectrum (FTIR).

Penyiapan prekursor dilakukan menggunakan boron isopropoxide,
magnesium metoxida dan suspensi koloid dari sukrosa yang terkalsinasi sebagai
material terkarbonasi. Campuran ini diaduk bersamaan dalam sol-gel yang
dipanaskan dengan mikrowave pada suhu 70° C sampai molekul tercampur dan
tampak kering.

Proses ini dilakukan pada pH 7,5-8,5. pada kondisi ini terbentuk gel
berwarna hitam abu-abu. Selanjutnya gel ini dikalsinasi pada temperatur konstan
800 °C selama 4 jam pada furnace biasa pada kondisi terbuka. Prekursor hitam
dan getas terbentuk setelah dilakukan pyrolysis terhadap gel dan dicampur dengan
1 wt.% karbon amorf untuk digunakan pada pemanasan mikrowave. Campuran
tersebut divakum pada 10-4 atm dalam kapsul quartz dan dipanaskan dalam oven

mikrowave biasa (1400w dengan frequensi 2,45 GHz.
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Gambar 11.5 Citra SEM prekursor yang terkalsinasi.
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Gambar 11.6 grafik XRD prekursor yang terkalsinasi.
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Gambar 11.7 (a) spektrum FTIR dari prekursor yang kering, (b) spectrum dari prekursor yang
terkalsinasi.

Hasil analisis spektroskopi inframerah dari hasil produk menunjukkan dua
puncak utama pada 1385 cm™ dan 825 cm™ berkorelasi dengan keberadaan
magnesium diboride. Beberapa puncak diketahui mengalami overlap dengan
pengotor seperti yang tampak pada gambar 5.

Bahan residu tersebut kemudian di cuci dengan benzen, lalu dengan asam
hidroklorik pada suhu 60 °C dan terakhir dengan aquades dan aseton. Proses ini
bertujuan untuk mendapatkan boron karbida nanofiber yang hasilnya tampak pada

gambar 5b.
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Puncak pada interval 1075 cm™ dan 1620 cm™ berhubungan dengan

vibrasi tarik dari pusat atom pada rantai tiga atom dari unit sel boron karbida (C-
11B-10B; C-10B-C; C-10B-11B; C-10B-10B), dimana C-10B-C sebagai rantai

utama.

1720 ‘
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1300
S

Intensity (arb. units)

1620

|
1705 |

1545

1385

1385

1076

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Wigrve Mumber (cm)

500

Gambar 11.8 (a) spektrum FTIR dari nancompounds yang dihasilkan pada sampel, (b) spektrum

dari leached yang dihasilkan
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Gambar 11.9 hasil XRD pembentukan prekursor yang dipanaskan selama 8 jam dalam oven

mikrowave dalam kondisi vacuum pada 10*atm.
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Gambar 11.10 citra SEM dari produk yang terbentuk.

SEM memperlihatkan struktur nano dari hasil akhir yang terbentuk.
Sementara hasil TEM memperlihatkan bentuk inti dari struktur yang terbentuk
adalah nanofiber, nanobelt, dan nanopartikel.
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Gambar 11.11 TEM image of a CNT’s, boron carbide nanofibers, and nanoparticles of magnesium
diboride (400,000X).
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BAB Il
METODE PENELITIAN

111.1 Diagram Alir Penelitian

Bahan Murni (gram) .
H BO :C:Soda : PVC Karakterisasi
S ° XRD
36:1,2:1,2:1,2

36:12:1,2:3.6
36:12:3,6:1,.2
3,6:12:3,6:3,6

!

Pencampuran dengan
menggunakan mortar

l

Pembakaran
menggunakan flame

l

Karakterisasi hasil i ; Analisa Hasil d
dengan XRD, GSAS, [—» Hasil Akhir — RaRtacasl’ dan
pembahasan

FTIR dan SEM.

Gambear IIL1. Diagram Alir Penelitian

111.2 Karakterisasi Bahan dan Alat

Dalam penelitian ini digunakan pendekatan eksperimen dengan

menggunakan bahan utama: Asam borat (H3BO3), dan Karbon aktif (C) dengan
bahan tambahan berupa PVC (C6O6H12), dan soda. karakterisasi dengan
menggunakan alat

1. Alat-alat yang digunakan pada eksperimen:
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e Proses penimbangan dilakukan dengan menggunakan neraca analitis

tipe Bosch Sae 200.

e Pengadukan campuran dilakukan dengan menggunakan mortar

porcelaine.

e Proses pembakaran dengan menggunakan flame burner dengan gas

etilen.
2. Karakterisasi dengan menggunakan alat-alat:

e Analisa fasa dan struktur kristal dan pengukuran pola difraksi
dilakukan menggunakan diffractometer sinar-X PHILLIPS PW
3710/40kv.

e Pola ikatan molekul yang terbentuk dikarakterisasi dengan
menggunakan Fourier Transformation Infra Red tipe Ati Mattson 1001

Fourier Drive Madison, Wi 537171 USA.

111.3 Proses Persiapan Sampel

111.3.1 Proses Pembentukan

Sebelum melakukan eksperimen maka dibuat rumus persamaan reaksi

untuk menentukan formulasi utama dari reaksi yang akan dilakukan, yaitu:
4H;BO; + 7C + 3022 B4C + 6CO;, + 6HyO ...evvveeann . (10)

Formulasi ini selanjutnya dijadikan acuan dalam menentukan

perbandingan berat dari masing-masing bahan baku sampel yang akan digunakan.

Selanjutnya mol dari masing bahan baku tersebut dikonversi ke dalam
berat (gram). Cara melakukan konversi dari mol ke gram yaitu masing-masing

sampel ditentukan berat molekulnya.
. H3BO3 berat molekul = 61,811 gram/mol

 Karbon aktif berat molekul = 12 gram/mol
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Kemudian komposisi dibuat berdasarkan Mol dan berat molekul yang

diketahui adalah : gram = Mol X Berat Molekul. Untuk perbandingan awal H3BO3

+ Karbon aktif =7 : 4 Mol
Maka:
H;3;BO; = Gram = berat molekul X Mol =61,811 X 4 =247,2 gram
C = Gram = Berat Molekul X Mol = 12 X 7 = 84 gram
Jadi perbandingan dalam gram adalah : H3BO3 : C=2472: 84 gram = 3:1

Selanjutnya dibuat susunan komposisi sebagai berikut:

Tabel I11.1

Variasi komposisi bahan awal

No Dalam Gram (gr)

H BO3 C Soda | PVC

A 3,6 1,2 1,2 1,2

B 3,6 1,2 1,2 3,6

C 3,6 1,2 3,6 1,2

D 3,6 1,2 3,6 3,6

Namun demikian perbandingan komposisi tersebut bukan berdasarkan
perbandingan kesetimbangan persamaan reaksi dari reaksi kimia yang akan terjadi
melainkan berdasarkan perbandingan kesetimbangan parsial dari persamaan reaksi

kimia persamaan reaksi 10.

111.3.2 Proses Pencampuran
Pencampuran dilakukan dengan menggunakan mortar dengan tahapan

sebagai berikut :
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* Masing-masing bahan dimasukkan ke dalam mortar.

* Lalu di gerus hingga tampak homogen.

e Setelah dilakukan pencampuran, bahan-bahan tersebut dicetak dengan

menggunakan dice dengan pemberian tekanan sebesar 10 ton

* Kemudian sampel hasil cetakan tersebut dipanaskan dengan posisi
berada di tengah-tengah plasma yang dihasilkan oleh nozzle flame
selama 15 menit. Agar sampel berada di tengah-tengan plasma maka
tatakan yang digunakan adalah cawan berbentuk cembung yang mampu
bertahan pada suhu tinggi. Tujuannya adalah sebagai perisai dan
pelindung sampel yang sedang dipanaskan tersebut dari kontak dengan
udara bebas sehingga terbebas dari oksidasi.

* Hal ini dilakukan terhadap masing-masing variasi komposisi.

I11.4 Karakterisasi
111.4.1 Analisa fasa dengan XRD dan GSAS
Analisa fasa dilakukan dengan menggunakan alat XRD (X-Ray
Diffractometer). Pengukuran pola difraksi dilakukan menggunakan diffractometer
sinar-X (PHILLIPS PW 3710/40kV) dengan kondisi alat sebagai berikut:
* Sumber : CuKa
» Panjang gelombang1,5722A
*» Tegangan : 40 kV
* Arus : 30 mA
*» Kecepatan cacah : 0,5/detik

« Jenis cacah : cacah kontiniu

» Sudut20: 15 —90°

Hasil difraktogram kemudian dianalisa dengan menggunakan paket
program GSAS (General Structure Analysis System), untuk menentukan struktur
kristal dari fasa-fasa yang mungkin terbentuk dalam sampel. Perangkat lunak
GSAS ini dikembangkan oleh Allen C. Larson dan Robert B. Von Dreele dari Los
Alamos National Laboratory, USA dan diinstal dalam sebuah PC Pentium 166
dengan RAM 64 MB.
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111.4.2. Analisa Dengan Fourier Transformation Infra Red (FTIR)
111.4.2.1 Persiapan Sampel Metode Pellet KBr
* 200 mg Kbr diletakkan ke dalam penggerus dan digerus sampai halus.
» Sampel sebanyak 3 mg dimasukkan lalu digerus hingga tampak homogen.

» Sampel diletakkan pada cetakan dan ditekan 10 ton selama 1 menit.

111.4.2.2 Persiapan Alat FTIR
e Komputer dan peralatan FTIR dihubungkan pada sumber listrik 220 Volt.
e Komputer dihidupkan sampai muncul program windows, kemudian FTIR
dihidupkan dan dibiarkan £+ 15 menit untuk memanaskan alat.

e Kemudian sampel diletakkan pada holder sampel untuk siap di scan.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

IV.1. HASIL EKSPERIMEN
IV.1.1. Analisa Fasa Dan Struktur Kristal

Setiap sampel dibentuk powder dengan cara digerus menggunakan mortar
lalu serbuk sampel tersebut diletakkan pada kaca preparat dan kemudian diukur
menggunakan XRD, lalu dianalisa dengan bantuan program GSAS untuk

mengetahui struktur kristal dari fasa-fasa yang terbentuk.

Pengolahan ini menggunakan metode pencocokan antara hasil data yang
didapat dengan database pada ICDD (PCPDFWIN). Yakni berdasarkan data jarak
antar bidang (d) dan nilai yang diperoleh dari XRD.

Dengan demikian didapatkan informasi mengenai struktur Kkristal, grup

ruang (space group), parameter Kisi, bidang kristal, posisi atom dan fraksi berat.

IV.1.2. Pola Difraksi Dan Struktur Kristal Bahan Awal

H3BO3; murni mempunyai sistim kristal orthorombik, dengan grup ruang
P-1, puncak-puncak difraksi dengan bidang orientasi (0 1 0),(011),(002), (11
2), parameter kisi a = 7,039; b = 7,053 dan c = 6,578.

Karbon grafit murni mempunyai sistim kristal hexagonal, dengan grup
ruang P 63/m m c, puncak-puncak difraksi dengan bidang orientasi hkl (2 1 0), (1
04),(121), parameter kisia=b=2,464;c=6,73.

NaHCO3 mempunyai sistem kristal monoklinik, dengan grup ruang P 2/
¢, puncak-puncak difraksi dengan bidang orientasi hkl [101], [111], [100] dan
parameter Kisi a = 7.475, b = 9.686, ¢ = 3.481.

PVC merupakan suatu polimer yang banyak diaplikasikan dalam berbagai
peralatan maupun perlengkapan pendukung seperti pipa, peralatan rumahtangga,
kursi dan lain-lain. PVC yang terdapat dipasaran telah mengandung filler yang

bertujuan agar memiliki sifat fisis yang dapat disesuaikan dengan tujuan
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penggunaan. Dalam pembuatan sampel ini, filler yang terdapat dalam bahan

prekursor tersebut muncul sebagai pengotor.

Pola Difraksi Bahan Awal

ol L H3BO;

PVC
! A A NaHCO;
"ENRRYRIIT I EdECRRRETGEB

Grafik 1V.1 Hasil XRD bahan awal. Karbon dan HsBO5; memiliki puncak
utama dengan intensitas yang cukup tajam. NaHCOz; memiliki puncak-
puncak dengan intensitas yang hampir sama di beberapa sudut. Sementara
PVC tampak sebagai gugus non kristalin.

Dari grafik hasil XRD terlihat karbon memiliki puncak utama yang cukup
tinggi. Pada H3BO; juga terdapat puncak utama dengan intensitas yang cukup
tinggi. Untuk NaHCOg intensitas yang dimiliki oleh puncak-puncaknya hampir
sama dan tidak setinggi karbon dan asam borat. Hal ini dipengaruhi oleh
kristalisasi dari bahan itu sendiri. Sementara PVVC tidak memperlihatkan bahwa

bahan tersebut merupakan kristalin.
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IV.1.3. Pola Difraksi Dan Struktur Kristal Hasil Reaksi
Pada grafik 1V.1.3.a. Hasil difraksi sampel A, B, C,dan D dibandingkan

dengan hasil difraksi aldrich. Tampak evolusi kristalisasi yang terbentuk pada

sampel dipengaruhi oleh kadar PVC dan soda. Namun demikian tampak pada

ampel D

W Samp9| C
|
Sampel B
J \ Sampel A
oo

Aldrich
RNIRAIT I BB I LILIFIHBLEBII B8 B

Grafik 1V.2 Grafik XRD sampel hasil. Evolusi pembentukan
boron karbida dari sampel A, B, C, dan D. sebagai pembanding
adalah boron karbida buatan Aldrich-Jerman.

komposisi tertentu terjadi pertumbuhan kristal B4C yang cukup baik.

Pada sampel B terlihat puncak-puncak milik B,C muncul di sudut 27.54
pada bidang (0 1 2), di sudut 37. 285 pada bidang (1 1 0), di sudut 41.16 pada
bidang (1 0 4), lalu pada sudut 44.595 pada bidang (0 2 1), lalu di sudut 62.275
pada bidang (2 0 5), dan di sudut 66.365 pada bidang (1 0 7).

Namun demikian bila dilihat dari intensitas masih rendah. Hal ini

diperkirakan karena B,C yang terbentuk belum banyak.
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Dari tabel puncak dominan yang memiliki intensitas yang cukup tinggi.
Puncak tersebut berasal dari kristal NaCl yang terbentuk pada saat pemanasan
terjadi. Dimana ion Na berikatan dengan ion klor yang lepas dari rantai PVC.

Selain itu tampak pula karbon grafit yang merupakan hasil sisa dari proses

pemanasan.
Tabel IV. 1.1
Hasil XRD sampel B
=
Peaks/ hkl | Peaks/ hkl | Peaks/ hi| | Peaks/ hkl
1 426400 3 538150 10 712350 2
259250 2 4356950 9 549050 2 | 110 | 738350 2
27.1400 8 438200 11 569850 2
"!n. | ' 57.5600 4 805200 1
455600 5 553900 3 522450 0
461600 2 505900 6 540650 1
321850 7 467750 5 2.2750
335800 4 477350 11 935150 1 | 110
341900 12 434350 4 §45650 4 | 222 | 995650 2
353100 9 489950 5 651650 4 99 2400 3
36.1400 2 437650 3 657000 3
-6 34 h 50.6950 7 010 Esso w_ NaCl= i-
38.6150 20 517550 3 668500 6 | 112 | B4C=
38.0650 17 523950 4 67.6600 2 C, grafit=
40,2750 16 52.0800 11 696300 2 | e
411600 22 _ 707400 2 4.:.

Untuk puncak-puncak lain yang belum teridentifikasi diperkirakan berasal
dari pengotor-pengotor yang terdapat dalam masing-masing bahan awal.

Pada Grafik 1V.3 terlihat ada penumpukan puncak-puncak difraksi. Hal
ini disebabkan oleh pengotor-pengotor yang terdapat dalam sampel membentuk
fasa kristalin. Pengotor bersumber campuran atau tambahan filler yang terdapat

dalam bahan bakunya, seperti PVC, soda teknis, dan asam borat teknis.
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Grafik 1V. 3 Hasil GSAS untuk menyamakan kurva B4C literatur dengan sampel B.
Garis merah menunjukkan posisi puncak-puncak B4C yang terbentuk pada sampel.

Dengan membandingkan antara hasil XRD dan database yang ada
diindikasikan bahwa struktur B4C yang terbentuk memiliki sistem kristal adalah
trigonal / rombohedral, dengan spacegroup R -3 m H, dengan parameter Kisi
a=5.62, b=5.62, dan c=12.14.

1VV.14. Pola Ikatan Molekul Hasil Fourier Transformation
Infra Red

Untuk memperkuat bukti adanya B4C maka perlu dilakukan pengujian
dengan menggunakan spektroskopi FTIR yang bertujuan untuk mengetahui
adanya ikatan B-C dalam sampel tersebut yang menjadi indikator adanya B.C
yang terdapat dalam sampel yang telah dibuat. Sebagai pembanding maka
dilakukan pengujian FTIR terhadap B,C Aldrich.
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Grafik IV.4 memperlihatkan hasil FTIR dari B,C produksi Aldrich.
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Grafik IV.5 memperlihatkan hasil FTIR untuk sampel B.

Pada hasil FTIR B4C buatan Aldrich muncul puncak gelombang pada
interval 1079.94 cm™ dan 1619.91 cm™ yang berhubungan dengan keberadaan
ikatan B-C dari gugus B4C (grafik 1V.4).

Pada sampel yang dihasilkan juga nampak puncak gelombang pada
interval 1079.94 cm™ dan 1658.48 cm™ yang berhubungan dengan adanya vibrasi
B-C dari boron karbida. hal ini menandakan bahwa dalam sampel yang dibuat

terdapat boron karbida yang ikatannya menyerupai boron karbida buatan aldrich.
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Pada interval puncak gelombang 825.38 cm™ dan 1342.21 cm™ tampak
adanya vibrasi yang berhubungan dengan vibrasi dari magnesium diborat. Pada
interval puncak gelombang 709.67 cm™ dan 601.68 cm™ tampak vibrasi yang
berhubungan dengan keberadaan ikatan boron-oksigen-hidrogen dan boron-
hidrogen. Dan pada interval puncak gelombang 1280.50 cm™ terlihat ikatan yang
berhubungan dengan keberadaan vibrasi asymetrik dari oksigen yang berikatan
dengan atom trigonal boron yang terdapat dalam struktur tetraborat.

Dari grafik I1V.5 terlihat adanya ikatan B-C pada bilangan gelombang
1079.94 seperti yang tampak pada B4C keluaran Aldrich Namun dari hasil FTIR
juga tampak ikatan-ikatan lain yang merepresentasikan keberadaan pengotor

dalam sampel.

IV.15. Hasil SEM

Pengambilan gambar SEM dilakukan untuk mengetahui bentuk mikro dari
sampel yang terbentuk lalu dibandingkan dengan B,C komersial buatan Aldrich.

Dari gambar V.1 tampak sekali perbedaan ukuran butir antara sampel b
dengan B,C Aldrich. Butir sampel B memiliki ukuran jauh lebih kecil dari butir
B,C Aldrich, gambar IV.1.A. Tetapi pada sampel B juga terdapat senyawa lain
yang membentuk fasa kristalin. Namun demikian apabila pada sampel B memang
terdapat kristalin BAC seperti pada gambar 1V.1.B yang diberi tanda lingkaran
maka dalam penelitian ini kami telah dapat membuat B,C dalam ukuran butir

yang lebih kecil dari ukuran butir B4C Aldrich.
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Gambar V.1 A) Hasil foto SEM B,C Aldrich. B) hasil foto SEM B,C sampel.
Lingkaran pada gambar menunjukkan bentuk kristalin rombohedral yang
terbentuk dalam sampel.

1V.2. Pembahasan

1. Pencampuran
Dalam pencampuran, keberadaan PVC sangat mempengaruhi terjadinya
pembentukan kristal B,C dalam sampel. Dalam hal ini, kloride yang terdapat
dalam rantai polimer berfungsi mengikat ion-ion natrium berasal dari ikatan
rantai soda. Dengan berikatannya Natrium dan klor, memberi peluang untuk
ion B menempel pada karbon dan membentuk ikatan B,C. selain itu ion C
bebas yang terbentuk akibat pemanasan mengikat O, bebas yang berada di

sekitar sampel yang dipanaskan dan membentuk CO, dan H,0.

2. Pembentukan B,C
Pembentukan B,C pada sampel ditandai dengan pemunculan pola puncak-
puncak gelombang FTIR yang mengindikasikan adanya ikatan B-C pada
beberapa interval. Lalu pada pengujian XRD juga ditemukan pola difraksi B,C
pada beberapa puncak sudut. Namun bila diamati dari intensitas puncak-
tersebut diperkirakan jumlah yang terbentuk belum banyak.

3. Komposisi
Hasil reaksi dari masing-masing komposisi menghasilkan B,C. Perbedaan

komposisi yang digunakan pada pembuatan sampel mempengaruhi jumlah B,C
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yang terbentuk. Hal ini berhubungan dengan intensitas dari puncak-puncak
yang muncul pada pola difraksinya. Hal ini juga berlaku pada munculnya
pengotor. Pengotor ini berupa sisa prekursor yang tidak bereaksi maupun

pengotor yang menjadi filler prekursor itu sendiri.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

V.1 KESIMPULAN

1.

Pembuatan B4C melalui sintesa dari asam borat, karbon aktif, PVC, dan
Soda telah berhasil dilakukan. Namun demikian penelitian ini perlu
dilanjutkan dan dikembangkan untuk mengetahui sisi ekonomisnya dan
pencapaian hasil produk akhir B,C yang lebih maksimal.

Penggunaan PVC dan Soda dalam pembuatan sampel adalah sebagai
prekursor yang membantu pembentukan ikatan B,C. Hal ini dapat
diketahui dari variasi komposisi yang dilakukan terhadap kedua
prekursor tersebut ternyata mempengaruhi produk akhir yang dihasilkan.
PVC dan soda yang kami gunakan adalah bahan baku yang murah dan
mudah ditemui dipasaran. Maka dengan menggunakan PVC dan soda
dalam penelitian ini diharapkan biaya pembuatan B,C dapat ditekan
menjadi lebih ekonomis.

Struktur B4C yang terbentuk memiliki sistem kristal adalah trigonal /
rombohedral, dengan spacegroup R -3 m H, dengan parameter Kisi
a=5.62, b=5.62, dan c=12.14. hal ini dilakukan dengan mencocokkan
antara data yang didapat dengan database ICDD.

hasil sintesa B,C dengan PVC dan soda menghasilkan hasil sampingan

yang dominan berupa NaCl, dan Karbon.

V.2 SARAN

Penelitian ini perlu dilanjutkan untuk proses mendapatkan B4C yang

lebih optimal, serta teknik pemisahan pengotor dari produk hasil. Selain itu

perlu pula dikembangkan teknik pembuatan boron karbida pada temperatur

rendah ini.
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Lampiran 1
Tabel puncak-puncak sudut 20 identitas masing-masing sampel

sampel A sampel B Sampel C sampel D
2 theta/ peak 2theta/peak hkl 2 theta/peak | hkl 2 theta/ peak hkl
21.2900 4
28.1150 5 25.9250 2 28.0200 0
34.5050 12 27.1400 8 30.9850 100 002
30.8850 100 002 34.0350 4
39.2300 6 29.7250 3 35.0250 1
31.2000 100 111 33.9050 20 38.4150 4
42.2350 1 32.1850 7 35.1050 7 40.0800 7
33.5800 4 35.9450 3
46.3600 2 202 34.1900 12 36.4950 5 42.4050 3
35.3100 9 43.5250 0
50.8050 2 36.1400 8 38.3000 17
38.8300 9
52.8550 10 006 38.6150 20 40.0000 24 47.5500 7
56.1400 2 024 39.0650 17 49.5550 2 100
41.1400 4 50.5150 2
58.0650 3 211 41.1600 22 104 42.3400 4 52.1600 1 101
Peaks,/ hkl | 434650 6
60.1400 12 42.6400 3 53.5750 3
[ 681350 1 | 43.6950 9 45.2950 3 57.3300 2
43.8200 11 60.3800 3
B6.5C 78-1574
05-0628 47.4950 11 64.5100 3
25-0096 46.1600 2 48.2000 2
75-0424 46.7750 S5
47.7550 11 49.4750 3 100 70.4850 1 103
48.4950 4 50.4300 3
48.9950 5 52.0700 3 101 77.0200 0O
49.7650 3 52.7350 9
50.6950 7 010 89.8450 0
51.7550 3 53.5450 12 93.3800 1
52.3950 4 54.7100 2 94.3100 0
53.0800 11 56.0700 1 96.7550 0
53.8150 10 57.2650 4 75-0424
54.9050 2 59.0850 2 102 C 75-1621
60.2850 3 B8C 26-0232
2
2 004
3
65.0900 2
65.5950 1

64.5650 4
65.1650 4
65.7000 3
1
6
2

\
673550 3 | |
\

75-0424
rafit 75-1621
05-0628

66.3650
66.8500
67.6600

112

70.7400 2
71.2350 2
73.8550 2

80.5200 1
82.2450 0
84.0650 1

93.5150 1 110
99.5650 2
99.8400 3

72-1668
35-0798
C, grafit = 75-2078
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Lampiran 2
Pola difraksi B4C Aldrich
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Lampiran 3
Pola difraksi sampel A
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Lampiran 4
Pola difraksi sampel B

L ] &
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Sampel B
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Lampiran 5
Pola difraksi sampel C
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Lampiran 6
Pola difraksi sampel D
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Lampiran 7
Pola difraksi bahan awal:: Soda
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Lampiran 8
Pola difraksi bahan awal::PVC
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Lampiran 9
Pola difraksi bahan awal::Asam Borat
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Lampiran 10
Pola difraksi bahan awal:: Karbon
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Lampiran 11

B4C
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Lampiran 12

B4C
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