UNIVERSITAS INDONESIA

SINTESIS DAN KARAKTERISASI BORON KARBIDA (B;C)
DARI ASAM BORAT (H;B0;), KARBON (C), DAN ASAM SITRAT
(CsH50;H,0), SEBAGAI FASA PENGUAT KOMPOSIT
MATERIAL TAHAN PELURU ALUMINA-TITANIA

MILIE PERPUSTAKAAN
FmiPa - U]

DISERTASI

— PERPUSTAKAAN
FAKL TAS MIPA UL
TIDAK DIPINJAMEAN ..}
HANYA BACA DITEMPATA

MUSNI AHYANI
8305000051

FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
PROGRAM STUDI ILMU MATERIAL
JAKARTA
DESEMBER 20609

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



UNIVERSITAS INDONESIA

SINTESIS DAN KARAKTERISASI BORON KARBIDA (B,C)
DARI ASAM BORAT (H3;B0O;), KARBON (C), DAN ASAM SITRAT
(CsHz0-H;0), SEBAGAI FASA PENGUAT KOMPOSIT
MATERIAL TAHAN PELURU ALUMINA-~TITANIA

DISERTASI

Diajukan sebagai salah satu syarat untuk memperoleh gelar doktor

MILIKX PERPUSTAKAAN
EmiPa - Ul

MUSNI AHYANI
8305000051

FAKULTAS MATEMATIKA DAN ILMU PENGETAHUAN ALAM
PROGRAM STUDI ILMU MATERIAL
JAKARTA
DESEMBER 2009

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



HALAMAN PERNYATAAN ORISINALITAS

Disertasi ini adalah hasil karya saya sendiri
dan semua sumber baik yang dikutip maupun dirujuk

telah saya nyatakan dengan benar
Nama : Musni Ahyani
NPM : 8305000051
ﬁ
Tanda Tangan : &
e
Tanggal : 15, Desember 2009

i

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



[MILIK PERPUSTAKAAN

EMiPa - Ui
HALAMAN PENGESAHAN
Disertasi ini diajukan oleh
Nama :  Musni Ahyani
NPM ;8305000051
Program Studi :  Ilmu Material
Judul : Sintesis dan Karakterisasi Boron Karbida

(B4C) dari Asam Borat (H;BO;), Karbon
(C), dan Asam Sitrat (C¢HgO7H;0), Sebagai
Fasa Penguat Komposit Material Tahan
Peluru Alumina-Titania

Telah berhasil dlpertahankan di hadapan Dewan Penguji dan diterima
sebagm baglan persyaratan yang dlperlukan untuk memperoleh gelar
Doktor pada Program Studi Imu Material, Fakultas Matematika dan Ilmu
Pengetahuan Alam, Universitas Indonesia.

DEWAN PENGUII :

Promotor : Dr. Bambang Soegijono

Ko-Promotor : Dr. Muhammad Hikam.
Ketua Sldang : Dr. Adi Basukriadi, M.Sc.
Tim Penguji : Dr. Suharjo Poertadji

Prof. Dr. Ir. Johny Wahyuadi

Prof. Dr. Ir. D.N. Adnyana, APU

Dr. Nofrijon Sofyan

Ditetapkan di : Jakarta

Tanggal : 15 Desember 2009

iii

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



KATA PENGANTAK

Berkat Rahmat Tuban Yang Maha Esa, Penulis dapat meaulis Naskah
Sidang Terbuka hasil penelitian program Doktor (S-3) dengan judul Sintesis dan
Karakterisasi Boron Karbida (BC) dari Asam Borat (H3BO3), Karbon (C), dan
Asam Sitrat (CeHsO7H>0), Sebagai Fasa Penguat Komposit Material Tahan
Peluru Alumina-Titania

Disertasi ini merupakan suatu persyaratan dalam menempuh Program
Doktor di jurusan [Imu Material Departemen Fisika Fakultas MIPA Universitas
Indonesia. Bersama ini ini dilampirkan juga sertifikat dan abstraksi Publikasi
Internasional di Singapura dan Publikasi Internasional di Penang-Malaysia.

Dalam menyelesaikan Disertasi ini penulis banyak mendapat bantuan,
dukungan, dan bimbingan dari berbagai pihak. Untuk itu saya ingin
mengucapkan terimakasih yang sebesar-besarnya diantaranya kepada :

L. Dr. Bambang Soegijono selaku Promotor dan selaku Ketua Program Studi
Ilmu Material yang telah memberikan bimbingan, saran dan masukan
kepada saya sehingga terselesaikannya Disertasi ini.

2. Dr. Muhammad Hikam selaku Ko-Promotor dan Pembimbing Akademik
yang telab memberikan petunjuk dan arahan dalam menempuh Program
Doktor .

3. Departemen Pertabhanan yang telah memberi Beasiswa dan Ka Balitbang
Dephan serta Kapuslitbang Iptekhan Balitbang Dephan, selaku Pimpinan
yang banyak memberikan bantvan baik moril maupun materiil selama
menempuh Program Doktor.

4, Dr. Adi Basukriadi, MSc selaku Dekan Fakultas MIPA. _

Dr. Suharjo Poertadji, Prof. Dr. Ir. Johny Wahyuadi, Prof. Dr. Ir. D.N.
Adnyana, APU, dan Dr. Nofrijon Sofyan, selaku dosen penguji.

6. Dr. Azwar Manaf dan seluruh dosen di Program Pascasarjana Iimu
Material, yang telah banyak memberikan pengetahuan dan wawasan
tentang ilmu material untuk menempuh Program Doktor.

iv

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



7. Seluruh Staf dan Karyawan di Jurusan Ilmu Material, Departemen Fisika
Fakultas MIPA Universitas Indonesia, yang telah banyak membantu dalam
kelancaran perkuliahan.

8. Ibuku Martinah Akhmad, Suamiku Bagus Wijanarko, Mbak Mahreni,
yang telah memberi semangat dan dorongan dalam melaksanakan Program
Doktor.

9. Teman-teman di Jurusan Ilmu Material, diantaranya yang telah banyak
membantu dalam berbagai hal dalam menempuh Program Doktor.

Disertasi ini masih jauh dari sempurna, untuk itt mohon adanya saran dan
masukkan demi sempurnanya Disertasi ini, Saya berharap Disertasi ini
bermanfaat dan dapat memberikan sedikit sumbangan pemikiran di bidang ilmu
material khususnya dan bagi peneliti terkait pada umumnya.

Jakarta, 15 Desember 2009
Penulis

Musni Ahyani
NPM.8305000051

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



- MILIK PERPUSTAK:\&N
BmiPa - Ui

S
HALAMAN PERNYATAAN PERSETUJUAN PUBLIKASI
TUGAS AKHIR UNTUK KEPENTINGAN AKADEMIS

Sebagai civitas Akademik Universitas Indonesia, saya yang bertanda tangan
dibawah ini :

Nama : Musni Ahyani

NPM : 8305000051

Program studi : llmu Material

Departemen : Fisika

Fakultas : Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam
Jenis karya : Disertasi

Demi pengembangan ilmu pengetahuan, menyetjui untuk memberikan kepada
Universitas Indonesia Hak Bebas Royalti Noneksklusive (Non-exclusive Royaliy-
Free Right) atas karya ilmiah yang berjudul : Pembuatan dan karakterisasi horon
karbida (B4C) dari asam borat (H;BO;), karbon (C), dan asam sitrat
(CsHgO7H,0), sebagai fasa penguat komposit material tahan pelurﬁ alumina-
titania. Beserta perangkat yang ada (jika diperlukan). Dengan Hak Bebas Royalti
Noneksklusive ini Universitas Indonesia berhak menyimpan, merawat, dan

mempublikasikan nama saya sebagai penulis /pencipta dan sebagai pemilik Hak Cipta.

Demikian pernyataan ini saya buat dengan sebenarnya.

Dibuat di : Jakarta
Pada tanggal : 15 Desember 2009

Yang menyatakan
L

€

(Musni Ahyani)

vi

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



MILIK PERPUSTAKAA

|

F M l P A = U '
ABSTRAK -
Nama : Musni Ahyani
Program studi : Ilmun material
Judul : Sintesis dan karakterisasi boron karbida (B4C) dari asam borat

(H3BO;), karbon (C), dan asam sitrat (CsHgO;H20), sebagai
fasa penguat komposit material tahan peluru alumina-titania.

Boron Karbida (B4sC) dapat disintesis dari berbagai macam bahan dan
metode. Dalam penelitian im dipilih pembuatan boron karbida dengan metode
reduksi karbotermik dari bahan asam borat, karbon aktif dan asam sitrat. Boron
karbida hasil sintesis kemudian digunakan sebagai fasa penguat komposit material
tahan peluru alumina-titania. Proses sintesis dilakukan dengan beberapa
komposisi (F1-F8) dan beberapa teknik pencampuran. Secara garis besarnya asam
sitrat dan asam borat dicampur kemudian ditambahkan karbon aktif. Selanjutnya
dilakukan tekmik mixing yang berbeda, yaitu milling dengan potmill dan milling
dengan vibrator ballmill, untuk memperoleh ukuran bufitran yang berbeda.
Campuran reaktan hasil mixing kemudian dilakukan kalsinasi, di press sehingga
berbentuk pelet, kemudian dilakukan sintering pada kondist argon dengan
temperatur yang bervariasi. Hasil sintesis dikarakterisasi dengan menggunakan
difraksi sinar-X (XRD), Fourier Transformator Infra Red (FTIR), uji
mikrostruktur dengan Scanning Electron Microscope (SEM), Ialu dibandingkan
dengan karakteristik boron karbida produk Aldrich sebagai standar. Proses
sintering pembuatan komposit alumina-titania berpenguat B4C dilakukan pada
temperatur 1600 °C. Plate hasil sintering diuji Aardress dan fracture toughness-
nya, lalu dilakvkan perhifungan nilai D balistik.

Dari hasil sintesis didapat komposzsx optlmal pada F2 yaitu pada
komposisi asam sitrat 1/6 mol, hal ini dapat dilibat dari hasil pembentukkan B4C
pada temperatur 1450 °C dan 1560 °C pada Metode-1 (milling dengan potmill
dengap ukuran butir reaktan + 300 mesh). Pembentukkan B4C terbanyak terjadi
pada temperatur 1560 °C yaitu terbentuk fasa + 83,96 % B4C (R3m) dengan
struktur kristal rombohedral, 2.56 % B,03; (P3,) struktur kristal heksagonal dan
13,48 % C (P63/mmc) struktur kristal heksagonal. Dari hasil sintesis Metode-IT
(milling dengan vibrator ballmill ukuran butir reaktan + 87 % dibawah 1 mikron)
pembentukan B4C dapat tetjadi pada temperatur lebih rendah yaitu 1300 °C
terbentuk + 75,11 % B4C (R3m) dengan struktur kristal rombohedral, 0,165 % C
(P63/mmc) struktur kristal heksagonal, 12,78 % Fe,O; (R3¢) struktur kristal
trigonal, 10,45 % B¢O (R 3mH) struktur kristal rombohedral, 1,64 % B,03 (P3:21)
struktur kristal trigonal/rombohedral. Hasil karakterisasi dengan FTIR fasa B4C
dari hasil sintesis menunjukkan finger print (1087,65 cm™) yang identik dengan
standar B4C produk Aldrich (1079,64 cm™); hal ini memperkuat hasil XRD.
Sedangkan hasil SEM belum terlihat jelas karena adanya agregat dan masih
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bercampur dengan fasa lain. B4C hasil sintesis yang digunakan sebagai fasa’
penguat pada alumina-titania menunjukkan peningkatan nilai D balistik yang
signifikan. Pada temperatur sintering 1600 °C penambahan 3% berat B4C pada
alumina-titania menghasilkan nilai kekerasan 10,6118 GPa dan fracture foughness
3,08 MPa m'? nilai D (Balistik) 127,658.(c). Alumina-titania tanpa BC
menghasilkan nilai kekerasan 10,4474 GPa, fracture toughness 3.12 MPa m'?,
nilai D (Balistik) 122,641.(c). Dapat disimpulkan bahwa B4C hasil sintesis sudah
dapat dipakai sebagai material tahan peluru, walaupun dalam hal ini hasil sintesis
belumn dimurnikan.

Kata kunci : Boron karbida, sintesis, karbotermik, karbon aktif, asam sitrat,
sintering, tahan peluru.
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ABSTRACT
Name : Musni Ahyani
Program : Material Science
Tittle . Synthesis and characterization of boron carbide (B4C) from

boric acid (H3BO3), carbon (C), and citric acid (CsHzO-H,0),
used as a reinforced in alumina-titania composite armor material.

Boron carbide (B4C) can be synthesized by various materials and methods.
In this research, boron carbide was synthesized from boric acid, active carbon and
citric acid by using carbothermic reduction method. Boron carbide from this
synthesis was used as reinforced material for body armor composite alumina-
titania. The synthesis was conducted through several methods. In general, citric
acid and boric acid were mixed and added with active carbon. In this case, two
different mixing techniques were used, pottmill and vibrator ballmill mixing. The
mixing result was then calcinated at 450 %C and pressed to form a pellet, afierward
it was sintered in argon condition with various temperatures. The synthesis resulis
were characterized by using X-Ray Diffraction (XRD), the microstructure of
synthesis result was characterized by Scanning Electron Microscope (SEM) and
Fourier Transformator Infra Red (FTIR), and then it was compared to the boron
carbide standard from Aldrich. The synthesis result was used as a reinforced in
alumina-titania in several composition at sintering temperature of 1600 °C and 2
hours of holding time. A plate resulted from the sintering was tested for the
hardness and fracture toughness and its D ballistic- value was calculated. The
optimal composition F2 of the synthesis result was obtained at 1/6 mol of citric acid
at 1450 °C and 1560 °C by using Method-I (pottmill milling grain size + 300 mesh).
The highest percentage of B4C occurred at 1560 °C in which the reaction yielded in
+ §3.96 % B4C_(R'§m)_ rhombohedral, 2.56 % B;0; (P3,) hexagonal and 13.48 %
C (P63/mmc) hexagonal, The synthesis result from Method-II (milled by vibrator
ballmill mixing, grain size + 87% below 1 micron) the B4C formation is obtained at
a lower temperature (1300 °C), consisted of + 75.11 % B4C (R 3m) rhombohedral,
0.165 % C (P6s/mmc) hexagonal, 12.78 % Fe,0; (R3¢) trigonal, 10.45 % B¢O
(RgmH) rhombohedral and 1.64 % B,O; (P3,2;) in trigonal/thombohedral. FTIR
analysis showed B4C’s finger print (1087.65 cm™) that identical with B4C standard
from Aldrich (1079.64 cm™) which comformed the XRD result, whereas the SEM
result was still unclear due to the formation of aggregate that mingled with other
phases. The synthesis result of B4C, which is used as a reinforced on alumina-
titania composite showed a significant increase in D ballistic value.  Using 3%
weight of B4C as areinforced in alumina-titania composite and sintering at
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1600 °C resulted in 10.6118 GPa of hardness and 3,08 MPa m'? of fracture
toughness, and 127.658.(c) of D Balisstic value. It can be concluded that the B4,C
from this synthesis can be used as a body armor material, regardless its purity. A
re-synthesis process yielded in better B4C proven by XRD and FTIR result,
however, in this research, the re-synthesis result sample was not further tested as a

reinforced in alumina-titania composite.

Keywords : Boron carbide, synthesis, carbothermic, active carbon, citric acid,
sintering, body armor.
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MILIK PERPUSTAKAAN

BAB 1
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang.

Dewasa ini pengembangan keramik maju (advanced ceramics) sangat
pesat baik untuk kepentingan komersial maupun kepentingan militer/pertahanan.
Pada militer advance ceramics digunakan untuk material tahan peluru seperti
baju tahan pelury, body Rantis (Kendaraan Taktis) atau Ranpur (Kendaraan
Tempur). Kebutuhan material pertahanan tersebut masih tergantung pada impor
dari luar negeri dengan harga yang sangat mabal. Belum Iagi apabila ada
embargo, maka akan sangat sulit untuk mendapatkannya.

Dari keramik tersebut, boron karbida (BsC) merupakan salah satu diantara
keramik yang sangat keras setelah diamon dan boron nitrida, mempunyai sifat-
sifat fisik/mekanik dan performance sangat baik termasuk ketahanan impaknya,
sifat ini sangat baik sebagai material tahan peluru.? Boron karbida pada
umumnya dibuat pada temperatur tinggi, tetapi ada beberapa pembuatan boron
karbida dibuat pada temperatur rendah namun hasilnya belum memuaskan dan
menggunakan proses dan peralatan yang cukup rumit serta biaya yang kurang
ekonomis. Proses sintering boron karbida memerlukan temperatur > 2000 °C,
oleh karenanya banyak peneliti yang melakukan riset untuk menurunkan
temperatur sintering melalui pencampuran. Bertitik tolak dari sifat dan
karakteristiknya yang unggul secbagai material tahan peluru, maka boron karbida
sangat menarik untuk dikembangkan. Dengan berbagai pertimbangan penelitian
yang telah dilakukan sebelumnya, dimana proses sintesis boron karbida banyak
dilakukan dengan metode karbotermik dan penmambahan ko-reduktor merupakan
proses yang efektif dalam pembentukan B4C,>>**) maka dipilih pembuatan
boron karbida dengan metode reduksi karbotermik. Pada  penelitian ini
menggunakan bahan baku asam borat, dan karbon. Karbon berasal dari karbon
aktif dan senyawa yang mengandung karbon yaitu asam sitrat (sebagai ko-
reduktor).
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Untuk melibat pengaruh B4C hasil sintesis sebagai material tahan peluru,
B4C tersebut didopingkan pada keramik alumina-titania yang pada hasil riset
sebelumnya sudah diuji sebagai material tahan peluru. Alumina-titania dengan
doping B4C disinter pada temperatur 1600 °C dan waktu penahanan selama 2 jam.
Penambahan B,C hasil sintesa digunakan untuk mengetabui peningkatan
performance alumina-titania. Peningkatan performance diperlihatkan dari hasil
karakterisasi. Hasil uji hardness, fracture toughness, dan nilai D balistik paduan
alumina titania-boron karbida, menunjukkan peningkatan nilai-nilai tersebut yang
cukup signifikan.

1.2, Perumusan Masalah,

Boron karbida merupakan material keramik maju yang mempunyai sifat
dan performance yang unggul dibandingkan dengan keramik sejenisnya. Maka
dari itu banyak cara dan metode digunakan untuk dapat mensintesis boron karbida
dengan jumlah banyak. Saat ini pembuatan boron karbida menggunakan suhu
tinggi dan menggunakan teknologi tinggi,. sehingga harga boron karbida sangat
mahal, dan karna sangat terkait dengan penggunaan militer, maka pembelian
boron karbida di pasaran dibatasi oleh negara pembuatnya. Untuk itu dilakukan
suatu rekayasa dan inovasi bagaimana melakukan sintesis boron karbida dengan
mencoba menkaji beberapa metode dan melakukan berbagai variabel yang
diharapkan dapat menemukan suatu proses sintesis boron karbida yang optimal.
Ada banyak metode untuk melakukan sintesis boron karbida, dimana dari masing-
masing metode tersebut banyak variabel yang berpengaruh didalam
- pembentukkannya. Dari permasalahan tersebut ada beberapa yang menarik perlu
diteliti yaitu metode reduksi karbotermik, dengan melakukan modifikasi jenis
prekursor, membuat beberapa variabel yaitu teknik pencampuran untuk
mendapatkan butiran prekursor yang lembut, variabel temperatur dan komposisi
bahan prekursor. Modifikasi dan rekayasa ini diharapkan didapatkan hasil sintesis
boron karbida sesvai yang diinginkan.
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1.3.

Tujuan Penelitian.

1.3.1. Tujuan Umum Penelitian.

1.

Untuk mengetahui variabel-variabel proses pembentukan boron
karbida dari reaksi reduksi karbotermik asam borat, karbon aktif
dan asam sitrat. Variabel-variabel vyang ditelitt adalah
perbandingan komposisi bahan prekursor yang optimal, temperatur
sintesa, dan teknik sintesa, untuk mendapatkan boron karbida
yang optimal,

Untuk mengetahui pengaruh penambahan boron karbida hasil
sintesa pada karakteristik/performance paduan boron karbida -
alumina titania.

1.3.2. Tujuan Khusus Penelitian.

1.4,

1.

Mencari perbandingan antara asam borat karbon aktif, dan asam
sitrat dengan hasil pembentukan boron karbida yang terbanyak.
Mencari temperatur sintesa yang optimal, dengan variabel
temperatur 900 °C sampai dengan 1560 °C.

Mencari dua variasi teknik milling yang optimal yaitu dengan
potmill alumina dan dengan vibrator ballmill stainiess steel, yang
selanjutnya digunakan untuk mengetahui pengaruh ukuran butir
prekursor terhadap hasil pembentukan boron karbida yang
terbanyak.

Meneliti pengaruh penambahan B4C hasil sintesa pada paduan
boron karbida-alumina titania.

Manfaat Penelifian.

1.

Keberhasilan teknik sintesa boron karbida pada riset ini akan
memberi peluang pembuatan boron karbida skala industri dan lebih
ekonomis.

Hasil penelitian dapat dikembangkan untuk aplikasi material body
armor, dan berbagai penggunaan lainnya yang diperlukan untuk
material pertahanan maupun untuk fujuan komersial seperti

penyerap neutron, pelapis nozzle, propelan roket, dan lain-lain.
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1.5.

Batasan Penelitian.

Peneclitian ini dibatasi bagaimana mendapatkan kondisi proses sintesa

boron karbida dengan proses reduksi karbotermik dengan hasi! maksimal, dengan

cara:

1.6.

Meninjau berbagai parameter proses sintesa.

Menelifi optimasi perbandingan komposisi bahan prekursor asam
borat, karbon aktif dan asam sitrat.

Meneliti optimasi variabelltemperatur.

Meneliti beberapa teknik sintesa (Teknik Milling).

Karakterisasi dan analisa produk, kemudian dibandingkan dengan
boron karbida standar dari produk Aldrich.

Membuat plate dari paduan alumina titania - boron karbida, untuk
mengetahui karakteristik dan performance paduannya.

Proses sintering hanya dilakukan sampai temperatur 1600 °C.

Hipotesis.

Temperatur sintesa berpengaruh pada pembentukan boron karbida.
Ukuran butir bahan prekursor berpengarub pada temperatur
pembentukan boron karbida.

Teknik pencampuran basah atau kering berpengaruh besar dalam
proses pembentukan B4C.

Temperatur sinter, aditif, tekanan, berpengaruh besar terhadap
karakteristik/performance hasil paduan alumina titania - boron
karbida.
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BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA.

Tinjauan pustaka berupaya untuk memadukan, mengintegrasikan dan
mensintesiskan seluruh materi yang ada dan berkaitan dengan sintesis boron
karbida, dan pembuatan paduan/komposit pada alumina-titania. Hal ini
diungkapkan secara teoritis, konseptual dan logis. Untuk mengkaitkan dan
mengembangkan masalah penelitian dengan teori, konsep, dan hasil penelitian,
maka dalam tinjavan pustaka ini dipaparkan tinjauan material tahan peluru,
bagaimana perkembangan sintesis boron karbida, tinjauan teori sifat bahan dan
karakteristiknya, sifat bahan hasil sistesis serta tinjauan bahan untuk paduan atau
komposit untuk aplikasi materia! tahan peluru.

2.1. Material Tahan Pelura.

Mikrostruktur suvatu material mempengaruhi sifat fisis-mekanis dan
khususnya sifat ketahanan tembus peluru (ballisﬁc) yang dapat dilihat bagaimana
mekanisme penyebaran retakannya pada material tersebut. Oleh karenanya semua
sifat yang relevan dan berpengaruh ierhadap perubahan mikrostruktur keramik,
harus dipertimbangkan secara hati-hati. Beberapa sifat barus diatur dan ditetapkan
secara optimal baik dalam jumlah maupun dalam perbandingan antara sifat-
sifat yang dikehendaki, antara lain nilai porositas harus berada sekecil mungkin
mencapai 0 %, atau penyerapan air harus lebih kecil dari 0,02 %. Densitas
diharapkan sekecil mungkin untuk keramik perangkat militer, namun penurunan
densitas ini akan meningkatkan harga porositas yang kurang baik untuk keramik
Rantis, hal ini dapat menyebabkan kerugian pada sifat lainnya® Kekerasan
keramik Rantis harus cukup tinggi dan harus lebih tinggi dari kekerasan peluru
(projectile). Kekerasan keramik Rantis sebanding 8-9 skala moh’s atau skala
Vicker's lebih besar 1200 HV), fracture toughness (Ki;) yang rendah, dan
pengalaman praktis menunjukkan bahwa bahan dengan K. yang tinggi tidak
memberikan ketahanan peluru yang berartil”? Suatu keseimbangan antara
kekerasan dan fracture toughness harus diatur dan dipelihara. Keramik dengan
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tingkat fracture toughness tinggi yang diimbangi dengan tingkat kekerasan yang
tinggi akan memberikan nilai ketaharnan peluru yang optimal (tinggi). Keramik
yang mempunyai keseimbangan sifat tersebut adalah keramik dasar non-oksida
dan keramik paduan logam dengan keramik non-oksida, seperti SiC/Al Sonic
velocity yaitu sifat kemampuan dari keramik keras untuk meredam atau
‘menghamburkan energi dari luas beban impact. Harga sonic velocity yang tinggi
secara tidak langsung menunjukkan pencapaian tingkai yang tinggi dari sistim
kepadatan keramik dan juga harga porositas tertutup yang rendah. Harga sonic
velocity lebih besar 9.000 m/detik dapat memadai, Young’s modulus keramik
Rantis harus tinggi, dan harus lebih besar dari 300 GPa. Harga kuat lentur lebih
besar dari 200 MPa dimungkinkan sudah baik. Hubungan antara sifat mekanis,
yaitu antara kekerasan (HV), sonic velocity (c), Young’s modulus (E), dan
fracture toughness (Ky), dalam menaksir sifat ketahanan peluru ballistic
performance dapat dirumuskan dalam model matematik :

D =0,36 (HV.cE)/ Ki* -1

Model matematik ini akan membantu untuk mengerti lebih baik suatu mekanisme
pecahan, yang menunjukkan sifat-sifat penting yang relevan terhadap ketszhanan
peluru (ballistic performance) dan juga dapat memberi evaluasi pendahutuan dari
sifat ketahanan peluru tersebut.” beberapa material yang digunakan untuk
material tahan peluru dapat dilihat pada tabel di bawah ini.

Tabel 2.1. Beberapa keramik tahan peluru dan sifat-sifatnya.l”]

Ceramic Density Vickers Fracture Young's Sonic Flexural
(g/em’) Hardness | Toughness { - modulus velocity strength
(Gpa) (Mpa.m*?) (Gpa) (an/sec) (Mpa)

Alumina 3,60-3,90 12-18 3,04,5 300-450 9,5-11,6 200400
Alumina
Zirconia, 4,05-4,40 15-20 3,3-4,5 300-340 9,8-10,2 350-550
Silicon
carbide, 3,10-3,20 22-23 3,0-4,0 400420 | 11,0-11,4 | 300-340
sintered
Silicon
carbide, 3,25-3,28 - 5,0-5,5 440-450 11,2-12,0 600-730
hot pressed
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Silicon
nitride, 3,20-3,45 16-19 6,3-9,0 - - 600-830
hot pressed

Boron
carbide, 2,45-2,52 20-35 2,04,7 440-460 13,0-13,7 200-360
hot pressed

Titanium
diboride, 4,55 21-23 8,0 550 - 350

sintered

Titanivm
diboride, 4,48-4.51 2225 6,7-6,95 550 11,0-11,3 270-100
hot pressed

2.2. Perkembangan Sintesis dan Proses Sintering Boron Karbida Pada

Paduan Material Tahan Peluru.

Sintesis boron karbida telah banyak diteliti oleh peneliti di dunia sejak
puluhan tahun yang lalu, Berbagai macam bahan dan metode telah dilakukan
untuk mendapatkan boron karbida yang diinginkan. Untuk membuat plate boron
karbida murni dilakukan proses sintering temperatur tinggi > 2200 °C,™® hal ini
memerlukan tungku temperatur tinggi yang belum banyak tersedia dan
memerlukan dana yang cukup mahal, maka dari itu boron karbida kebanyakan
digunakan hanya sebagai doping atau komposit pada material yang ingin
dinaikkan sifat dan ketangguhannya baik kekerasan atau sifat unggul lainnya.
Material dasar yang biasanya ditambah doping dengan boron karbida salah
satunya adalah alumina. Alumina mempunyai ketangguhan sebagai material
tahan peluru cukup baik, namun densitasnya besar, hal ini masih kurang
menguntungkan bila digunakan untuk plate body armor khususnya personal
armor. Penambahan boron karbida sebagai doping atau komposit akan
menurunkan densitas material paduannya dan menaikkan ketangguhannya. Maka
dari itu penelitian boron karbida banyak menarik perhatian para peneliti, baik di
dalam maupun di Iuar negeri, dalam rangka mendapatkan teknik dan proses
sintesa yang efektif dan proses sintering yang efisien dalam pembuatan paduan
atau komposit yang tangguh sesuai yang diinginkan.
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2.2.1. Sintesis Boron Karbida.

Sintesis boron karbida dapat dilakukan dari asam borat dengan Poly Vinyl
Alkohol (PVA) (Shampa M. ef af, 2004),””} masing-masing bahan dilarutkan lalu
dipanaskan pada temperatur 100 °C, seterusnya dipanaskan lagi pada temperatur
400 °C dan 800 °C. Dari hasil XRD belum terdapat indikasi hasil B4C yang
signifikan, Demikian juga jika dilihat dengan FTIR terlihat baru ada ikatan B-O
yang menunjukkan adanya B,Os.

Reaksi yang terjadi dijelaskan seperti dibawah ini, !

OH —LH—CH;——
|
BOH) 4 —(-CHCH Iy ——> H,C=HO-0—B—0~CH-Cliz)- 4. 14,0 2-2)
I

Sintesis boron karbida dengan cara reduksi BCls dengan CHy, C;Hy dan
H, (Knudsen A.X, 1987)"" proses reduksi ini dilakukan pada temperatur 1500
°C mengpunakan sinar laser.  Hasil sintesis dikarakterisasi dengan XRD
menunjukkan adanya B4C rombohedral dengan puncak yang rendah, sedangkan
dari karakterisasi TEM menunjukkan serbuk B;C yang terbentuk sangat lembut.
Proses dengan menggunakan laser ini terlihat sangat rumit dan menggunakan
peralatan yang komplek. Reaksi yang terjad: diuraikan seperti dibawah ini.

AH (kcal/mot)
4BCl; + CH, + 4H; _—» BsC + 12HCI 1148 2-3)
4BCl; + 12CHy + SHy —— BsC + 12HC] 90.6 24

Sintesis boron karbida dari CCly, BBr; dan Na (Liang S. et af, 2003),F!
reaksi dilakukan dalam autoclave dengan tekanan sekitar 7 MPa, pada temperatur
450 °C selama 8 jam dengan kondisi aliran gas argon. Hasil sintesis setelah
dipisahkan dari sisa reaksi, hasiinya dikarakterisasi dengan XRD dan
menunjukkan adanya B4C rombohedral. Hasil karakterisasi dengan TEM
menunjukkan B4C berbentuk partikel speris berukuran sekitar 80 nm. Hasil
penelitian ini menarik, namun bahan prekursor yang mahal dan proses
penelitiannya menggunakan tekanan tinggi schingga pengendaliannya tidak
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“sederhana. Demikian juga proses pemurnian hasil sintesis cukup komplek. Reaksi
yang terjadi diuraikan sepertt dibawah ini.

450°C
CCl + 4BBr; + 16Na —— B4 C+ 4NaCl + 12 NaBr (2-5)

Sintesis boron karbida dengan metode reduksi karbotermik dari bahan
prekursor asam borat, karbon aktif, pefroleum coke, dengan katalis NaCl
(Alizadeh A. ef al, (2004),”) baban prekursor dicampur dan dihaluskan sampai 44
pm, kemudian dipress dengan tebal 5 mm, lalu dibakar dalam tungku pada
temperatur 1400-1550 °C dengan penahanan sekitar 1-5 jam, dengan kondisi
tungku yang dialiri gas argop. Hasil sintesis dicuci dengan air panas untuk
menghilangkan B,0;, sclanjutnya dicuci dengan soda kaustik uatuk
menghilangkan pengotor dan oksida sisa reaksi, kemudian dikeringkan pada
temperatur 110 °C.  Untuk menghilangkan karbon sisa reaksi, dilakukan
pemanasan 700 °C selama 30 menit dalam udara. Karakterisasi dilakukan dengan
menggunakan XRD dan SEM. Hasilnya memperlihatkan boron karbida belum
terbentuk pada temperatur sintering dibawah 1400 °C. Perbandingan stokiometri
asam borat dengan karbon aktif adalah 3,3 sedangkan asam borat dengan
petroleum coke adalah 3,5 dengan penambaban NaCl 1,5 % dalam campuran
dapat menambah terbentuknya boron karbida. Secara keseluruhan reaksi reduksi
karbotermik dapat dijabarkan sebagai berikut :

4H;BO; + 7C  — B +6CO + 6H,0 (2-6)
Reaksi in1 terbentuk melalui tiga tahap :

4 H;BO3 — 2B;0: + 6H0O : -7
B,0s +3CO0 —» 2B + 3C0O; (2-8)
4B + C ~—» B (2-9)

Reduksi B;O; dengan karbon monoksida, tahap 3 ditunjukkan pada persamaan
reaksi (2-8), dapat terjadi secara termodinamika diatas temperatur 1400 °C.
Biasanya temperaturnya dijaga diatas 2000 °C untuk mempertinggi kecepatan
reaksi.

Sintesis submikron B4C dengan metode kimia mekanik (Deng F.er al,
2006),1 sintesis menggunakan metode kimia mekanik, Bahan yang digunakan
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boron oksida (B20:), grafit (C) dan magnesium dengan perbandingan reaktan
B:20; : C: Mg adalah 10 : 1 : 11. Semua bahan dimasukkan dalam plenari
ballmill dengan ukuran diameter 84 mm dan tinggi 75 mm. Bola terbuat dari baja
dengan diameter 19 mm dengan rasio bola dengan beban 5 : 1. kecepatan rotasi
400 rpm, selama 72 jam. Hasil sintesis dikarakterisasi dengan XRD terdapat fasa
MgO dan fasa B4C. Secara keseluruhan reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut.

2B03 + 6Mg +C —» B4C. +6MgO (2-10)

2B03 + 5Mg +2C — B4C. + MgO +CO(p) 2-11)
Karakterisasi dengan XRD menunjukkan bahwa fasa ByC yang terbentuk
mempunyai struktur kristal hexagonal, karakterisasi dengan TEM menunjukkan
partikel B4C yang terbentuk sekitar 100-200 nm. Walau terlihat dari grafik XRD,
puncak B4C masih sangat kecil intensitasnya namun secara kualitatif B4C dapat
terbentuk dengan sintesis metode kimia mekanik.

Sintesis boron karbida dari asam borat dan asam sitrat (Shinha A. et al,
2001),"Y sintesis menggunakan bahan prekursor asam borat dilarutkan dalam air
panas 85 °C kemudian asam sitrat dimasukan dan membentuk larutan, kemudian
divapkan pada temperatur konstan 112 °C, Larutan dijaga pH nya 2-3 dengan
menambahkan larutan amonia. Pada pH ini terbentuk gel warna transparan
kuning keemasan. Kemudian gel dilakukan pirolisis dibawah tekanan vakum
pada temperatur 700 °C. Hasil pirolisis dihancurkan lalu di press dengan ukuran
diameter 25 mm tekanan 20 MPa menggunakan tekanan hidrolik. Setelah itu
sampe! dimasukkan dalam tungku induksi dengan temperatur 1000 °C dan 1450
°C., Hasilnya dikarakterisasi dengan XRD, SEM dan ukuran butir dengan Laser
PSA. Pada hasil pirolisis hanya terdapat fasa B,O;, puncak karbon tidak nampak
dari XRD, baru pada temperatur 1000 °C puncak fasa grafit nampak, hal ini
merupakan suatu indikasi bahwa karbon pada prekursor adalah amorf. Reaksi
yang terjadi dapat diuraikan seperti dibawah ini.

2B,05(6) + 7C() —> BiC(S) + 6CO(g) (1-12)
B0 (¢.D) —  B0;5(g) (2-13)
BOs(cl) + Cle) —> Bx0s(g) +CO(g) (2-14)
B03(c,l) + 2C(c) —» B0(g) +2C0O(g) (2-15)
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Pada temperatur 1000 °C belum terdapat B4C, pada temperatur 1050 °C indikasi
mulai ada, setelah temperatur 1450 °C terbentuk B4C cukup tinggi dan sisa
karbon, Besarnya butir B4C hasil sintesis dari SEM adalah 2,25 um.

Sintesis boron karbida metode karbotermal gel sintetic dari asam borat dan
asam sitrat (Khanra AKX, 2007),'2 sintesis menggunakan perbandingan reaktan
12 : 7. Bahan dilarutkan dalam air mendidih, kemudian dikeringkan dalam oven
pada 100 °C selama 3 jam. Larutan menjadi gel berwarna kuning keemasan.
Kemudian sampel dimasukan lagi dalam tungku grafit dengan temperatur 1000 -
1800 °C. Seteiah itu sampel dibakar pada temperatur 600 °C selama 2 jam
kondisi udara untuk melepaskan bahan sisa reaksi. Produknya dikaraktesasi
dengan XRD, SEM, dan PSA. Reaksi yang terjadi dijelaskan sebagai berikut.

2HBO; ~—— B0+ 30 (2-16)
CHsOH0  —>  3C + 5H0 + 3CO @2-17)
2B0;  +7C —> BL+6CO (2-18)

Setelah temperatur 1500 °C, fasa B;0; cair mulai membentuk B,03; gas.
Kecepatan kinetik pembentukan B;O; gas lebih rendah dari pada pembentukan
fasa ByO, gas. Pembentukan fasa B4C pada sintesis 1800 °C lebih banyak tetjadi
dibandingkan dengan sintesis pada temperatur 1600 °C. Hasilnya masih terdapat
karbon sisa reaksi. Ukuran partike] B4C sekitar 9,4 pm.

Sintesis boron karbida dari boron dan karbon (Jingquang W, 2002),1
sintesis menggunakan karbon nano tube (CNTs) yang ditumabuhkan melalui
chemical vapor deposition (CVD) dan menggunakan Ni sebagai Kkatalis.
Campuran ditempatkan pada tempat keramik dan di mounting pada tengah-tengah
tabung tungku. Dipanaskan pada temperatur 1150 °C dibawah aliran gas argon.
Produknya adalah bubuk abu-abu, kemudian dilakukan SEM, TEM, XPS, dan lain
lain. Hasil SEM menunjukkan adanya B,C nanorods. Dari hasil sintesis didapat
B4C dengan fasa B;2C;. Reaksi yang terjadi dapat dijelaskan sebagai berikut.

4B + C — B (2-19)

Ketika B;03; bereaksi dengan CNTs dan membentuk boron karbida nanorods,
atom oksigen berekasi dengan atom karbon membentuk CO.
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Sintesis boron karbida dari boron, boron oksida, dan karbon black (Renzi
M. et al, 2002),"! Sintesis menggunakan perbandingan reaktan boron, boron
oksida, dan karbon black dengan perbandingan 2:1:1. Campuran reaktan digerus
pada krusibel grafit silinder terbuka dengan panjang 60 mm diameter dalam 25
mm kemudian dimasukkan datam tungku induksi dengan pemanasan cepat pada
temperatur 1650 °C dan penahanan selama 2 jam dengan kondisi aliran gas argon.
Dari hasil karakterisasi dengan XRI) ada indikasi fasa B4C yang lain yaitu B;3C;
nanowires. Peneliti ini menganggap bahwa boron karbida nanowires terbentuk
dari mekanisme reaksi uap-padat {vapor-solid mechanism). Reaksi yang terjadi
pada temperatur 1650 °C dapat dijelaskan pada reaksi dibawah ini.!")

B,0; (solid) ——— B;0; (liquid} ——, B;0; (vapor) (2-20)

B:05 (1) +C(s) ——» By0;(v) + CO() ' 2-21)
Vapor-Vapor reactio;m

2B,0; (v) +8CO ——— BiC(s) + 7CO, (v) atau 2-22)
2B,0;(v) + 6CO(V) ~—» BiC(s) + 5CO; (v) 2-23)

Pengaruh temperatur sintesis pada kerusakan struktur boron karbida
(Umberto A. et al, 2005),“‘“ melakukan sintesis boron karbida dart bubuk elemen
{elemental powder) boron dan karbon black dilakukan dengan duva cara, yang
pertama dengan metode spark plasma synthesis (SPS) dengan temperatur berbeda
(1200 °C -1900 °C), yang kedua menggunakan SPS pada temperatur tetap (1300
°C) dilanjutkan dengan anealling dalam fiirnace vacum selama 30 menit dengan
temperatur 1300-2100 °C. Hasilnya menunjukkan bahwa menggunakan cara
pertama sintesis B4C pada temperatur 1200 °C wakiu penahanan 10 menit
dihasilkar B4C komersial dengan densitas relatif > 95 %. Pada cara ke dua
densifikasi secara signifikan didapat diatas temperatur 1600 °C.

Sintesis boron karbida dari bahan asam borat - karbon aktif, dan asam
borat — gula (Musfira CFT, 2006),1'” sintesis dilakukan pada temperatur 400 °C,
800 °C, 1000 °C, masing-masing selama 3 jam. Hasil sintesis asam borat-karbon
pada temperatur 400 °C sudah terbentuk BpsC. Dari reaktan asam borat-glukosa

Universitas Indonesia

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



13

pada kondisi pembakaran 400 °C dan 1000 °C terbentuk boron karbida jenis
BsCis dan B;03, sedangkan pada temperatur 800 °C hanya terbentuk BsCis.

Sintesis boron karbida dari asam borat-karbon aktif, dan asam sitrat,
dengan magnesium sebagai ko-reduktor (Dini H, 2007),") melakukan sintesis
boron karbida pada temperatur 850 °C selama 24 jam, terbentuk boron karbida
jenis B3sC. Tanpa reduktor belum terbentuk BysC. Unhik reaktan (asam borat -
karbon aktif - asam sitrat) menggunakan koreduktor pada kondisi yang sama
terbentuk boron karbida jenis B4C dengan puncak yang cukup signifikan,
sedangkan yang tanpa koreduktor terbentuk boron karbida jenis B4C dengan
puncak-puncak yang lemah.

Pembuatan boron karbida dari asam borat, karbon, dan asam sitrat
(Dwinanto, 2008),1'® melakukan sintesis pada temperatur 1300 °C, metode
pencampuran menggunakan vibrator milling. Hasilnya belum menunjukkan
prosentase boron karbida yang diharapkan, namun ada indikasi bahwa komposisi
sampel dengan penambahan asam sitrat terdapat hasil  boron karbida lebih
banyak dari pada sampel yang tanpa asam sitrat.

2.2.2. Proses Sintering Boron Karbida Pada Material Paduan Tahkan Peluru.

Sintering adalah suatu proses pertumbuhan partikel secara bersama dan
terjadi ikatan yang kuat antara partikel-partikel! yang berada bersebelahan yang
biasanya dibarengi oleh proses densifikasi (pemadatan) sehingga partikel-partikel
tersebut menjadi lebih kompak dan padat. Oleh karena itu, pada umumnya proses
sintering ini selalu diinterpretasikan bahwa material akan mengalami pemadatan
dan penyusutan, Padahal sebetulnya, ada suatu produk yang densitasnya menurun
setelah mengalami proses sintering, misalnya produk refraktori isclasi yang
mempunyai porositas tinggi. Jadi dalam hal sintering ini, yang terpenting adalah
terjadinya proses ikatan antar partikel yang berdekatan.!'”? Tahapan proses
sintering secara umum dapat dibedakan menjadi tiga yaitu tahapan awal, medium,
dan tahapan akhir. Pada tahapan awal ini disebut juga tahapan pengaturan
kembali (rearrangement), dimana selama proses pembakaran berlangsung,
partikel-partikel akan mengalami pengaturan kembali posisinya sehingga bidang
kontak antar partikel menjadi lebih baik. Pada tabapan ini, cairan akan mulai
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“terbentuk dan akan membasahi partikel-partikel, sehingga akan mempermudah
terjadinya gerakan-gerakan partikel tersebut untuk membentuk kondisi yang lebih
padat. Pada tahapan awal ini, proses densifikasi akan berjalan sangai cepat
sehingga densitas material pada tahap ini mencapai 60 %. Kedua adalah tahapan
medium, pada tahap ini partikel-partikel yang relatif kecil akan larut dalam cairan
dan mengendap kembali pada partikel-partikel yang lebih besar, sehingga tercipta
perbedaan ukuran partikel yang semakin besar. Perbedaan potensial kimia antara
partikel yang kecil dengan yang Iebih besar inilah yang berfungsi sebagai energi
penggerak. Pada umumnya suatu material yang telah mengalami proses sintering
tahapan medium ini, akan mempunyai densitas 92-95 %."®! Tahapan akhir,
sebetulnya pada tahapan ini proses densifikasi telah berakhir. Proses yang terjadi
pada tahapan ini hanyalah perpaduan antara partikel-partikel yang tumbuh selama
proses sintering untuk membentuk partikel-partikel yang lebih besar. Pori-pori
yang ada pada tahapan akhir ini hampir semuanya berupa pori-pori tertutup.
Faktor-faktor yang berpengaruh terhadap proses sintering adalah bahan aditif,
ukuran butir, temperatur, waktu, tekanan dan kondisi atmosfir. Bahan aditif akan
meningkatkan kekuatan mekanik dan menurunkan porositas, serta menghambat
pertumbuban kristal yang terlalu besar. Semakin kecil ukuran butir akan
menghasilkan densitas yang semakin baik. Tetapi perlu diingat bahwa bentuk dan
ukuran butir yang seragam (uniform and monosize particles) akan memberikan
densitas yang rendah. Oleh karena itu, ukuran butir yang baik adslah yang halus
serta mempunyai distribusi bentuk dan ukuran yang heterogen, dengan demikian
densitas dan kekuatan mekanik yang optimal akan dapat dicapai. Secara umum
tingkat densifikasi optimal akan diperoleh apabila kecepatan pembakarannya
konstan hingga mencapai temperatur maksimal sinternya kemudian ditahan pada
temperatur tersebut dalam waktu yang cukup lama. Metoda penekanan yang
penting efektif untuk mendapatkan kepadatan produk yang tinggi. Kondisi
atmosfir di dalam tungku pembakaran dapat mempengaruhi proses densifikasi dan
pembentukan struktur mikro suatu produk.!”

Peninjauan perkembangan penelitian proses sintering difokuskan pada
alumina-titania, dan alumina-titania-boron karbida, dalam rangka mendapatkan
paduan sebagai material body armor yang diinginkan. Pembuatan paduan atau
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komposit material taban peluru dengan beberapa bahan aditif atau doping dapat
dilihat pada beberapa hasil penelitian dibawah ini.

Pengaruh kondisi atmosfir sintering pada densifikasi keramik B4C (Frage
N. et al, 2003),"" menyatakan bahwa densifikasi B4C selama sintering terjadi
melalui dua tahap yaitu pemanasan temperatur 2000 °C dibawah kondisi vakum
dan sintering pada temperatur 2190 °C dibawah kondisi argon. Hasil dari proses
ini didapat boron karbida dengan 94-95 % densifikasi.

Penambahan beberapa aditif pada B4C berpengaruh pada sifat kekerasan
dan ketahanan abrasif (Zorzi 1.E et al, 2005),”” menyatakan bahwa aditif seperti
(C, B, TiB,, dan SiC) dengan proses sintering tanpa tekanan pada temperatur 2250
°C akan meningkatkan kekerasan dan ketahanan terhadap abrasi pada B4C murni.
Dari empat aditif tersebut ternyata aditif 4 % TiB, menghasilkan hasil akhir
densitas, tingkat kekerasan, dan wear coeficient paling baik.

Machining dari cutting tool alumina-boron karbida komposit dengan
proses hot-press (Choong H.J, et al, 2005),!! mencari pengaruh penambahan
B4C pada alumina dengan % volyme 0-40 % B.C dengan proses hot-press pada
temperatur 1700 °C selama 1 jam dengan tekanan 35 MPa dengan kondisi aliran
gas argon, Hasil menunjukkan bahwa komposisi 10-20 % volume B4C berhasil
membuat komposit Al;03-B4C. Hal ini ditunjukkan dari karakteristik mikro
hardness meningkat dan ukuran butir menurun, hal ini sangat baik sebagai bahan
untuk cutting tool.

Sintering dan karskterisasi komposit ALO3-BsC (Jung e af, 1991)
melakukan proses sintering Al,O3-B4C pada temperatur 1850 °C selama 60 menit.
Hasilnya didapat densitas 97 % untuk 5 — 20 % volume boron karbida, fexural
strength memeberikan nilai maximum 5.50 MPa untuk 20 % volum boron
karbida, Vickers mikro hardness meningkat pada 30 % volume boron karbida,
Sarcture toughness meningkat diatas komposisi B4C 20 % volume dengan nilai

maximum 4 Mpa.m'? .

Penelitian tentang sifat fisik komposit alumina-boron karbida
whisker/partikel (Jeng L. et af, 1991),"* membuat komposisi 5, 10, 15, 20 %
volum B4C pada temperatur sintering 1500 °C atau 1600 °C selama 3 jam dengan
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meioda Aot-press. Hasil penelitian menunjukkan komposisi boron karbida yang
ditambahkan berpengaruh pada sifat fracture toughness komposit alumina-boron
karbida. Komposit alumina-boron karbida hot-press mempunyai sifat-sifat yang
lebih baik dari pada inheren alumina matrik, densitas teoritis < 80 %, seharusnya
densitas teoritis dengan metode hot-press > 96 %.

Pengontrolan adanya boron selama proses sintering pada B4C yang
terdispersi ke alumina (Dongsheng, 1994),* menambahan karbon pada alumina
(Al2,03) dan boron karbida untuk meredusir kehilangan boron selama sintering,
dan dengan demikian memperoleh pengontrolan yang akurat adanya boron konten
pada pelet B4C- Al,O3 . Karena B4C- Al,O3 ini akan digunakan pada inti reaktor
nuklir dan adanya boron pada pelet berdampak pada flix magnitude dalam inti
tersebut. Dengan adanya penambahan karbon maka akan mengurangi boron
konten dan karbonisast B,O; menjadi B4C.

Pengaruh MgO dan TiO; pada proses densifikasi alumina (Takayasu 1. et
al, 1987),1®) melakukan perbandingan hasil sintering alumina dengan doping
MgO dan TiO,, metode ini dilaksanakan dua tahap, pertama tahap kalsinasi pada
temperatur 900 °C selama 8 jam dialiri gas O dan tahap sintering pada temperatur
1700 °C selama 8 jam. Hasil yang didapat adalah TiO;, Serpen_garuh memperbesar
densifikasi AlO3 pada tahap permulaan dan pertengahan, tetapi sedikit berbeda
pada densitas akhir (97= 98 % teoritis) yang tidak pakai doping dan TiO;—doping
Al,O; pada temperatur sinter 1600 °C. MgO dilain pihak pada densitas akhir
setara dengan 99 %. Dilihat dari dispersi panas grooving urutannya adalah MgO-
doping < undoping < TiO, —doping Al,O5

Pembentukan alumuniwm titanat melalui reaksi solid state dari Al;O3
lembut dan TiO, powder (Benhard F. ef al, 1987),%% reaktan yang digunakan -
AlLOs dan TiO; fasa rutil dimilling, di press berbentuk pelet dengan cetakan
10x10 mm, kemudian dibakar pada temperatur 1570-1600 °K. Reaksi yang
mungkin terjadi secara oksidasi atmosfiris sebagai berikut :

a- AlbO; + TiO;_rutili —» B- AL, TiOs {2-24)
Aly TiQs telah terbentuk dari campuran powder AlO; - TiO, dengan ukuran
partikel kecil dan kemurnian bebas. Dua tahap reaksi teridentifikasi selama
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kondisi perlakuan isotermal sekitar 1580 °K, ketika energi bebas untuk
pembentukan kecil. Yang pertama adalah karakterisasi melalui nukleasi dan
pertumbuhan sel-sel Al TiOs dalam matrik Al,O; . TiO; sisa reaksi. Difusi
mengatur tahap akhir reaksi untuk mengurangi gumpalan Al;O3 dan TiO, selama
pertumbuhan awal dari sel Al TiOs,

23, Tinjauan Teori Bahan dan Hasil Penelitian,
2.3.1. Boron Karbida.

Boron Karbida (B4C) merupakan bahan keramik non oksida yang
mempunyai titik lebur 2447 °C dan mempunyai sifat-sifat yang unggul baik sifat
fisik maupun mekaniknya.'""! Bahan ini sangat baik digunaken sebagai media
pemoles dan penghalus, mempunyai titik leleh yang tinggi, modulus ¢lastisitas
tinggi, densitas rendah, dan secara kimia inerfmess, sehingga membuat boron |
karbida sebagai salah satu material yang dapat diaplikasikan untuk teknologi
tinggiDari sifat kekerasan dan densitas yang rendah, boron karbida digunakan
sebagai material ballistic protection”''*") Pada industri luar angkasa, bubuk
boron karbida digunakan sebagai propelan roket untuk membangkitkan panas
ketika dicampur dengan oksigen.”® Selain itu boron karbida juga dapat
digunakan sebagai bahan semi konduktor.!"! Beberapa sifat-sifat boron karbida
dapat dilihat pada Lampiras 1, 'Y Pada umumnya boron karbida dinyatakan
sebagai B4C yang stokiometri, namun pada kenyataannya dapat juga berupa
senyawa-senyawa boron karbida yang tidak stokiometri seperti By 65C285, B1oC,
BsC, BisC.”®! Boron karbida umumnya dihasilkan melalui proses reduksi
karbotermik dengan mereaksikan karbon C dengan B;O; di dalam gre firnace
listrik. 12 atay dengan reaksi fasa gas.” Struktur atom boron karbida dan
ikatan B-C dapat dilihat pada Gambar 2.1, Foto SEM kristal icosahedral B,C
dapat dilihat pada Gambar 2.2,
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Gambar 2.2. Foto SEM Kristal Icosahedral B,C.B%

Foto SEM hasil sintesis asam borat, karbon dan petroleum coke tampak pada
Gambar 2.4  Boron karbida memiliki struktur rombohedral dengan 12-
icosahedral atom yang dihubungkan dengan ikatan kovalen langsung dan melalui
tiga rantai atom intericosahedral sepanjang diagonal utama dari
rombohedron.®®"!  Dari beberapa hasil penelitian diketahui bahwa spektrum
Raman ikatan B-C dari B4C pada wave number 1079 cm”’ pada Gambar 2,380
Raman spectral ikatan B-C pada wave number 1073 cm™ dan ikatan karbon pada
1360 cm™ P! Cakupan yang luas dari perbandingan B/C di dalam boron karbida
berkaitan dengan penggantian atom boron dengan atom karbon di dalam rantai
intericisahedral dan icosahedra.
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g

Intensity (b, Units)

Gambar. 2. 4. SEM Hasit Sintesis Asam Borat + C + Petroleum Coke.”l
a. Pada 1400 °C 1 jam b. Pada 1470 °C 1 jam
¢. Pada 1470 °C 5 jam d. Pada 1550 °C 1 jam

Pada penelitian diagram fasa boron karbon, memprediksi bahwa untuk
memperoleh boron karbida fasa tunggal, atom karbon terlarut antara 8,8 — 20 at %
Gambar 2.5.%
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Gambar 2.5, Diagram Fasa Sistem Boron-Karbon.P?

30 40
{ After R.P.Eliokt, 1881)

Dalam penelitian ini, hasil sintesis B4C akan dikarakterisasi untuk material tahan
peluru (body armor). Hasil sintesis B4C digunakan secbagai filler pada material
tahan peluru alumina-titania.

2.3.2. Boron Oksida

Persamaan lain dari boron oksida adalah Boric Anhydride, Anhydrous
Boric Acid atau Boron Sesquioxide dengan formula kimianya B;0;, tidak
berwarna, tidak berbau, dan rasanya sedikit pahit. Biasanya berada dalam kondisi
seperti kaca, transparan, getas, padatan seperti gelas, sedikit higroskopis, dapat
menangkap air dari atmosfer membentuk asam borat. Boron oksida terdiri dari
komponen boron dan oksigen, sedikit larut dalam H,O pada temperatur 100 °C.
Pada temperatur 1000 °C viskositasnya hampir dua kali viskositas gliserol pada
suhu 20 °C. Boron oksida bereaksi secara eksotermis bila dipanaskan dengan
logam alkali, magnesium, dan alumunium untuk membentuk boron amorf. Boron
oksida dan karbon tidak dapat bereaksi dibawah suhu 950 °C, tetapi pada kondisi
nitrogen, akan membentuk boron nitrida®” Sifat fisis dari boron oksida dapat
dilihat pada Lampiran 2.a. "
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2.3.3. Boron Suboksid.

Boron suboksid adatah senyawa padat dengan rumus kimia B5O dari boron
dan oksigen. Boron suboksid mempunyai grup ruang (R-3m), tidak biasa
berbentuk partikel icosahedral, yang berupa kristal tunggal atau quasikistal, tetapi
grup kembar dari 20 tetrahedral kristal. B¢O dapat disintesis dari B2O; dengan
boron.’™! Boron suboksid bersifat sangat keras dapat dengan urutan setelah
agregat diamond nanorod, fullerite ultra keras, diamond, kubik boron nitrida dan
thenium diamond. Boron suboksida mempunyai berat molekul 80,865 gr/mol,
densitas 2,56 gr/cm’, melting point 2000 °C Kekerasan B4O mikrohardness 45
Gpa (100 g load), fracture toughness 4,5 MPa m'%, density rendah, kandidat

sebagai cutting tool dan abrasive wear, secara kimiawi inertness.>®
234 Asam Borat

Asam borat sering digunakan sebagai antiseptik, insektisida, pemadam api,
dan prekursor senyawa-senyawa kimia. Asam borat berbetuk kristal tidak
berwarna atau bubuk putih dan kadang-kadang ditulis sebagai B(OH); . Sifat
asam borat adalah larut dalam air. Pada saat dipanaskan di atas temperatur 170 °C
akan kehitangan air dan membentuk asam metaborat atau HBO;. Asam metaborat
adalah suatu bentuk padatan berwarna putih dengan sistim kristalin kubik dan
sedikit larut dalam air. Titik leburnya sekitar 236 °C, ketika dipanaskan di atas
temperatur 300°C akan melepaskan air dan membentuk Asam Tetraborat atau
Asam Pyroborat (HsB4O; ). Asam Borat tidak terdisosiasi dalam air, tetapi
asamnya yang akan berinteraksi dengan molekul air melalui suatu reaksi kimia.*”

B(OH); + H,0 > B(OH) +H' (2-25)

Anion pyroborat terbentuk pada pH 7 -~ 10 jika konsentrasi boron lebih dari 0,025
mol / L disebut ion tetraborat yang terdapat dalam mineral boraks dengan

persamaan reaksi :
4BOH) +2H" > B 0;7+910 (2-26)

Sifat-sifat asam borat dapat dilihat pada Lampiran 2.b. ®7
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2.3.5. Karbon

Karbon merupakan unsur kimia dalam susunan berkala yang mempuayai
simbol C dan nomor atomik 6. Karbon adalah unsur bukan logam tetravalent dan
mempunyai beberapa bentuk allotropik dengan struktur kristal heksagonal.
Contoh-contoh karbon adalah :

1. Berlian, struktur setiap atom terikat bentuk tetrahedral pada tempat
yang lain, membentuk jaringan 3 dimensi atom dan enam cincin
persegi.

2. Grafit, struktur setiap atom terikat pada tiga atom lain. Membentuk
jaringan 2 dimensi digunakan dalam pensil.

3. Karbon amorphus, struktur gabungan molekul karbon, bentuk
seperti kaca.

4, Tube pano karbon, struktur setiap karbon terikat tiga segitiga
dalam helaian melengkung yang membentuk silinder berlubang,

Karbon terdapat dalam semua kehidupan dan merupakan kimia organik.
Bahannya tergolong bukan metal dan mempunyai ciri kimia yang menarik yaitu
mampu mengikat dirinya dan banyak unsur lain, apabila bergabung dengan
oksigen dapat membentuk karbon dioksida. Karbon merupakan unsur yang paling
lembut dan yang paling keras dan mempunyai kecenderungan membentuk ikatan
kimia dengan atom kecil yang lain, karena memiliki ukuran yang sangat kecil.P®
Sifat-sifat karbon dapat dilihat pada Lampiran 3.a.1%%!

Karbon aktif adalah material yang berbentuk butiran atau bubuk yang
berasal dari material yang mengandung karbon misalnya batubara, kulit kelapa,
dan sebagainya. Dengan pengolahan tertentu yaitu proses aktivasi seperti
perlakuan dengan tekanan dan suhu tinggi, dapat diperoleh karbon aktif yang
memiliki permukaan dalam yang luas, Dalam satu gram karbon akiif, pada
umumnya memiliki luas permukaan seluas 500-1500 m?, sehingga sangat efektif
dalam menangkap partikel-partiks! yang sangat halus berukuran 0,01 — 0,0000001
mm. Karbon akiif bersifat sangat aktif dan akan menyerap apa saja yang kontak
dengan karbon tersebut. Untuk asm-asam organik, adsorpsi akan meningkat bila
pH diturunkan, yaitu dengan penambahan asam-asam mineral. Ini disebabkan
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karena kemampuan asam mineral untuk mengurangi ionisasi asam organik
tersebut. Sebaliknya bila pH asam organik dinaikkan yaitu dengan menambahkan
alkali, adsorpsi akan berkurang sebagai akibat terbentuknya garam,®

2.3.6. Asam sitrat.

Asam sitrat (2-hydroxy-123-propane-tricarboxylic acid) atau tricarboxylic
acid dengan rumus kimia C¢HgO7 banyak dijumpai pada bahan-bahan alam seperti
buah-buahan jeruk limau, jeruk lemon, dan rasberry. Sebagai monohydrate, sitrat
berbentuk  kristal orthorombic pada larutan dingin. Pada larutan dengan
konsentrasi sitrat 0,1 N mempunyai pH 2,2. Keasaman asam sitrat didapatkan
dari tiga gugus karboksil COOH yang dapat melepas proton dalam larutan. Jika
hal ini terjadi, ion yang dihasilkan adalah ion sitrat. Sitrat sangat baik digunakan
dalam larutan penyangga uuntuk mengendalikan pH larutan. lon sitrat dapat
bereaksi dengan banyak ion logam membentuk garam sitrat. Pada temperatur
kamar, asam sitrat berbentuk serbuk kristal berwarna putih, Serbuk kristal
tersebut dapat berupa bentuk anhydrous (bebas air), atau bentuk monohidrat yang
mengandung satu molekul air setiap molekul asam sitrat. Bentuk andydrous asam
sitrat mengkristal dalam air panas, sedangkan bentuk monohidrat didapatkan dari
kristalisasi asam sitrat dalam air dingin. Bentuk monohidrat tersebut dapat diubah
menjadi bentuk anhidrous dengan pemanasan di atas 74 °C. Asam sitrat adalah
padatan kristal berwarna putih yang larut dalam air dan sedikit larut dalam
alkaline.[*

Rumus kimia asam sitrat :

CH2 - COOH
1
HO-C -COCH
t
CH2 - COOH

Sifat-sifat asam sitrat dapat dilihat pada Lampiran 3.b.
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2.3.7. Komposit.

Komposit merupakan perpaduan dari dua material atau lebih yang
memiliki fasa yang berbeda menjadi suatu material baru yang memiliki properties
lebih baik dari keduanya atau dengan kata lain komposit dibentuk dari dua atau
lebih material yang berbeda menjadi satu material, untuk meningkatkan sifat
mekanik dari sefiap material yang dimilikinya. Komposit terdiri dari dua bagian
utama yaitu reiforcement dan matrik. Reinforcement adalah penguat, penanggung
beban utama pada komposit. Reiforcement ada yang berupa partikel, fiber/serat,
atau struktural. Matriks adalah fasa dalam komposit yang mempunyai bagian atau
fraksi volume terbesar (dominan). Jenis dari matriks yang digunakan dapat
menentukan tipe komposit. Jenis-jenis matriks dapat digolongkan dalam tiga jenis
yaitu polimer matriks dimana polimer sebagai matriksnya (PMC), metal matriks
dimana metal sebagai matriksnya (MMC), dan keramik matriks dimana keramik
sebagai matriksnya (CMC). Pada penelitian ini pembahasan lebih lanjut
difokuskan pada keramik matriks komposit. Matriks yang sering digunakan pada
CMC adalah gelas anorganik, keramik gelas, alumina, dan silikon nitrida.
Keuntungan komposit tersebut diantaranya tahan pada temaperatur tinggi, kekuatan
dan ketangguhan tinggi, ketahanan korosi, tahan aus. "

2.3.8. Alumina,

Alumunium oksida adalah senyawa kimia dari alumunium dan oksigen,
dengan rumus kimia Al;O3;. Nama mineralnya adalah alumina, dan dalam bidang
pertambangan, keramik dan teknik material senyawa ini lebih banyak disebut
depgan senyawa alumina. Alumina adalah insulator (penghambat) panas dan
listrik yang batk. Umumnya Al;O; terdapat dalam bentuk kristalin yang disebut
corundum atau g-gluminum oksida. Al;O; dipakai sebagai bahan abrasif dan
sebagai komponen dalam alat pemotong, karena sifat kekerasannya. Alumina
berpei'an penting dalam ketahanan logam aluminium terhadap perkaratan dengan
udara. Logam aluminium sebenarnya amat mudah bereaksi dengan oksigen di

udara membentuk aluminium oksida, yang terbentuk sebagai lapisan tipis yang
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dengan cepat menutupi permukaan aluminium. Lapisan ini melindungi logam
aluminium dari oksidasi lebih lanjut. Secara alami, aluminium oksida terdapat
dalam bentuk kristal corundum. Batu mulia rubi dan saphire tersusun atas
corundum dengan warna-warna khas yang disebabkan kadar ketidakmurnian
dalam struktur corundum. Alumina mempunyai berat molekul 101,96 gr/mol,
densitas 3,97 grom® , melting point 2054 °C, boiling point 2980 °C, tensile
strength 28 kpsi, modulus elastisitas 41-46 x 10° psi, fracture toughness 4-5
MPa.m'? |, tidak larut dalam air, berupa senyawa padat tidak berwarna, bersifat
sangat keras mempunyai ketahanan kekuatan kompresif yang tinggi walaupun
pada temperatur tinggi dan lingkungan yang korosif, "2

2.3.9. Titaninm Dioksid.

Titanium dioksid dikenal juga sebagai titanium (IV) oksid atau titania,
terikat secara alamiah dari oksida dan fitanium. Rumus kimianya adalah TiOs.
Bila digunakan sebagai pigmen disebut titania putih, warna putih 6, atau Cl
77891. Titania banyak digunakan dari mulai untuk cat sampai sunscreen juga
scbagai warna makanan ketika diberi label E nomor E 171, dan sebagai
photocathalys dibawah sinar ultra violet. Ada beberapa fasa TiO» yaitu rutile
dengan sistem kristal tetragonal, anatase sistem kristal tetragonal, dan brookite
sistem kristal orthorhombic. Titanium dioksid mempunyai berat molekul 79,87
gr/mol, berbentuk padat warna putih, densitas 4,23 gr/em’ , melting point 1870
°C, boiling point 2972 °C, bersifat tidak larut dalam air.!
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BAB3
METODOLOGI PENELITIAN

3.1. Desain Penclitian.

Penelitian diawali dengan sintesis boron karbida, setelah didapatkan
proses sintesis yang optimal, dilanjutkan dengan membuat specimen (pellet)
paduan. Sebagai blangko dipakai alumina-titania (Al,03 —Ti0,) (3 % berat Ti0;).
Kemudian membuat specimen paduan/komposit BsC pada (Al,03; -TiO,) dan
komposit [(AlO3 -Ti0;)- B4C]. Hasil paduan dilakukan karakteristik hardness,
fracture toughness, dan analisis nilai DD balistik. Secara keseluruhan desain
penelitian dapat dilihat pada diagram alir Gambar 3.1 dan Gambar 3.2,

3.2. Bahan Yang Digunakan Dalam Penelitian.
3.2.1. Baban Untuk Sintesis.

Bahan baku : Asam Borat (H3BO3) teknis (buatan Bolivia), Carbon Aktf

(C) p.a produk Merck, dan Asam Sitrat (CsHzO7H,0) p.a produk Merck. Bahan

pendukung : Aquadest, ascton, argon, B4C standar produk Aldrich, B;Os standar
_produk Aldrich.

3.2.2. Bahan Untuk Pembuatan Paduan.

Bahan baku : Alumina teknis dan titania teknis produk Jepang, B4C hasil
sintesis, carboxy methyl cellulose (CMC) teknis produk Jepang. Bahan
pendukung : Aquadest, argon.

3.2.3. Perhitungan Kompesisi Stokiometri Sintesis.

Proses Penelitian : masing-masing bahan baku ditimbang sesuai
perhitungan stokiometri. Reaksi stokiometri berdasarkan persamaan (2-6). @
Hasil perhitungan komposisi perbandingan mol Formula F-1 s/d F-8 dapat
dilihat pada Tabel 3.1.

26
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Kcmposisi
Bahan F1 Milling
Prelursor [:’ F2 5 Dengan |+ Metode-1
F3 Potmill
A ¥4
Karakierisasi F5
dengan XRD, F6 Kalsinasi
SEM, DTA 7
> !
D’ Dihancurkan/
F2 Metode-IT Dengan Mortar
"El" HA Alumina
Milling [1}2 ' :
Dengan d 1D Press/
Vibrator YIE Bentuk silinder
Balimill
' 4
Kalsinasi .
Sintesis
T > 1450 °C, > 1560 °C
¥ Kondisi aliran argon
Dihancurkan/
Dengan Mortar \
Alumina Karakterisasi
l dengan
XRD, SEM, FTIR
Press/
Bentuk silinder
Y
Karakterisasi Sintesis
dengan < T>1300°C
XRD, SEM, FTIR Kondisi aliran argon
J' v
. Hasil Sintesis Hasil Sintesis
Pemurnian |4——— Metode-Il Metode -1
_____é \ ¥
Pelarutan dan Re-Sintesis/ B,C HASIL SINTESIS
pemanasan Pengayaan METODE-IIC
¥
PEMBUATAN
PADUAN

Gambar 3.1. Diagram Alir Sintesis Boron Karbida
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Tabel 3.1. Komposisi Perbandingan Mol Formula F-1 s/d F-8

Formula H3BO; C CeHO-H-O
F-1 4 7 [
F-2 4 6 i
F-3 4 5 2
F-4 4 4 3
E-5 4 3 4
F-6 4 2 5
E-7 4 1 6
F-8 4 0 7

Perhitungan mol prekursor proses sintesis dapat dilihat pada Lampiran 4, dari
perhitungan tersebut maka masing-masing komposisi dari F-1 sampai dengan F-8

dapat dilihat pada Tabel 3.2. dibawah ini.

Tabel.3.2, Komposisi Stokiometri Berat (Gram) Bahan Awal dengan Kode
Formula F-1 sampai dengan F-8

Formula H3BO;3 C CeHzO7H20
F-1 24,8 84+5 0

F-2 24,8 7,2+5 3,5

F-3 24,8 6+ 5 - 7

F-4 24,8 48+5 10,5
F-5 24,8 36+5 4

F-6 24,8 24+5 17,5
F-7 24,8 1,2+5 21

F-8 24,8 0 24,5
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B,C HASIL, SINTESIS
METODE-IIC

|

Alumina-Titania
(AlO03-TiOy)

Alumina-Titania
(ALO;--TiOy)
Sebagai Blangko

Al 0;-TiO,. B4C

Proses sintering
T=1600°C,2J

AI103 —Tio;_ 3% wt B4C 80 MPa
A]zO; —Tio;_ 10 % wt B4C 80 MPa
AlO:-TiO,. 2/14 % wt B,C 250 MPa
ALO;-TiQ,, 2/14% wt B,C 187,5 MPa
ALy --TiQ,. 3/14% wt B,C 250 MPa
ALO,~TiO,. 3/14 % wt B,C 187,5 MPa

|

Proses sintering
T=1600°C,2J

h i
Al-_»O; —-TiOz 2 7,8 MPa
ALQ:-TiQ; 125 MPe
AleJ —Tio; 1 87,5 MPa
AlLO;-TiO, 250 MPa

l

KARAKTERISASY

Densitas
Hardness
Fracture Toughness

{

ANALISIS

Gambar.3.2. Diagram Alir Pembuatan Paduan Material Tahan Peluru

33. Alat-Alat Yang Digunakan.

Peralatan yang spesifik digunakan dalam penelitian ini adalah : Pommill

alumina diameter + 20 cm dengan kapasitas 2 liter; vial diameter 15 cm dan ball
mill berbagai ukuran dan mesin milling Laboratory Disc Mill merek
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Kawasaki/SIEB Technik, tipe 100, 1000 rpm; press hidrolik; tungku (tungku)’
1700 °C (rancangan sendiri), ruang bakar 40 x 40 cm, kondisi argon,
programable, high temperature, modifikasi program Fuji, kenaikan temperatur 40
°C/menit; tungku temperatur 1600 °C kondisi argon, manual dapat dilihat pada
Lampiran 7; tungku temperatur 1300 °C merek Thermolyne tipe 46100;
Difractometer Sinar-X (X-RD) (Phillips Pw 3710/40kv.X-Ray Difraktometer),
dilengkapi dengan software APD, di Salemba dengan target Co, di UNS dengan
target Cu; di Batan Serpong dengan target Cw; Differensial Thermal Analyzer
(TG-DTA) BATAN Serpong merek Setaram type TG-DTA 9221. Fourier
Transformation Infra Red (FTIR) tipe Ati Mattson 1001 Fourier Drive- Madison,
Wi 537171 USA; Scanning Electron Microscope (SEM), merek JEOL; pengukur
Densitas (metode archimides) alat yang digunakan neraca analitis; alat uji
kekerasan menggunakan Vickers Hardness dan uji fracture toughness merek
Matsuzawa tipe MXP50.

3.4. Metode Sintesis.

Bertitik tolak dari hasil penelitian yang telah dilakukan oleh peneliti
sebelumnya, maka sintesis boron karbida dilakukan dengan metode reduksi
karbotermik menggunakan modifikasi bahan reaktan asam borat, karbon aktif,
dan asam sitrat. Merujuk pada tujuan penelitian dengan desain penelitian yang
telah dibuat, maka dalam penelitian ini ada beberapa metode yang dipaparkan
dengan hasil dan amalisis masing-masing. Untuk menganalisis hasil sintesis
digunakan data base material dari ICDD,™ data strukiur atom," dan software
GSAS, Sebagai standar material digunakan difraktogram XRD B4C dengan
kemurnian tinggi buatan Aldrich.

Disamping metode sintesis, dilakukan juga metode pemurnian hasil

sintesis dan metode pembuatan paduan material tahan peluru.

3.4.1. Sintesis B4C.

Untuk membuat BsC, dicoba berbagai macam variabel, yaitu komposisi
reaktan, temperatur, dan teknik sintesis (teknik pencampuran). Secara garis besar
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teknik sintesis dilakukan dua teknik pencampuran yaitw pencampuran
menggunakan potmill dan pencampuran dengan vibrator balimill.

3.4.1.1, Sintesis B4C Metode-I.

Proses sintesis Metode-] merupakan tahap optimalisasi komposisi reaktan.
Dalam Metode-I ini dibuat 8 (delapan) komposisi yang akan di sinter pada
temperatur 1450 °C dan 1560 °C dengan waktu 1-1,5 jam. Diagram alir
penelitiannya dapat dilihat pada Gambar 3.3. Tungku saat pembakaran dapat
dilibat pada Lampiran 5.

Kﬂ;‘g;;ifasi Bahan
XRD, D Prekursor
SEM,
DTA ﬂ
Milling
Komposisi Dengan A
Ij Potmill d Kalsinasi
Fi lumina T >200 °C
7] 12 jam
F3
F4 Dihancurkan/
F5 Dengan Mortar
Fé6 Alumina
F7
F§ b4
Press/
Bentuk silinder
Karakterisasi Y
dengan J Sinfering pada
XRD, SEM, FTIR T > 1450 °C, > 1560 °C
» Kondisi aliran argon
Kesimpulan y
Langkah tindak | Analisa Hasil
lanjut Pembahasan

Gambar 3.3. Diagram Alir Metode-!

Sampel tanpa asam sitrat (F-1). Asam borat digerus dengan meortar,
ditambah air sedikit demi sedikit secbanyak + 110 ml sampai membentuk seperti
gel. Ditambahkan karbon sedikit demi sedikit sambil terus digerus, sampai
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homogen, setelah i dimasukkan ke dalam potmill alumina untuk dimilling -
selama 12 jam, kelembutan + 300 mesh. Campuran reaktan dituang dalam cawan,
dimasukkan ke dalam oven temperatur 200 °C sclama 1 jam. Setelah dingin
sampel digerus sampai menjadi bubuk, kemudian dipress dengan tekanan 2 ton
dengan cetakan berbentuk silinder diameter 0.9 cm. Sampel ditata pada tabung
alumina yang masing-masing formula diberi sekat pembatas, setelah tertata semua
dimasukkan karben aktif sehingga sampel terpendam oleh karbon aktif, kemudian
tabung dimasukkan dalam tungku, dan dialiri gas argon.

Sampel dengan asam sitrat (F-2 s/d F-7). Menimbang asam borat, karbon
dan asam sitrat sesuai dengan formula masing-masing. Asam sitrat digerus
dahulu, setelah lembut baru dimasukkan asam borat, setelah itu ditambah air
sedikit demi sedikit + 100 ml sampai terbentuk seperti gel. Ditambahkan karbon
sedikit demi sedikit sambil terus digerus, sampai homogen. Proses selanjutnya

sama dengan F-1

Sampel tanpa karbon (F-8). Menimbang asam borat dan asam sijtrat sesuai
formula masing-masing. Asam sitrat digerus dulu, setelah lembut baru
dimasukkan asam borat, dan ditambah air sedikit demi sedikit + 100 ml sampai
terbentuk seperti gel dan homogen. Selanjutnya perlakuan sama dengan sampel F-
1 dan F-2. Setelah semua formula F-1 s/d F-8 felak selesai dibuat, kemudian
pembakaran temperatur 1450 °C dan 1560 °C.dengan penahanan 1-1,5 jam.

Operasional tungku selama pemanasan dan pendinginan tetap dalam
kondisi dialiri gas argon. Setelah dingin, tungku dibuka, dan sampe! diambil,
dibersihkan dari karbon yang menyelimuti sampel, hasilnya dapat dilihat pada
Lampiran-1. Proses selanjutnya adalah karakterisasi menggunakan XRD, FTIR,
dan SEM. Hasil sintesis dari temperatur 1450 °C dan 1560 °C, yang
menghasilkan produk sintesis yang terbaik yaitu sampel F-2. Tahap selanjuinya
adalah mengulangi proses keseluruhan hanya untuk Formula-2 (F-2) dengan
temperatur sintering 1150 °C dan 1300 °C.

- 3.4.1.2. Sinfesis B4C Metode-II (Milling Dengan Vibrator Milling).
Pada metode-II dilakukan beberapa teknik pencampuran yaitu Metode-IIA,
Metode-1IB, Metode-IIC, Metode-IID, dan Metode-IIE. Milling dengan vibrator
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milling diharapkan mendapatkan ukuran butir prekursor sangat lembut mendekati
nano partike].!!

1. Metode-TIA.

Formula yang digunakan untuk metode penelitian lanjutan ini
adalah komposisi yang terbaik dac Metode-I yaitu komposisi F-2
ditambah berlebih karbon, (Asam borat = 24,8 gr; Asam sitrat = 3,5 gr;
Carbon aktif = 12,2 gr + 5 g7).

Metode- 1ITA dan Metode-IIB. Karena hasilnya belum seperti yang
diharapkan, maka hanya sekilas dibahas dalam metodologi penelitian ini.
Diagram alir dapat dilihat pada Gambar 3.4.

Bahan Prekursor
K
l h 4
Pereduksi Pencampuran
Karbon H;BO;
Ekses CgHzO,H,0
Aguades
v
-/ Formula .
Dihaluskan/ = Kalsinasi 450 °C, 1 jam
Dengan Ballmill, 40 jam ¥
Mendekati skala nano Press, spesimen bentuk
sifinder d= 0.9 cm

!

Karakterisasi dengan Sintering pada
XRD, SEM,FTIR ¢ 1300 °C, 1,5 jam
Kondisi aliran argon

¥

Kesimpulan Analisa Hasil
Langkah tindak lanjut Pembahasan

Gambar.3.4. Diagram Alir Metode-1IA

Karbon dilakukan milling selama 40 jam dengan vibrator
ballmiil (dari pengukuran psa ukuran butir 76 % < 1 mikron). Asam sitrat
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+ asam borat digerus dengan mortar sampai homogen kemudian
tambahkan aquades sedikit demi sedikit sampai larut semua. Kemudian
dimasukan karbon aktif hasil milling. Campuran reaktan tersebut lalu
dicampur sampai homogen. Selanjutnya sample tersebut ditaruh dalam
wadah (pyrex) kemudian dikalsinasi pada temperatur 450 °C selama 1 jam,
sampel diberi kode FA-~cal. Setelah itu sampel (FA-cal) dihaluskan dengan
mortar menjadi powder untuk di press dengan ukuran diameter 0,9 cm
dengan tekanan 2 ton, hasilnya berupa pellet lalu dilakukan proses
pembakaran (sintesis). Sampel (pellet) dimasukkan dalam tabung kuarsa
dengan ukuran diameter > 1,9 cm, kemudian di flush dengan gas argon,
baru dimasukkan pada ftungku. Selama pembakaran, vacum terus
dijalankan. Kenaikan temperatur 40 °C/ menit, sedangkan penurunan
temperatur secara alamiah. Proses sintering dilakukan pada temperatur
1300 °C dengan lama penahanan 1,5 jam. Hasil sintering diberi kode FA-
T1300, selanjutnya dilakukan karakterisasi dengan XRD, SEM, dan
FTIR.

2, Metode-IIB.

Metode-IIB sama dengan Metode-IIA pamun asam sitrat diberi
berlebih (ekses). Hal ini bertujuan ingin mengetahui optimasi yang didapat
dari Metode-1.

Formula yang digunakan untuk penelittan Metode -IIB adalah
komposisi Metode-HIA hanya ditambah asam sitrat berlebih sehingga
menjadi : (Asam borat = 24,8 gr; Asam sifrat = 3,5 gr + 1,75 gr; carhon
aktif milling 40 jam = 12,2 gr). Perlakuan dan kondisi proses tahap demi
tahap sama dengan Metode -IIA. Sampel! hasil kalsinasi Metode-IIB diberi
kode FB-cal, sedangkan hasil sintesis pada temperatur 1300 °C diberi kode
FB-T1300, dilakukan karakterisasi dengan XRD.

3. Metode-IIC.

Proses sintesis Metode -IIC adalah mencoba mengoptimasikan
temperatur pada Metode-I1. Sintesis Temperatur 900 °C, 1000 °C, 1150
°C, dan 1300 °C dengan penshanan 1,5 jam dapat dilihat pada gambar 3.5,
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Bahan Prekursor
I ]
Pereduksi Pencampuran
Karbon H3BO;
CsHgO7H;0
Aquades
¥ Dikeringkan
Formula dengan Oven
F2 — T>100°C
. i
Mixing manusal Dibaluskan/
dengan mortar Dengan Balimili,
alumina 40 j am
v
Kalsinasi 450 °C, 1 jam
¥
Press, spesimen bentuk
silinder d=0.9 cm
&«
Karakterisasi dengan Sintering pada
XRD, SEM, FTIR T =900 °C, 1000 °C, 1150 °C, 1300 °C, 1,5 jam
Kondisi aliran areon
Kesimpulan g Analisa Hasil
Langkah tindak Ianjuot Pembahasan

Gambar. 3.5. Diagram Alir Metode-IIC.

Asam borat = 24,8 gr; Asam sitrat = 3,5 gr; Carbon aktif = 12,2 gr.
(Karbon yang digunakan adalah karbon yang belum dilakukan milling).
Asam sitrat + Asam borat digerus dengan mortar sampai homogen
kemudian tambahkan aquadest sedikit demi sedikit sampai larut semua,
kemudian ditambahkan karbon aktif dengan terus dihaluskan sampai
tercampur homogen. Selanjutnya sample tersebut ditaruh dalam wadah
(pyrex) kemudian dikeringkan dengan oven dengan temperatur 100 °C
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selama lebih 1 jam, setelah itu sampel di mil! dengan ballmill selamia 40
jam (menggunakan 4 macam bola dengan diameter berbeda-beda dengan
perbandingan berat bola dan sampel 10 : 1). Setiap 1 jam dilakukan
pengamatan posisi sampel datam ballmil. Hasil milling dilakukan kalsinasi
pada temperatur 450 °C dengan penahanan 1 jam. Setelah itu sampel
diberi kode (FC-cal). Selanjutnya dihaluskan dengan mortar menjadi
serbuk untuk selanjutnya dipress dengan ukuran 0,9 cm dengan tekanan 2
ton, hasilnya berupa pellet lalu dilakukan proses sintering. Sampel
dimasukkan kedalam tabung kuarsa dengan ukuran diameter > 1,9 cm,
kemudian di flush dengan gas argon, baru dimasukkan pada tungku.
Selama pembakaran vakum terus dijalankan. Kenaikan temperatur 40 °C/
menit, sedangkan penurunan temperatur secara alamiah. Proses sintesis
masing-masing dilakukan pada variasi temperatur 900 °C, 1000 °C, 1150
°C, dan 1300 °C dengan waktu penahanan selama 1,5 jam. Kode hasil
sintesis pada masing-msing temperatur adalah F2-T900C, F2-T1000C, F2-
T1150C, dan F2-T1300C. Hasil sintesis selanjutnya dikarakterisasi
menggunakan XRD, SEM, dan FTIR .

4. Metode-TID (Milling Dengan Pelarut Aseton)

Metode ini menggunakan komposisi dan milling sama dengan
Metode-IIC, namun pelarut yang digunakan aseton. Pertama asam sitrat
dihaluskan kemudian ditambahkan asam borat, dihaluskan lagi sampai
bomogen. Selanjutnya dimasukkan karbon aktif dan ditambah aseton
sedikit demi sedikit. Setelah itu campuran dimilling selama 40 jam dan
secara periodik sampel diperiksa. Setelah itu dipanaskan 150 °C selama 2
jam untuk menghilangkan aseton, kemudian dimilling lagi selama 4-5 jam
lalu di press dengan ukuran dies 0.9 ¢m tekanan 2 ton. Sintesis dilakukan
pada temperatur 1300 °C. Hasil sintesis dikarakterisasi dengan FTIR.
Kode sampel F2-T1300D.

5. Metode-1IE.

Metode ini sama dengan metode-IID, hanya pada saat milling
menggunakan pelarut aquades. Semua reaktan dicampur dengan aquades
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lalu dimilling bersama-sama selama 40 jam. Setelah itu dipanaskan 150 °C
sampai kering, Selanjutnya dilakukan sintesis pada temperatur 1300 °C
selama 1,5 jam. Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan FTIR, dan
XRD. Sampel hasil sintering diberi kode F2-T1300E.

3.4.2. Pemurnian Hasil Sintesis.

Proses pemurnian dilakukan dua cara yaitu Pemumian Dengan

Menggunakan Pelarut dan Pemanasan, dan Pemurnian dengan Re-sintesis

(Pengayaan).
3.4.2.1.Pemurnian Dengan Menggunakan Pelarut dan Pemanasan./

Proses pemumian bertujuan untuk memisahkan hasil sisa reaksi (karbon)
dan hasil reaksi samping yang berdasarkan analisis dengan GSAS M54 terdiri
dari beberapa fasa yaitu B20s, BsO.dan logam pengotor. Pemurnian hasil sintesis
dilakukan secara berfahap. Pertama menghilangkan B;0O; dengan cara sebagai
berikut: Sampel hasil sintesis dilarutkan ke dalam air panas mendidih kemudian
diaduk, setelah itu disaring, maka B;0; akan terlarut dalam tapisan. Kemudian
untuk menghilangkan logama pengotor dan sisa reaksi, dicuci dengan HCI dan
NaOH, kemudian dikeringkan pada temperatur 110 °C. Untuk menghilangkan sisa
karbon dilakukan pemanasan pada temperatur 700 °C selama 30 menit.!) Sampel
hasil pemurnian diberi kode F2-T1300E-M lalu diuji dengan FTIR.

3.4.2.2.Pemurzian Dengan Proses Re-sintesis (Pengayaan).

Proses pengkayaan bertujuan untuk menambah pembentukan B4C dengan
cara mereduksi sisa reaksi menjadi BsC, sehingga BsC yang dihasilkan
bertambah dan sisa reaksi berkurang. Caranya adalah hasil sintesis dengan kode
sampel (F2-T1300E) dilakukan milling lagi selama 20 jam. Setelah itu di press
dengan tekanan 2 Mpa membentuk pellet. Setelah itu disinter lagi pada
temperatur 1300 °C selama 1,5 jam dengan kondisi argon sama seperti sintesis
pertama.  Hasilnya dikarskterisasi dengan XRD dan FTIR. Hasil proses
pengayaan ini diberi kode F2-T1300E-PM.
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3.5, Pembuatan Paduan/Komposit Alumina-Titania.

Bahan dasar adalah alumina-titania (Bahan A), ditambah dengan B4C hasil
sintesis (B) dengan persen berat (B4C) bervariasi, mulai dari + 3 %,10 %, 16,66
%, 27.27 %, dan blangko (Alumina-titania).

Kode Sampel :

Blangko dengan berbagai tekanan pada spesimen :

-Sp-0A=100%A (27,8 MPa)
-Sp-0B=100% A (125 MPa)
-Sp-0C=100% A (187,5 MPa)

-Sp0D=100%A (250 MPa)

Spesimen paduan alumina titania-boron karbida (hasil sintesis)
-Sp-1 =50grA+15grB, (3%), (80 MPa)
-Sp2 =40grA+4 grB,(10%), (80 MPa)
-Sp-3 =12grA+2 gB,(16,66%), (250MPa)
-Sp4 =12grA+2 grB,(16,66%), (187,5 MPa)
-Sp-5 =11grA+3 erB,(27,27%). (250 MPa)
-Sp6 =1lgrA+3 grB,(2727%), (187,5 MPa)

Bahan A dan B dicampur kemudian ditambah dengan aquades, selanjutnya
dimilling selama 40 jam dalam mangkok dan bola-bola stainless steel dengan
perbandingan berat sampel dan bola 1 : 10. Setelah itu sampel diambil dan
dipanaskan dalam oven dengan temperatur 150 °C selama 4 jam. Kemudian
dimilling lagi 2 jam dan dipanaskan Iagi dalam oven 150 °C selama 4 jam sampai
kandungan air serendah mungkin. Lalu dimilling lagi selama 3 jam kemudian
diayak. Setelah itu ditambahkan 1 gram gel carboxy methyl cellulose (CMC), gel
CMC dibuat dari 2 gram CMC powder dilarutkan dalam 40 mi aquades, diaduk,
dan didiamkan selama 1 hari, Setelah sampel tercampur baik dan homogen lalu
diayak lagi berulang-ulang sampai sampel paduan tersebut benar-benar homogen.
Selanjutnya dibiarkan 1 hari, setelah itu di press dengan ukuran dais 18 x 18 mm.
Pada tahap awal, unfuk mendapatkan hasil cetakan yang terbaik maka dicoba
dipress dengan beberapa tekanan yaitu 23,8 MPa, 27,8 MPa, 80 MPa, 187,5 Mpa
dan 250 MPa. Spesimen- kemudian dibiarkan di udara terbuka selama 1 hari.
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Setelah itu dilakukan proses sintering dengan tahapan sebagai berikut : Pertama
dipanaskan pada temperatur 120 °C ditahan 2 jam, kemudian pemanasan
dilanjutkan sampai temperatur 1600 °C ditahan selama 2 jam, dengan kecepatan
pemanasan 40 °C/ menit. Selama pemanasan dan penurunan temperatur kondisi
dalam aliran gas argon. Spesimen hasil sinter lalu diukur densitasnya, dilakukan
uji hardness, modulus elastisitas, dan fracture toughness. Diagram alir pembuatan
paduan alumina-titania-B4C dapat dilihat pada Gambar 3.6.

3.6. Karakterisasi Bahan dan Hasil Penelitian.

Karakterisasi bahan awal dan hasil sintesis dilakukan menggunakan XRD,
DTA, FTIR, dan SEM. Untuk pengujian plate paduan yang mengindikasikan
ketahanan terhadap impak peluru digunakan beberapa pengujian diantaranya
adalah densitas, kekerasan (Vickers Hardness), Modulus Elastisitas (E), dan
Fracture Toughness (Kic).

3.6.1. Analisa Fasa dengan X-Ray Difraction (XRD).

Metode penentuan struktur kristal material yang berdasarkan hukum
Bragg, "4 menjadi metode yang banyak digunakan dalam karakterisasi material.
Bahan yang dianalisa adalah bahan reaktan, bahan hasil kalsinasi dan bahan hasil
sintesis. XRD dilakukan di Ul Salemba, UNS, dan Batan. Sampel untuk analisa
XRD berupa bubuk dipress pada kaca preparat yang sudah dilapisi double selotip.
Pastikan sampel merata dan kompak pada kaca preparat. Selanjutnya sampel
tersebut dijepit pada sampel holder pada peralatan XRD. Untuk peralatan XRD
di Ul Salemba menggunakan tube anoda Co, Ka panjang gelombang =
1,778 A, asus 30 mA, tegangan 40 kV, sudut 26 = 15° — 80°. XRD UNS dan
Batan menggunakan tube anoda Cu Ka panjang gelombang = 1,5772 A. Sudut 26
= 15° - 100°. Untuk di Salemba software yang digunakan adalah APD (Automatik
Powder Difraction) dilengkapi dengan PC (Personal Computer). Cara kerja XRD
menggunakan hukum Bragg yaitu A = 2 d sinf. dimana A adalah panjang
gelombang, d adalah jarak antara bidang, dan 0 adalah sudut difraksi. Dari
puncak-puncak yang dihasilkan dapat dilihat kecocokannya pada data ICDD
menggunakan software PCPDFWIN.*! Data 20 dengan puncak-puncaknya dari
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hasil XRD kemudian dianalisis dengan software General Structure Analysis
System (GSAS™ untuk menentukan struktur kristal dari fasa-fasa dari sampel
tersebut. Sebelum memasukan data ke GSAS maka data dari XRD dirubah ke
bentuk raw atau bentuk extension yang lain menggunakan software Bella versi
2.21. yang dikembangkan oleh Dz. M. Hikam dari FMIPA Ul-Indonesia. Dengan
cara tersebut maka fasa-fasa dari material dalam sampel tersebut dapat diketahui.

Alumina-Titania B4C hasil sintesis
(A) B)
¥ v
—#] SpOA=100%A (27,8 Mpa)
Aquades Sp0B = 100 % A (125 Mpa) Mitling 40 Jam
Sp-0C =100 % A (187,5 MPa) . :
Sp-0D=100% A (250 MPa) : v
Sp-1 =50grA+15grB, (B0 MPa)
Sp-2 =40grA+4 grB, (80 MPa) Pan?kan-
Sp-3 =12grA+2 grB, (250 MPa) 150°C, 4]
Sp4 =12grA+2 grB, (187,5MPa) v
Sp-5 =1lgrA+3 grB, (250MPa)
Sp-6 =1lgrA+3 grB, (187,5 MPa) Milling 2 Jam
v
Milling 3 J Panaskan s
ing 3 Jam i Variasi
4 |t‘ 150°C, 43 Sesuai Variasi Sampel
! '
CMC Powder (campuran) - \ Diamkan
(gel) Ayak Berulang D:m —| ;131'1 i
1 hari udara terbuka
.*
Karakterisasi Sintering
Densitas ' o ;
Hardness 1600 °C, 2 Jam
Modulus Elastisitas l
Fracture Toughness
Analisis Hasil
Paduan Material
Kesimpulan  |<——— Tahan Pelurn

Gambar 3.6. Diagram Alir Pembuatan Paduan Alumina-Titania-B4C
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3.6.2. Analisa Struktur Mikro Dengan Scanning Electron Microscope

(SEM).

Teknik SEM pada hakekatnya merupakan pemeriksaan dan analisis
permukaan. Data atau tampilan yang diperoleh adalah data dari permukaan atau
dari lapisan yang tebalnya sekitar 20 pm dari permukaan. Gambar permukaan
yang diperoleh merupakan gambar topografi dengan segala tonjolan dan lekukan
permukaan. Gambar topografi diperoleh dati penangkapan pengolahan elektron
sekunder yang dipancarkan oleh spesimen. Kata kunci SEM adalah scanning yang
berarti bahwa berkas elektron “"menyapu” permukaan spesimen, titik demi titik
dengan sapuan membentuk garis demi garis, mirip dengan gerakan mata yang
membaca. Sinyal elektron sekunder yang dihasilkannyapun adaiah dari titik pada
permukaan, yang selanjutnya ditangkap oleh SE detektor dan kemudian diolah
dan ditampilkan pada layar CRT (TV). Scanning coil yang mengarahkan berkas
clektron bekerja secara sinkron dengan pengarah berkas elektron pada tabung
layar TV, sehinpgga didapatkan gambar permukaan spesimen pada layar TV.
Sinyal lain yang penting adalah back scattered electron yang intensitasnya
tergantung pada nomor atom unsur yang ada pada permukaan spesimen. Dengan
cara ini akan diperoleh gambar yang menyatakan perbedaan unsur kimia : warna

terang menunjukkan adanya unsur Kimia yang lebih tinggi nomor atomnya !

3.6.3. Analisa dengan Spectrofotometer FTIR.

FTIR yang digunaka adalsh FTIR di Fakultas Teknik UI Depok.
Spectrofotometer Fourier Transformation Infra Red (FTIR) bekerja dengan
melewatkan radiasi infra merah (IR), yang telah didispersikan oleh grating,
menembus cuplikan yang kemudian akan ditangkap oleh detektor, kemudian
hasilnya dicatat pada kertas recorder. Suatu senyawa dapat terdeteksi dengan
Spectrofotometer IR apabila vibrasi senyawa tersebut mengakibatkan perubahan
momen dipol antar atomnya. Metode yang dipakai adalah metode péllet KBr.
Menimbang 200 mg KBr digerus sampai halus. Sampel sebanyak 3 mg digerus
sampai halus dan homogen. Kemudian sampel ditaruh pada cetakan dan ditekan
10 ton selama 1 menit. Setelah sampel siap, komputer dipasang pada FTIR
masing-masing dihubungkan dengan listrik. Komputer dihidupkan sampai muncul
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program windows, hubungkan dengan FTIR tunggu kurang lebih 15 menit.
Sampel diletakan pada tempatnya untuk siap dilakukan scanning, komputer
menanyakan nama file, ketik nama file sesuai sampel nya, kemudian tekan enter
maka akan muncul puncak-puncak secara otomatis. Sumbu X adalah wave
numbers satuan (cm™) sumbu Y adalah absorbansi atau transmittance dengan
satuan %, 14950

3.6.4. Analisa dengan Differential Thermal Analysis (DTA).

DTA yang digunakan adalah di Batan Serpong merek Setaram. Bahan
yang dianalisa adalah baban reaktan (asam borat, karbon aktif, asam sitrat) dan
B4C Aldrich, Instrumen DTA terdiri dani sampel, referensi, thermocouple, inert
gas & tungku. Yang diukur pada DTA adalah perbedaan temperatur antara sampel
hdengan referensi selain pemanasan atau pendinginan, Ialu perbedaan temperatur
in akan digambarkan dalam bentuk grafik sebagai fungsi waktu atau temperatur,
DTA dapat digunaken untuk mempelajari sifat thermal dan perubahan fasa.

3.6.5. Pengukursn Densitas. (Metode Archimides),

Alat yang digunakan neraca analitis, tali penggantung, dan penampung air
dari bahan akrilik/kaca, dan media air. Rumus yang digunakan adalah sebagai
berikut : |

p=Mdpm(1Ms-Mi) ..................................... G-

dimana :

p =densitas sample

Pm = P(uo)

Md =masa kering (drying) sample setelah di oven pada titik uap air
temperatur 100 °C (karena medium yang digunakan adalah air)

Ms =masa sample jenuh (saturation) setelah di rendam dalam air sampai
tidak mampu menyerap air lagi.

M; = masa sample dicelup (fmmerse)} digantung di dalam air (ticak sampai

tenggelam, tetapi ada pengaruh gaya apung dari air)
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- 3.6.6. Pengujian Kekerasan dan Fracture Toughness.

Uji kekerasan Vickers®™') menggunakan peﬁumbuk pitamida intan yang
dasarnya berbentuk bujur sangkar, dapat dilihat pada Gambar 3.7. Besarnya sudut
antara permukaan-permukaan piramid yang saling berhadapan adalah 136°. Sudut
ini dipilih, karena nilai tersebut mendekati sebagian besar nilai perbandingan yang
diinginkan antara diameter lekukan dan diameter bola penumbuk pada uji
kekerasan Brinell-1. Karena bentuk penumbuknya piramid, maka pengujian ini
sering dinamakan uji kekerasan piramida intan. Angka kekerasan piramida intan
(DPH), atau angka kekerasan vickers (VHN atau VPH), diidefinisikan sebagai
beban dibagi luas permukaan lekukan. Pada prakteknya, Iuas ini dihitung dari
pengukuran microskopik panjang diagonal jejak. DPH dapat ditentukan dari
persamaan berikut ;

2 P sin (8/2) 1,854 P
DPH= —— =
L2 L2
Atau I = _1__353_# .................. (3-2)
Dimana :

IV = Vickers Hardness, HVN, GPa.
= Loading (beban) (N)

Jarak Diamond (jum)

Sudut (136 ©)

(=}
Il
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Gambar 3.7. Penguwjian Vickers Hardness dan Fracture Toughness.
Sebelah kiri hasil indentor pengujian hardness vicker.
Sebelah kanan : hasil indentor vicker dan fracture sample uji.

Uji fracture toughness/ ketangguhan (toughness),”” gambar dapat dilihat
pada Gambar 3.7 dan skema alat pengujian dapat dilihat pada Gambar 3.8.
Material keramik adalah suatu sifat yang berkaitan dengan kemampuan material
untuk menahan penjalaran retak mikro. Semakin besar nilai ketangguhan material
keramik maka material tersebut cenderung menuju sifat ductile, tetapi bila
semakin kecil nilai ketangguhan nya maka material keramik lebih cenderung
bersifat getas (brittle). ) Salah satu cara untuk mengukur nilai ketangguhan
material kermaik digunakan metoda identor Vickers, dengan metoda seperti
mengukur kekerasan vicker , diamati juga panjang retak mikro yang terjadi pada
saat setelah penekanan dengan identor. Nilai ketangguhan Kic dapat dihitung
dengan persamaan sebagai berikut : [54.55)

Kie=0016 VEH (P/C?) e (3-3)
Dimana : H = Harduness
Ky = Fracture Toughness P = Loading (beban)
E = Modulus Elastisitas C = Panjang Retakan
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Tampak Samping

P

—taf—

Tampak Atas

Gambar 3.8. Skema pengujian fracture foughness dengan metode indentasi.

Keterangan : 2¢ adalah panjang retak sampel dari yjung ke yjung retakan;
2a adalah jarak indentasi diagonal sampel.
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BAB4
HASH. PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

4.1, Karakterisasi Bahan Redaktan dengan XRD, DTA, SEM.

Karakterisasi yang dilakukan terhadap boron karbida hasil sintesis dari
asam borat, karbon aktif, dan asam sitrat dengan metode reduksi karbotermik
memperlibatkan hasil yang cukup signifikan dari setiap metoda dan teknik yang
dilakukan. Perbedaan hasil masing-masing metoda dapat dipakai sebagai acuan
didalam menentukan proses sintesis selanjutnya. Temperatur, komposisi reaktan,
dan teknik sintesis sangat menentukan hasit sintesis. Dari fasa-fasa yang terbentuk
dapat dianalisis bahwa setiap metode menunjukkan hasil yang spesifik.

4.1.1. XRD Bahan Reaktan : Asam Borat, Karbon Aktif, danAsam Sitrat.

Pola difraksi bahan awal menggunakan sinar-X dengan target Co.
Difraktogram asam borat yang diperlihatkan dalam Gambar 4.1. dinalisis dengan
data ICDD™ (PDF 30-0620) mempunyai tiga puncak tertinggi pada bidang h k
(0 10), (002), dan (4 2 1), grup ruang P1(2) struktur kristal ortorombik,
dengan parameter kisi a=7, 050 A b=70504, c=6,570 A.

Asam Borat
1000
o
8 600
g 400
T 200
0 : : . ] .
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Sudut

Gambar 4.1. Difraktogram Asam Borat. XRD dengan anoda Co
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Difraktogram Kkarbon aktif yang diperlihatkan dalam Gambar 4.2 tidak
menunjukkan kristal yang jelas (mendekati amorf) namun dari peak yang ada
dicocokan dengan data ICDD™ (PDF 41-1487) mempunyai tiga puncak
tertinggi pada bidang hk1 (00 2), (1 0 1), dan (0 0 4), grup ruang P6y/mmc
(194) struktur kristal heksagonal, dengan parameter kisia = 2,470 A, b=2,470 A,
c=6,724 A.

XRD- Carbon Aktif

800

0.
g 40
= 300 | — Setiesi
£ 200 ;

100

0 ¥ T - + ¥ ¥
0 20 40 80 8D 100 120
2Thata

Gambar, 4.2 Difraktogram Karbon Aktif, XRD dengan anoda Co

Difraktogram asam sitrat yang diperlihatkan dalam Gambar 4.3, dari peak vang
ada dicocokan dengan data ICDD™! (PDF 16-1157) mempunyai tiga puncak
tertinggi pada bidang (11 1), (3 1 3), dan (2 0 1), grup ruang P2,/a (14) struktur
kristal monoklinik, dengan parameter kisi a = 12,810 &, b = 5,624 A, ¢ =11,460
A. Pola difraksi bahan awal secara keseluruhan dapat dijelaskan pada tabel 4.1.

mm""“(ﬂnﬂ"ﬂ""

20 40 2 Theta

Gambar 4.3 Difraktogram Asam Sitrat. XRD dengan anoda Co.
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Tabel 4.1. Karakteristik pola difraksi sinar-X bahan reaktan

Nama Bahan | Fasa Sp Group | Parameter Kisi | Sistem Kristal

AsamBorat | H;BO; |plf2]  |a =050 A | Ortorombik
b=7,050 A
c=6,570 A
Karbon Aktif | C Pésmmec [a=2470 A | Heksagonal
b=2470 A
c=6,724 A
Asam Sitrat | CgHsO; [ P2)/a[14] [a=12810A | Monoklinik
b=5624 A
c=11,460 A

Karena reaksi secara thermal, maka asam borat dan asam sitrat berbagai
struktur hanya diperlukan/dilihat dari kelarutannya saja, sehingga struktur apapun
sama karena struktur apapun kelarutannya tidak jauh beda, yang penting
terbentuknya 3,03 dalam satu fasa kristalin, Sechingpa reaksi termainya akan
mengarah kesesuai persamaan reaksi (2-20), 2-21), (2-22), dan (2-23) M1 .

4.1.2. DTA Bahan Reaktan,

Hasil DTA asam borat seperti diperlibatkan dalam Gambar 4.4. pada
temperatur 30 °C s/d 1000 °C terlibat adanya puncak endotermis pada beberapa
temperatur. Pada temperatur 119,84 °C; —178,02 °C; ~192,85 °C. Pada temperatur
710,42 °C terjadi transisi glass (Tg). Berikutnya terjadi pelepasan air pada
temperatur 119,84 °C. Pada temperatur 178,02 °C terjadi transformasi fasa dan
pada temperatur 192,85 °C terjadi transformasi yang ke dua membentuk asam
metaborat atau HBO;. Asam metaborat adalah suatu bentuk padatan berwarna
putih  dengan sistim kristalin kubik dan sedikit larut dalam air.Titik leburnya
sekitar 236 °C, ketika dipanaskan di atas temperatur 300 °C akan mengalami
kehilangan air dan membentuk Asam Tetraborat atau Asam Pyroborat (Hs By
0y ).E7

Universitas Indonesia

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



49

I | Fig. Expeﬁmanua-oemz 3o-1wooc 1an msm) ARGON Lmaciblo :uzoa 1
]—"—"I_ e 1~ — . L T 1 = ‘.I T M‘ m
Heat Flow/mW. % .

I

B 100
: Pummp ‘4 .

- Paak 2 top  102.85 "C 128

i {Enthalpy /5 : 1 157.338 (Endothermic effect)  (718.1917 + 433.1467) 2a0

i 180

190 200 300 Py 500 500 700 800 Temperatura! °C

1 1 1 1 1

Gambar 4.4. Pola DTA Asam Borat.

Pola DTA Karbon Aktif pada Gambar 4.5. memperlthatkanpuncak endotermis
pada temperatur 257,03 °C —294,61 °C yang merupakan pelepasan air.

Heat Flow/mw/

!

Onast paint : 257.03 "C
Paak 1 top : 294687 *C
Enthalpy § Jig : 12.7134 (Endothermic effect)

|
1

??0 8?0 Temp?rltumr “c

100 200 300 400 500 &00

i ] 1 1 I 1

Gambar 4.5. Pola DTA. Karbon Aktif.

Pola DTA Asam Sitrat pada Gambar 4.6. memperlihatkan puncak endotermis
pada temperatur 118,75 °C; - 151,11 °C; — 221,74 °C. Terlihat pada kurva
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mulai terjadi perubahan fasa pada 70 °C (Tg) merupakan transisi padat dan
puncak pertama (endothermic effect) terjadi pada temperatur 118,75 °C
merupakan titik lebur (Tm) merupakan transisi padat ke cair dan terulang pada
temperatur 221,74 °C dan asam sitrat mulai melepaskan air dan pemutusan
ikatan. Selanjutnya asam sitrat akan terurai menjadi karbon, gas karbon
monoksida dan air.!"?

|EEE ]Flg. . Experiment(A-00)14.4 Asirgl ,30-10000C, 1 00CMiem{B-S-BH.GON lnlﬂdble- AlRO3
e TA-00114 4 Antrgd = Mo 4

I T T 1 1 ¥ 1 1 1

Heat Flow/mwW

Onset paint: 118.75 *C
Peak 1 top : 151.11 *C
Peak 2top : 221.74 "C
1 )ig: 477.4373 {Endothermic efiect) (1150023 + 362.435)

100 200 300 400 500 600 TIEID aqo Tompgrlturuf c

L 1 L L 1 L3

Gambar .4.6. Pola DTA Asam Sitrat.

4.1.3. Scanning Electron Microscope (SEM) Bahan Reaktan.

Foto SEM asam borat pada Gambar 4.7 memperlihatkan butiran yang tajam-tajam
dan agak mengkilap. Foto SEM karbon aktif Gambar 4.8 memperlihatkan
gumpalan-gumpalan sehingga morfologi dan besarnya butir kurang dapat
teramati. Foto SEM asam sitrat pada Gambar 4.9, karena melelech waktu di
scanning, maka morfologinya tidak terang.
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Gambar : 4.9. Foto SEM Asain Sitrat

4.2. Hasil dan Pembahasan Hasil Sintesis.

Secara garis besar hasil penelitian ada dua yaitu hasil sintesis B4C dan
hasil paduan B4C pada alumina-fitania. Penelitian tentang sintesis boron karbida
dengan metode reduksi karbotermik dilakukan beberapa metode/teknik -
pencampuran disamping variabel temperatur dan komposisi reaktan. Beberapa
metode dilakukan untuk mendapatkan optimasi hasil boron karbida seperti yang
diharapkan. Hasil yang didapat dengan beberapa metode sebagai berikut :

1. Metode-I (pencampuran reaktan dilakukan menggunakan potmill),
hasil dari komposisi reaktan terbaik adalah kode sampel F-2
temperatur sintesis 1560 °C.
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" 2. Metode-IIA (Komoposisi F2, karbon dimilling dahulu dengan
vibrator milling selama 40 jam) + karbon berlebih).

3. Metode-1IB (Komosisi F2, karbon dimilling dahulu dengan vibrator
milling selama 40 jam) + asam sitrat berlebih).

4. Metode-IIC (Komposisi F-2, pencampuran reaktan dilakukan
menggunakan vibrator milling, proses milling Kering). Sintesis
dilakukan pada temperatur 900 °C, 1000 °C, 1150 °C, dan 1300 °C.

5. Metode-ID (Komposisi reaktan F-2, pencampuran reaktan dilakukan -
menggunakan vibrator milling, proses milling basah dengan pelarut
aseton). Sintesis hanya dilakukan pada temperatur 1300 °C.

6. Metode-lIE (Komposisi reaktan F-2, pencampuran reakian dilakukan
menggunakan vibrator milling, proses milling basah dengan pelarut
aquades). Sintesis hanya dilakukan pada temperatur 13(}0 °C.

4.2.1. Pembahasan Hasil Sintesis Dengan XRD,

4.2.1.1. Hasil Sintesis Metode-1.

1. Hasil Sintesis pada Temperatur 1450 °C,

Pola difraksi sinar-);( basil sintesis dengan Metode-I untuk
komposisi sampel F-1 s/d F-8 pada temperatur 1450 °C dan pola difraksi
B4C dari Aldrich dapat dilihat pada Gambar 4.10.

Pola difraksi BsC Aldrich identik dengan data B4C pada ICDDM!
(PDF 011163). Dari hasil GSAS temnyata masih ada karbon pada 2 theta
30,156 (fasa karbon PDF 411487). Pola difraksi menunjukkan perbedaan
yang nyata antara masing-masing formula. Pada F1 (asam borat + karbon)
sudah menunjukkan adanya puncak-puncak karakteristik boron karbida
tetapi dari hasil analisis fasa didapat bukan B4C tetapi BgsC (R3mH),
B;0; (P3,) dan C (P63/m m ¢). Menurut Alizadeh et al (2004) reaksi
karbotermik asam borat dengan karbon sesuai dengan persamaan reaksi
(2-6), (2-7), (2-8), dan (2-9).”) Untuk membentuk 1 mol boron karbida
B4C membutuhkan 7 mol C.
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Keterangan :
a=B,C ¢ = Karbon
b= 83_50 d= 8203

- e F8-T1450

—— F7-T1450

= F6-T1450

K.J\-————-———/Jl“—“ PSP F5-T1450
M - — . F4-T1450

Intensitas
o}
¥
Q

d c d
-—-M_ A __ F3-T1450
c a a a
— F2-T1450
d bb cd bb b
N Sohednendipemt S R NN Y F1-T1450
4 aa a a a
c
_ B.C-Ald
10 20 30 40 50 60
2 Theta

Gambar 4.10. Difraktogram Hasil Sintesis Sampel Metode-I, untuk F1 s/d F8
pada Temperatur 1450 °C, dan Difraktogram  B,C Aldrich,

dengan anoda Co.
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Pada F1 (asam borat + karbon aktif) hasil sintesis terbentuk boron
karbida fasa BesC (R3mH) struktur kristal trigonal/rombohedral, fasa
B,0; (P3;) struktur kristal heksagonal, dan C ( P6s/mmc) struktur kristal
heksagonal. Hel ini dikarenakan karbon dari reaktan dengan pemanasan
temperatur tinggi membentuk karbon dioksida (CO,) bukan karbon
monoksida {CO) yang dibutuhkan untuk memecah B dari £,0;. Sehingga
C yang untuk membentuk fasa B4C berkurang schingga boron berlebih
(boron rich > 4), sehingga yang terjadi B¢sC. Penyebab iain juga
dikarenakan reaksi pembentukan boron karbida dipengaruhi oleh
temperatur sintesis, lamanya proses (holding time) kontak antar reaktan
dan waktu pemanasan’® dimungkinkan kontak antara karbon dan boron
oksida kurang optimal schingga terjadi kelebihan boron dalam
pembentukan boron karbida, sehingga yang terbenmtuk adalah boron
karbida fasa Bg sC.

Pada Sampel F2 (asam borat + karbon + asam sitrat), hasil sintesis
diidentifikasi dengan data ICDD terdapat boron karbida fasa B.C (R3m)
struktur kristal rombohedral, C ( P6:/mmc) struktur kristal heksagonal,
dan sediiit fasa B,0O; (P31) struktur kristal heksagonal. Hal ini karena
adanya asam sitrat juga sebagai sumber karbon disamping karbon aktif.
Asam sitrat secara stokiometri adalah sesuai persamaan reaksi (2-17).M-%
Disamping adanya asam sitrat yang menambah luas permukaan kontak
antara karbon dan boron oksida, juga menghasitkan gas CO schingga
proses pemecahan B dari B,O; lebih optimal. Adanya karbon dari asam
sitrat menyebabkan perbandingan boron : karbon, menjadi stoikiometri
dan membentuk boron karbida dengan fasa B4C, bukan boron karbida
dengan fasa lain. Disamping pembentukan fasa B4C stoikiometri, juga
dapat mengurangi fasa B,0; yang terbentuk. Pola difraksi fasa B4C yang
masih rendah dikarenakan temperatur sintesis belum optimai.

Pada F3 s/d F7 (asam borat + karbon berkurang, asam sitrat
bertambah), pola difraksi hasil sintesis belum memperlibatkan adanya fasa
B4C, yang ada hanya puncak-puncak difrakst fasa-fasa B,0; (P3))
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struktur kristal heksagonal dan C ( P6y/mmc) struktur kristal heksagonal.
F8 (asam borat + asam sitrat) pola difraksi juga identik sepertt ¥3 s/d F7.
Hal ini karena karbon berkurang dan asam sitrat berlebihan akan
terdisostasi menjadi CO; dan H,O, maka Boron tidak terlepas dari ikatan
boron oksida (B;03;) sehingga tetap dalam bentuk fasa B,0s;, demikian
juga C dari karbon aktif tetap dalam bentuk fasa €. Dari pola difraksi
terlihat semakin karbon berkurang maka puncak fasa karbon semakin
lemah, hal ini terlibat jelas pada pola difraksi F8 tidak muncul puncak fasa
karbon. Hasil sintesis Fi s/d F8 pada temperatur 1450 °C secara
keseluruhan dapat memperlihatkan bahwa formula optimurn adatah ¥2.
Hasil GSAS F1 s/d F8 keseluruhan dapat dilihat pada Tabel.4.2. dibawah

Tabel.4.2. Fasa-Fasa yang terbentuk dari hasil sintesis F1 s/d F8 pada temperatur

1450 °C, menggunakan GSAS.

Fasa Grup Parameter Kisi (A) Sistem
Ruang Kristal
B Aldrich | B4,C |R3m | @5,649 b=5,649 ¢=12,174 | Rombohedral
C P6s3/mmc a=2,413 b=2,413 ¢=6,715 Heksagonat
I FI-T1450 | BesC |R3mH | 2=5.606 b=5,606 c=12,180 | Rombohedral
| B20s | P34 | 2=4,329 5=4,329 c=8341 | Heksagonal
C .P63Immc a=2,377 b=2,377 ¢=6,723 Heksagonal
| F2-T1450 | B:O; | P34 2=4,335 b=4,335 ¢=8,338 | Heksagonal
B« |[R3m a=5,502 b=5,5025 ¢=12,157 | Rombochedral
C P6y/mme | 2a=2,463 b=2,463 ¢=6,711 | Heksagonal
F3-T1450 |B,O; |P3; | 24,330 b=4,330 ¢=8,390 | Heksagonal
C P63/mme 3=2,460 b=2,460 c¢=6,711 Heksagonal
F4-Ti450 |B0O; |P3; 8=4,330 b=4,330 ¢=8,390 | Heksagonal
C P63/mmc a=2,464 b=2,461 c¢=6,711 Heksagonal
F5-T1450 {B,0; |P3; a=4,330 b=4,330 ¢=8,390 | Heksagonal
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C P63/mmc | a=2,464 b=2,464 c=6,711 Heksagonal
F6-T1450 |B0O; |P3; a=4,330 b=4,330 ¢=8,390 | Heksagonal
C P63/mme a=2,464 b=2.464 c=6,711 Heksagonal
F7-T1450 |[B.0O; |P3; a=4,330 b=4,330 c=8,390 | Heksagonal
C P6s/mme a=2,464 b=2,464 ¢=6,711 Heksagonal
F8-T1450 |BO; |P3, a=4,330 b=4,330 ¢=8,390 | Heksagonal
C P6y/mme | a=2,464 b=2,464 ¢=6,711 | Heksagonal

2.  Hasil Sintesis pada Temperatur 1560 "C.

Pada Metode-I fenomena pembentukan B4C terlihat bahwa mulai
temperatur 1450 °C sudah terbentuk namun intensitas masih rendah hal ini
sesuai hasil penelitian (Alizadeh, 2004)”} Pada temperatur sintesis 1560
°C dengan komposisi sama F1 s/d F8 intensitas lebih tinggi. Pola difraksi
sinar-X F-1 s/d F-8 dibandingkan dengan pola difraksi sinar-X B4C dari
Aldrich dapat dilihat pada Gambar 4.11.

Fenomena pola difraksi hasil sintesis pada temperatur 1560 °C
hampir sama dengan hasil sintesis pada temperatur 1450 °C, perbedaannya
adalah pembentukan fasa B4C jauh lebih banyak. Pada F1 (asam borat +
karbon) sudah menunjukkan adanya puncak-puncak karakteristik boron
karbida tetapi dari hasil analisis dengan GSAS (Lampiran 9), didapat
bukan fasa B4C tetapi BgsC (R3mH), B20s (P31) dan C (P6s/munc).
Menurut Alizadeh (2004)” pembentukan B4C tergantung dari temperatur
dan wakty, dapat dibukiikan bahwa pada temperatur 1560 °C intensitas
pembentukan B4C (pada F2) maupun pembentukan BssC (pada F1) lebih
besar dari pada hasil sintesis pada temperatur 1450 °C. Adapun pada
komposisi F1 yang terbentuk boron karbida fasa B¢ sC hal ini karena tanpa
adanya asam sitrat maka luas permukaan karbon tidak dapat mendifusi
secara optimal (secara stokiometri) sehingga masih kelebihan boron. Pada
F2 juga terlihat fasa B.Q; sangat kecil dikarenakan Boron (B) dari B2O;
sudah tereduksi secara optimal oleh karbon monoksida (CO) selanjutnya
boron diikat oleh karbon membentuk fasa BsC.
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Keterangan :
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Gambar 4.11. Difraktogram Hasil Sintesa Sampel F1s/d F§ Metode-I,
Pada Temperatur 1560 °C, dan Difraktogram B,C Aldrich,

dengan anoda Co.

Dari hasil analisis tersebut, maka komposisi terbanyak
pembenfukan BsC adalah komposisi F2. Hasil analisa fasa secara
keseluruhan dapat dilihat pada Tabel 4.3 Melihat hasil sintesis pada
temperatur 1450 °C dan 1560 °C, dapat disimpulkan bahwa F2 (asam borat
+ karbon aktif + asam sitrat) adalah komposisi optimal pembentukan
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boron karbida fasa B4C. Salah satu contoh hasil GSAS B4C Aldrich dapat
dilihat pada Lampiran 6, dan Metode I sampel F2- T1560. dapat dilihat
pada Lampiran 7, dengan data dari ICDD fasa-fasa yang terkait dapat
dilihat pada Lampiran 9. Dart hasil GSAS komposist F2 pada suhu 1560
°C secara kuantitatif terbentuk fasa-fasa sebagai berkut : + 83,96 % B4C
(R3m) dengan struktur kristal rombohedral, 2.56 % By0; (P3;) struktur
kristal heksagonal dan 13,48 % C (P6;/mmc) struktur kristal heksagonal.

Adanya penambahan asam sitrat dapat mempengaruhi proses
reduksi boron oksida sehingga karbon dapat mengikat boron secara
optimal. Tetapi adanya penambahan asam sitrat yang berlebiban (¥3 s/d
F8) memperbanyak pembentukan CO; sehingga boron oksida sulit
tereduksi sehingga tetap berbentuk fasa B>0s. Dugaan ini diperkuat dari
hasil F3 s/d F8 tidak terbentuk fasa boron karbida, yang ada hanya fasa
B20; dan karbon.

Tabel.4.3. Fasa-fasa yang terbentuk dari hasil sintesis F1 s/d F8 pada temperatur

1560 °C, menggunakan GSAS.

Fasa | Grup Ruang Parameter Kisi (A) Sistem Kristal
[FI-T1560 | BesC |R3mH a=5,616 b=5,616 ¢=12,136 | Rombohedral |
B.0O; | P3, a=4,336 b=4,336 ¢=8,338 Heksagonal
.C P63/mmc a=2,467 b=2463 c=6,712 Heksagonal
F2TI560 |B&L |Rim "3=5,572 b=5,572 ¢=11,923 | Rombohedral |
C P63/ mimc a=2,468 b=2,468 c=6,717 Heksagonal
By03 [ P3y a=4,239 b=4,239 ¢=8,328 | Heksagonal
F3-T1560 | B,Os | P34 a=4,330 b=4,330 c=8,390 | Heksagonal
' C P6s/mmc a=2,450 b=2,450 ¢=6,710 | Heksagonal
F4-T1560 | B,Os; | P3, a=4,330 b=4,330 c=8,390 | Heksagonal
| T Péymme | 2=2,460 b=2,460 ¢=6,711 | Heksagonal
F5-T1560 | 8,05 | P3y a=4,530 b=4,330 c=8,390 | Heksagonal
C P63/mme a=2,464 b=2464 ¢=6,711 | Heksagonal
| F6-T1560 | B,O; | P3y a=4330 b=47330 ¢=8,390 | Heksagonal
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¢ P6/mmc | a=2,464 b=2,464 ¢=6,711 | Heksagonal |
- F7-T1560. 1 B2O3  { P34 a=4,330 5=4,330. ¢=8,390. | Heksagenal

C P6s/mmc a=2,464 b=2,464 c=6,711 Heksagonal
"F8-TIS560 | B2O; [ P3y ‘a=4,330 b=4,330 ¢=8,390 | Heksagonal

C P6s/mmc a=2,464 b=2,464 ¢=6,711 Heksagonal

Analisis bahwa pada F-1 tidak terbentuk fasa B4C tetapi B sC (boron rich)
baik pada temperatur sintesis 1450 °C maupun 1560 °C, padahal sesuai
diagram fasa boron- karbon®® untuk membentuk stokiometri B4C
memerlukan 10 — 20,9 wt % karbon, scharusnya dengan jumlah karbon
berlebih akan terbentuk fasa B4C. Hal ini dikarenakan tidak semua karbon
dapat bereaksi berikatan secara stokiometri dengan boron. Untuk
membentuk stokiometri perlu suport karbon dari ko-reduktor dalam hal imi
adaiah karbon dari asam sitrat. Karena pada ¥1 tidak ada asam sitrat maka
terjadi kelebihan boron (boron rich).

3.  Hasil Sintesis F2 Metode-I, Pada Temperatur 1150 °C , 1300 °C,
1450 °C, dan 1560 °C. .

Untuk melihat feromena pembentukan B4C pada temperatur dibawah
1450 °C maka dilakukan sintesis 1306 °C dan 1150 °C. Pola difraksi
sinar-X F-2 pada temperatur 1150 °C , 1300 "C, 1450 °C, dan 1560 °C
dapat dilihat pada Gambar 4.12. Dari hasil sintesis pada temperatur 1450
°C dan 1560 °C dengan berbagai komposisi reaktan, maka didapat
komposisi F2 baik pada temperatur 1450 °C maupun temperatur 1560 °C
menunjukkan terbentuknya boron karbida fasa B4C yang diinginkan.
Dalam rangka mencari optimali temperatur, maka sampel komposisi F2
diulangi lagi dilakukan sintesis dengan metode yang sama pada temperatur
1300 °C dan 1150 °C. Ternyata hasilnya masih belum terbentuk boron
karbida. Pada temperatur 1300 °C sudah mulai ada karakteristik puncak
boron karbida tfetapi masih sangat kecil, dimungkinkan baru mulai
pertumbuban krisfal, karena temperatur dan waktu belum mencukupi
untuk terjadinya reaksi sintesis.
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Keferangan:
a= B4C
b=B,0,
¢ = Karbon

h ﬂ b b
www __ F2T1150

]

~

2 a a

2 b b

=

C
— F2T1450
_ F2-T1580
A — B,C-Ald
10 20 0 40 50 60
2 Theta

Gambar 4.12. Difraktogram Sampel F2 Metode-I, Pada Temperatur 1560 °C, 1450 °C,
1300°C, 1150 °C, dan B4C Aldrich, dengan anoda Co.

Dimungkinkan pada temperatur 1300 °C dengan holding time yang lebih
lama (> 1,5 jam) puncak-puncak fasa boron karbida akan terbentuk.
Namun dalam penelitian ini ada keterbatasan kemampuan tungku, apabila
holding time lebih lama maka tabung alumina akan pecah. Dalam hal ini,
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perlu pemecahan permasalahan dengan cara lain. Kelembutan butiran
karbon aktif akan berpengaruh pada pembentukan boron karbida karena
dengan semakin kecil ukuran butir maka luas permukaan kontak lebih
besar (Himited nucleation).I'l Maka dari itu pada metode berikutnya akan
dicoba dengan proses milling dengan vibrator ballmill untuk mendapatkan
kelembutan mendekati satu nano.

Tabel. 4.4. Fasa-fasa yang terbentuk dari hasil sintesis Metode-I, F2-T1560 °C,
F2-T1450°C, F2-T1300 °C, F2-T1150 °C, menggunakan GSAS

F Fasa | Grup Ruang Parameter Kisi (A) Sistem Kristal
[F2-T1560 [B:«C |R3m | 85,572 b=5,572 c=11,023 | Rombohedral
[C [P6mme | a=2,468 b=2,468 ¢=6,717 | Heksagonal
B:0; | P3; a=4,239 ©=4,239 c=8,328 Heksagonal
F2-T145¢ | B20O3 | P3)y .8=4,335 b=4,335 ¢=8,338 | Heksagonal
B«C R3m a=3,502 b=5,502 ¢=12,157 | Rombohedral
1€ | P6s/mme a=2,463 b=2,463 ¢=6,711 | Heksagonal
F2-T1300 | B,O; | P3; 2=4,330 b=4,330 c=8,390 Heksagonal
' | C | P63/ mme | a=2,461 b=2,461 ¢=6,723 | Heksagonal
F2-T1150 | B,0s | P34 a=4,330 b=4,330 c=8,390 Heksagonal
| 1C | P6jmme | a=2,464 5=2,464 ¢=6,711 | Heksagonal

4.2.1.2. Hasil Sintesis Metode-IIA.

Metode-IIA komposisi reaktan F-2 ditambah berlebih karbon, dimana
karbon yang digunakan dimilling dahulu selama 40 jam dengan vibrator milling,
Karbon berlebih dilakukan untuk mengetahui apakah komposisi karbon pada F-2
benar-benar sudah optimal. Pada sampel FA-T1300, karbon di mitling sampai 40
jam baru dicampur dengan asam borat dan asam sitrat. Fasa yang terbentuk
adalah B,03, C, B4C, B4O, Fe,05. Adanya fasa BgO dimungkinkan berasal dari
sebagian boron oksidanya kehilangan oksigen dengan persamaan reaksi (2-20),
dan (2-21). ™ Oksigen dari B,O; apabila kontak dengan boron rick (kaya boron),
maka akan ferbentuk oksida boron dengan boron yang berlebih sehingga
membentuk BgO.
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Keterangan :
a=B4C b=Karbon ¢c=Fe;Os
d= B50 E= 8203 f= Bﬁ'sc

be fdf f dc d e

W
a)
‘n
E ~ FA-T1300
=
a aa b a4 a aa a a
Ao\ — B, CAld
10 20 30 40 50 60 70
2 Theta

Gambar 4.13. Difraktogram Hasil Sintesis Sampel Metode-1IA
(FA-T1300) dan Difraktogram  B,C Aldrich,

dengan anoda Cu,

Adanya fasa Fe;O; berasal dari unsur Fe dari ballmill yang terkikis saat
IIA, hasil sintesis masih kurang baik, karakteristik puncak-puncak B4C masih
kecil sekali, walau sudah ada berlebih karbon, pembentukan boron karbida belum
optimal. Diduga karena ukuran butiran tidak sama antara karbon aktif dan asam
borat-asam sitrat, sehingga kontak permukaan juga tidak efektif. Menurut F, Deng
et al (2006 ), bahan reaktan bersama-sama saat dimasukan dalam ballmill,
schingga permukaan butir kontak homogen, dan cara mekanik ini dengan bantuan
Mg terbentuk fasa B4C dengan struktur kristal heksagonal. Reaksi yang terjadi
dapat dilihat pada persamaan (2-10) dan (2-11).*" Dari reaksi tersebut,
pemecahan boron dari boron oksida langsung oleh karbon dan koreduktor Mg,
membentuk fasa B4C. Fungsi dari Mg untuk mengikat oksigen dari boron oksida,
sehingga karbon langsung dapat berikatan dengan boron membentuk boron
karbida.
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“Tabel. 4.5. Fasa-fasa yang terbentuk dari hasil sintesis FA-T1300,

menggunakan GSAS.
Fasa | Grup Ruang Parameter Kisi (A)
B,0O; | P3:2 a=4,344 b=4,344 c=8,329 Trigonal/
i { | Rombohedral

_C _P63/1mnc _a=2,460 b=2,460 ¢=6,715 _‘Heksagonal
BssC | R3ImH a=5,615 b=5,617 ¢=12,135 { Rombohedral

B0 | R3mH | a=5,295 5=5,295 c=12,388 | Rombohedral

FexO3 | R3¢ a=5,010 b=5,010 ¢=13,846 | Trigonal

4.2.1.3. Hasil Sintesis Metode -1IB.

Pada Metode-1IB sampel diberi asam sitrat berlebih, terlihat dari pola
difraksi hanya sedikit sekali karakteristik puncak-puncak fasa boron karbida, hal
ini dapat dijelaskan seperti pada sampel F3 s/d F7 sintesis temperatur 1450 °C dan
temperatur 1560-°C,

Hasil sintesis sampel FA-T1300 maupun sampel FB-T1300 masih belum
mendapatkan boron karbida yang optimum, walau karbon dilakukan milling 40-
jam. Pada Metode-IA dilihat dari karakteristik puncak-puncak boron karbida
intensitasnya lebih tinggi, ini menunjukkan bahwa penambahan karbon berlebihan
lebih baik dari pada penambahan asam sitrat yang berlebihan. Hasil analisa fasa
dengan GSAS sampel FB-T1300 dapat dilihat pada tabel.4.6.
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Keterangan :
a=B,C d= BsO
b=Karbon e=B.,0j
¢ = Fe;Ca
b e a aa dec d e
— FB-T1300
a aa b a a aa a a
A — — BC-Ald
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Gambar 4.14. Difraktogram Hasil Sintesa Sampel Metode-1IB
(FB-T1300) dan Difraktogram B4C Aldrich,

dengan anoda Cu.

Tabel 4.6, Fasa-fasa yang terbentu dari hasil sintesis FB-T1300,
menggunakan GSAS

64

Fasa Grup Ruang Parameter Kisi (A) Struktur Kristal
B:0; P3,2, a=4,345 b=4,345 c= 8,330 Trigonal/
Rombohedral
C P63/mme a=2,462 b=2,462 c=6,711 Heksagonal
B4C << R3m a=5,607 b=5,607 c=12,089 | Rombohedral
B¢O R3mH a=5,389 b=5,389 ¢=12,303 | Rombohedral
Fe;03 R3¢ 2=5,026 b=5,026 c=13,779 | Trigonal

4.2.1.4. Hasil Sintesis Metode-IIC, F2 Pada Temperatur 900 °C , 1000 °C,
1150 °C, dan 1300 °C,

Pada Metode-IIC awalnya hanya dilakukan sintesis pada temperatur 1300

°C, namun unfuk melihat fenomena pembentukan B4C maka dilakukan sintesis
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pada temperatur < 1300 °C, yaitu sintesis températur 900 °C s/d 1300 °C , hal ini
akan terlihat temperatur berapa B4C mulai terbentuk. Difraktogram dapat dilihat
pada Gambar 4.15. Pada sintesis Metode-IIC, sampel komposisi F2 dilakukan
milling bersama-sama didukung dengan hasil penelitian ¥.Deng et 21! diberi
kode sampel F2-T1300C. Difraktogram menunjukkan karakteristik puncak-
puncak boron karbida dengan fasa B4C, imtensitas terlihat cukup tinggi pada
bidang-bidang (0 2 1), (1 0 4), (0 1 2), identik dengan B4C aldrich. Karena selama
proses milling bahan dari ballmill dan vial nya banyak terkikis sehingga terlihat
adanya fasa Fe,O3 dan juga fasa B¢O.

Terlihat pada gambar 4.15 hasil sintesis pada temperatur 1300 °C (F2-
T1300C) karakteristik puncak-puncak B»0O; dan karbon sisa reaksi sangat kecil
‘batikan hampir tidak ada, hal ini memudahkan pada saat proses pemurnian,
juga menunjukkan bahwa proses Metode-IIC, karbon dan reaktan lainnya dapat
‘bersintesis secara optimal dibanding dengan metode sebelumnya. Metode-IIC ini
dapat menurunkan temperatur reaksi dari 1560 °C menjadi 1300 °C. Salah satu
contoh hasil GSAS sampel Metode-IIC dapat dilihat pada Lampiran 8 dengan data
fasa-fasa terkait dari ICDD dapat dilihat pada Lampiran 9. Dari analisis dengan
GSAS, hasil sintesis Metode-1IC secara kuantitatif didapat hasil + 75,11 % B4C
(R3m) dengan stiukiur kristal rombohedral, 0,165 % C (P63/mmc) struktur kristal
heksagonal, 12,78 % Fe,03 (R3¢) struktur kristal trigonal, 10,45 % BsO (R 3mH)
struktur kristal rombohedral, 1,64 % B;O; (P3:12)) struktur kristal
trigonal/rombohedral.

Pada suhu yang lebih rendah fasa-fasa yang terbentuk dapat dilihat pada
Tabel 4.7, Pepurunan temperatur simiesis boron karbida merupakan suatu
keuntungan besar karena dapat menghemat biaya proses. Sampel F2-T1150C,
belum terbentuk B4C, pola difraksi menunjukkan adanya B:0; (P3,2:), karbon

(P63/mmec), dan Fe;O; (R§ c).
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Keterangan :
€ a=8,C d=Bs0
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Gambar 4.15. Difraktogram Sampel F2 Metode-lIC, pada temperatur 1300 °C,
1150 °C, 1000 °C, 900 °C, dan B4C Aldrich, dengan anoda Cu.
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Tabel. 4.7. Fasa-fasa yang terbentuk dari hasil sintesis F2-T1300C, F2-T1150C,
F2- T1000C, dan F2-T900C,; menggunakan GSAS.

Formula Fasa Grup Parameter Kisi Struktur
Ruang Kristal
F2-T1300C | B,C R3m a=4,973 b=4,973 ¢=11,424 | Rombohedral
| 15203 [R3e | o= 5004 6=5,034 o=13,748 | Trigonal
[BeO  IRImH {5501 b=5501 ¢=12,237 | Rombohedral
C<< P6ymmc | a=2,464 b=2,464 <=6,711 | Heksagonal
1B,03 << [ P3,2; 1a=4335 b=4335 ¢=8,339 | Trigonal/
Rombohedral
F2-T1150C |BaOs | P32, | #4362 b=4,362 o=8,3002 | Trigonal/
Rombohedral
IE PGymmic | a=2.464 b=27464 =611 | Hoksagonal
| Fex 03 R3¢ 1a=5,034 b=5,0342 ¢=13,748 | Trigonal
F2-T1000C | B;0s P3:2; a=4.362 b=4,362 c=8,300 | Trigonal/
1 Rombohedral -
C P63mme a=2.464 b=2,464 ¢=6,711 | Heksagonal
| F2-T900C | B03 | P32, | a=4,362 1=4,362 ¢~ 8,300 | Trigonal/
Rombohedral
I P6/mmc | a=2,464 b=2,464 0=6,711 | Heksagonal

Hal ini menunjukkan pada temperatur 1150 °C ikatan B-O dari B,O; belum
terdekomposisi sehingga masih berupa boron oksida, belum terjadi fase uap
sehinggs ikatan B-O masih belum terpecah maka fasa B¢O juga belum terbentuk.
Menurut Renzi et al, pembentukan B4C terjadi dari wvap B;0; , B;O; dan CO
ditransfer secara halus.!'! Fasa Fe,0; tidak terlihat puncak-puncaknya nya karena
karbon pada temperatur tersebut masih amorf"! maka mempengaruhi munculnya
puncak Fe;O; Dan hasil analisa fasa maka untuk F2-T1000C dan F2-T900C
dapat dijelaskan sama dengan sampel F2-T1150C.
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4.2.1.5. Hasil Sintesis Metode-ID.

Pada metode ini ingin diketahui perbedaan hasil milling basah dengan
menggunakan aseton. Ternyata hasilnya tidak memuaskan, bahkan B4C belum
terbentuk yang ada hanya fasa B;O; dan karbon. Sampel! hasil penelitian Metode-
HD dengan kode F2-T1300D dapat dilihat pada Gambar 4.16.

Keterangan :
b c b a=BsC

b= 3203

¢ = Karbon

F2-T1300D

— B4C-AId

2 Theta

Gambar 4.16. Pola X-Ray Difraction Sampel Hasil Sintesa Metode-IID
(Milling Basah Pelarut Aseton) Pada Temperatur 1300 °C,
dan B4C Aldrich, dengan anoda Cu.

Hasil sintesis F2-T1300D tidak memuaskan karena tingkat kepolaran dari
pelarutnya (aseton), karena aseton bahan organik sehingga terjadi emulsi.

pendispersi, tidak digunakan sebagai pelarut.

4.2.1.6. Hasil Sintesis Metode-11E.

Hasil sintesis Metode-IIE (milling basah dengan pelarut aquades)
merupakan teknik metoda yang sangat baik dibandingkan dengan metoda-metoda
sebelumnya. Dari pola difraksi menghasilkan fasa B4C dengan intensitas tinggi
mendekati boron karbida standar (Aldrich) dan cukup optimal karena karbon sisa
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reaksi hampir tidak terlihat. Pola difraksi Metode-IIE kode sampel (F2-T1300E)
digabung dengan pola difraksi {F2-T1300C), hasil pemurnian metode pengayaan
kode sampel (F2-T1300E-PM), dan B4C Aldrich. dapat dilihat pada Gambar 4.17.

4.2.1.7, Hasil Pemurnian Sampel (F2-T1300E).
1. Pemurnian Dengan Pelarut (Pencucian) Dan Pemanasan,

Hasil pemurnian pelarutan dengan air panas adalah untuk
menghilangkan B;03, tapisan terdiri dari B;0; sedangkan endapannya
adalah B4C dan karbon sisa reaksi seria impuritis dari peralatan ballmill
vang digunakan. Endapan dilarutkan dengan HCl 18 % uatuk melarutkan
logam-logam impuritis tersebut, yang masih tersisa pada endapan adalah
B4;C dan karbon. Endapan tersebut kemudian dipanaskan pada temperatur -
700 °C di udara terbuka untuk menghilangkan karbon. Namun ternyata
pada temperatur tersebut B4C juga ikut teroksidai menjadi B;0; lagi yang
dapat dilihat pada hasil uji FTIR, yang menunjukkan puncak-puncak
ikatan B-O dari B;O3. pada wave number 1195, 64 cm™ dan 1465,63 cm™
seperti dapat dilihat pada Gambar 4.33. Terlihat dari pola DTA B4C pada
temperatur tersebut sudsh terjadi perubahan fasat'”? B,C pada kondisi
udara terbuka teroksidasi pada temperatur sntara 500 °C — 800 °C. 1*2%9
Dari pemurnian tersebut karena hasilnya tidak seperti yang diharapkan
maka dilakukan teknik penambahan hasil sintesis dengan proses lain.

2. Pemurnian Dengan Cara Pengkayaan (Re Sintesis).

Metode re-sintesis sebenarnya bukan pemurnian tetapi peningkatan
‘hasil sintesis. Metode ini menghasitkan fasa B4C yang sangat baik. Sampel
F2-T1300E masih mengandung karbon yang cukup banyak, BoO3; dan
B¢O, dengan dilakukan milling kembali maka fasa-fasa tersebut akan
semakin dekat dan mudah untuk berikatan sehingga ketika dilakukan
sintesis kembali pada temperatur 1300 °C akan menambah terbentuknya
B4C dan mengurangi sisa reaksi. Hal ini terlihat pada pola XRD pada
Gambar 4.17 bahkan puncak-puncak difraksi hasil proses pengkayaan
yaitu sampel F2-T1300E-PM hampir sama dengan B4C Aldrich,
disamping juga tidak ada lagi terlihat puncak fasa karbon, sedangkan B4C
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Aldrich masih ada fasa karbon yang cukup signifikan. Hal ini dikuatkan
dengan hasil FTIR (Gambar 4.34) menunjukkan ikatan B-C dari B4C
pada wave number 1079,64 cm™ yang lebih tajam dari pada aldrich.
Impuritis dari alat proses berupa Fe;O3  B¢O dan B;03; masih ada namun
tidak signifikan.

Keterangan ;

=BC d=B0O
a d a a=™ s
a a e ada aacdeb e a a b= Karbon & =B,0,

c =Fe,0,
WWM F2-T1300C
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— F2-T1300E
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Gambar 4.17. Difraktogram Hasil Sintesis Metode-IIC Temperatur 1300 °C Milling
Kering (F2-T1300C), Hasil Sintesis Metode-2E Temperatur Sintesis
1300°C Milling Basah (F2-T1300E), Hasil Pengkayaan Temperatur
1300°C (F2-T1300E-PM), dan  Difraktogram B4C Aldrich,
dengan anoda Cu,
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4.2.2. Pembahasan Hasil Sintesis Dengan FTIR,

Karena setiap tipe ikatan yang berbeda mempunyai sifat frekuensi vibrasi
yang berbeda, dan karena tipe ikatan yang sama dalam dua senyawa berbeda
terletak dalam lingkungan yang sedikit berbeda, maka tidak ada dua molekul yang
berbeda strukturnya akan mempunyai bentuk serapan inframerah atau spektrum
inframerah yang tepat sama. Dengan membandingkan spektra inframerah dari dua
senyawa yang diperkirakan identik maka dapat dinyatakan apakah kedua senyawa
tersebut identik atau tidak. Pelacakan tersebut lazim dikenal dengan bentuk
“bilangan gelombang™ dari dua spektrum inframerah. Jika puncak spektrum
inframerah kedua senyawa tepat sama maka dalam banyak hal dua senyawa
tersebut adalah identik.*

4.2.2.1. FTIR Hasil Sintesis Metode-1.

Hasil karakterisasi FTIR pada B4C aldrich, teridentifikasi bahwa ikatan B-
C terdapat pada wave number 1079, 94 cm™, dan ada peaks 1373,06 cm'l
dimungkinkan adalah wave number dari karbon, karena dari hasil XRD ada
sedikit fasa karbon pada B4C aldrich, dapat dilihat pada Gambar 4.18.

%
1 14-
¥
a
n
s 12
]
i
t
t 1
a
n ™~
c e '
e 8 §§§ & B-C
a8 %
4000 3500 3009 2500 2000 1500 1000 560

Wavenumbez
Gambar 4.18. Pola FTIR B4C Aldrich
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Dari jurnal®” Raman Spectral B4C terdapat pada 1079,64 cm’, Raman spectral
ikatan B-C pada wave number 1079,64 cm™ dan ikatan karbon pada 1360 cm™©
Pada pengukuran secara langsung B4C Aldrich terdapat dua puncak tertinggi yaitu
di daerah 1079,64 cm™ dan 1373,06 cm™ .Hal ini dimungkinkan masih adanya
fasa karbon di dalam B4C produk Aldrich tersebut sesuai hasil XRD membuktikan
adanya fasa karbon yang cukup signifikan. Untuk selanjumya pembahasan
menitik beratkan ikatan B-C dari B4C pada bilangan gelombang + 1079,64 cm.™
Untuk B,O; aldrich pengukuran FTIR secara langsung teridentifikasi ikatan B-O
pada wave number + 1195,64 cm™ dan 1481,06 cm™ (Gambar 4.19.) .

¥ 60
T
- I

H 8 3
s M -
]
i
3
t
]
n 20
]
¢ 10 g

000 300 3000 2600 2000 1500 1000 500

Wavenumbess
Gambar 4.19, Pola FTIR B,0O; Aldrich

Pada sampel hasil sintesis Metode-1 F1-T1450 teridentifikasi adanya ikatan B-C
dari fasa BgsC pada bilangan gelombang 1095, 36 cm™” (Gambar 4.20) tetapi
sangat kecil dan melebar.

Salah satu alasan mengapa serapan agak lebar dan tidak tajam dalam
inframerah karepa terjadi penggabungan frekuensi rotasi terthadap serapan yang
kecil.®®.  Terdapat juga fasa B2O; yang cukup jelas pada bilangan gelombang
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1187,93 em™ dan 1465,63 cm™ (daerah bilangan gelombang untuk B;03), hal ini
mendukung hasil XRD,
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Gambar 4.20. Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-I F1-T1450

Dilihat pada sampel F1-T1560 ikatan B-C dad B sC lebih tajam dari F1-T1450
karena temperatur lebih tinggi proses pembentukan fasa boron karbida semakin
besar (Gambar 4.21).
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Gambar 4.21. Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-1 F1-T1560
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Pada sampel hasil sintesis Metode-I F2-T1560 (Gambar.4.23) teridentifikasi
adanya fasa B4C dengan ikatan B-C pada bilangan gelombang 1087,65 cm™, dan
fasa karbon terlihat ada namun sangat kecil pada bilangan gelombang 1388,49 con™
I, Sedangkan fasa B;0; tidak muncul, hal ini mendukung hasil XRD dimana fasa
karbon sangat sedikit demikian juga B;Os, sehingga hasil FTIR tidak muncul
bilangan gelombang ikatan B-Q sedangkan ikatan C-C dari karbon sangat lemah.
Ada pergeseran bilangan gelombang ikatan B-C {1079, 94 cin™! menjadi 1087,65
em'l) dan ikatan karbon (1360 cm™ menjadi 1388,49cm'1) hal ini disebabkan
karena sampel hasil sintesis masih itercampur dengan fasa-fasa yang belum
dimurnikan, karena bila dua frekuensi vibrasi dalam molekul ‘bergabung
menghasifkan vibrasi frekuensi baru dalam molekul, dan bila vibrasi seperti itu
aktif dalam infra merah, maka hal tersebut disebut serapan kombinasi. Serapan
teramati dihasilkan dari perbedaan antara dua serapan yang berinteraksi. Tidak
semua kemungkinan kombinasi terjadi. Meskipun frekuensi rotasi dari
keseluruhan molekul tidak aktif dalam inframerah, tetapi mereka sering
bergabung dengan vibrasi remtangan dan vibrasi bengkokan yang memberikan
serapan tambahan yang kecil yang akibatnya spekirum yang dihasilkan sangat
kompleks:®%,
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Gambar 4.22, Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-I F2-T1450
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' Pada sampel F2-T1450 (Gambar 4.22) pembahasan sama dengan F2-
T1560 namun puncak-puncak ikatan B-C dari B4C masih kurang jelas karena
secara kuantitatif memang baru sedikit terbentuk. Sampel ¥2-T1450 teridentifikasi
adanya ikatan B-C dari fasa BsC pada bilangan gelombang 1087,64 om™ yang
masih sedikit dibandingkan dengan sampel F2-T1560, dan mempunyai fasa B,O3
yang cukup banyak sehingga muncul bilangan gelombang fasa boron oksida
dengan transmitant cukup tinggi, karena tinggi rendahnya peaks pada hasil FTTR
menunjukkan kuantitas fasa tersebut dalam suatu campuran, hal ini mendukung
hasil XRD pada sampel F2-T1450 masih terdapat peaks fasa B,0O; yang masih
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Gambar 4.23. Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-I ¥2-T1560

Pada sampel F3-T1560 ternyata belum terbentuk fasa boron karbida baik berupa
BssC maupun B4C, yang terlihat adalah fasa B;0; pada bilangan gelombang
1187,38 cm™' dan 1450,20 cm™. Puncak ada pergeseran karena B;0; masih dalam
campuran sehingga terjadi kombinasi vibrasi serapan infra merah maka bilangan
gelombang dari B,O; ada pergeseran.

Universitas Indonesia
Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



76

z

60
T
r
am'
: 888 g
» (858 5
" ¢
t 8 g
a %T
¢ B I Bo
-]

322439

4000 500 3000 2500 2000 50 100 500
. Waverumbers
Gambar 4.24. Pola FTIR Hasil sintesa Metode-I F3-T'1560

4.2.2.2. FTIR Hasil Sintesis Metode-IIA.

- Hasii uji FTIR sampel FA-T1300 (Gambar 4.25) menunjukkan adanya
serapan infra merah dari vibrasi ikatan B-C dari .BG:SC pada bilangan gelombang
1095,36 cm’™ dan ikatan C-C dari karbon pada 1388,49 cm™, hal ini mendukung
<data dari ‘hasil XRID dimana Metode- IIA belurn mendapatkan hasil sintesis yang
diharapkan.
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Gambar 4.25. Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-ltA, Kode Sampel FA-T1300
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4.2.2.3. FTIR Hasil Sintesis Metode-IIB.

Hasil sintesis Metode-IIB hampir sama dengan Metode-1 yang kelebihan
sitrat yaitu F-3 s/d F-7, hasilnya belum terbentuk fasa B4C hal ini dikarenakan
kelebihan sitrat akan membentuk kristal (melampoi zeta potensial sehingga terjadi
kristal bukan gel). Sehingga karbon tidak mudah untuk mengikat boron dari B0;
, maky dari itu hasil sintesis masih berupa B;O; walau dilakukan milling yang
cukup lama.
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Gambar 4.26, Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-IIB, Kode Sampel FB-T1300

4.2.2.4. FTIR Hasil Sintesis Metode-TIC.
a. Metode-TIC Hasil Sintesis Temperatur 1300 °C,

Hasil FTIR Pada hasil sintesis Metode-IIC sampel F2-T1300C
(Gambar 4.27) teridentifikasi adanya fasa B4C pada bilangan gelombang
1087,65 cm™ dan fasa karbon tidak terlihat, teridentifikasi adanya fasa
B,0; pada 1195, 64 cm, demikian juga fasa B¢O. Hal ini identik dengan
hasil XRD yang menunjukkan bahwa pada sampel F2-T1300C ada fasa
karbon hampir tidak ada dan fasa B,0j; kecil sekali, ikatan B-O dari fasa
B0 dimungkinkan teridentifikasi pada bilangan gelombang lain (kecil
sekali).
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Gambar 4.27. Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-IIC Temperatur 1300 °C,
Kede Sampel F2-T1300C

b. Metode-IIC Hasil Sintesis Temperatur 1150 °C.

Pada hasil sintesis sampel F2-T1150C (Gambar 4.28), F2-T1000C
(Gambar 4.29.), F2-T900C (Gambar 4.30.), hasil FTIR memperkuat
karakteristik hasil XRD dimana fasa yang terbentuk hanya fasa B;O; pada
bilangan gelombang 1195,64 cm™. dan fasa karbon. Bilangan gelombang
fasa karbon tidak muncul dimungkinkan karena karbon pada sintesis
temperatur rendah masih dalam bentuk amorfl'l maka bilangan
gelombang karbon tidak nampak.
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Gambar 4.28. Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-IIC Temperatur 1150°C

Kode Sampel F2-T1150C.
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& Metode-IIC Hasil Sintesis Temperatur 1000 °C.
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Gambar 4.29. Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-IIC Temperatur 1000 °C,
Kode Sampel F2-T1000C :

d. Metode-IIC Hasil Sintesis Temperatur 900 °C.
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Gambar 4.30. Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-IIC Temperatur-900 °C,
Kode Sampel F2-T1300C
FTIR Hasil Sintesis Metode-ITD.

Penggunaan pelarut aseton ternyata tidak dapat melarutkan reaktan dengan
‘baik malah mmbentuk emulsi karena aseton bahan organik, sehingga tingkat
homogenitasnya kurang baik hal ini menyebabkan pertemuan antara masing-
masing reaktan semakin kurang efektif sehingga tidak terbentuk B4C tetapi masih
dalam fasa B,O; terlibat pada Gambar 4.31. bilangan gelombang ikatan B-O
bergeser {1203,36 cm™ dan 1466,63 cm™).
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Gambar 4.31. Pola FTIR Hasil Sintesa Milling Basah Metode —[ID Dengan
Pelarut Aceton, Kode Sampel F2-T1300D

4.2.2.6. FTIR Hasil Sintesis Metode-TIE.

Dari karakteristik FTIR, sampel F2-TI300E (hasil Metode-II milling
basah dengan pelarut aquades) merupakan hasil yang sangat baik, bahkan puncak-
puncak bilangan gelombang sudah sangat tajam pada daerah ikatan B-C dari B4C.
Tidak terlihat adanya B,O3; namun puncak fasa karbon masih jelas pada bilangan
gelombang 1396,20 cm™. Namun biasanya vibrasi ikatan B-0O dari B;0; , disini
bilangan gelombang ikatan B-C masih terletak di daerah 1087,65 cm™ ini berarti
masih ada fasa B;0;3 di dalam hasil sintesis tersebut walau sangat kecil. Kalau fasa
B,0; tidak ada sama sekali maka bilangan gelombang ikatan B-C pada daerah
1079,64 cm™.
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-Gambar4.3.2. Pola FTIR Hasil Sintesa Metode-1E Temperatur
1300°C
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42.2.7.  FTIR Hasil Sintesis Metode-ITIE-M.

Hasil pemurnian tidak menunjukkan adanya bilangan gelombang ikatan B-
C tetapi adanya ikatan B-O dari B;0; dan B-O dari BgO pada daerah (1195,64
cm™) hal ini menunjukkan bahwa BC telah teroksidasi pada saat proses
penghilangan karbon®®, Untuk menghilangkan karbon sisa reaksi dilakukan cara
lain yaitu dengan re sintesis untuk memperkaya terbentuknya B4C.
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Gambar 4.33. Pola FTIR Hasil Pemurnian Dengan Pelarutan

Dan Pemanasan, Kode sampel F2-T1300E-M

4.2.2.8. FTIR Hasil Sinfesis Metode-ITE-PM.

Hasil proses pemurnian dengan pengkayaan B4C menunjukkan hasil yang
menggembirakan. Hal ini terlihat dari hasil XRD (Gambar 4.17) yang diperkuat
dengan hasil FTIR (Gambar 4.34) dapat teridentifikasi adanya bilangan
gelombang dari ikatan B-C yang sangat tajam bahkan lebih jelas dari pada BsC
Aldrich. Proses Re-sintesis dengan kondisi argon pada temperatur 1300 °C
selama 1,5 jam, memberikan solusi dalam permasalahan penghilangan karbon
sisa reaksi dari pada cara pertama yang akan menyebabkan B4C teroksidari
menjadi B;0;.

Pada pemurnian metode ini, sudah menunjukkan karakteristik yang sangat
baik, hasil uji FTIR menunjukkan bilangan gelombang yang mengindikasikan
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adanya ikatan BsC seperti pada aldrich yaitu 1079,65 om™®% Hal iai
menunjukkan bahwa B;03 sudah tidsk ada, namun masih ada peak-peak lain dari
fasa-fasa sisa reaksi seperti B,Os, B4O, dan logam impuritis Fe,Os.
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Gambar 4.34, Pola FTIR Hasil Pemurnian Proses Pengkayaan
F2-T1300E-PM

Namun fasa-fasa impuritis tersebut tidak signifikan jumlahnya sehingga untuk
penggunaan sebagal material body armor tidak menjadi permasalahan yang
berarti. Disamping itu B¢O dan Fe;O; dalam jumlah sedikit diperlukan pada

proses sintering.

Pada dasarnya, apabila hasil sintesis ini akan digunakan untuk pembuatan
body armor, adanya karbon (sisa reaksi) dalam jumlah kecil tidak perla
dihilangkan karena dibutuhkan pada saat proses sintering untuk mengontrol
adanya boron bebas yang tidak diinginkan® dan adanya karbon juga akan
mempertinggi densifikasi karena pada temperatur tinggi bereaksi dengan B,;0;
menjadi B,CP"

4.2.3. Pembahasan Hasil Sintesis Dengan SEM

4.23.1. SEM Hasil Sintesis Metode-1

Hasil SEM sampel Metode-] menunjukkan adanya pariikel B4C yang
terbentuk sudah memiliki kemiripan dengan partikel dari B4C aldrich

Universitas Indonesia

Sintesis dan karakterisasi..., Musni Ahyani, FMIPA Ul, 2009.



83

(Gambar 4.35.) yaitu pada sampel F2-T1560 (Gambar 4.37.) dan sampel F2-
T1450 (Gambar 4.36). Akan tetapi masih terlihat adanya agregat dan impurity dari
fasa-fasa lain selain B4C itu sendiri, gambar dapat dibandingkan dengan jelas pada
Gambar 4.38 dan Gambar 4.39.

Gambar 4.36. Foto SEM F2-T1450

)

Gambar 4.38. Foto SEM F2-T1300  Gambar 4.39. Foto SEM F2-T1150
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Hal ini bila dibandingkan juga dengan hasil SEM penelitian Alizadeh!? Gambar
2.4, menunjukkan kemiripan dengan hasil sintesis sampel F2-1560. Dari
karakteristik SEM, dapat mendukung hasil XRD dan FTIR.

4.2.3.2, SEM Hasil Sintesis Metode-TIC

Pada hasil SEM sampel Metode-IIC menunjukkan morfologi butiran yang
juga memiliki kemiripan dengan data SEM B,4C aldrich (Gambar 4.35.), namun
bila dibandingkan dengan hasil sintesis Metode-I, ukuran butir lebih halus dan
merata, hal ini karena reaktan sampel Metode-IIC adalah hasil milling yang sangat

lembut.

Gambar 4.42. Foto SEM F2-T1000C  Gambar 4.43. Foto SEM F2-T90{C
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Namun morfologi dari keempat sampel terlihat sampel F2-T1300C yang
menunjukkan morfologt yanglebih mendekati morfologi B4sC Aldrich. Tetapi
seperti pada Metode-], hasil ini juga masih memiliki agregat dan impurity dari
fasa lain, lebih jelas dapat dilihat pada Gambar 4.40, Gambar 4.41, Gambar 4.42,
dan Gambar 4.43.

43. Hasil dan Pembahasan Proses Padoan/Komposit ALQO;-TiO; dan
ALOs-Ti(, -B4C.

Bahan dasar adalah alumina-titania (Bahan A), ditambah dengan B4C hasil
sintesis (B) dengan persen berat (B) bervariasi, mulai dari + 3 %,10 %, 16,66 %,
27,27 %, dan blangko (A). Pemilihan komposisi dibuat berdasarkan referensi dari
jurnal-jurnal diantaranya, "2 ) sintering dilakukan pada temperatur > 1600 °C,
tidak bisa dilaksanakan karena keterbatasan kemampuan tungku hanya mampu
1600 °C. Sehingga pengaruhnya hanya terlihat pada penambahan B4C prosentase
kecil (sebagat filler).*?

Kode Sampel :

Blangko dengan berbagai tekanan pada specimen :
-Sp-0A=100% A (27,8 MPa)
-Sp-0B=100% A (125 MPa)
-Sp-0C=100% A (187,5 MPa)
-Sp0D=100% A (250 MPa)

Specimen paduan alumina titania-boron karbida (hasil sintesis)
-Sp-1 =50grA+15gB,(3%), (80MPa)
-Sp-2 =40grA+4 grB, (10%), (80 MPa)
-Sp3 =12grA+2 grB,(16,66%), (250MPa)
-Sp4 =12grA+2 grB, (16,66 %), (187,5 MPa)
-Sp-5 =1lgrA+3 grB, (27,27 %), (250 MPa)
-Sp-6 =11grA+3 grB, (27,27 %), (187,5 MPa)
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Hasil Pengukuran dan Pengujian :

Tabel.4.8. Hasil Penimbangan Berat Awal, Berat Sesudah Sinter, dan %

Penyusutan
. BERAT BERAT
KODE SEBELUM SESUDAH | PENYUSUTAN %
SAMPEL | SINTER (gr) | SINTER (gr) {(gr) PENYUSUTAN
Sp-0A 6,500 - 4,885 1,615 24, 85
Sp-0B 6,500 4637 1,863 28, 66
Sp-0C 6.491 4,848 1,643 25 3
Sp-0D 6,500 6,017 0,483 7,43
Sp-1 50,102 45,526 4,575 813
Sp-2 40,014 34,413 5,601 13,99
Sp-3 6,491 3,598 2,893 44 57
Sp-4 6.500 2,858 3,642 56, 03
3p-5 6,409 5,008 1,401 21,86
Sp-6 6,409 4,196 2213 34, 563

Dari data pengukuran % berat penyusutan spesimen sesudah proses
sintering, bahwa untuk spesimen blangko (alumina 3 % titania tanpa boron
karbida) dilihat dari besarnya tekanan yang diberikan pada spesimen,
menunjukkan bahwa pengaruh tekanan cukup signifikan. Pada tekanan 27,8 MPa
dibandingkan yang lebih kecil didapat % berat penyusutan terkecil. Dari data
diatas tekanan tidak berbanding linear dengan penyusutan, karepa proses
pengerjaan, bentuk cetakan, dan banyaknya bahan pengikat (CMC) juga
menentukan sempurna tidaknya pembuatan spesimen. Untuk itu diperlukan
pengulangan-pengnlangan sampai menemukan kondisi yang tepat. Indikator ini
digunakan untuk spesimen paduan yaitu Sp-1 dan Sp-2 (tekanan 80 MPa, karena
spesimen besar), menunjukkan % berat penyusutan yang relatif kecil juga.
Karena tekanan yang besar menyebabkan spesimen tidak terbentuk pori sehingga
penyusutan kecil."? Pada sampe! Sp-3 dan Sp-4 demikian juga Sp-5 dan Sp-6
tekanan yang lebih besar penyusutan lebih kecil. Di dalam material dapat terjadi

cacat volume (volume defect) berupa crack (retak)/pori-pori, inklusi, presipitat,
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fasa kedua dan lain sebagainya, Kehadiran volume defect di dalam material
biasanya memberikan suatu implikasi (misalnya terhadap sifat material} yang
akan menyebabkan perubahan perubahan densitas material (terutama dengan
adanya pori-pori ataupun fasa kedua pada material). Dengan adanya pori-pori
maka densitas material < densitas teoritisnya. Densitas adalah (p) =
massa/Volume, pada kristal secara teoritis densitas teoritis dapat dihitung sebagai
berikut
nA

p —
Ve Na

Dimana : n = jumlah atom per unit sell -
A = Berat Atom
V¢ = Volume per unit sell
Na = Bilangan Avogadro (6,023 x 10% atom/mol)

Dengan adanya pori-pori masa akan turun., dengan adanya fasa kedua maka p =
p1 Vi + pa V, dimana p; (densitas fasa utama), p; (densitas fasa kedua), V- (fraksi
volume fasa kedua). Adanya volume defect dapat berpengaruh pada kekuatan

material. F%]

Dari hasil perhitingan dengan menggunskan data kristalografi,’*!
densitas teoritis sampel blangko (Sp-0D) adalah 3,99 gr/em’ dan densitas material
hasil sintering adalah 3,74 gr/cm® (93,6 % dari densitas teoritisnya). Hal ini
menunjukkan bahwa proses sintering dalam pembuatan paduan/komposit sudah
cukup baik > 90 %. Pada sampel Sp-1 (penambahan filler 3 % B4C) densitas
teoritis dari hasil perhitungan menggunakan data kristalografi 161625384651 g4aiah
3,96 gr/cm’dan densitas material hasil sintering 3,43 gr/cm’ (86,5 % dari densitas
teoritisnya) < dari sampel blangko Sp-0D. Hasilnya menurun dimungkinkan
karena tekanan pada sampel Sp-1 adalah 80 MPa < dari pada blangko 250 MPa,
sehingga kurang compact, masih adanya pori-pori pada hasil paduan tersebut.
Untuk melihat performance kedua sampel tersebut dapat dilihat pada hasil uji

hardness dan fracture toughness.
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Tabel. 4.9. Hasil Pengukuran Densitas, Hardness, Modulus Elastisitas,
Fracture toughness, dan Nilai D

Modulus D =
Kode Densitas | Kekerasan | Kekerasan K. Elastisitas 0=36_(H_V3_F:)_
Spesimen fem’] [GPa] [HVy] | MPam'?) | (E) [GPa] K
Sp-0A 3,89 367 374 1,62 200 10,07 (c)
Sp-0B 363 4,20 428 1,59 200 11,96 (c)
Sp-0C 3.96 6,32 645 1,51 200 19,96 (c)
Sp-0D 3,74 10,45 1065 312 317 122,64 (c)
Sp-1 3,43 10,61 1082 3,08 317 127,65 ()
Sp-2 2 95 8,67 874 4,53 348 52,39 (c)
Sp-3 323 7,29 743 3.6 325 65,86 (c)
Sp4 2,68 2,89 294 3,14 325 34,31 (g)
Sp-3 2,65 7,27 741 3,48 314 67,80 (c)
Sp-6 262 476 485 3,35 337 51,42 (c)

Di dalam menganalisis keramik tahan peluru (ballistic performance),
material tidak bisa dilihat pada salah satu uji karakteristik saja tetapi harus
komprehensif dimana nilai ketahanan balistik adalah integrasi dari beberapa
karakteristik diantaranya adalah nilai kekerasan, elastisitas, fracture toughness,
sonic velocity, dan lain-lain."! Uji sonic velocity belum dapat dilaksanakan karena
sampai saat inialat belum tersedia, sehingga untuk menganalisis hasil penelitian
paduan ini menganggap pengaruh sifat somic velocity sebagai konstanta (c).
Tabel.4.9, menunjukkan bahwa specimen blangko (Sp-0A, Sp-0B, Sp-0C, Sp-
0D) mempunyai nilai kekerasan cukup signifikan perbedaannya, dimana dengan
tekanan yang tinggi (Sp-OD) menghasilkan kekerasan yang tinggi pula,!"”
demikian pula nilai D (ketahanan balistik)'® S$p-0D mempunyai nilai urutan D
yang tinggi. Faktor-faktor yang berpengaruh terhadap proses sintering adalah
bahan aditif, ukuran butir, temperatur dan waktu pembakaran, tekanan, dan
kondisi pembakaran (atmosferis atau inert). Dengan tekanan yang tinggi maka
proses pemadatan akan lebih kompak dan padat membuat bidang kontak antar
partikel menjadi lebih baik, sehingga terjadinya ikatan antar partikel yang
berdekatan lebih besar.!"” Hal ini terlihat juga pada spesimen paduan alumina
titania-boron karbida dimana tekanan yang besar menghasilkan kekerasan maupun

nilai D yang lebih besar.
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Pada paduan alumina titania-boron karbida, terlihat bahwa déngan paduan
3 % (Sp-1) menunjukkan hasil kekerasan dan nilai D yang tinggi ha! ini
dipengaruhi banyak factor, yang pertama faktor temperatur. Temperatur sintering
adalah sedikit dibawah temperatur melting pointnya. Karena B4C mempunyai titik
lebur 2447 °C'"} maka temperatur sinter paduan sesuai dengan komposisi material
pembentukannya, Melting point (alumina = 2054 °C, titania = 1870 °C, boron
karbida = 2447 °C) maka minimal temperatur sintering paduan tersebut
merupakan 0,75 — 0,8 jumlah dari masing-masing komposisi dikalikan dengan
temperatur melting point nyal?%2" 323} Qebaoai contoh dapat dihitung sebagai
berikut :

Sp-0A = 97 % Alumina 3 % titania = 0,775 ( 0,97 x melting point alumina

+ 0,03 x melting point titanjia) = 0,775 ( 0,97 x 2054 + 0,03 x 1870) =

1587 °C.

Dari perhitungan tersebut maka untuk specimen paduan temperature sinter
tercapai minimal pada 1587 °C sedangkan untuk paduan > dari 3 % temperature
sinter tercapai minimal pada 1653 °C. Karena kemampuzan tungku hanya 1600 °C,
maka tungku tersebut tidak mampu untuk proses sintering specimen paduan > 3 %
boron karbida. Hal ini dapat terlthat pada specimen Sp-2 s/d Sp-6 temperatur
sinter belum tercapai karena pembakaran pada temperatur 1600 °C. Karena
proses sintering tergantung banyak faktor, maka aditif B4sC > 3 % memerlukan
temperatur sinter yang lebih tinggi dari 1600 °C. Pembuatan komposit sehingga
didapatkan densifikasi > 93% deusitas teoritisnya, temperatur sintering alumina-
boron karbida > 1600 °C.192%212] Hal ini dapat dilihat dari nilai kekerasan dan
nilai D, porositas tinggi karena proses densifikasi tidak optimal (temperatur belum
terlampaui). Bahan aditif akan meningkatkan sifat mekanik, hal ini dapat dilihat
pada sampel Sp-1 dimana densitas 86,5 % dari densitas teoritisnya, namun
hasilnya cukup tangguh dilihat dari nilai kekerasan, dan ) balistiknya masih lebih
unggul dibandingkan dengan sampel! blangko. Menurunnya prosentase densitas
menunjukkan adanya porositas dan menghambat pertumbuhan kristal yang terlalu
besar. Secara umum tingkat densifikasi optimal akan diperoleh apabila kecepatan
pembakarannya konstan hingga mencapai temperatur maksimal sinternya
kemudian ditahan pada temperatur tersebut dalam waktu yang cukup lama.
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| Temperatur berperan dalam mendifusikan partikel filler ke dalam mau'iks,-kalau -
temperatur tidak mencukupi maka temperatur sintering tidak tercapai, akibatnya
filler tidak mengisi matriks, sehingga tidak terjadi penguatan (reinforcement tidak
terjadi). Disamping itu filler harus lebih halus dari pada matriks nya schingga
dapat mengisi pori-pori di dalam matriks tersebut atau dapat mendifusi
membentuk reinforcement. Fenomena yang terlihat pada penambahan filler B4C >
3 %, kenapa hasil performance menurun, hal ini dikarenakan pada saat
pencampuran dengan proses milling, butiran B4C lebih keras dari pada ballmill
nya sehingga sulit mendapatkan butiran yang lembut, maka pada saat proses
pencampuran dengan cara milling, ukuran butiran alumina-titania sebagai matriks
lebih besar dari pada filler nya, maka hasil campuran dan distribusi butiran tidak
homogen, hal ini akan membentuk rongga-ronga atau pori pada saat proses
sintering. Sedangkan pada paduan B4C 3 % karena jumlahnya sedikit, masih dapat
terdispersi dengan merata pada saat milling, sehingga masih dapat homogen
dalam campuran. Ini dibuktikan densifikasi < dari pada blangko, namun
performance masih lebih tangguh dibandingkan dengan blangko. Disamping
faktor tersebut diatas, kondisi atmosfer di dalam tungku pembakaran dapat
mempengaruhi proses densifikasi dan pembentukan struktur mikro nya. Apabila
terdapat gas tertentu yang tidak mudah terserap atau terlarut olch partikel-partikel
padatannya, maka gas terscbut akan terperangkap dan mengganggu proses
densifikasi (')

Melihat fenomena sintering boron karbida, masih banyak hal yang dapat
dikembangkan diantaranya adalah rekayasa milling agar serbuk B4C sebagai filler
dilembutkan dahulu sampai didapatkan butiran yang halus, waktu penahanan pada
suhu sintering perlu ditambah, pengaturan kondisi sintering pada rvang firnace,
dan tekapan plat yang optimal. Apabila faktor-faktor tersebut dioptimalkan,
dimungkinkan masih dapat meningkatkan densifikasi paduan dengan hasil yang
lebih optimal untuk mendapatkan paduan/komposit dengan performance tinggi
yang tahan tembakan (anti balistik).
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BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan.

Dari data dan hasil pembahasan penelitian yang telah dijelaskan dalam bab
sebelumnya, dapat diambil kesimpulan sebagai berikut:

Pada Metode-I (ukuran butiran hasil milling + 300 mesh), pembentukan
fasa B4C dari uii XRD dan FTIR, terjadi pada komposisi F2 yaitu pada
perbandingan mol asam borat : karbon : asam sitrat adalah 4 : 6 : 1/6, pada
temperatur 1450 °C dan temperatur optimal pada 1560 °C, dengan lama
penahanan masing-masing 1-1,5 jam, Fasa-fasa yang terbentuk + 83,96 % B4C
(R3m) dengan struktur kristal rombohedral, 2.56 % B203 (P31} struktur kristal
heksagonal dan 13,48 % karbon (P63/mmc) struktur kristal heksagonal. Uji FTIR
menunjukkan adanya ikatan B-C dari B4C pada bilangan gelombang (wave
number) 1087,65 cm™.

Pada Meijode-II (ukuran butiran basil milling + 76 % < 1 mikron), metoda
milling basah dengan pelarut aquades (Metode-IIC dan Metode-IIE) menunjukkan
hasil lebih baik dari Metode-I dan Metode-II yang sebelumnya, dengan hasil
pembentukan boron karbida fasa B,C yang optimal pada temperatur 1300 °C,
dengan lama penahanan 1,5 jam. Pada Metode-IIC hasil sintesis didapat fasa B,C
(R3m) struktur kristal rombohedral, sedikit karbon sisa reaksi (P6;/mmc), fasa
B20s (P3, 21) struktur kristal trigonal/rombohedral, fasa BeO (R-3mH) srtuktur
kristal rombohedral, dan Fe;O; (R3c) struktur kristal wrigonal. Uji FTIR
menunjukkan adanya ikatan B-C pada bilangan gelombang (wave number)
1087,65 cm™ _

Pemurnian dengan pelarutan den pemanasan tidak efektif karena ternyata
B4C hasil sintesis teroksidasi dan kembali membentuk B;O;, akan tetapi dengan
teknik re-sintesis didapatkan hasil sesuai yang diharapkan, hal ini dapat dilihat
dari uji FTIR yang menupjukkan adanya fasa B4C dengan intensitas tinggi,
bahkan puncak serapan infra merah ikatan B-C terdapat pada 1079,64
cm’! sama seperti yang terdapat pada fasa B4C produk Aldrich, terlihat tidak ada
pergeseran pita serapan.
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Hasil foto SEM pada Metode-I dan Metode-II belum terlihat jelas karena
masih berupa agregat dan bercampur dengan fasa lain. Secara keseluruhan, dapat
disimpulkan bahwa pada sintesis pembentukan E;C dengan metode reduksi
karbotermik diperlukan ko-reduktan, ukuran butir prekursor yang sekecil
mungkin, dan metode proses pencampuran basah dengan pelarut aquades. Untuk
memaksimalkan hasil sintesis maka perlu dilakukan proses re-sintesis.

Hasil penguatan B4C pada atumina titania didapat hasil uji yang lebih baik
dari pada alumina-titania yang tidak diperkuat (blangko). Hal ini menunjukkan
bahwa adanya B4C dalam komposit alumina-titania dapat menaikkan performance
hasil komposit tersebut. Performance dapat dilihat pada komposit yang optimal
pada sampel Sp-1 (3 % berat B4C) dengan nilai hardness 1082 HVy,, fracture
toughness 3,08 MPam'? dan nilai D balistik 127,66 (c), sedangkan blangko
alumina-titania sampel [Sp-0D] memiliki nilai hardness 1065 HV)y, fracture
toughness 3,12 MPa.m'” dan nilai D balistik 122,64(c).

52. Saran.

Dalam melakukan proses sintesis sudah ditemukan teknik dengan hasil
yang cukup baik, akan tetapi perlu peningkatan proses milling yang efektif dan
tungku yang memadai unfuk membuat B4C dalam jumlah yang banyak.

Untuk lebih meningkatkan hasil komposit alumina titania yang diperkuat
B,C, perlu dilanjutkan penelitian dengan mengoptimalkan faktor-faktor yang
berpengaruh terhadap proses sintering yaitu temperatur, waktu, ukuran butir bahan
paduan, bahan aditif, dan kondisi ruang tungku.
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LAMPIRAN
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Lampiran.1. Sifat —Sifat Boron Karbida.

No Sifat Nilai Satuan

1 Densitas 2,52 gem”

2 Titik lebur 2447 °C)

3 Kekerasan 29-35 GPa

2957-3568 Vickers hardness

+9,5-6 (moﬁ’s scale)

4 Fracture Toughness 2,9-37 MPa.m™

5 Modulus Young 450 -470 GPa

6 Konduktivitas Elektrik 140 (at 25°C) (S)

7 Konduktivitas Termat 30-42 (pada 25°C)(W/m.k)

8 Ekspansi Termal 5,73-6 10°/°C

9 Netron termal 600 (barn)

10 | Struktur kristal rombohedral

i1 Warna | Dark gray atau
hitam

12 Kelarutan Tidak larut dalam air

13 | Poisson’s ratio 0,21 -~

14 Electric resistivity 1 Ohm.cm

15 | Ductility 0,48 %
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Lampiran 2. Sifat Fisik dari Boron Oksida , dan Sifat-Sifat Asam Borat |

a. Sifat Fisik dari Boron Oksidat®*¥

No Sifat Nilai Satuan
1 | Berat Molekul 69,62 gt/mol
2 | Density : glass 1,85 gricm’

liquid 2,46 gr/cm’
trigonal 2,55 gr/em”
monoklinik 3,11-3,14 gr/em’
3 | Titik lebur 450 °C
4 | Titik didih 1680 °C
5. | Kelarutan dlm air 2,2 /100 gr

b.  Sifat-Sifat Asam Borat"”

Sifat
Struktur kristal Orthommbic
Nama Lain Asam Borat Boric Acid

Optibor

Formula H;BO0;
Massa molekul 61,83 Gr/mol
Warna Padatan kristal putih
Sifat larutan Larut dalam air dan pelarut organik
Kelarutan dalam air 5,7 g/100 ml (25 °C)
Density dan fasa 1,435 fasa padat g/om’
Titik Ieleh 169°C
Keasaman (pKa) 9.24
Fasa Padat, cair, gas
Flash point Non-flamable
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Lampiran 3. Sifat-Sifat Karbon dan Sifat-Sifat Asam Sitrat

a. Sifat-Sifat Karbon %5
Sifat Nilai Satuan
Massa Atom 12.0107(8) grimol
Konfigurasi elektron 1s* 28" 2p°
Elektron per shell 2,4
Fasa padat
Densitas(dekat r.t) amorf 1,8-2,287 gr/em”
Densitas(dekat r.t) {grapite) 2.267 gr/cm’
Densitas(dekat r.t) (intan) 3,513 gricm’
Titik leleh Triple point 4027 — 4427 °C
Titik didih 3727 °C
Panas fusi (graphite) 100 kJ/mol
Panas fusi (intan) 120 kJ/mol
Panas penguapan 3558 kJ/mol
Kapasita Panas (graphite) @ 25°C | 8,517 kJ/mol
Kapasita Panas (intan) @ 25°C 6,115 J/mol
b.  Sifat-Sifat Asam Sitrat'?
Sifat
Struktur kristal orthorombic
Formula CsHzO7
CgH3O7 H20 (hydrate)
Massa molekul 210,13 gr/mol
Warna Padatan kristal putih
Sifat larutan dalam air larut dalam air dan sedikit larut dalam
alkaline
Densitas, 20 °C 1,542 gricm3
Heat Combution 1962 kJ /mol
Fasa Padat
Titik leleh 100°C
pKa 9,24
Fasa Padat, cair, gas
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Lampiran 4. Perhitungan Komposisi Stokiometri Proses Sintesis .

PERHITUNGAN STOKIOMETRI

Menimbang masing-masing bahan baku sesuai perhitungan stokiometri, mengacu
pada persamaan reaksi sebagai berikut :

Reaksi: 4H;BO; + 7C = B4C + 6CO + 6H;0

Komposisi Perbandingan Mol Formula F-1 s/d F-8

Formula H3B03 C C5HsO7H20
F-1 4 7 0
F-2 4 6 |
F-3 4 5 2
F-4 4 4 3
F-5 4 3 4
F-6 4 2 5
F-7 4 1 6
F-8 4 0 7

BM H;BO; = 62 gr/mol
C = 12 gt/mol
CeHsOyH O = 210 gr/mol
A = 4H;B0O; =4xBMH;BO;=4x62gr =248 gr
0.4 mol =24,8 gr.
B=7C=7x12 = 84g.
0,7mol = 84 gr. _
C = Asam sitrat dilihat dari produk CO adalah 6 CO,
mol asam sitrat 1/6 x BM CgHgO7H,O = 210gr/ 6 =35 gr.
0,1 mol =3,5 gr.

Sehingga reaktan yang direaksikan masing-masing dapat dilihat pada tabel 3.2.
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Komposisi Stoihiometri Berat (Gram) Bahan Awal
dengan Kode Formula F-1 sampai dengan F-8

(Lanjutan)

Formula H;BO; C CsH307H,0
F-1 24,8 84+5 0
F2 24,8 72+5 3.5
F-3 243 6+ 5 7
F4 24,8 48+5 10,5
F-5 24.8 3.6+5 14
F-6 24,8 24+5 17,5
F-7 24,8 12+5 21
F-8 24,8 0 24,5

Bahan pereduksi (karbon) diberi berlebihan 20 % x mol Asam borat maka
= 0,2 x 24,8 = 4,96 gram dibulatkan jadi 5 gram.
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Lampiran 5, Gambar Furnace Saat Pembakaran Sampel Metode-1,
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Lampiran 6. Hasil GSAS B,C Aldrich.
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Lampiran 7. Hasil GSAS (Metode-I) F2-T1560
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Lampiran 8. Hasil GSAS Metode-1I (F2-T1300C)
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Lampirai:l 9. Data ICOD Fasa-Fasa Yalig Diteliti

T I PDF # 011163, Wavelength = 1.54056
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(Lanjutan)
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Lampiran 10, Pola DTA B,C- Aldrich Pada Suhu 100 °C - 1000 °C
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Lampiran 11. Pola FTIR Fasa-Fasa Terkait Déngan Hasil Sintesis
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(Lanjutan)
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