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PENGARUH SUHU SINTERING TERHADAP KEKERASAN PADUAN
MIKRO Fe-Cr HASIL METODE ULTRASONIK

Kusdi Prijono, Amin Suhadi
Magister Teknik Mesin, Universitas Pancasila, Jakarta

Email : magister.teknikmesin@univpancasila.ac.id

Abstrak

Fe-Cr merupakan paduan yang memiliki ketahanan pada suhu tinggi dan kemampuan yang dapat digunakan
sebagai interkonek pada sel bakar Solid Oxide Fuel Cell (SOFC). Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis
bongkah paduan Fe-Cr dengan menggunakan serbuk paduan mikro Fe-Cr hasil sintesis dengan metode
ultrasonik. Metode ultrasonik dimanfaatkan untuk sintesis paduan mikro Fe-Cr melalui penggunaan gelombang
suara ultrasonik. Langkah yang dilakukan adalah memadatkan partikel paduan mikro Fe-Cr dengan kompaksi
tanpa lubrikan, hasil kompaksi dimasukan kedalam kapsul kaca kuarsa selanjutnya dilakukan proses variasi
sintering 1100°C, 1200°C dan 1300°C pada kondisi suhu maximal ditahan selama 1 jam , lalu didinginkan
secara normal dalam tungku. Karakterisasi strukturmikro dilakukan dengan Scanning Electron Microscopy
(SEM), Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDS), X-Ray Diffraction (XRD) disertai analisis dengan
metode MAUD (Material Analisys Using Diffraction ) dan pengukuran Nilai kekerasan sesungguhnya. Partikel
paduan mikro Fe-Cr lebih stabil dan konsisten dalam pembentukan fasa bongkah paduan Fe-Cr melalui variasi
sintering. Diperoleh bongkah paduan Fe-Cr homogen tanpa oksida.

Kata kunci: Paduan mikro Fe-Cr, Ultrasonik, Kapsul Kuarsa, Sintering

Abstract

Fe-Cr is an alloy that has a high temperature resistance and is potential to be used as an interconnect on Solid
Oxide Fuel Cell (SOFC) fuel cells. In this research, Fe-Cr alloys have been synthesized using Super Fe-Cr micro
alloy powder with ultrasonic method. The ultrasonic method is utilized for the synthesis of Fe-Cr micro alloys
through the use of ultrasonic sound waves. The steps taken were the consolidation of the Fe-Cr micro alloy
particles through compaction without lubricant, then in a quartz glass capsule a sintering process variation of
11000C, 12000C and 13000C at maximum temperature conditions retained for 1 hour, then cooled normally in
the furnace. Characterization of microstructure was performed by Scanning Electron Microscopy (SEM),
Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDS), X-Ray Diffraction (XRD) with analysis by MAUD
method (Material Analisys Using Diffraction) and actual density measurement. The Fe-Cr micro alloy particles
are more stable and consistent in the formation of the Fe-Cr alloy phase via sintering variations. The alloys of
Fe-Cr are homogenous without oxide.

Keyword : Micro-alloy Fe-Cr, Ultrasonic, Capsule Quartz, Sintering

1. PENDAHULUAN

Fe-Cr adalah paduan yang memiliki ketahanan pada suhu tinggi dan potensial digunakan
sebagai interkonek pada sel bakar Solid Oxide Fuel Cell(SOFC)[1]. Sintesis paduan Fe-Cr
terus dikembangkan untuk mendapatkan metode yang murah, efektif, dan efisien. Metode
sintesis paduan Fe-Cr yang ada sekarang ini adalah metode peleburan [2], metalurgi serbuk [3]
ataupun metode pemaduan mekanik [4]. Metode-metode tersebut memiliki kelemahan karena
paduan yang tidak homogen, terdapat oksida, proses panjang dan lama [5]. Serbuk paduan-
awal yang homogen diperlukan untuk mengurangi oksidasi selama proses konsolidasi [6].
Sintesis paduan mikro Fe-Cr yang homogen bisa dilakukan dengan menggunakan metode
ultrasonik. Metode ini memanfaatkan gelombang suara ultrasonik yang dilewatkan pada
larutan yaitu melalui proses pembentukan gelembung-gelembung kavitasi dalam larutan,
kemudian gelembung kavitasi yang runtuh bisa dianggap sebagai reaktor mikro [7]. Runtuhan
kavitasi ini bisa menghasilkan suhu ribuan derajat dan tekanan lebih dari seribu bar yang
pembentukannya sangat cepat. Disamping itu runtuhan kavitasi juga menghasilkan
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gelombang kejut [8,9]. Gelombang kejut bisa menghasilkan efek mekanis dengan energi
besar,sehingga bisa dimanfaatkan untuk homogenisasi dan proses pemaduan logam [10].
Dengan terbentuknya serbuk paduan mikro Fe-Cr yang homogen akan memberikan
kestabilan dalam pembentukan fasa paduan bongkah Fe-Cr yang juga homogen. Disamping
itu pemaduan mikro Fe-Cr dengan gelombang suara ultrasonik dalam larutan toluen
menciptakan tingkat oksidasi lebih rendah dibandingkan dengan jalur konvensional
menggunakan air sebagai media pemrosesan [11]. Paduan mikro Fe-Cr telah berhasil
diperoleh dengan metode ultrasonik [12]. Partikel paduan mikro Fe-Cr memiliki ikatan kuat
(merupakan ikatan logam) sehingga pada saat proses sintering partikel Fe dan Cr yang ada
disekitarnya cenderung lebih mudah berdifusi ke partikel paduan mikro Fe-Cr. Partikel
serbuk paduan mikro Fe-Cr adalah homogen, dengan demikian pembentukan bongkah
paduan Fe-Cr akan homogen dengan fasa stabil. Penelitian ini difokuskan pada konsolidasi
paduan mikro Fe-Cr hasil perlakuan ultrasonik. Konsolidasi dilakukan dengan kompaksi
serbuk partikel paduan mikro Fe-Cr tanpa menambah lubrikan, kemudian dilakukan proses
sintering dalam kapsul kaca kuarsa.

2. METODE PERCOBAAN
2.1 Bahan dan Alat

Serbuk partikel paduan mikro Fe-Cr yang digunakan pada penelitian ini adalah serbuk
paduan mikro Fe-Cr, tipe A hasil perlakuan ultrasonik dalam larutan toluen, Serbuk
prekursor (Fe,Cr) yang digunakan adalah produkAldrich dengan kemurnian 99,9 persen
massa, dengan perbandingan Fe:Cr yaitu 75:25. Peralatan yang digunakan adalah alat
kompaksi, hydraulic press, untuk mendapatkan pelet green Fe-Cr. Dari hasil kompaksi
diperoleh type dari ke tiga sampel yang nantinya akan disinter dengan variasi suhu sintering
( 1100°C, 1200°C dan 1300°C) dimana dari ketiga pellet tersebut ditandai dengan Type B, C
dan D. Pengukur densitas yang digunakan diperoleh dengan menggunakan software
Diffraction ), untuk menentukan densitas sesungguhnya (#rue density) dari green Fe-Cr dan
bongkah paduan Fe-Cr hasil sintering. XRD (Simadzhu XD-610, target Cu-Ka) digunakan
untuk mendapatkan pola difraksi dan 20 puncak difraksi paduan Fe-Cr. SEM-EDS (JEOL,
JSM 6510, LA) digunakan untuk mempelajari struktur mikro green Fe-Cr dan komposisi
unsur bongkah paduan Fe-Cr.

2.2 Cara Kerja

Rancangan penelitian didahului dengan pengkompaksian terhadap serbuk (ultrasonic 20
dengan Amplitudo 50% tanpa menggunakan lubrikan. Green Fe-Cr diperoleh melalui
kompaksi uniaksial pada tekanan 20 MPa. Terhadap green Fe-Cr, kemudian pengamatan
strukturmikro dengan SEM [13]. Langkah selanjutnya adalah proses sintering [14] terhadap
green Fe-Cr dalam kapsul yang terbuat dari kaca kuarsa menggunakan tungku induksi. Proses
sintering dilakukan dengan suhu yang berbeda dan waktu penahan masing masing variasi
suhu selama 1 jam (seperti pada Gambar 1) yaitu proses pembakaran sampai 1100°C ditahan
selama 1 jam dan didinginkan dalam tungku, begitu pula untuk suhu 1200°C dan 1300°C.
Untuk pengamatan struktur mikro, dilakukan proses poles menggunakan kertas amplas SiC
lalu dengan pasta alumina(0,05 pm), proses selanjutnya etsa dengan bahan kimia produk
kalling No.2 . Karakteristik hasil sintering diamati dengan SEM-EDS [13], XRD [15,16]

90



Jurnal Kajian Teknik Mesin Vol.3 No. 2; Agustus 2018 E - ISSN 2502-843X

berikut analisis penghalusan fasa menggunakan softwar MAUD  (Material Analisis Using
Diffraction) dan penentuan Nilai kekerasan dari masing masing sampel (B, C dan D).

Sintering

1500
1000

500

Temperatur °C

0 100 200 300 400 500

Time ( menit)

Gambar 1. Pola pemanasan pada Sintering sampel Green
3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1 Konsolidasi Partikel Paduan Mikro Fe-Cr Hasil Perlakuan Ultrasonik Pada
Kompaksi

Untuk sampel pertama , serbuk Fe dan Cr secara langsung dicampur dan direndam pada
larutan toluene kemudian diproses dengan metode ultrasonik. Serbuk Fe dan Cr dicampur
dengan komposisi masing-masing 75% berat dan 25% berat Cr masing-masing. Setelah itu,
proses ultrasonik dijalankan dengan frekuensi 20 kHz sedangkan amplitudo ditetapkan
sebesar 50% dari maksimum. Prosesnya berlangsung selama 20 jam, selanjutnya disebut
Sampel A. Strukturmikro serbuk prekursor Fe dan Cr ditunjukkan pada Gambar 2. Sementara
strukturmikro green Fe-Cr hasil kompaksi serbuk dan disinter dengan variasi suhu dengan
waktu tahan selama 1 jam pada masing masing suhu, tertera pada Gambar 3. ( Sampel B, C
dan D).

SEI  20kV WD10mm  S$S58 x2,000  10um
Sampel 1 0000 19 Jan 2018

Gambar 2. Struktur mikro serbuk precursor Fe dan Cr

Dari Gambar 2(a) terlihat bahwa partikel Fe berbentuk bulat dan bergandengan, Efek
kompaksi pada konsolidasi serbuk Fe-Cr setelah melalui proses sintering memberikan nilai
densitas seperti ditampilkan pada Gambar 3. Sebagaimana terlihat pada Gambar 2(a), bahwa
partikel green tipe A terdiri dari partikel kecil dan partikel besar (aglomerasi Cr). Partikel
aglomerasi Cr tampak lebih kompak dibanding hasil kompaksi yang hanya berupa partikel
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partikel kecil. Partikel kecil dan besar saling mengisi, sehingga densitas tipe A lebih besar.
Pada tipe B, C dan D terdapat partikel Fe dan Cr berukuran kecil dimana partikel kecil Cr ini
adalah hasil pecahan partikel besar Cr. Ukuran dan bentuknya lebih homogen, sehingga
densitas Tipe B, C dan D lebih rendah dari tipe A. Densitas Tipe A sedikit lebih besar
dibanding dengan Tipe B, C dan D (setelah proses sintering ).

7.7
2;’ 7.6
S75 -
go0
w 7.4 -
A
%73 - l
c
[}

Q72 -

7.598

M Seriesl

T
Serbuk 1100°C  1200°C  1300°C

Gambar 3. Densitas Fe-Cr sebelum dan setelah kompaksi dan sintering

3.2 Konsolidasi Partikel Paduan Mikro Fe-Cr Pada Variasi Sintering

Strukturmikro Paduan Fe-Cr Hasil Variasi Sintering

Strukturmikro dan komposisi unsur bongkah Fe-Cr hasil variasi sinfering tertera pada
Gambar 4, dan hasil analisis komposisi unsur dengan EDS tertera pada Tabel 1.Pada Gambar
4 (b) terlihat bahwa pada bongkah paduan Fe-Cr tipe B memiliki partikel yang menyatu dan
homogen, batas butir tidak begitu jelas namun terlihat pori seperti membentuk batas butir.
Terdapat banyak pori berukuran besar dan kecil pada permukaan sampel. Dari

pesely

Gambar 4. Strukturmikro bongkah Fe-Cr hasil variasi sintering(b) suhu 1100°C, (c) suhu 1200°C (d) suhu
1300°C
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Gambar 4 (b) terlihat bahwa bongkah paduan Fe-Cr tipe B memiliki strukturmikro dengan
permukaan matriks yang mulus dan homogen yang menunjukkan bahwa partikel menyatu
dengan baik. Terdapat pori pada permukaan dan pada sebagian permukaan terdapat bagian
yang belum larut dengan sempurna. Sementara pada Gambar 4(c) terlihat bahwa partikel Fe-
Cr tipe C menyatu dengan baik dan homogen, tidak memiliki batas butir yang jelas dan
terdapat banyak pori berukuran besar dan kecil pada permukaan. Pada Tabel 1 terlihat bahwa
matriks bongkah paduan Fe-Cr tipe D memiliki komposisi paling mendekati dengan
komposisi unsur awal paduan, sementara pada bagian yang belum larut semuanya (posisi 001)
terdiri atas kandungan Cr tinggi. Dari pola strukturmikro Gambar 4 terlihat bahwa bongkah
paduan Fe-Cr tipe C dan tipe B, memiliki strukturmikro dengan butir yang besar yang
ditunjukkan oleh tidak adanya batas yang jelas antar butir. Terlihat juga bahwa permukaan
bongkah paduan Fe-Cr tipe D lebih mulus dibandingkan dengan tipe B maupun tipe C.

Tabel 1. Komposisi unsur pada daerah tertentu dari bongkah paduan Fe-Cr tipe B, tipe C, dan
tipe D hasil variasi disinter

Posisi Fe (%omassa)  Cr (%massa)
(b) 001 5.39 94.61
(c) 002 73.84 25.16
(d) 002 75.28 24.72

Pada proses sintering, penahanan suhu pada setiap sintering ( 1000° C, 1200°C dan 1300°C),
memberikan waktu untuk penyatuan partikel yang saling berdekatan sebagai inti awal paduan.
Penyatuan pada tahap ini diyakini hanya penyatuan antar permukan membentuk leher antar
partikel atau difusi permukaan seperti yang dinyatakan oleh peneliti sebelumnya [19]. Pada
tahap ini partikel Fe ataupun Cr yang ada di sekitar paduan mikro Fe-Cr berdifusi permukaan
ke partikel paduan mikro Fe-Cr (paduan mikro memiliki ikatan kuat yaitu ikatan logam)
sehingga melengkapi komposisi paduan mikro yang sudah ada. Pada suhu lebih tinggi
(1300°C) partikel partikel inti awal menyatu membentuk partikel paduan yang lebih besar,
terjadi difusi batas butir atau difusi kekisi [19] melepas material dari batas butir menuju ke
pengerutan atau pemadatan. Pemadatan pada permukaan bongkah paduan Fe-Cr tipe A
menyisakan banyak pori kecil ataupun besar pada permukaan bongkah. Dengan variasi
sintering, terlihat partikel bongkah paduan pada suhu 1300°C Fe-Cr menyatu dengan baik.
Pembentukan komposisi matriks bongkah paduan Fe-Cr tipe D melalui proses sintering lebih
mendekati ke komposisi awal sebelum sintering. Dengan kata lain, bongkah paduan Fe-Cr
yang terbentuk melalui proses sintering pada suhu 1300°C akan memiliki komposisi lebih
mendekati dengan komposisi awal yang diharapkan, dan juga penyatuan lebih baik apabila
menggunakan serbuk partikel paduan mikro Fe-Cr seutuhnya.

3.3 Analisis Fasa Paduan Fe-Cr Hasil Variasi Sintering

Pola difraksi Fe-Cr hasil variasi sintering disertai dengan posisi sudut 26 untuk beberapa
puncak dan pola hasil penghalusan menggunakan metode Riefveld tertera pada Gambar 5.
Hasil analisis kuantitatif pola difraksi Fe-Cr yang disinter dalam kapsul dan yang
bersesuaian dengan Gambar 5 ditampilkan pada Tabel 2, disertai juga hasil kuantitatif untuk
bahan serbuk pembentuknya yang digunakan pada penelitian ini[12].
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Gambar 5. Pola difraksi bongkah paduan Fe-Cr hasil sinfering dalam kapsul kuarsa disertai posisi sudut 20 dan
pola hasil penghalusan menggunakan metode Rietveld untuk tipe B, C dan D

Untuk Variasi sintering, pada penahanan suhu pertama (1100° C selama 1 jam) partikel-
partikel yang berdekatan terikat dan menjadi intiawal untuk pengikatan selanjutnya pada
tahap selanjutnya . Pada tahap ini inti awal pembentuk Fe-Cr lebih banyak pada tipe A, oleh
karena pada Tipe B, C dan D sebagian partikel sudah menjadi paduan mikro Fe-Cr seperti
sudah dijelaskan pada alinea awal bagian hasil dan pembahasan ini [12]. Dengan demikian
pada saat sintering fraksi massa fasa Fe-Cr lebih banyak yang terbentuk pada Tipe A. Dilain
pihak pada tipe B, C dan D pembentukan inti lebih sedikit pada penahanan suhu tahap
pertama karena sebagian inti pada awalnya sudah berupa paduan mikro dengan demikian
pada tahap selanjutnya fraksi massa fasa Fe-Cr yang terbentuk lebih sedikit. Hasil parameter
kisi ini menunjukkan bahwa dengan sintering sampai suhu 1300°C terhadap campuran serbuk
(Fe, Cr, dan paduan mikro FeCr) maka terbentuk bongkah paduan fasa Fe-Cr. Hasil ini juga
menunjukkan bahwa fasa paduan Fe-Cr yang berasal dari serbuk paduan mikro Fe-Cr
seutuhnya (tipe A, hasil perlakuan ultrasonik) lebih konsisten. Hasil-hasil tersebut semakin
mempertegas bahwa komposisi bongkah paduan Fe-Cr adalah lebih homogeny menggunakan
serbuk paduan mikro Fe-Cr hasil perlakuan ultrasonik, dan juga fasa bongkah paduan Fe-Cr
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lebih stabil diperoleh dengan serbuk paduan mikro Fe-Cr hasil metode ultrasonik. Proses
sintering pada penelitian ini menghasilkan paduan larutan padat Fe-Cr sesuai dengan teori
Hume-Rothery rules [20]. Pada penelitian lain, paduan berbasis Fe juga telah berhasil dibuat
dari serbuk besi sponge, sebuk Nikel, dan serbuk grafit yang dikompaksi bersama dengan
lubrikan zinc stearate melalui sintering konvensional dan microwave dengan suhu 11200C
selama 30 menit [21]

3.4 Nilai Kekerasan Bongkah Paduan Fe-Cr Hasil Sintering

Efek sintering terhadap konsolidasi greenFe-Cr memberikan nilai kekerasan  seperti
ditampilkan pada Gambar 6 kenaikan nilai kekerasan seperti pada Gambar 6. Terlihat bahwa
telah terjadi penurunan nilai kekerasan pada sampel B, hal ini kemungkinan dapat terjadi
pada saat pengambilan data menggunakan mesin Vickers, dimana pada saat penekanan
indentor tepat mengenai bagian yang keras dari sampel sehingga nilai kekerasan tersebut
lebih tinggi dibandingkan dengan sampel lainnya. Nilai kekerasan dari semua jenis green
Fe-Cr setelah sintering. Sebagaimana telah dijelaskan pada bagian pembahasan strukturmikro,
seperti pada Gambar 3, bahwa green Fe-Cr tipe A terdiri dari partikel kecil (Fe,Cr) dan
partikel besar (aglomerasi Cr) sehingga pada saat kompaksi partikel kecil dan besar saling
mengisi sehingga pada saat sinfering penyatuan antar partikel akan lebih baik atau lebih rapat.
Pada sintering sampai 1100°C, terjadi pembentukan leher antar partikel atau penggabungan
permukaan partikel, sementara pada suhu tinggi (1300°C) terjadi difusi batas butir atau ke
kisi dan terjadi pemadatan [20].

Pembebanan
Sampel (Kg) HVNrata—rata
FC25 A5t2
(1100°C) 0.2 208
FC25 A5t2
(1200°C) 0.2 151
FC25 A5t2
(1300°C) 0.2 90
Gambar 6. Nilai kekerasan setelah sintering
> Nialai HVN
208
200 -
5 151
S 150 -
s
<
l: 100 M Seriesl
2
50 -
O ,
1100 1200 1300 Suhu sinter

Gambar 7. Grafik Nilai kekerasan hasil sinter
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Dengan kondisi awal seperti green dimana partikel saling mengisi maka Nilai kekerasa Fe-Cr
tipe B lebih besar dibanding Tipe C maupun Tipe D. Dilain pihak,partikel green Tipe D
merupakan partikel-partikel kecil yang memiliki ukuran hampir sama sehingga tidak terjadi
partikel yang saling mengisi. Dengan demikian Nilai kekerasan yang diperoleh lebih rendah.
Nilai kekerasan (Gambar 7) hasil sintering dengan variasi suhu sinter Fe-Cr menurun
kekerasannya (Gambar 7). Penurunan ini terjadi karena pada proses sintering terjadi difusi
antar partikel baik difusi permukaan dan difusi batas butir atau kekisi.

4. KESIMPULAN

Bongkah paduan Fe-Cr bisa diperoleh melalui kompaksi tanpa lubrikan terhadap serbuk
paduan mikro Fe-Cr hasil perlakuan ultrasonik, dan diikuti sintering bertahap dalam kapsul
kaca kuarsa dengan menggunakan tungku induksi. Fasa paduan Fe-Cr yang diperoleh melalui
variasi sintering lebih stabil dan konsisten dengan partikel awal paduan mikro Fe-Cr
seutuhnya dibandingkan dengan partikel awal paduan mikro Fe-Cr sebagian. Bongkah
paduan Fe-Cr yang diperoleh merupakan larutan padat. Proses variasi sintering melalui suhu
1100° C sampai suhu 1300° C terhadap partikel serbuk Fe-Cr yang berbeda proses sinternya
akan memberikan nilai kekerasan yang berbeda pada bongkah paduan Fe-Cr lebih besar
dibandingkan dengan ukuran partikel yang hampir sama. Bongkah paduan Fe-Cr yang
diperoleh merupakan paduan Fe-Cr homogen dan tanpa oksida. Dengan demikian pembuatan
bongkah paduan Fe-Cr homogeny dan tanpa oksida dapat dilakukan melalui metode
ultrasonik dan bisa mengatasi permasalahan yang ditemui pada metode yang ada saat ini.
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