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ABSTRAK

OKSIDASI SIKLIK PADA TEMPERATUR 1200 °C PADUAN TERNER Ni-Al-Ti YANG
DIDOPING DENGAN WOLFRAM. Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui pengaruh
penambahan unsur pemadu Wolfram (W) sebanyak 1,5% pada paduan terner Ni-Al-Ti terhadap
ketahanan oksidasi temperatur tinggi dengan menggunakan metode oksidasi siklik yang
dilakukan pada temperatur 1200 °C. Jumlah sampel yang digunakan pada penelitian ini sebanyak
dua buah, yaitu sampel paduan Ni-Al-Ti dan paduan Ni-Al-Ti-1,5W. Proses oksidasi siklik
dilakukan sebanyak 25 siklik, dengan variasi 4 siklik, 9 siklik, 16 siklik dan 25 siklik (1 siklik
ditentukan dengan cara 60 menit pemanasan sampel di dalam tungku dan 30 menit didiamkan di
luar tungku). Pengujian yang dilakukan meliputi pengujian kekerasan Rockwell-C, pengujian
metalografi, pengukuran ketebalan oksida, pengamatan morfologi permukaan, pemeriksaan
menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM) dan pengujian X-Ray Diffraction (XRD).
Penambahan 1,5 %W pada paduan Ni-AL-Ti menyebabkan kekerasan paduan tersebut
meningkat menjadi 48,5 HRC pada kondisi as-cast dan 50,5 HRC pada kondisi setelah solution
treatment. Penambahan unsur Wolfram juga dapat mempengaruhi ketahanan terhadap oksidasi
temperatur tinggi paduan Ni-Al-Ti karena nilai kehilangan berat terhadap jumlah siklik pada
proses oksidasi siklik menjadi lebih rendah jika dibandingkan dengan sampel Ni-Al-Ti yang tanpa
dipadu dengan unsur wolfram.

Kata kunci : Ni base superalloy, oksidasi siklik, wolfram
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ABSTRACT

CYLCIC OXIDATION OF Ni-Al-Ti TERNARY ALLOY WITH WOLFRAM DOPING AT
1200°C.This research is aimed to study the effect of Wolfram (W) on high temperature oxidation
resistance of Ni-Al-Ti ternary alloy by cyclic oxidation method at 1200 °C. The amount of Wolfram
added was 1.5% W. Number of samples used in this study is 2 samples, namely Ni-Al-Ti alloy
and Ni-Al-Ti-1.5W alloy. Cyclic oxidation process was carried out with cycle variation of 4, 9, 16
and 25 cycles (a cycle refers 60 minutes of heating in the furnace and 30 minutes cooling outside
the furnace). The tests include Rockwell-C hardness testing, metallographic testing, oxide
thickness testing, surface morphology observation, Scanning Electron Microscopy (SEM)
examination and X-Ray Diffraction (XRD) analysis. Wolfram content shows an influence in the
hardness values with the highest hardness value obtained for the Ni-Al-Ti-1,5W sample with a
hardness of 48.5 HRC for as cast sample and 50.5 HRC after treatment solution. The addition of
wolfram appears to improve the resistance to high temperature, which can be seen from the cyclic
weight loss curve where the Ni-Al-Ti-1,5W sample has lower weight loss when compared to the
other sample.

Keywords: Ni base superalloy, cyclic oxidation, Wolfram
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PENDAHULUAN

Pengembangan  material  untuk
bahan struktur reaktor temperatur tinggi
banyak dilakukan oleh para peneliti dengan
tujuan meningkatkan keselamatan dan umur
reaktor.  Penelitian  tersebut  meliputi
pengembangan material struktur untuk
elemen bahan bakar nuklir, penukar panas
serta untuk pressure vessel yang digunakan
pada reaktor nuklir.

Penelitan mengenai logam tahan
temperatur tinggi menarik perhatian para
peneliti, khususnya di bidang pemanfaatan
energi nuklir, heat exchanger, atau pesawat
terbang. Material tersebut memiliki
karakteristik khusus yang diperlukan untuk
meningkatkan  efisiensi dan efektifitas
sebuah proses dalam kondisi temperatur
tinggi. Oleh karena itu diperlukan material
dengan sifat-sifat sebagai berikut[1] :

1. Temperatur leleh yang tinggi.
2. Ketahanan terhadap korosi dan oksidasi.
3. Stabilitas struktur mikro pada suhu tinggi.
4. Densitas rendah dan kekakuan yang
tinggi.
5. Ketahanan fatigue dan thermal fatigue
yang tinggi.
6. Kekuatan mulur dan rupture yang tinggi.
Salah satu material yang dapat
memenuhi sifat-sifat di atas adalah paduan
super dasar nikel. Unsur Nikel sering
dipadukan dengan unsur logam lain untuk
menghasilkan paduan yang memiliki sifat
tertentu. Paduan nikel biasanya digunakan
untuk aplikasi temperatur tinggi pada
komponen pembangkit listrik tenaga nuklir
maupun komponen turbin gas karena
memiliki memiliki kekuatan yang cukup
tinggi dan tahan terhadap korosi pada
temperatur  tinggi.  Alumunium  yang
ditambahkan pada paduan nikel selain untuk
meningkatkan kekuatan, juga bertujuan
untuk meningkatkan proteksi terhadap hot
corrosion dan oksidasi temperatur tinggi[2].

Titanium adalah salah satu unsur
paduan utama dalam pembuatan Ni-base
superalloy. Sifat mekanik untuk aplikasi

temperatur  tinggi  Ni-base superalloy,
sangatdipengaruhi oleh keberadaan unsur
tersebut melalui berbagai factor, seperti
dislokasi, difusi, batas butir, twinning,
stacking fault, antar muka fase y dany’, dan
presipitat[3,4].

Dalam melakukan penambahan
unsur-unsur pada paduan dasar nikel perlu
diketahui bagaimana unsur tersebut akan
mempengaruhi mikrostruktur dan
karakteristik lainnya secara lebih jelas dan
kuantitatif. Penambahan unsur-unsur
pemadu (Al dan Ti) mengakibatkan
munculnya fasa y’ [Nis(Al, Ti)] yang koheren
sehingga dapat memberikan efek
penguatan, walaupun fasa matriks y dan
fasa y memiliki parameter kisi yang
berbeda[3,5].

Wolfram merupakan logam transisi
yang memiliki sifat sangat keras dengan titik
leleh tinggi yaitu 3422°C dan dapat
ditemukan pada mineral wolframit dan
schelit. Penambahan unsur pemadu wolfram
ke dalam paduan Ni-Al-Ti bertujuan untuk
meningkatkan ketahanan oksidasi dan
korosi pada temperatur tinggi serta
meningkatkan kekerasan.

Berdasarkan latar belakang tersebut
di atas, maka penelitian ini dilakukan untuk
mengetahui pengaruh penambahan unsur
pemadu wolfram terhadap perilaku oksidasi
temperatur tinggi pada paduan Nikel Ni-Al-Ti
hasil castingdan hasil solution treatment.
Selain itu, penelitian ini juga bertujuan untuk
meningkatkan  ketahanan  korosi  dan
oksidasi paduan Ni-Al-Ti untuk aplikasi
bahan struktur reaktor nuklir.

METODOLOGI

Paduan Ni-Al-Ti dan Ni-Al-Ti-1,5W
dibuat dengan metode teknik peleburan
menggunakan tungku busur listrik dalam
media gas argon. Komposisi unsur Ni, Al, Ti
dan W untuk pembuatan paduan Ni-Al-Ti
dan Ni-Al-Ti-1,5W ditunjukan pada Tabel 1.

Rancangan perhitungan material
balance dari setiap paduan yang akan
dilakukan proses peleburan memiliki berat
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total sebesar 20 gram, dengan rincian setiap
unsur penyusunnya dicantumkan pada
Tabel 2.

Tabel 1. Komposisi %berat paduan yang
digunakan pada penelitian

%berat
Ni Al Ti W

Paduan

Paduanl1l 82,665 6,650 10,685 -
Paduan2 81,425 6,550 10,525 1,5

Tabel 2. Komposisi paduan yang
digunakan pada penelitian

Massa (gram)
Ni Al Ti w

Paduan

Paduan1 16,533 1,33 2,137 -
Paduan2 16,285 1,310 2,105 0,3

Proses karakterisasi sampel
paduan Ni-Al-Ti dan Ni-Al-Ti-1,5W
dilakukan melalui pengujian kekerasan
menggunakan Hardness Rockwell-C,
pengujian metalografi, pengujian XRD
(X-Ray Diffractometer) dan pengujian SEM-
EDS (Scanning Electron Microscopy-
Energy Dispersive Spectrometer).
Pengujian kekerasan menggunakan
Hardness Rockwell-C dengan beban minor
10 kg dan beban major 140 kg, sehingga
beban totalnya adalah 150 kg. Pengujian
metalografi dilakukan dengan
menggunakan mikroskop optik pada
pembesaran 100x untuk mengetahui
mikrostruktur dan untuk melihat ketebalan
lapisan oksida yang terbentuk setelah
proses oksidasi siklik. Pengujian XRD
bertujuan untuk menganalisa komposisi
fasa dan senyawa yang terbentuk pada
material  tersebut.Pengujian  SEM-EDS
menggunakan mesin JEOL tipe
JSM-6360LA  yang  bertujuan  untuk
mengetahui morfologi permukaan spesimen
dan menganalisa  unsur-unsur  yang
terbentuk pada setiap spesimen. Spesimen
yang dilakukan pengujian SEM-EDS adalah
sampel Ni-Al-Ti dan Ni-Al-Ti-1,5W yang
telah dilakukan proses oksidasi siklik pada
temperatur oksidasi 1200°C.
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Data pengujian yang dihasilkan
dari penelitian ini meliputi data kekerasan,
data metalografi menggunakan mikroskop
optik dan SEM/EDS, data ketebalan lapisan
oksida, serta data hasil XRD untuk
spesimen hasil as-cast dan kondisi solution
treatment.

Hasil pengujian kekerasan
Rockwell-C terhadap sampel Ni-Al-Ti dan
Ni-Al-Ti-1,5W  dalam  kondisi  as-cast
dicantumkan pada Gambar 1.

49 - 48,5
%) 48 -
% 47 -
< 46 -
S 45 -
g 44
% 43 - 42,167
Z 42 -
T 4]
= 4
39 : )
Ni-Al-Ti Ni-Al-Ti-1.5W
Paduan

Gambar 1. Grafik perbandingan nilai
kekerasan sampel Ni-Al-Ti dan
Ni-Al-Ti-1,5W kondisi as cast.

Penambahan 1,5 % unsur wolfram
ke dalam paduan Ni-Al-Ti menyebabkan
nilai kekerasan meningkat dari 42,167 HRC
menjadi 48,5 HRC. Hal ini disebabkan
karena W yang larut padat dalam matriks y
menyebabkan adanya penguatan solid
solution dan cenderung sangat lambat
untuk berdifusi dari matriks y walaupun di
atas 0,6 Tm (melting temperature) yang
merupakan rentang mulur temperatur tinggi
(range of high-temperature creep)[3].
Keberadaan W selain sebagai penyetabil
dan penguat matriks y juga dapat berfungsi
sebagai penghambat laju pengkasaran
presipitat gamma prime (y’)[3,8].

Proses peleburan yang dilanjutkan
dengan solidifikasi untuk mendapatkan
spesimen dalam kondisi as-cast biasanya
memunculkan segregasi berupa
ketidakhomogenan distribusi unsur atau
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fasa di dalam spesimen tersebut. Oleh
karena itu untuk mendapatkan tingkat
kehomogenan distribusi unsur/ fasa yang
lebih merata di setiap bagian spesimen
diperlukan proses Solution Treatment. Hasil
pengujian kekerasan sampel as-solution
treatment untuk paduan Ni-Al-Ti dan Ni-Al-
Ti-1,5W ditunjukan pada Gambar 2.

60 50,5

50 1 40
40 -
30 -
20 -
10 -

Nilai kekerasan (HRC)

0

Ni-Al-Ti Ni-Al-Ti-1.5W

Paduan

Gambar 2. Perbandingan nilai kekerasan
sampel Ni-Al-Ti dan Ni-Al-Ti-
1,5W as-solution treatment.

Pengujian Metalografi dilakukan
terhadap sampel paduan Ni-Al-Ti dan
Ni-Al-Ti-1,5W hasil dari proses peleburan
(as cast) dan setelah mengalami Solution
Treatment. Pengujian metalografi dilakukan
untuk mengetahui perubahan mikrostruktur
dan ketebalan oksida yang dihasilkan
setelah proses oksidasi siklik. Hasil analisis
pengujian metalografi terhadap sampel
tersebut dapat dilihat pada Gambar 3
hingga Gambar 6.

Pada Gambar 3 dan Gambar 4
terlihat bahwa paduan Ni-Al-Ti kondisi as-
cast mengalami perubahan struktur mikro
ketika dilakukan proses solution treatment.
Pada kondisi as-cast butir yang dihasilkan
relatif kecil dengan batas butir yang tipis.
Pengaruh solution treatment yang dilakukan
pada temperatur 1200°C dengan waktu
holding time selama 2 jam yang dilanjutkan
dengan quenching menyebabkan butir
paduan Ni-Al-Ti membesar dan mengalami
penebalan batas butir berupa fasa tertentu

di daerah tersebut. Pengkasaran butir yang
terjadi akibat solution treatment ini
menyebabkan kekerasan paduan Ni-Al-Ti
menurun dari 42,167 HRC menjadi 40 HRC.
Penurunan kekerasan tersebut juga dapat
disebabkan karena sebagian fasa penguat
seperti NisAl atau NisTi ikut larut pada saat
solution treatment sehingga pada saat
dilakukan quenching fasa tersebut tidak
sempat terbentuk kembali[7,8].

Gambar 3. Mikrostruktur paduan Ni-Al-Ti as
cast.

Gambar 4. Mikrostruktur Ni-Al-Ti as solution
treatment.

Pada paduan Ni-Al-Ti-1,5W (Gambar 5
dan Gambar 6) memperlihatkan bahwa
struktur mikro yang dihasilkan adalah berupa
dendritik. Proses solution treatment yang
dilakukan pada spesimen tersebut
menyebabkan butir dendrit kasar berubah
menjadi lebih halus dan terjadi
pengelompokan (clustering) fasa intermetalik
NisAl di daerah batas butir sehingga
kekerasan paduan Ni-Al-Ti-1,5W menjadi
meningkat[9,10].
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Ni-Al-Ti-1.5W

Gambar 5. Mikrostruktur ~ paduan  Ni-Al-Ti-

1,5W as cast.

Hasil analisis pengujian XRD sampel
paduan Ni-Al-Ti dan Ni-Al-Ti-1,5W pada
kondisi sebelum dan sesudah proses
oksidasi siklik  dicantumkan dalam
Gambar 7 hingga Gambar 10. Pada
Gambar 7 terlihat bahwa fasa-fasa yang
terbentuk pada paduan Ni-Al-Ti untuk
kondisi sebelum oksidasi siklik adalah fasa
intermetalik NisAl sebanyak 71,6%, fasa eta

Counts

Ni-Al-Ti-1.5W

Gambar 6. Mikrostruktur paduan Ni-Al-Ti-
1,5W as solution treatment.

(n) yang memiliki komposisi NisTi sebanyak
10,2% dan fasa gamma Ni sebanyak
18,3%. Sedangkan untuk paduan
Ni-Al-Ti-1,5W (Gambar 8) fasa yang
terbentuk adalah intermetalik  y-NisAl
sebanyak 41,3%, fasa eta n-NisTi sebanyak
51%, fasa NisW sebanyak 0,5%, fasa
Ni2AITi sebanyak 53% dan fasa gamma Ni
sebanyak 0,2%.

Ni-Al-Ti
Aluminium Nickel(1/3) 36,1 %
Aluminium Nickel (1/3) 35,5 %

80000 y et
Nickel Titanium (3/1) 10,2 %
Nickel 18,3 %
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Gambar 7. Grafik pengujian XRD Paduan Ni-Al-Ti sebelum proses oksidasi siklik
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Gambar 8. Grafik pengujian XRD Paduan Ni-Al-Ti-1,5W sebelum proses oksidasi siklik

Hasil XRD terhadap kedua sampel
tersebut (paduan Ni-Al-Ti dan
Ni-Al-Ti-1,5W) setelah proses oksidasi siklik
ditunjukkan pada Gambar 9 dan Gambar
10. Pada Gambar 9 terlihat bahwa produk
oksidasi siklik untuk paduan Ni-Al-Ti
menghasilkan lapisan oksida di permukaan
paduan dengan komposisi fasa sebagai
berikut: fasa NiO 15,5%, NiAl204 58,3%,
TiO2 3,5% dan fasa NiTiOs 22,7%.
Berdasarkan hasil tersebut, diketahui
bahwa terbentuknya lapisan oksida TiO:2
pada paduan Ni-Al-Ti, berpengaruh
terhadap ketahanan oksidasi siklik paduan
Ni-Al-Ti.

Hasil pengujian XRD terhadap
produk hasil oksidasi siklik paduan
Ni-Al-Ti-1,5W seperti yang terlihat pada
Gambar 10 menunjukkan bahwa pada
permukaan sampel terbentuk lapisan oksida
aluminium oksida (Al20s) 68,2% dan nikel
oksida (NiO) 1,1%, TiO2 0,7%, dan WO:2
30%. Pembentukan oksida aluminium yang
cukup dominan pada paduan tersebut
dikarenakan unsur Al memiliki potensial
kimia yang lebih rendah dari pada Ni seperti
yang dijelaskan dalam diagram Ellingham,
sehingga mengakibatkan pembentukan

oksida nikel menjadi minim. Selain itu,
keberadaan unsur wolfram juga
menyebabkan terbentuknya oksida wolfram
pada saat oksidasi siklik, sehingga akan
berdampak pada penurunan laju
oksidasiterhadap paduan Ni-Al-Ti. Hal ini
terbukti dari tipisnya lapisan oksida yang
terbentuk di paduan Ni-Al-Ti-1,5W jika
dibandingkan dengan lapisan oksida pada
paduan Ni-Al-Ti yang tanpa dipadu unsur
wolfram.

Tipisnya lapisan oksida yang
terbentuk pada sampel Ni-Al-Ti-1,5W
diperlihatkan dalam grafik Gambar 11,
dimana nilai ketebalan lapisan oksida
paduan tersebut lebih rendah untuk semua
siklik, jika dibandingkan dengan ketebalan
lapisan oksida paduan Ni-Al-Ti. Ketahanan
oksidasi temperatur tinggi untuk paduan Ni-
Al-Ti-1,5W juga disebabkan oleh adanya
fasa intermetalik gamma prime NisAl yang
lebih stabil jika dibandingkan dengan
ketahanan oksidasi fasa NisTi[11,12].
Seiring dengan  bertambahnya  siklik,
ketebalan lapisan oksida yang dihasilkan
juga semakin meningkat. Hal ini sesuai
dengan teori bahwa semakin bertambah
siklik yang berarti juga semakin lama proses
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oksidasi maka ketebalan lapisan oksida selain berfungsi sebagai penguat fasa
yang dihasilkan juga akan semakin tebal. gamma, penghambat laju pengkasaran butir,
Dari semua data yang terkumpul di penstabil ¢y, wolfram  juga  dapat
atas terlihat bahwa penambahan unsur meningkatkan ketahanan oksidasi pada
pemadu wolfram kedalam paduan Ni-Al-Ti temperatur tinggi[13].
Counts
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Gambar 9..Grafik pengujian XRD Paduan Ni-Al-Tisesudah proses oksidasi siklik
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Gambar 10. Grafik pengujian XRD Paduan Ni-Al-Ti-1,5W sesudah proses oksidasi siklik.
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Gambar 11. Kurva perbandingan ketebalan oksida paduan Ni-Al-Ti dan paduanNi-Al-Ti-1,5W

Hasil analisis data pengujian SEM-
EDS pada paduan Ni-Al-Ti seperti terlihat
pada Gambar 12 dan Tabel 3 menunjukan
bahwa dari ketiga spot yang diambil, fasa
yang terbentuk pada spot 1 adalah fasa
NisAl dan fasa yang terbentuk pada spot 3
Sementara itu, hasil

adalah fasa NisAl.

analisis data pengujian SEM-EDS pada
paduan Ni-Al-Ti-1,5W, menunjukan bahwa
dari ketiga spot yang di ambil, fasa yang
terbentuk pada spot 1 adalah fasa Ni2AITi +
Ni-Al + NizAl, fasa yang terbentuk pada spot
2 adalah fasa NisAl dan fasa yang terbentuk
pada spot 3 adalah fasa NizAl.

:
Selected Area 3

J(selected Area 1)  “»

Gambar 12. Hasil  pengujian  Scanning Gambar 13. Hasil  pengujian  Scanning
Electron Microscopy (SEM) Electron Microscopy (SEM)

Sampel Ni-Al-Ti sampel Ni-Al-Ti-1,5W

Tabel 3. Data pengujian EDS Sampel Ni-Al-Ti
Sampel Paduan Ni-Al-Ti
Element EDS Spot Area 1 EDS Spot Area 2 EDS Spot Area 3
Weight % Atomic % Weight% Atomic % Weight % Atomic %

AIK 7,71 15,03 21,87 35,02 8,01 15,56

TiK 11,30 12,41 45,08 40,66 11,30 12,37

NiK 80,99 72,56 33,05 24,32 80,69 72,07
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Tabel 4. Data pengujian EDS Sampel Ni-Al-Ti-1,5W

Sampel Paduan Ni-Al-Ti-1,5W
EDS Spot Area 1 EDS Spot Area 2

EDS Spot Area 3

Element - : : : - -
Weight % Atomic % Weight % Atomic % Weight% Atomic %
AIK 11,73 22,03 5,03 10,08 8,67 16,77
TiK 9,22 9,75 11,70 13,21 10,15 11,06
NiK 79,05 68,22 83,27 76,71 81,18 72,17
SIMPULAN nickel base alloy, grade hastelloy X by
Hasil analisis nilai kekerasan sampel arc melting process on microstructures
NiAITi+1,5 W memiliki nilai yang paling tinggi, ?ggoooé'?at';n tl)_er;avu:/lr a:] 9(_)0 c :ng
yaitu 48,5 HRC untuk kondisi as cast dan M . I Fl)p;8 549ec anlczsm 27”9
50,5 HRC untuk kondisi as solution zoaltzelna& Vol %%, PP o
treatment. Sampel Ni-Al-Ti memiliki nilai 3Ly K.K' H. K. Kim. W.S. J 4B
kekerasan 42,167 HRC untuk kondisi as cast [3]: J' L- ml’D ’ I. m, t. .dung,lgn o
dan 40 HRC untuk kondisi as solution f T\leT evt(ejoplr\wljeAnl 'Iim ZZFI)\IpII\(/I:ZtX)I\;I]
treatment. Ketahanan oksidasi paling tinggi 'Ot tl 'oan . It? I- 'f N 5
didapat pada sampel paduan Ni-Al-Ti yang interatomic ) poten |as. or - gse
dipadu dengan 1,5% wolfram (sampel superalloys,” Computational Materials
Ni-A-Ti-15W) diindikasikan oleh tipisnya e vol. S s B
lapisan oksida yang terbentuk pada [4]. H. K. Zhang, Z. Yao, M. A. Kirk, and M.

permukaan spesimen. Semakin besar jumlah
siklik, maka ketebalan lapisan oksida yang
terbentuk akan semakin tebal. Penambahan
unsur wolfram pada paduan Ni-Al-Ti
mempengaruhi  morfologi  struktur  mikro
paduan tersebut.
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