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Abstrak

Paduan TiAl memiliki beberapa potensi, di antaranya sebagai bahan baku alternatif komponen dalam mesin
turbin dan katalis untuk reaksi sintesis senyawa organik. Namun paduan TiAl sebagai bahan baku komponen
mesin turbin memiliki kekurangan berupa keuletan yang rendah pada temperatur ruang dan ketahanan
mulur yang rendah pada temperatur tinggi. Pada penelitian ini dilakukan sintesis paduan TiAl yang
ditambahkan Ni dengan metode pemaduan logam secara mekanik (mechanical alloying). Penambahan Ni
pada paduan TiAl ini diharapkan dapat meningkatkan sifat mekanik seperti kekerasan. Sintesis paduan TiAl
dilakukan dengan memvariasikan waktu penggerusan (5, 15, 30 dan 50 jam), temperatur sintering (500 °C,
700 °C dan 900 °C) dan waktu sintering (2, 4 dan 6 jam). Pada variasi tersebut diperoleh kondisi terbaik
dengan waktu penggerusan 50 jam, temperatur sintering 900 °C dan waktu sintering 6 jam. Penambahan Ni
(3, 6 dan 9%) dilakukan setelah mendapat kondisi terbaik (50 jam, 900 °C selama 6 jam) pada saat sintesis
paduan TiAl. Tahap selanjutnya dilakukan karakterisasi PXRD dan SEM-EDS, uji kekerasan serta uji
aktivitas katalitik. Berdasarkan hasil karakterisasi PXRD paduan TiAl dan TiAINi sudah sesuai dengan
referensi yaitu pada difraktogram muncul puncak tertinggi 20 = 39° dan 20 = 43,86° secara berturut-turut.
Karakterisasi SEM-EDS menunjukkan bahwa paduan TiAl dan TiAINi telah terbentuk. Pengujian kekerasan
untuk paduan TiAl dengan penambahan Ni memperlihatkan peningkatkan nilai kekerasan secara signifikan.
Nilai kekerasan paduan TiAl meningkat dari 194 HV ke 440 HV untuk penambahan 9% Ni. Penambahan Ni
pada paduan TiAl juga menyebabkan meningkatnya sifat katalitik. Hal ini terlihat pada reaksi asetalisasi
benzaldehida dengan pelarut metanol pada temperatur ruang selama 1 jam. Benzaldehida yang terkonversi
menjadi produk asetal adalah 36 % dan 67% berturut-turut untuk katalis paduan TiAl dan TiAINi.

Kata-kata kunci: paduan TiAl, paduan TiAINi, mechanical alloying, sifat mekanik, sifat katalitik

PENDAHULUAN

Paduan TiAl berpotensi sebagai bahan baku untuk aplikasi alat kinerja tinggi seperti komponen dalam mesin
turbin pesawat, kendaraan luar angkasa dan mesin otomotif sebagai pengganti superalloy berbasis nikel[1,2].
Paduan TiAl ini digunakan karena memiliki kerapatan massa yang rendah (3,9 g/cm’), kekuatan tinggi yang
dapat dipertahankan pada temperatur sampai 700 °C, modulus elastisitas yang tinggi, creep yang baik sampai
900 °C, dan ketahanan terhadap reaksi oksidasi yang baik[3,4]. Namun, paduan TiAl ini memiliki keuletan
dan kekerasan yang rendah pada temperatur ruang.. Penggunaan paduan TiAl ini diharapkan dapat mengurangi
berat badan struktural sebesar 20-30% dari penggunaan baja[5]. Keuntungan

dari pemanfaatan ini adalah memberikan penghematan bahan bakar dan pengurangan emisi gas CO,[6].
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Penelitian terkini terkait sintesis paduan TiAl difokuskan pada produksi ultrafine grained dalam upaya untuk
meningkatkan keuletan[7]. Penggunaan teknik pemaduan secara mekanik menghasilkan paduan dengan
ukuran partikel homogen dalam waktu relatif singkat[8]. Penambahan unsur pada paduan TiAl seperti Ni,
Cr, W dan Nb dilakukan untuk menghasilkan struktur yang lebih kuat seperti struktur dupleks (y

+ 02)[9,10]. Powder Metallurgy melalui Mechanical Alloying (MA) merupakan metode yang sering dipilih
untuk membuat bahan ultrafine grained karena komposisi yang dapat diatur, sehingga memungkinkan
paduan TiAl yang dihasilkan bersifat homogen dan memiliki sifat mekanik yang meningkatp[11]. Pada
umumnya, prinsip pengujian kekerasan (sifat mekanik) dilakukan dengan cara menekan sampel dengan
benda lain yang lebih keras, sehingga apabila sampel memiliki kekerasan yang tinggi memiliki cekungan
yang dangkal. Metode uji kekerasan yang dilakukan pada penelitian ini adalah metode Vickers.

Selain mempelajari sifat mekanik paduan TiAl, pada penelitian ini dipelajari juga aktivitas katalitik pada suatu
reaksi sintesis organik. Paduan TiAl ini mengandung logam Ti yang memiliki kerapatan elektron yang rendah
(asam Lewis), schingga dapat dimanfaatkan menjadi katalis asam. Reaksi asetalisasi dipilih pada penelitian
ini untuk melihat aktivitas katalitik dari paduan TiAl dan TiAINi. Reaksi ini pada umumnya dilakukan
dengan cara mereaksikan senyawa-senyawa yang mengandung gugus karbonil dengan alkohol dan katalis asam.
Oleh karena itu, penggunaan paduan TiAl sebagai katalis diharapkan dapat mengkonversi benzaldehida
menjadi produk asetal. Penambahan logam Ni pada paduan TiAl diduga akan menurunkan aktivitas
katalitiknya. Hal ini disebabkan oleh logam Ni yang memiliki kerapatan elektron yang tinggi (rich
electron)[12].

Pada penelitian ini dilakukan peningkatan sifat mekanik dari paduan TiAl dengan melakukan
penambahan logam Ni. Optimasi metode pemaduan logam secara mekanik (mechanical alloying) dan perlakuan
panas dilakukan variasi waktu penggerusan, temperatur sintering dan waktu sintering untuk memperoleh
paduan TiAl dengan sifat mekanik yang diinginkan. Pada kondisi optimum, dilakukan variasi penambahan
logam Ni untuk mengetahui komposisi yang optimum dengan sifat mekanik yang diinginkan. Selanjutnya,
paduan TiAl dan TiAINi yang dihasilkan dilakukan uji aktivitas katalitik pada reaksi benzaldehida dengan
metanol.

METODOLOGI
Alat dan Bahan

Alat yang digunakan pada penelitian antara lain planetary ball mill, furnace turbular, schlenk, magnetic stirrer,
pemanas listrik, sentrifuga dan peralatan gelas kimia. Sedangkan, karakterisasi menggunakan XRD (Rigaku),
SEM-EDS (Hitachi), kromatografi gas (Perkin-Elmer), NMR (Nanalysis 60 MHz) dan alat uji kekerasan
Vickers (Zwick). Bahan yang digunakan pada penelitian ini antara lain serbuk Ti, serbuk Al serbuk Ti,
gas N, gas Ar, benzaldehida, metanol, naftalena, dan toluena.

Sintesis Paduan TiAl

Serbuk Ti dan serbuk Al dengam perbandingan 1:1 (% atom) dengan massa saat sintesis adalah 1,3 gram.
Komposisi massa Ti dan Al adalah 0,832 gram dan 0,468 gram secara berturut-turut. Ti dan Al tersebut
dimasukkan ke dalam vial yang sebelumnya dicuci dengan toluena. Kemudian, vial yang berisi campuran Ti
dan Al dimasukkan bola besi dengan perbandingan massa sampel dengan bola 1:20. Vial diisi dengan gas N,
selama 5 menit. Proses penggerusan dilakukan dengan variasi waktu 5, 15, 30, dan 50 jam pada temperatur
kamar. Hasil yang diperoleh, dibuat pelet dengan cara kompaksi dengan gaya tekan sebesar 5 bar. Pelet yang
telah dihasilkan disintering menggunakan furnace turbular dengan variasi temperatur pemanasan dan variasi
waktu pemanasan di bawah aliran gas Ar. Paduan TiAl dikarakterisasi dengan PXRD dan SEM-EDS. Setelah
itu, paduan TiAl dilakukan uji kekerasan Vickers, uji aktivitas katalitik. Kondisi sintesis yang digunakan
ditunjukkan pada Tabel 1.

Tabel 1. Kondisi sintesis menggunakan planetary ball milling

Kecepatan vial 500 rpm

Material vial Baja krom

Kapasitas vial (ml) 25

[Ukuran bola (mm) 1 dan 5

Rasio berat sebuk dan bola 1:20

Material bola Baja

Jumlah bola 5 berukuran 5 mm dan 8 berukuran 1 mm
IAtmosfer N>
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Sintesis Paduan TiAl dengan Penambahan Ni

Pada kondisi optimum dari sintesis paduan TiAl, sintesis dilakukan dengan variasi penambahan Ni untuk
memperoleh jumlah penambahan Ni dengan sifat mekanik yang diinginkan. Pada sintesis ini, paduan TiAl
ditambahkan Ni sebanyak 3, 6, 9% atom dengan cara sinteis yang sama dengan paduan TiAl Hasil yang
diperoleh dibandingkan sifak mekanik dan katalitiknya dengan paduan TiAl tanpa penambahan.

Uji Kekerasan Vickers

Pelet yang dihasilkan dari sintesis paduan TiAl dimounting dengan resin dan katalis (pengeras) (3:2).
Selanjutnya sampel tersebut digrinding menggunakan amplas dengan grid yang meningkat dari kasar hingga
halus. Proses amplas dilakukan hingga sampel menjadi mengkilap. Sampel tersebut di uji dengan alat
kekerasan Vickers menggunakan indentor berupa intan dengan beban 0,2 kg.f (kilogram force). Hasil
indentasi dilihat di bawah mikroskop optik. Data yang diperoleh berupa panjang diagonal dari belah ketupat
yang kemudian dikonversi menjadi nilai kekersan menggunakan persamaan Vickers.

Uji aktivitas katalitik

Schlenk diisi dengan 50 mg katalis dalam 3 ml metanol, kemudian ditambahkan 9,8 mmol benzaldehida dan
0,78 mmol naftalena sebagai internal standar. Campuran tersebut kemudian diaduk dengan kecepatan 500
rpm pada temperatur ruang selama 15 jam. Hasil reaksi dipisahkan dari katalis dengan cara sentrifugasi.
Penentuan konversi reaksi dilakukan dengan cara mengambil sedikit sampel yang dianalisis dengan
kromatografi gas dengan detektor Flame Ionization Dectector (FID) dan kolom yang digunakan adalah
ENX-5 menggunakan naftalena sebagai internal standar. Untuk memastikan produk sesuai dengan yang

diharapkan, produk dianalisis menggunakan '"H-NMR.

HASIL PERCOBAAN DAN PERBANDINGAN DENGAN DATA REFERENSI

Sintesis dan Karakterisasi Paduan TiAl

Paduan TiAl yang tersusun dari serbuk Ti dan serbuk Al telah berhasil disintesis dengan metode pemaduan
secara mekanik (mechanical alloying). Metode ini digunakan karena relatif mudah dan sederhana pada kondisi
logam dalam bilangan oksidasi nol. Selain itu, hal yang membuat relatif mudah juga yakni disintesis hanya
melalui dua tahap proses penggerusan dan pemanasan. Namun, metode pemaduan secara mekanik
(mechanical alloying) ini memiliki kekurangan yaitu mudah terkontaminasi oleh zat pengotor dari alat yang
terbuat dari baja ataupun munculnya fasa teroksidasi karena kondisi logam dengan bilangan oksidasi yang
digunakan. Logam Ti dan Al merupakan logam yang cukup mudah untuk teroksidasi[12].

Serbuk Ti dan Al dicampur menggunakan planetary ball mill dengan perbandingan prekursor dan bola yaitu
1:20. Perbandingan bola ini merupakan salah satu faktor yang mempengaruhi hasil sintesis dengan metode
ini. Bola yang digunakan memiliki dua ukuran yaitu 1 mm dan 5 mm. Bola berukuran 5 mm memiliki
fungsi untuk mereduksi ukuran partikel dan bola berukuran 1 mm berfungsi untuk memadukan partikel
yang sudah berukuran lebih kecil. Perbandingan serbuk dan bola akan mempengaruhi intensitas tumbukan
bola dengan serbuk. Sehingga semakin besar perbandingannya maka semakin banyak sebuk yang mengalami
tumbukan oleh bola. Namun, perbandingan ini juga harus disesuaikan dengan volume vial dan ukuran bola
untuk digunakan supaya tidak terlalu penuh dan bola tetap saling bertumbukan. Sebelum dilakukan
penggerusan, vial yang sudah diisi dengan serbuk Ti dan Al diisi dengan gas N, untuk meminimalisir adanya
Ti dan Al yang teroksidasi. Serbuk Ti dan Al direaksikan dengan variasi waktu penggerusan untuk melihat
perbedaan ukuran partikel. Variasi waktu penggerusan yang dilakukan yaitu 5, 15, 30 dan 50 jam.

Paduan TiAl hasil variasi penggerusan selanjutnya dilakukan proses alloying lebih lanjut dengan memberikan
perlakuan panas atau sintering. Sebelum diakukan sintering, paduan TiAl dikompaksi dengan tekanan 5 bar.
Tekanan yang digunakan disesuaikan dengan pengujian selanjutnya yang akan dilakukan. Oleh karena itu,
pada penelitian ini menggunakan tekanan yang cukup besar 5 bar karena selanjutnya akan dilakukan uji
kekerasan. Proses kompaksi ini dilakukan untuk mendekatkan jarak antar partikel Ti dan Al yang sudah
digerus. Selain itu, kompaksi ini bertujuan untuk meningkatkan laju difusi Ti ke Al atau sebaliknya saat
diberi perlakuan panas. Sehingga paduan TiAl yang diinginkan terbentuk dengan jumlah yang maksimal.
Proses kompaksi ini akan menimbulkan energi stress yang tersimpan dalam struktur paduan TiAl menjadi
bentuk struktur metasabil. Perlakuan panas ini berfungsi untuk memberikan energi pada atom Ti dan Al agar
berdifusi satu sama lain, sehingga menghasilkan paduan TiAl yang diinginkan. Selain itu,
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perlakuan panas ini akan meningkatkan kekerasan dan keuletan paduan TiAl dengan cara melepaskan energi
stress yang tersimpan saat proses kompaksi dan penggerusan. Energi stress yang tersimpan dalam paduan
TiAl ini akan menghasillkan struktur metastabil dari TiAl yang akan berubah setelah diberi perlakuan panas.
Perlakuan panas atau sintering pada paduan TiAl akan mengalami perubahan bentuk partikel dengan waktu
meningkat yang ditunjukkan pada Gambar 1.
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Gambar 1. Skema proses sintering

(a) Partikel serbuk padat pada suhu kamar; (b) Partikel padat pada suhu yang lebih tinggi dan waktu yang lama,
permukaan kontak semakin besar. Atom-atom berdifusi dari titik singging hingga permukaan kontak; (c) Partikel padat
pada suhu yang tinggi terjadi penggabungan butir (necking)
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Gambar 2. PXRD paduan TiAl yang disintesis dengan (a) variasi waktu penggerusan setelah sintering pada temperatur
500 °C selama 2 jam (b) waktu penggerusan 5 jam dan disintering dengan variasi temperatur selama 2 jam (c) waktu

penggerusan 5 jam dan disintering dengan variasi waktu sintering pada 500 °C

Gambar 2. (a) menunjukkan perlakuan panas atau sintering dengan temperatur 500 °C selama 2 jam
meningkatkan kristalinitas dari paduan TiAl pada variasi waktu penggerusan. Pada waktu 50 jam dan 5 jam
mulai muncul puncak pada 26 sebesar 38,72° yang menandakan terbentuknya paduan TiAl dengan fasa y-
TiAlL namun pada 5 jam masih ada puncak dari prekursor yang cukup tinggi intensitasnya. Logam Ti
memiliki struktur hep dan logam Al memiliki struktur fcc. Perubahan fasa Ti dan Al menjadi y-TiAl pernah
dilaporkan oleh N.Forouzanmehr dkk.[7], bahwa struktur hcp dari Ti akan mengalami transisi menjadi
struktur metastabil fcc TiAl yang selanjutnya akan menghasilkan fasa y-TiAl. Pergeseran 26 dari Ti ke sudut
yang lebih besar setelah perlakuan panas, disebabkan Al yang terlarut dalam kisi Ti membentuk larutan padat
TiAl®. Laporan tersebut mengidentifikasi bahwa metode pemaduan secara mekanik (mechanical alloying)
dan perlakuan panas dapat menghasilkan struktur baru (fcc) yang terdiri dari atom Ti dan Al dengan
perbedaan jari jari, sehingga menghasilkan interaksi logam yang menghadirkan bidang slip yang tidak
homogen.

Kondisi proses sintering pada temperatur 500 °C selama 2 jam mengasilkan paduan TiAl yang kurang
optimum, dengan itu dilakukan variasi temperatur sinfering dan waktu sintering. Variasi ini dilakukan untuk
mendapatkan kondisi optimum pada proses penggerusan dan sinfering untuk menghasilkan paduan TiAl
dengan kristalinitas tinggi yang menandakan fasa y-TiAl dan sifat mekanik yang diharapkan.Untuk
menentukan kondisi sintesis yang optimum dilakukan variasi temperatur terlebih dahulu. Variasi temperatur
sintering yang dilakukan adalah 500 °C , 700 °C dan 900 °C. Pemilihan temperatur tersebut didasari oleh
titik leleh dari Ti dan Al serta diagram fasa dari paduan TiAl Hasil variasi temperatur sinfering dan waktu
sintering dikarakterisasi dengan PXRD. Gambar 2. (b) menunjukkan pola XRD dari paduan TiAl setelah
sintering pada temperatur yang berbeda. Dalam pola XRD dari paduan TiAl yang dipanaskan sampai 500 °C,
fasa amorf masih dapat dideteksi dan muncul puncak dari fasa oksida titanium. Setelah pemanasan hingga
700 °C, pola XRD menunjukkan puncak XRD yang meningkat kristalinitasnya dan fasa dari oksida titanium
tidak muncul lagi. Pada temperatur kisaran 500 °C dan 700 °C, fasa amorf mengkristal ke fasa hcp metastabil
dan juga mulai transformasi fasa hcp ke y-TiAl. Peningkatan lebih lanjut pada temperatur hingga 900 °C,
puncak dari y-TiAl dan beberapa puncak fasa-fasa lain muncul dalam pola XRD. Temperatur sintering ini
juga akan meningkatkan kristalinitas yang menandakan kristal dari paduan TiAl tersusun lebih banyak. Hal
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ini dikarenakan energi yang diberikan lebih besar sehingga penataan kristal lebih cepat. Selain itu, energi
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stress dari proses kompaksi dan penggerusan yang tersimpan oleh paduan TiAl juga dilepaskan lebih cepat.
Namun pada temperatur yang cukup tinggi ini menghasilkan fasa-fasa lain yang terlihat pada gambar yaitu
AL O3, TiO, dan TizAl. Alumina (Al,O3) dapat terbentuk karena prekursor yang tidak murni dan akan mudah
terkoksidasi.

Variasi waktu sintering yang dilakukan adalah 2, 4 dan 6 jam. Pemilihan waktu sintering ini didasari
dengan semakin lama waktu pemanasan, maka energi yang diberikan pada paduan TiAl semakin lama,
sehingga akan menata kristal paduan TiAl lebih lama. Hasil variasi waktu sinfering, semakin lama waktu
sintering maka akan meningkatkan kristalinitas dari paduan TiAl. Namun semakin lama pemanasan ini akan
menghasilkan fasa-fasa lain seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2. (c¢) yaitu AlLOs;, TiO; dan Ti;Al
Berdasarkan difraktogram XRD dari variasi temperatur sintering dan waktu sintering dapat disimpulkan
bahwa paduan TiAl berhasil disintesis dengan kondisi paling optimum yaitu waktu penggerusan 50 jam,
temperatur sintering 900 °C dan waktu sintering selama 6 jam. Pada kondisi sintesis paduan TiAl optimum,
dilakukan karakterisasi SEM-EDS untuk meyakinkan bahwa paduan TiAl sudah berhasil terbentuk.
Karakterisasi ini dilakukan untuk melihat morfologi dan komposisi atom-atom yang ada pada paduan TiAlL

~
*§

Gambar 3. Citra SEM paduan TiAl

@ ' (®)
Gambar 4. EDS mapping paduan TiAl

(a) sebelum mapping (b) setelah mapping

Gambar 3. merupakan hasil uji SEM dari paduan TiAl yang memperlihatkan bahwa terdapat 2 butiran yang
sedang memadu atau sedang mengalami proses necking. Proses necking ini mengindikasikan bahwa terdapat
partikel yang sedang mengalami pemaduan yang ditunjukkan pada Gambar 5. Proses necking ini terjadi
pada saat dilakukan sintering. Berdasarkan gambar tersebut dapat disimpulkan bahwa TiAl sudah terbentuk,
walaupun masih ada paduan TiAl yang berada dalam proses alloying. Citra SEM menunjukkan bahwa bentuk
dari paduan TiAl ini adalah granular yang teraglomerasi. Selain terlihat dari citra SEM juga dibuktikan dengan
EDS mapping pada Gambar 4. yang menunjukkan persebaran atom Ti dan Al pada permukaan hasil SEM,
terlihat persebaran dari Ti (biru) dan Al (hijau) secara berturut turut. Gambar tersebut memperlihatkan tidak
adanya perbedaan persebaran, sehingga dapat disimpukan atom Ti dan Al sudah menjadi paduan dan
tersebar merata atau homogen. Terlihat dari gambar (a) dan (b) jika dibandingkan satu butiran mengandung
beberapa atom Ti dan atom Al EDS juga menampilkan komposisi atom Ti dan Al yang terkandung dalam
permukaan hasil scanning yang ditunjukkan pada Tabel 2.

Tabel 2. Komposisi Ti dan Al pada permukaan paduan TiAl
Unsur % massa % atom
Ti 35,89 49,85
Al 6411 50,15

Komposisi Ti dan Al yang diperoleh dari spektrum sesuai dengan komposisi saat awal sintesis yaitu 50 : 50
(% atom). Komposisi tersebut diperoleh dari spektrum EDS yang diperoleh dari pengujian dengan EDS
mapping.

e Uji Kekerasan Vickers Paduan TiAl
Sifat mekanik paduan TiAl yang difokuskan pada penelitian ini adalah kekerasan. Kekerasan merupakan
kemampuan material untuk menahan goresan atau lekukan oleh benda yang lebih keras. Kekerasan suatu
material dapat diukur dengan beberapa metode seperti Vickers, Brinell, Knoop dan Rockwell. Metode-
metode uji tersebut memiliki prinsip pengujian yang sama yaitu menekan atau indentasi sampel dengan
benda lain yang lebih keras. Parameter yang membedakan metode-metode tersebut adalah bahan baku dan
geometri dari benda yang digunakan untuk menguji sampel. Pada penelitian ini uji yang digunakan adalah uji
kekerasan Vickers.
Sampel yang diuji sifat mekaniknya adalah paduan TiAl yang sudah di sintering, hal ini dikarenakan
sampel yang tidak disintering bentuk peletnya akan mudah rapuh sehingga tidak dapat diukur. Hasil sintesis
paduan TiAl pada variasi penggerusan, variasi temperatur sintering dan variasi waktu sintering dilakukan uji
kekerasan untuk mengetahui kondisi optimum yang memiliki sifat mekanik (kekerasan) yang diharapkan.
Nilai kekerasan dari prekursor sebelum dicampurkan dan nilai kekerasan baja yang biasa digunakan dalam
aplikasi ini dapat dilihat pada Table 3.
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Tabel 3. Nilai kekerasan Vickers dari prekursor dan baja
No. Paduan logam Nilai Kekerasan (HV)

1 Ti 99
2 Al 17
3 Ni 65
4 Baja 652

Data tersebut dapat memperlihatkan bahwa perbandingan nilai kekerasan dari prekursor terhadap paduan
TiAl menghasilkan kekerasan yang lebih rendah. Hal ini mungkin terjadi karena kondisi pengukuran yang
dilakukan pada prekursor berbeda dengan paduan TiAl yang disintesis.

Tabel 4. Nilai kekerasan Vickers paduan TiAl dengan variasi waktu penggerusan pada temperatur sintering 500 °C
selama 2 jam

No. Paduan logam Waktu penggerusan (jam) Nilai Kekerasan (HV)

1 TiAl 5 63+1
2 TiAl 15 65=+1
3 TiAl 30 121 +4
4 TiAl 50 126 +2

Tabel 4. menunjukkan nilai kekerasan dari paduan TiAl dengan variasi waktu penggerusan. Data tersebut
menunjukkan bahwa semakin lama waktu penggerusan maka paduan TiAl yang dihasilkan lebih baik karena
memiliki nilai kekerasan yang paling tinggi. Nilai kekerasan yang tinggi ini menunjukkan bahwa struktur
yang dihasilkan yaitu fcc memiliki bidang slip yang banyak dan akan mengalami deformasi plastis yang
lebih lama[15]. Deformasi plastis yang lama menandakan bahwa benda tesebut memiliki kekerasan dan
keuletan yang tinggi pada suhu ruang. Nilai kekerasan paduan TiAl pada waktu penggerusan 50 jam ini
adalah 125,5+2,1 HV. Konversi nilai kekerasan HV menjadi satuan Pascal adalah mengalikan nilai kekerasan
HV dengan 3,2 X 10°.

Tabel 5. Nilai kekerasan Vickers paduan TiAl 5 jam dengan variasi temperatur sintering selama 2 jam
No. Paduanlogam  Temperatur sintering (°C)  Nilai Kekerasan (HV)

1 TiAl 500 164 £17
2 TiAl 700 226 +£9
3 TiAl 900 3810

Tabel 5. dan Tabel 6. menunjukkan pengaruh temperatur dan waktu sintering yang lebih besar menghasilkan
nilai kekerasan yang paling tinggi. Nilai kekerasan yang diperoleh dari temperatur sintering tertinggi 900 °C
adalah 381 HV dan dengan waktu sintering tertinggi 6 jam adalah 163,6 = 16,5 HV. Pengaruh temperatur
dan waktu pemanasan ini membentuk paduan TiAl semakin baik karena energi yang digunakan lebih besar
dan durasi yang digunakan lebih lama untuk membentukan fasa y-TiAl, sehingga nilai kekerasan dari paduan
TiAl semakin tinggi. Namun, terdapat fasa lain dari TiAl yang diduga dapat meningkatkan nilai kekerasan
paduan TiAL

Tabel 6. Nilai kekerasan Vickers paduan TiAl 5 jam dengan variasi waktu sintering pada temperatur 500 °C

No. Paduan logam Waktu sintering (jam) Nilai Kekerasan (HV)
1 TiAl 2 63 +1

2 TiAl 4 117 £2

3 TiAl 6 164 £ 17

Nilai kekerasan yang diperoleh dari data diatas bukan murni dari paduan TiAl saja melainkan gabungan dari
semua fasa-fasa yang mungkin terbentuk pada paduan TIAl walaupun hanya sedikit. Sehingga hasil sintesis
paduan TiAl dengan metode mechanical alloying memiliki kekurangan dalam kemurniannya[16].
Berdasarkan data kekerasan dan hasil karakterisasi yang dilakukan dapat disimpulkan bahwa kondisi optimum
untuk memperoleh paduan TiAl dengan kristalinitas tinggi dan nilai kekerasan yang tinggi adalah waktu
penggerusan 50 jam, temperatur sintering 900 °C, dan waktu sintering selama 6 jam.

Sintesis dan Karakterisasi Paduan TiAl dengan Penambahan Ni

Pada kondisi optimum yang diperoleh dari sintesis paduan TiAl pada tahap sebelumnya, dilakukan sintesis
TiAl dengan variasi penambahan logam Ni yang disingkat menjadi TiAl-xNi. Variasi penambahan Ni yang
dilakukan adalah 3, 6, 9% atom. Pemilihan variasi ini didasarkan pada aturan penambahan logam lain yaitu
kurang dari 10 % atom[12]. Selanjutnya Ni tersebut ditambahkan pada paduan TiAl yang disintesis. Hasil
sintesis dengan variasi penambahan Ni ini dikarakterisasi dengan PXRD untuk melihat paduan TiAl sudah
terbentuk atau belum.
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Gambar 5. PXRD paduan TiAl 50 jam yang disintesis dengan variasi penambahan Ni setelah sintering pada temperatur
900 °C selama 6 jam

Gambar 5. menunjukkan dengan variasi penambahan menghasilkan puncak khas dari gabungan TiAINi pada
20 sebesar 43,86°. Semakin besar penambahan Ni maka intensitas dari puncak khas tersebut semakin tinggi.
Hasil ini menandakan bahwa semakin besar penambahan Ni maka semakin banyak fasa TiAINi yang terbentuk.
Selain itu paduan yang dihasilkan memiliki fasa-fasa lain dengan intensitas yang berbeda-beda pada variasi
penambahan Ni. Fasa-fasa yang dihasilkan adalah ALO;, TiO», NiO, NiAl, TiAl, TiNi dan TiAINi. Fasa
yang dihasilkan ini muncul pada setiap penambahan didasari pada pembentukan fasa pada temperatur
tertentu ataupun terbentuk fasa gabungan dari Ti dan Al, Ni dan Al ataupun Tidan Ni. Selain itu juga terbentuk
fasa teroksidasinya karena logam yang digunakan dalam keadaan bilangan oksidasi nol. Penambahan Ni
ini mengikuti mekanisme penguatan logam dengan solid solution strengthening. Mekanisme ini melalui 2
kemungkinan yaitu interstisi dan substitusi. Kemungkinan proses penambahan Ni mengikuti interstisi karena
pada struktur TiAl (fcc) terdapat lubang oktahedral dan tetrahedral yang dapat diisi[15]. Pengisian ini akan
menyebabkan kerapatan atom dalam kisi akan meningkat yang menyebabkan sifat mekanik yang berubah.
Paduan ini akan lebih kuat karena adanya atom yang menyisip ini akan memaksakan regangan kisi pada host
atom disekitarnya. Atom Ni dan Ti memiliki ukuran yang tidak terlalu jauh. Syarat terjadinya mekanisme
substirtusi adalah ukuran atom host dengan atom tamu memiliki ukuran yang sama. Penambahan Ni akan
mengikuti meknisme substitusi karena ukuran atom Ni dan Ti yang tidak terlalu jauh. Sehingga hal ini dapat
membatasi gerakan dislokasi antar kisi. Ukuran atom yang menyisip ini akan mempengaruhi proses penguatan
logam.Selanjutnya untuk memastikan penambahan Ni pada paduan TiAl ini berhasil, dilakukan karakterisasi
SEM-EDS. Salah satu paduan TiAl yang sudah ditambahkan Ni dikarakterisasi dengan SEM-EDS.

necking

Gambar 6. C
atom

9%

Gambar 6. memperlihatkan bahwa terdapat 3 butiran yang sedang memadu atau sedang mengalami proses
necking. Proses yang terjadi sama seperti saat dilakukan sintesis paduan TiAl. Hal ini menandakan bahwa
terdapat butiran yang sedang mengalami proses alloying. Sehingga dapat disimpulkan bahwa TiAl yang
ditambahkan Ni sudah terbentuk. Selain itu juga dibuktikan dengan EDS mapping yang dilakukan pada
permukaan paduan TiAl-9Ni. Gambar 7. menunjukkan persebaran atom Ti, Al dan Ni pada permukaan hasil
SEM sudah merata atau homogen. Terlihat jelas bahwa satu butiran mengandung beberapa atom Ti (biru),
atom Al (hijau) dan atom Ni (jingga). Sehingga dapat disimpulkan TiAl yang ditambahkan Ni sudah
terbentuk. EDS juga menampilkan komposisi atom Ti, Al dan Ni yang terkandung dalam permukaan hasil
scanning ditunjukkan pada Tabel 7.

Tabel 7. Komposisi Ti, Al dan Ni pada permukaan paduan TiAI-9Ni

Unsur % massa % atom
Ti 33,05 46,90
Al 64,15 51,28
Ni 2.80 1,82
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Komposisi Ti, Al, dan Ni yang dihasilkan tidak sesuai dengan perbandingan saat melakukan sintesis yaitu
pada tabel memiliki perbandingan Ti : Al : Ni = 50 : 48 : 2 (% atom) yang scharusnya memiliki
perbandingan Ti : Al : Ni=50: 41 : 9 (% atom) sesuai dengan saat awal sintesis. Ketidaksesuaian komposisi
ini disebabkan sampel yang terkena sinar-X hanya pada permukaan saja, sedangkan partikel lainnya yang
ada didalam tidak teranalisis, sehingga Ni yang teranalisis hanya 1,82 % atom. Oleh karena itu, seharusnya
dilakukan TEM (Transmission Electron Microscopy) untuk mengetahui persebaran atomnya hingga dalam
sampel. Komposisi unsur Ti, Al, dan Ni ini diperoleh dari spektrum EDS.
e Uji Kekerasan Vickers Paduan TiAINi

Pengujian sifat mekanik dilakukan pada paduan TiAl yang disintesis dengan variasi penambahan Ni. Variasi
ini dilakukan untuk melihat pengaruh penambahan Ni yang akan meningkatkan nilai kekerasannya sesuai
dengan bahan baku material pada aplikasi turbin pesawat sebelumnya yaitu baja[17]. Dengan itu ditentukan
% atom penambahan Ni untuk aplikasi turbin pesawat.

Tabel 8. Nilai kekerasan Vickers paduan TiAl 50 jam dengan variasi penambahan Ni setelah sintering 900 °C selama 6
jam

No. Paduan Penambahan Nilai Kekerasan
logam Ni (% atom) (HV)
1 TiAl-3Ni 3 129 +£3
2 TiAl-6Ni 6 191 +0
3 TiAl-9Ni 9 44040

Tabel 8. menunjukkan bahwa nilai kekerasan semakin meningkat dengan meningkatnya Ni yang ditambahkan
pada paduan TiAl Hal ini terjadi karena proses Ni mengalami proses penyisipan pada struktur TiAl yang
menyebabkan kerapatan atom dalam satu kisi meningkat, selain itu juga mengurangi gerak dislokasi yang
menandakan material tersebut menjadi lebih keras dan ulet. Semakin banyak logam Ni yang menyisip maka
semakin banyak atom yang menghalangi pergerakan dislokasi dan ikatan logam yang ada pada paduan TiAl
yang ditambahan Ni akan semakin kuat. Hasil yang paling besar diperoleh pada penambahan 9% dengan
nilai kekerasan sebesar 440 HV. Berdasarkan data tersebut dapat disimpulkan pengaruh penambahan Ni
akan meningkatkan sifat mekanik paduan TiAl dengan penamabahan 9% dengan nilai kekerasan yang sesuai
dengan harapan.

Uji Aktivitas Katalitik

Selain mempelajari sifat mekanik paduan TiAl, pada penelitian ini dilakukan pengujian aktivitas katalitik dari
paduan TiAl dan melihat pengaruh penambahan Ni pada aktivitas katalitik paduan TiAlL Studi katalitik pada
penelitian ini dilakukan pada reaksi asetalisasi benzaldehida dengan metanol. Uji Aktivitas Katalitik Paduan
TiAl. Uji aktivitas katalitik paduan TiAl dilakukan terhadap reaksi asetalisasi benzaldehida dengan metanol
pada kondisi ruang. Pemilihan paduan TiAl ini menjadi katalis dalam reaksi asetalisasi didasari pada prinsip
reaksi asetalisasi yang memerlukan situs aktif dengan karakter asam Lewis[19,20]. Sifat ini dipenuhi oleh
logam transisi awal seperti logam titanium (Ti) dan logam aluminium (Al) pada valensi tinggi. Difraktogram
dari Al menunjukan bahwa logam Al ada dalam kondisi oksida. Sisi yang kekurangan elektron pada logam Ti
akan menarik kerapatan elektron yang ada pada C=O. Penurunan konsentrasi benzaldehida dapat diamati
dengan melihat rasio luas area puncak benzaldehida terhadap internal standar.
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Gambar 8. Kromatogram hasil reaksi asetalisasi dengan Gambar 9. 'H-NMR reaksi asetalisasi benzaldehida dengan
paduan TiAl metanol dengan paduan TiAl (60 MHz, CDCls)

Katalis paduan TiAl yang digunakan pada reaksi asetalisasi dengan kondisi reaksi 1 jam dalam suhu
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ruang menghasilkan puncak pada waktu retensi 3,9 menit yang ditunjukkan pada Gambar 8. Namun,
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asetalisasi benzaldehida tanpa katalis sudah menghasilkan puncak baru pada waktu retensi tersebut. Hal ini
dapat terjadi karena metanol dapat mengalami self-protonization sehingga melepaskan H' yang bisa
mengaktivasi benzaldehida. Data kromatogram hasil reaksi tersebut diolah untuk menghasilkan nilai konversi
benzaldehida menjadi produk asetal. Konversi ini dihitung dengan cara membuat kurva standar terlebih
dahulu. Kemudian, perbandingan luas area benzaldehida dan naftalena disubstitusi pada persamaan garis yang
diperoleh. Hasil perhitungan yang diperoleh merupakan sisa benzalehida. Paduan TiAl ini diprediksi dapat
dimanfaatkan sebagai katalis asetalisasi karena adanya keberadaan alumina (AI’") yang bersifat asam. Hasil
reaksinya menunjukkan produk asetal dengan konversi sebesar 36%. Untuk mengkonfirmasi bahwa produk
asetal dari reaksi asetalisasi ini terbentuk dilakukan pula analisis dengan 'H- NMR. Gambar 9. menunjukkan
hasil analisis dengan "H-NMR terlihat teramati produk yang diindikasikan oleh puncak singlet pada pergeseran
3,32 ppm yang merupakan 2 gugus metil yang diikat oleh atom O dalam produk asetal, serta puncak singlet
pada geseran kimia 5,38 merupakan atom H yang diikat oleh atom C antara fenil dan 2 atom O pada
gugus asetal. Spektrum tersebut menandakan bahwa reaksi ini hanya menghasilkan satu produk asetal karena
tidak teramati produk lain seperti hemiasetal yang mungkin disebabkan oleh kesetimbangan reaksi yang lebih
dominan membentuk asetal.
e Uji Aktivitas Katalitik Paduan TiAINi

Uji aktivitas katalitik paduan TiAl-9Ni juga dilakukan untuk mengetahui pengaruh penambahan Ni terhadap
aktivitas katalitik paduan TiAl. Hubungan antara sifat mekanik dari paduan TiAl dengan aktivitas katalitik
dilihat dari struktunya.

o
. | CH:OH
He @0/
| CH.OH
0 !
R | G J(.et*/‘f - c CDCls b ‘
L R il rt oa s nran e 10,0795 90 875 50 75 70 65 60 S5 50 45 40 35 30
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 5 (opm)
‘Waktu (menit) 1 . 2 . .
Gambar 10. Kromatogram hasil reaksi asetalisasi Gambar 11. "H-NMR reaksi asetalisasi benzaldehida dengan
dengan paduan TiAl-9Ni metanol dengan paduan TiAl-9Ni (60 MHz, CDCls)

Gambar 10. menunjukkan bahwa dengan penambahan Ni menghasilkan puncak baru pada waktu retensi menit
ke-4,2. Hal ini menandakan dengan penambahan Nii pada paduan TiAl reaksi asetalisasi menghasilkan produk
asetal. Konversi dengan paduan TiAl-9Ni ini memiliki nilai sebersar 67%. Pada saat paduan ini
ditambahkan logam Ni, diprediksikan terjadi penurunan aktivitas katalitik. Namun data eksperimen
menunjukkan peningkatan aktivitas asetalisasi. Saat ini pengujian pengaruh asetalisasi oleh Ni(0) sedang
dilakukan dan membandingkan aktivitas katalitik dengan prekursornya. Untuk memastikan bahwa produk
reaksi telah terbentuk di konfirmasi juga dengan karakterisasi menggunakan 'H-NMR. Gambar 11.
menunjukkan dalam spektrum 'H-NMR terdapat puncak dari produk yang ditunjukkan oleh puncak singlet
dari gugus metil oksi pada pergeseran 3,32 ppm serta puncak singlet pada geseran kimia 5,38 merupakan
atom H yang diikat oleh atom C antara fenil dan 2 atom O pada gugus asetal. Sisa benzaldehida yang belum
terkonversi, teramati pada puncak singlet dari atom H pada gugus aldehida yang muncul pada pergeseran 10

ppm.
KESIMPULAN

Paduan TiAl berhasil disintesis dengan dilakukan karakterisasi PXRD dan SEM-EDS. Kondisi optimum
sintesis paduan TiAl adalah pada waktu penggerusan 50 jam, temperatur sinfering 900 °C selama 6 jam.
Paduan TiAl yang disintesis menghasilkan fasa sebagai berikut TiO,, ALOs, TizAl dan y-TiAl. Sedangkan
paduan TiAl dengan penambahan Ni menghasilkan fasa sebagai berikut Al,Os, TiO, NiO, NiAlL TiAl, TiNi
dan TiAINi. Penambahan Ni sebesar 9% atom pada paduan TiAl menigkatkan sifat mekaniknya dengan nilai
kekerasan menjadi 440 HV. Nilai kekerasan yang diperoleh sesuai dengan yang diharapkan. Pada studi
aktivitas katalitiknya penambahan Ni ini meningkatkan nilai konversinya dari 36% menjadi 67%. Namun,
paduan TiAl ini kurang berpotensi menjadi katalisis pada reaksi asetalisasi benzaldehida dengan metanol
karena memiliki konversi yang kurang baik dalam waktu 1 jam dibandingkan dengan penelitian sebelumnya.
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