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Abstract
Themophysical properties of SiOC nonwoven composite with addition of SiC powder. Manufactured of

polycarbosilane (PCS) based SiOC nonwoven composite by polymer infiltration process(PIP) has been done.
Nonwoven fiber as a filler was made by solute 1,2 g/mL PCS in toluene/N,N-Dimethylformamide (DMF) with
ratio 30/70.  Solution of PCS was processed by electrospinnng that varied it’s processing voltage at 10 kV,
12 kV and 14 kV.  Matrix solution’s was made by solute 1,2 g/mL PCS in toluene and the composite was
done by PIP technique.  Composites were varied by addition second phase SiC powder with additions of
volume fraction ranged at 13 – 21%.  Characterizations of composites was done such as density
measurements, morphology observations, heat capacity measuements and thermal conductivity
measurements.  The results, showed the value of density measurements were lower than theoritical density of
SiC where the highest value at 1,33 g/cm3was achieved by composite with added by SiC powder and the
highest value of open porosity at 39,22%.  The cross sections morphology of composites show the different
surface contour level and showed different phases by different greytone gradations.  The brightest colour
showed the phases that dominated by silicon element.  The darken coloursowed the phases that dominated by
carbon element and porosity shwed by black colour.  The value of composites heat capacity trends showed
similarity to the SiC crystal heat capacities., but there were phonons excitation that showed existence the
amorphous phases and porosity in the composites. The value of heat capacity of composites ranged at 400 –
1300 J/kg.K for measurement temperature ranged at 300 – 700 K.  The value of thermal conductivity of
composites without addition of SiC powder ranged at 4 – 6 W/m.K, and ranged at 8 – 14 W/m.K for the
composites with addition  of SiC powder.
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Abstrak
Karakteristik termofisika komposit nonwoven SiOC dengan penambahan serbuk SiC. Telah

dilakukan pembuatan komposit nonwoven SiOC dengan teknik pirolisis infiltrasi polimer berbasis
polycarbosilane (PCS).  Pembuatan komposit diawali dengan pembuatan serat nonwoven sebagai bahan
pengisi yang menggunakan 1,2 g/mL PCS yang dilarutkan dengan toluena/N,N-Dimethylformamide (DMF)
dengan rasio 30/70.  Serat nonwoven dibuat dengan teknik pemintalan listrik yang tegangan prosesnya
divariasikan pada 10 kV, 12 kV dan 14 kV.  Pembuatan komposit dilakukan dengan teknik pirolisis infiltrasi
polimer, dimana larutan matriks dibuat dari 1,2 g/mL PCS yang dilarutkan dalam toluena.   Komposit
divariasikan dengan menambahkan fasa kedua berupa serbuk SiC dengan fraksi volume penambahan
berkisar antara 13 – 21%.  Karakterisasi yang dilakukan pada komposit antara lain: pengukuran densitas,
pengamatan morfologi, pengukuran kapasitas panas dan pengukuran konduktivitas panas.  Hasil yang
diperoleh, pengukuran densitas komposit menunjukkan nilai yang lebih rendah dari densitas teoritis SiC,
nilai tertinggi densitas komposit dengan penambahan serbuk SiC sebesar 1,33 g/cm3 dengan porositas
terbuka tertinggi mencapai 39,22%.  Morfologi penampang lintang komposit menggambarkan kontur
permukaan dengan ketinggian yang berbeda dan menunjukkan fasa berbeda yang ditunjukkan gradasi warna
abu-abu yang berbeda.  Gradasi warna abu terang menunjukkan fasa yang didominasi unsur silikon dan
gradasi warna abu gelap menunjukkan fasa yang didominasi unsur karbon dan porositas ditunjukkan dengan
warna hitam.  Kapasitas panas komposit memiliki trend seperti kapasitas panas kristal SiC, namun
menunjukkan adanya eksitasi fonon yang menunjukkan kemungkinan fasa amorf atau adanya porositas pada
komposit.  Pada rentang temperatur 300 – 700 K nilai kapasitas panas berkisar antara 400 hingga 1300
J/Kg.K.  Konduktivitas panas komposit berkisar antara 4 hingga 6 W/m.K untuk komposit tanpa serbuk
SiC dan berkisar antara 8 hingga 14 W/m.K untuk komposit yang ditambahkan dengan serbuk SiC.

Kata Kunci : komposit, nonwoven, PIP, termofisika

1. Pendahuluan

Silikon karbida (SiC) merupakan keramik

dengan ikatan kovaken Si-C yang memiliki

karaktersitik tahan korosi, memiliki kekuatan,

kekerasan dan konduktivitas panas yang tinggi

serta ketahanan kejut termal yang baik

sehingga berpotensi untuk digunakan sebagai

bahan struktur di industri nuklir[1]. Dalam

pembuatan bahan bakar nuklir untuk reaktor

berpendingin gas, sistem pelapisan

tristructural isotropic (TRISO) kernel sebagai

salah satu teknik yang umum digunakan.

Senyawa SiC merupakan salah satu bahan

pelapis yang digunakan sebagai struktur

penopang untuk menahan tekanan dan

tegangan tinggi di dalam kernel selama

iradiasi yang dapat menyebabkan perubahan

dimensi[2].  Masalah yang sangat penting

dalam pembangkitan listrik dengan tenaga

nuklir adalah mengenai keselamatan dan

managemen pembangkitan tenaga listrik[3].

Bahan keramik seperti SiC dan zirkonium

karbida (ZrC) merupakan bahan yang

berpotensi untuk digunakan sebagai bahan

kelongsong.  Untuk mengatasi masalah brittle

pada SiC monolit pembentukan kelongsong

berupa komposit akan memberikan kekuatan

dan fleksibilitas untuk struktur SiC[3].
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SiC monolit memiliki ketahanan iradiasi

yang baik[4-5]. Saat ini pengembangan

komposit yang diperkuat serat SiC telah

dilakukan untuk mengatasi masalah brittle

pada SiC monolit.  Pembuatan serat SiC yang

terkini untuk memperoleh serat dalam ukuran

mikro atau nano menggunakan metode

pemintalan listrik[6]. Teknik pemintalan listrik

telah digunakan untuk membuat serat nano

menggunakan berbagai bahan seperti polimer,

komposit dan keramik[6].  Keramik nanofiber

dibuat dari pemintalan listrik larutan sol-gel

dan dipirolisis pada temperatur tertentu.  Studi

pembuatan serat SiC dari polycarbosilane

(PCS) menggunakan metoda pemintalan listrik

telah dilakukan[6-8]. Temperatur pirolisis yang

telah dilakukan pada rentang temperatur 1000
oC – 1400 oC[6-8]. Dari studi sebelumnya serat

yang dipirolisis pada temperatur 1000oC

menunjukkan karakteristik amorf dan pada

serat terdapat kandungan oksigen[7-8].

Pembuatan komposit dapat dilakukan dengan

berbagai teknik seperti forced chemical

vapour infiltration (F-CVI), reaction sintering

(RS), liquid phase sintering (LPS) dan

polymer impregnation and pyrolysis (PIP)[9].

Pembuatan komposit dengan teknik pirolisis

infiltrasi polimer (PIP) telah dilakukan[8-10].

Studi pembuatan komposit yang telah

dilakukan dengan metode PIP menunjukkan

permasalahan rendahnya densitas komposit

yang diperoleh.  Teknik yang disarankan

adalah melakukan siklus pirolisis beberapa

kali[9-10].

Dalam penelitian ini dilakukan

pembuatan serat nonwoven SiC hasil

pemintalan listrik yang digunakan sebagai

bahan pengisi komposit dengan matriks dari

PCS.  Teknik pembuatan komposit yang

digunakan adalah PIP.  Penambahan serbuk

SiC sebagai bahan pengisi kedua dengan

bertujuan untuk meningkatkan densitas

komposit yang terbentuk.  Dari komposit yang

terbentuk dilakukan pengukuran densitas,

pengamatan morfologi, pengukuran kapasitas

panas dan pengukuran konduktivitas panas.

2. Metodologi

Bahan yang digunakan adalah

polycarbsilane (PCS), toluene N,N-

Dimethylformamide (DMF) dan serbuk SiC.

Serat nonwoven SiOC dibuat dengan teknik

pemintalan listrik dari larutan antara PCS,

toluena dan DMF. Konsentrasi PCS sebesar

1,2 g/mL dilarutkan dalam campuran

toluena/DMF yang rasionya 30/70 v/v.

Pengadukan PCS dalam campuran

toluena/DMF dilakukan selama 36 jam dengan

laju putaran lambat.  Pembuatan serat

nonwoven dilakukan dengan mengumpankan

larutan ke peralatan pemintal listrik dengan

parameter laju umpan larutan sebesar

3 mL/jam.
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Tegangan pemintalan di variasikan dari

10 kV, 12 kV dan 14 kV dengan jarak antara

ujung jarum ke pelat kolektor sejauh 12 cm.

Serat hasil pemintalan listrik dilanjutkan

dengan proses pemanasan curing pada

temperatur 200 oC (laju pemanasan 2oC/min)

selama 1 jam dalam suasana udara, yang

kemudian dilanjutkan dengan pemanasan

pirolisis pada temperatur 1000 oC (laju

pemanasan 2oC/min) selama 1 jam dalam

suasana inert (gas Ar). Pembuatan komposit

nonwoven SiOC digunakan teknik pirolisis

infiltrasi polimer (polymer infiltration process

– PIP), dimana larutan matriks dibuat dari

larutan PCS 1,2 g/mL dalam toluena yang

diaduk dengan laju putaran lambat selama

8 jam.  Pembuatan komposit menggunakan

serat nonwoven yang telah dibuat dan

divariasikan dengan menambahkan bahan

pengisi kedua berupa serbuk SiC dengan

distribusi partikel rerata sebesar ± 0,5 µm

yang penambahan fraksi volumenya sebesar

13 – 21 %.  Pemanasan komposit dilakukan

dengan proses curing pada temperatur 200 oC

(laju pemanasan 2oC/min) selama 1 jam dalam

suasana udara, yang kemudian dilanjutkan

dengan pemanasan pirolisis pada temperatur

1000 oC (laju pemanasan 2oC/min) selama 1

jam dalam suasana inert (gas Ar).  Penamaan

komposit disajikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Pengkodean sampel komposit

Kode Kode Kode
10N Serat nonwoven

10kV tanpa serbuk
SiC

12N Serat nonwoven 12 kV
tanpa serbuk SiC

14N Serat nonwoven 14 kV
tanpa serbuk SiC

10SiC Serat nonwoven
10kV dengan serbuk
SiC

12SiC Serat nonwoven 12 kV
dengan serbuk  SiC

14SiC Serat nonwoven 14 kV
dengan serbuk SiC

Pengukuran densitas komposit dilakukan

mengikuti ASTM C373 yaitu menggunakan

teknik Archimedes. Pengamatan morfologi

komposit dilakukan menggunakan SEM

Hitachi SU3500 yang dilengkapi dengan EDS

dengan tegangan 20 kV. Pengukuran kapasitas

panas komposit dilakukan menggunakan

differential scanning calorimeter (DSC)

SETARAM-92 dilakukan pada rentang

temperatur 300 hingga 700 K dan pengukuran

konduktivitas panas melalui ketebalan

komposit sesuai dengan metode pengukuran

yang dilakukan pada temperatur 373K[8].

3. Hasil dan Pembahasan

Proses pembuatan komposit dengan

teknik pirolisis infiltrasi polimer diperoleh

komposit dengan densitas yang disajikan pada

Tabel 2.
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Tabel 2. Densitas komposit

Komposit Densitas
(g/cm3)

Porositas terbuka
(%)

%TD

10N 1,18 38,31 36,76
10SiC 1,19 39,22 37,09
12N 1,23 33,41 38,32
12SiC 1,29 36,29 40,50
14N 1,24 33,60 38,63
14SiC 1,33 36,38 41,74

Pada Tabel 2 terlihat bahwa nilai densitas

komposit lebih rendah dari nilai densitas

teoritis SiC, dan densitas komposit yang

diperoleh berada kurang dari 50% nilai

densitas teoritis sesuai dengan karakteristik

SiC hasil proses sinter[1].  Dari pengukuran

densitas menggunakan teknik Archimedes

dengan ASTM C373 dapat diketahui porositas

terbuka dari sampel. Nilai yang diperoleh

untuk komposit tersebut menunjukkan bahwa

porositas terbuka relatif tinggi dan memiliki

kecenderungan penambahan serbuk SiC

sebagai bahan pengisi kedua meningkatkan

nilai densitas dan porositas terbuka.  Dalam

hal ini, distribusi dan percolation serat

nonwoven maupun serbuk SiC memberikan

kontribusi terhadap nilai densitas dan

porositas terbuka.

Pada Gambar 1 yang ditampilkan dibawah,

terlihat citra SEM secondary electronpada (a)

dan (b) mengalami charging pada

permukaannya.  Kontur pada permukaan

kedua sampel terlihat tidak rata yang

menunjukkan ada kemungkinan bagian yang

lebih rendah dapat berasal dari porositas

seperti yang ditunjukkan oleh tanda panah

atau partikel yang bersifat rapuh dan patah

saat proses amplas dan poles, sedangkan

bagian yang lebih tinggi dimungkinkan

berasal dari partikel yang kontinu.  Citra SEM

backscattered electron pada (c) dan (d) terlihat

sebaran fasa yang relatif lebih merata pada

komposit dengan penambahan serbuk SiC

(Gambar 1.d) dibandingkan pada komposit

tanpa penambahan serbuk SiC (Gambar 1.c).
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(a) (b)

(c) (d)
Gambar 1.  Citra SEM secondary electronpenampang lintang komposit (a) 12N dan (b) 12SiC,
dan backscattered electron penampang lintang kompsoit (c) 12N dan (d) 12SiC.

Warna abu terang yang ditunjukkan panah

merupakan fasa yang didominasi oleh unsur

silikon, sedangkan warna abu gelap lebih

cenderung didominasi oleh unsur karbon.

Sebaran unsur silikon pada komposit yang

ditambahkan dengan serbuk SiC terlihat lebih

rapat dan tersebar relatif homogen di dalam

sampel.  Porositas pada komposit tanpa

penambahan serbuk SiC terlihat relatif lebih

besar namun jumlahnya relatif lebih sedikit

dibandingkan dengan komposit yang

ditambahkan dengan serbuk SiC.  Dengan

demikian, penambahan serbuk SiC

memberikan pengaruh yang besar terhadap

meningkatnya densitas komposit.  Serbuk SiC

terdistribusi merata dan akibat percolation

serbuk SiC di dalam komposit, dimungkinkan

terjadi koneksi antar pori yang tinggi sehingga

dari pengukuran densitas dengan teknik

Archimedes diperoleh nilai porositas terbuka

yang tinggi dimana terjadi koneksi antar pori

yang berada dekat dengan permukaan

komposit. Pengukuran nilai kapasitas panas

komposit yang dilakukan pada rentang

temperatur 300 - 700 K disajikan pada

Gambar 2.
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Gambar 2 Nilai kapasitas panas komposit nonwoven SiOC[8]

Pada Gambar 2 disajikan kurva kapasitas

panas komposit beserta dengan kurva

kapasitas panas dari kristal SiC[1] yang

diberikan oleh kurva pendekatan dari

Persamaan 1 yang baik didekati pada rentang

temperatur 200 – 2400 K[2].   Terlihat nilai

kapasitas panas komposit berada disekitar

nilai kapasitas panas kristal SiC.  Pada rentang

temperatur ini, SiC memiliki karakteristik

kapasitas panas yang meningkat relatif lambat

seiring meningkatnya temperatur.

Cp =

2

7
25 101946,3

109259,73772,065,925
T

TT


  (1)

Keterangan:

Cp : kapasitas panas (J/Kg.K)

T  : temperatur (K)

Temperatur Debye dari SiC berada pada

rentang 860 – 1200 K[2] dan secara umum

kontribusi konduksi panas elektronik relatif

rendah untuk SiC yang memiliki ikatan

kovalen dan dapat diabaikan.  Adapun nilai

kapasitas panas yang lebih tinggi dari nilai

kapasitas panas untuk SiC dimungkinkan

terjadi dikarenakan karakteristik amorf serat

ataupun matriks komposit dan adanya

porositas pada komposit[8]. Pada Gambar 3

disajikan hasil pengukuran konduktivitas

panas komposit pada temperatur 373 K.
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Gambar 3. Konduktivitas panas komposit pada temperatur 373 K.

Gambar 4. Jalur bebas rata-rata fonon komposit pada temperatur 373 K.

Nilai jalur bebas rata-rata fonon komposit

yang disajikan pada Gambar 4  lebih rendah

dibandingkan dari nilai teoritisnya.  Jalur

bebas rata-rata fonon komposit ini

menunjukkan perpindahan panas komposit

yang terjadi pada konduksi kisi, dimana panas

akan terhambur oleh adanya cacat dan

porositas.
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Perlu diketahui bahwa pada bahan padat yang

bebas dari cacat, bahwa jalur bebas rata-rata

fononnya akan menurun seiring dengan

meningkatnya temperatur yang disebabkan

adanya peningkatan eksitasi fonon sehingga

meningkatkan jumlah tumbukan diantara

fonon[1].

4. Kesimpulan

Telah dibuat komposit SiOC berbasis

polycarbosilane dengan bahan pengisi serat

nonwoven SiOC dan dilakukan penambahan

serbuk SiC sebagai bahan pengisi kedua

dengan teknik pirolisis infiltrasi polimer.

Komposit yang terbentuk memiliki densitas

yang lebih rendah dari densitas teoritis dengan

porositas terbuka mencapai 40%. Morfologi

komposit yang ditunjukkan oleh citra SEM

terlihat adanya butiran yang didominasi unsur

silikon, karbon dan porositas. Kapasitas panas

komposit meningkat seiring dengan

meningkatnya temperatur pengukuran dan

menunjukkan bahwa karakter bahan amorf.

Konduktivitas panas komposit meningkat

seiring dengan penggunaan serat yang

diproses dengan tegangan pemintalan yang

lebih tinggi.  Penambahan serbuk SiC sebagai

bahan pengisi kedua mampu meningkatkan

densitas dan konduktivitas panas komposit.

Karakteristik amorf pada komposit

ditunjukkan oleh rendahnya jalur bebas rata-

rata fonon.
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