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ABSTRAK

SINTESIS PADUAN BARU BAJA OXIDE DISPERSION STRENGTHENED (ODS) FERITIK Fe-Cr-Al-W-Ti-
Zr DENGAN DISPERSOID Y203 SEBAGAI KANDIDAT MATERIAL CLADDING UNTUK REAKTOR
NUKLIR DENGAN METODE MEKANOSINTESIS. Bahan struktur merupakan salah satu kunci penting dalam
penelitian reaktor nuklir generasi keempat. Sejak peristiwa kecelakaan di Pembangkit Listrik Tenaga Nuklir
Fukushima-Daiichi, telah terjadi peningkatan pengembangan Accident Tolerant Fuel (ATF) cladding atau
kelongsong bahan bakar toleran kecelakaan untuk menghindari kecelakaan reaktor air ringan. Maka dari itu
inovasi perekayasaan ATF merupakan salah satu kegiatan dalam litbang material maju yang sedang banyak
dikembangkan. Kandidat material yang paling menjanjikan untuk ATF cladding adalah baja yang diperkuat
dengan Oxide Dispersion Strengthened (ODS). Dalam penelitian ini baja ODS feritik Fe-Cr-Al-W-Ti-Zr-Y203
disintesis dengan metode mekanosintesis menggunakan alat Planetary Ball Mill (PBM) dengan variasi
komposisi Zr sebesar 0%, 0,5%, 1%, dan 1,5%. Mekanosintesis dilakukan selama 8 jam dengan menggunakan
bola stainless steel. Perbandingan berat sampel dengan bola yaitu 1:10. Karakterisasi sampel dilakukan
menggunakan mikroskop optik, X-Ray Diffraction (XRD), dan Scanning Electron Microscope-Energy
Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDS). Hasil observasi menunjukkan homogenitas yang baik pada
bahan hasil sintesis.

Kata kunci: Kelongsong, reaktor nuklir, baja ODS, mekanosintesis

ABSTRACT

NEW ALLOY SYNTHESIS OF ODS FERRITIC STEEL Fe-Cr-Al-W-Ti-Zr WITH Y203 DISPERSOID AS A
CANDIDATE CLADDING MATERIAL FOR NUCLEAR REACTORS USING MECHANOSYNTHESIS
METHOD. Structural materials are one of the important keys in fourth-generation nuclear reactor research.
Since the incident at the Fukushima-Daiichi Nuclear Power Plant, there has been an increase in the
development of Accident Tolerant Fuel (ATF) cladding to avoid light water reactor accidents. Therefore, ATF
engineering innovation is one of the activities in the research and development of advanced materials currently
being developed. Oxide Dispersion Strengthened (ODS) steel is the most promising material candidate for ATF
cladding. In this study, the ODS ferritic steel Fe-Cr-Al-W-Ti-Zr-Y203 was synthesized by the mechanosynthesis
method using a Planetary Ball Mill (PBM) with variations in the Zr composition of 0%, 0.5%, 1%, and 1.5%.
Mechanosynthesis was carried out for 8 hours using a stainless steel ball. The weight ratio of the sample to the
ball is 1:10. The characterization was carried out using an optical microscope, X-Ray Diffraction, and Scanning
Electron Microscope-Energy Dispersive System (SEM-EDS). The observation results showed good
homogeneity of the synthesized material.

Keywords: Cladding, nuclear reactor, ODS steel, mechanosynthesis

PENDAHULUAN

S

alah satu material temperatur tinggi yang penting dikembangkan untuk keselamatan reaktor nuklir adalah
material untuk komponen struktur reaktor khususnya kelongsong. Pembuatan material kelongsong elemen
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bakar nuklir pada operasi temperatur tinggi sangat bermanfaat dalam pengembangan desain struktur reaktor nuklir
masa depan. Penelitian dan pengembangan material kelongsong elemen bakar nuklir juga dilakukan untuk
meningkatkan keselamatan nuklir khususnya pada saat terjadi kecelakaan sehingga pemilihan material dengan
sifat nuklir yang ditingkatkan sebagai kandidat Accident-Tolerant Fuels (ATF) menjadi penting[1]-[3]. Beberapa
material kelongsong telah dikembangkan di Laboratorium Fisika Material BRIN-Tamansari Bandung untuk
dimanfaatkan dalam pengembangan desain struktur reaktor masa depan [4], [5]. Penelitian dan pengembangan
material untuk kelongsong elemen bakar nuklir yang sedang berkembang dengan pesat saat ini adalah baja Oxide-
Dispersion Strengthened (ODS) [6]-[9]. Berdasarkan hasil penelitian D.T. Hoelzer bahwa baja paduan dengan
dispersi partikel oksida ini mampu berfungsi dengan baik di suhu tinggi yaitu di atas 750 °C sehingga
memungkinkan digunakan sebagai kandidiat ATF cladding. Dalam fasilitas nuklir beberapa baja ODS komersial
dengan sebaran nano oksida menunjukkan performa yang baik pada pemakaian di kondisi suhu tinggi [10]. Selain
mempunyai kekuatan tinggi, paduan ini juga tahan terhadap korosi, memiliki resistensi creep dan dapat bekerja
pada lingkungan paparan radiasi neutron [11]-{14]. Untuk meningkatkan ketahanan baja ODS terhadap kondisi
radiasi dan korosi maka pemilihan disperoid atau unsur oksida memegang peranan penting. Salah satu pilihan
dispersoid baja ODS adalah yttria oksida (Y203), karena penambahan partikel yttria oksida menjadikan baja ODS
memiliki sifat ketahanan radiasi yang baik karena akan menstabilkan fasa dibawah kondisi radiasi [15]-[17]. Baja
yang diperkuat dispersi oksida dengan 8-9 wt% Cr memiliki sifat creep dan ketahanan radiasi yang sangat baik
karena adanya nanopartikel dalam matriks yang bisa menghambat dislokasi dan migrasi batas butir [18]-[20].

Penambahan Zirkonium (Zr) ke baja feritik ODS-FeCrAl dapat mengubah struktur kristal partikel oksida
dominan, meningkatkan koherensi antarmuka partikel-matriks dan morfologi dispersi sampai batas tertentu.
Zirkonium merupakan elemen paduan penting terutama pada paduan ODS-FeCrAl dalam hal ini dispersoid yang
digunakan adalah Y>0s. Zirkonium dapat menghambat pembentukan partikel kasar Y-Al-O pada paduan ODS-
FeCrAl dan digantikan dengan partikel halus Y-Zr-O. Dalam penelitian Jian Ren dan R Gao dikatakan bahwa energi
ikat partikel Y-Zr-O lebih tinggi dibandingkan dengan partikel Y-Al-O dan partikel Y-Ti-O pada matriks Fe, artinya
fasa Y-Zr-O lebih mudah dibentuk dan lebih stabil dibandingkan dengan dua fasa oksida lainnya [21], [22]. Stabilitas
fasa oksida yang lebih tinggi dapat meningkatkan laju nukleasi sehingga mengarah pada pembentukan partikel
halus. Dengan memvariasi jumlah Zr diharapkan dapat mengetahui variasi Zr yang paling baik dengan parameter
distribusi elemen, ukuran partikel rata-rata serta fasa dari masing-masing sampel.

Menurut X. Han et al. diketahui bahwa penambahan wt% Zr dapat secara efektif meningkatkan coarsening
resistence oksida [23]. Dalam penelitian Peng Dou juga diketahui penambahan paduan Zr dapat menambah
kekuatan dan ketahanan terhadap kerusakan iradiasi pada suhu tinggi sehingga akan membantu optimalisasi
paduan ODS di masa yang akan datang terutama untuk aplikasi reaktor nuklir maju [24]. Tujuan dari penelitian ini
adalah mengembangkan paduan baru ODS feritik menggunakan dispersoid Y>O3 dengan variasi komposisi Zr.
Pembahasan dalam penelitian ini dibatasi sampai kriteria struktur mikro dari bahan.

METODOLOGI

Proses sintesis baja ODS-Yttria dilakukan dengan mempersiapkan bahan yang diperlukan antara lain
serbuk Fe (99,8%), Cr (98,8%), Al (99,5%), W(98,5%), Ti(99,9%), Zr(99,9%) dan nano-yttria(99,8%). Pada
penelitian ini terdapat 4 sampel dengan komposisi masing-masing sampel dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi material

Nomor Komposisi (wt%)

Sampel Fe Cr AL W Ti Zr Y,0s
1 Bal. 9 5 1 0.3 . 0.35
2 Bal. 9 5 1 0.3 0.5 0.35
3 Bal. 9 5 1 0.3 1 0.35
4 Bal. 9 5 1 0.3 15 0.35

Sampel serbuk ditimbang sesuai dengan komposisi pada Tabel 1 menggunakan neraca analitik dengan
masing-masing sampel memiliki massa total 10 g. Proses mekanosintesis dilakukan dengan cara bahan serbuk
diproses milling menggunakan PBM dengan ball grinding berbahan stainless steel yang memiliki ukuran 5-11 mm
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dengan rasio berat 1:10. Proses mixing dan alloying dilakukan dengan frekuensi 60 Hz selama 8 jam pada
temperatur ruangan. Skema PBM seperti terlihat pada Gambar 1.

Sampel hasil milling selanjutnya dikarakterisasi yang merupakan kegiatan penting untuk analisis, evaluasi
dan optimasi hasil khususnya komposisi material baru baja ODS-Yttria untuk aplikasi di fasilitas nuklir. Sesuai
dengan target, karakterisasi difokuskan pada struktur, fasa dan kristal untuk analisis dan evaluasi mekanisme
penguatan bahan. Mikroskop optik digunakan untuk mengetahui struktur awal sampel. Kemudian untuk struktur
lanjutan digunakan pengamatan Scanning Electron Microscope (SEM) bertipe JEOL JSM IT300 untuk deteksi dan
analisis butir, presipitat serta proses penghalusan butir. Uji Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (EDS) dengan
tipe Oxford XMax 20 digunakan untuk mengetahui komposisi dan homogenitas material. Difraksi sinar-X dilakukan
dengan X-Ray Diffraction (XRD) tipe Bruker D8 Advance menggunakan radiasi Cu Ka (a@=0,15406nm) untuk
mengetahui fasa dari material baja ODS.

Gambar 1. Skema alat planetary ball mill

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil pengamatan mikroskop optik yang terlihat pada Gambar 2. Secara umum tidak ada perbedaan yang
signifikan antara keempat sampel. Menurut Gambar 2 terlihat bahwa secara umum partikel serbuk telah mengalami
proses paduan mekanik. Proses paduan tersebut meliputi pengelasan dingin, fracturing dan pengelasan berulang
selama proses di planetary ball mill. Pengelasan dingin merupakan proses pengelasan dalam kondisi padat
menggunakan tekanan pada suhu ruang untuk menghasilkan penyatuan logam yang kokoh. Pengelasan dingin ini
terjadi pada saat proses milling di dalam alat high energy milling karena pada saat proses terjadi tekanan yang
memungkinkan terjadinya proses pengelasan dingin.

n R St SRR i €

Gambar 2. Hasil pengamatan mikroskop optik (a) Sampel 1 (b) Sampel 2 (c) Sampel 3 dan (d) Sampel 4
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Gambar 3. Hasil pengamatan menggunakan SEM dengan perbesaran x1000 pada setiap sampel (a) Sampel 1 (b)
Sampel 2 (c) Sampel 3 (d) Sampel 4
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Gambar 4. Hasil mapping element sampel 1
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Sum
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Gambar 5. Hasil mapping element sampel 2
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Gambar 6. Hasil mapping element sampel 3

Cr Kal Al Kal

2

Spm Spm

Gambar 7. Hasil mapping element sampel 4

Gambar 3 a-d menunjukkan hasil SEM dari struktur mikro setelah proses milling untuk semua sampel.
Terlihat bahwa struktur mikro dari serbuk cukup seragam sesuai dengan harapan (ukuran/morfologi) setelah
melewati proses milling. Sampel 1 menunjukkan ukuran partikel rata-rata yang lebih kecil dari sampel yang lain.

Gambar 4-7 menunjukkan distribusi elemen dari semua sampel dengan menggunakan metoda element
mapping pada EDS. Gambar 4 hanya menunjukkan distribusi 6 elemen karena tidak memasukkan elemen Zr,
sedangkan gambar lain memberikan informasi distribusi Zr. Untuk sampel 1, secara umum semua elemen telah
menunjukkan sebaran yang merata, walaupun pada area tertentu masih terdapat distribusi dengan konsentrasi
tinggi dan rendah. Sampel 2, 3 dan 4 (Gambar 5-7) memperlihatkan distribusi 6 elemen yang cukup merata seperti
ditunjukkan oleh sampel 1. Distribusi elemen Zr dari sampel 2, 3 dan 4 juga terlihat cukup merata. Data kuantitatif
dari EDS ditunjukkan pada Gambar 8, terlihat bahwa material-material dengan komposisi besar saat pencampuran
dapat terdeteksi dengan mudah dan telah sesuai dengan perbandingan komposisinya. Namun, untuk material
dengan komposisi rendah seperti Ti dan Y hampir tidak terdeteksi karena batas sensitivitas EDS.

Distribusi elemen dalam sampel juga diperiksa menggunakan mapping element seperti pada Gambar 4
(tanpa elemen Zr), Gambar 5 (elemen Zr 0,5%), Gambar 6 (elemen Zr 1%), dan Gambar 7 (elemen Zr 1,5%).
Berdasarkan Gambar 4-7 menunjukkan distribusi elemen yang homogen pada semua unsur. Hal ini menunjukkan
material-material serbuk telah berhasil terpadu dengan baik.

Hasil pengukuran EDS sampel 1 - 4 menggunakan area didapatkan hasil spektrum seperti pada Gambar
4-7. Pada Gambar 4 (sampel 1) tidak terlihat sebaran elemen Zr sedangkan untuk sampel 2-4 terlihat adanya
sebaran Zr . Rincian hasil pada Tabel 2-4 untuk setiap sampel dapat terlihat wt% yang didapatkan hampir
mendekati dari hasil riil. Akan tetapi, ada beberapa unsur yang tidak terdeteksi seperti unsur Ti dan Y. Hal ini
disebabkan karena limitasi alat EDS yang tidak bisa mendeteksi komposisi material yang terlampau kecil.
Selanjutnya masing-masing tabel komposisi EDS memperlihatkan wt% dari setiap sampel dengan hasil mendekati
hasil riil yang diperoleh. Hanya unsur Y saja yang tidak bisa terdeteksi.
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Tabel 2. Komposisi EDS dalam wt% sampel 1 Tabel 3. Komposisi EDS dalam wt% sampel 2
Elemen wit% Elemen wit%
Al 5,21 Al 5,21
Ti 0,00 Ti 0,24
Cr 9,11 Cr 9,20
Fe 84,25 Fe 84,37
Y 0,00 Y 0,00
Zr 0,00 Zr 0,00
W 1,43 W 0,98
Total 100,00 Total 100,00
Tabel 4. Komposisi EDS dalam wt% sampel 3 Tabel 5. Komposisi EDS dalam wt% sampel 4
Elemen wit% Elemen wt%
Al 5,43 Al 5,43
Ti 0,00 Ti 0,00
Cr 9,86 Cr 8,42
Fe 83,72 Fe 83,29
Y 0,00 Y 0,00
Zr 0,00 Zr 1,33
W 0,99 W 1,54
Total 100,00 Total 100,00

Gambar 8 menunjukkan hasil transformasi ke 8-bit dengan menggunakan ImageJ untuk perhitungan
ukuran partikel. Kemudian dilakukan pengukuran ukuran partikel dengan menggunakan software ImageJ. Hasil
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Gambar 8. Pengukuran menggunakan /mageJ dengan mode 8 bit untuk (a) sampel 1, (b) sampel 2, (c) sampel 3
dan (d) sampel 4.
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Tabel 6. Hasil pengukuran menggunakan software ImageJ

Luas area/ukuran

Sampel nomor Ukuran partikel rata-rata (nm) Luas area (nm?) partikel rata-rata (nm)
1 26.375,63 1.819.919,10 69
2 134.628,89 11.443.456,42 85
3 69.786,45 6.559.927,05 94
4 258.389,97 14.469.838,76 56

Hasil pengukuran luas area/ukuran partikel rata-rata yang didapatkan tidak berbeda secara signifikan.
Ukuran terkecil didapatkan pada sampel 4 sebesar 56 nm dan ukuran terbesar pada sampel 3 dengan ukuran 96
nm.
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Gambar 9. Hasil pengujian XRD (a) Sampel 1 (b) Sampel 2 (c) Sampel 3 dan (d) Sampel 4

Seluruh hasil XRD menunjukkan formasi peak yang hampir sama artinya fasa-fasa yang muncul diantara
keempat sampel adalah sama (fasa major a-Fe). Komposisi yang didapatkan fasa a-Fe dapat dikonfirmasi dengan
diagram fasa Fe-Cr-Al pada Gambar 10. Hasil ini sesuai dengan komposisi yang didapatkan dari EDS. Berdasarkan
hasil analisis XRD didapatkan parameter kisi sampel 1 adalah a (A) 2,8662, b (A) 2,8662 dan c (A) 2,8662,
kemudian sampel 2 dan 3 adalah a (A) 2,8660, b (A) 2,8660 dan c (A) 2,8660 serta sampel 4 a (A) 2,8670, b (A)
2,8670 dan ¢ (A) 2,8670 sehingga sistem kristal dari hasil XRD adalah kubik. Hasil XRD menunjukkan bahwa

material telah terpadu pada saat dilakukan proses milling.
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Gambar 10. Skema diagram fasa terner Fe-Cr-Al [25]

KESIMPULAN

Paduan baru baja feritk ODS telah didapatkan dengan metode mekanosintesis. Berdasarkan hasil
mapping sebaran terlihat merata sehingga membuktikan bahwa material-material yang telah diproses dengan
metode mekanosintesis terpadu dengan baik. Homogenitas paduan sesuai dengan target yang diharapkan dan
dapat dikonfirmasi dengan hasil EDS. Ukuran luas area/rata-rata ukuran partikel terkecil didapatkan pada sampel
4 dengan ukuran 56 nm dan ukuran terbesar pada sampel 3 dengan ukuran 96 nm. Hasil XRD menunjukkan
pembentukan fasa major a-Fe.
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