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RINGKASAN

Pengaruh Waktu Milling pada Planetary Ball Mill Terhadap Karakterisasi
Nano Alumina; Much. Andree Aghasi, 141910101105; 2019:57 halaman;
Jurusan Teknik Mesin Fakultas Teknik Universitas Jember.

Teknologi Planetary ballmill merupakan permesinan yang berperan sangat
penting dalam bidang industri, karena karakteristik ballmill sebagai alat
penghancur material dengan tumbukan dan gesekan jenis sebuk dalam skala besar
maupun kecil. Metode ballmill ini berprinsip pada penghancuran bahan
menggunakan sejumlah bola penumbuk dalam sebuah tabung vertikal yang
berputar sehingga bola-bola akan terangkat pada sisi tabung kemudian bola saling
berjatuh ke bahan yang ditumbuk dan menyebabkan fragmentasi pada stuktur

bahan menjadi ukuran yang sangat halus.

Pada penelitian ini proses penghalusan ukuran dari partikel mikro menjadi
nano partikel dengan menggunakan sebuah mesin Planetary ballmill, yang
menggunakan metode top down mechanical milling yang menggunakan variasi
waktu penggilingan antara 3, 5, 7 jam menggunakan putaran milling 300 rpm.
Pengujian dalam penelitian ini meliputi, pengamatan SEM (Scanning Electron
Microscop) serta Analisa dengan XRD (X-Ray Diffraction). Dari hasil penelitian
ini diharapkan terjadi pengurangan ukuran hingga ke nanopartikel pada serbuk
mikro Al,Os.

Hasil penelitian menunjukkan serbuk Al,O3; ukuran kristal yang didapatkan dari
variasi milling 7 jam dengan nilai hkl tertinggi yaitu 166,73 nm. Dengan nilai
parameter Kisi kristalin nanopartikel Al203 variasi milling 7 jam yang dihasilkan
adalah a=0,63847 nm dan c=1,42264 nm. serta memasukkan nilai ke dalam
software Vesta (Student Version) menunjukkan struktur Kkristalin yang terbentuk
adalah hexagonal.

Hasil pengamatan SEM (Scanning Electron Microscope) yang telah
dilakukan telah berhasil hingga ke ukuran dibawah 100 nanometer, awal

pembesaran 20000x dan pembesaran 100000x menunjukkan bahwa pada variasi
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waktu milling 5 masih terdapat ukuran-ukuran partikel yang besar dapat dilihat
ukuran partikel terkecil waktu milling 5 jam dibawah 100 nm sesuai urutan adalah
67,97 nm, 87,47 nm, 90,38 nm. Dan untuk variasi 7 jam dengan awal pembesaran
20000x dan pembesaran 100000x menunjukkan masih terdapat ukuran-ukuran
partikel yang besar dan dapat dilihat ukuran untuk waktu milling 7 jam ukuran
partikel yang diperoleh sesuai urutan adalah 61,82 nm, 67,78 nm, 78,46 nm, 82,11

nm.
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SUMMARY

Effect of Milling Time on Planetary Ball Mill Against Nano Alumina
Characterization; Much. Andree Aghasi, 141910101105; 2019;57 page;
Department of Mechanical Engineering, Faculty of Engineering, University of
Jember.

Planetay ballmill technology is a machining that plays a very important
role in the industry, because of the characteristics of the ballmill as a means of
crushing material with collisions and friction types of powder on a large or small
scale. This ballmill method is based on the destruction of material using a number
of pounding balls in a vertical tube that rotates so that the balls will be lifted on
the side of the tube then the ball fall into each other into the crushed material and
cause fragmetation in the structure of the material to a very fine size.

In this study the process of refining the size of micro particles into nano
particles using a Planetary ballmill machine, whice uses a top down mechanical
milling method that uses a variation of grinding time between 3, 5, 7 hours using a
300 rpm milling speed. Tests in the this study include, observation of SEM
(Scanning Electron Microscop) and Analysis with XRD (X-Ray Diffrsction).
From the result of this study it is expected that there will be a reduction in the size
of the nanoparticles in Al,O3 micro powders.

The result showed the crystal size AL,O3; powder obtained from 7 hours
milling variations with the highly hkl value of 166,73 nm. With the crystal lattice
parameter values of AL,O3z nanoparticle the variation of 7 hours of milling
produced is a = 0.63847 nm and c= 1.42264 nm. And inserting values into the
Vesta software(Student Version) shows the crystalline structure formed is
hexagonal.

The SEM observations that have been carried out have succeeded to size
below 100 nanometers, the initial magnification of 20.000x and 100.000x shows
that in the variation of milling time there are still large particel sizes that can be
seen the smallest particle size when milling 5 hours under 100 nm in the order of

67.97nm, 87.47nm, 90.38nm. And for 7 hour variations with initial magnification
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of 20.000x and magnification of 100.000x there are still large particle size and can
be that the size for 7 hour milling time obtained by particle size is 61.82nm,
67.78nm, 78.46nm, 82.11nm.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Seiring perkembangan teknologi yang sangat pesat dan kebutahan manusia
dalam bidang material semangkin meningkat maka dari itu pengembangan
nanoteknologi yaitu suatu rekayasa material dalam orde nanometer (10° m),
sangat berperan penting karena semakin kecil ukuran kristal suatu material dalam
nanometer mempunyai jarak atom yang sangat kecil yang artinya akan lebih
mudah terjadi reaksi atom.

Aluminium pertama kali ditemukan sebagai elemen pada tahun 1809 oleh
Sir Humphrey Davy Aluminium. Paul dari Perancis dan Charles Martin Hall dari
Ohio memperoleh logam aluminium dari alumina oleh elektrolit pada tahun 1886.
Aluminium memiliki sifat yang ringan kepadatan dan ketahanan korosi yang baik

dan rendah konduktivitas termal dan listrik yang baik(Salahuddin junus, 2019).

Alumunium oksida (Al203) saat ini merupakan salah satu keramik oksida
paling bermanfaat dan banyak digunakan pada berbagai aplikasi seperti katalis,
sensor, semikonduktor, ilmu kedokteran, kapasitor, baterei, dan bahan dasar
insektisida. Serbuk Alumina mampu mengatasi serangan hama hitophilus oryzae
dan ryzopertha dominica yang terdapat pada beras dan gandum secara efektif dan
efisien (Teodoro,dkk.,2010;Sabbour,2012). Senyawa ini termasuk dalam
kelompok material aplikasi karena memiliki sifat-sifat yang sangat mendukung
pemanfaatannya dalam beragam peruntukan. Sifat lain dari Alumina yang sangat
mendukung aplikasinya adalah daya tahan terhadap korosi (Mirjalili, et. al., 2011)
dan memiliki titik lebur dan titik didih yang tinggi, berkisar antara 2072°C dan
2977°C sehingga material ini sangat berguna sebagai material tahan api dan
lapisan tungku khusus (Khamirul Amin Matori et, al, 2012). Alumina saat ini
sering dibuat dengan skala nano menggunakan ballmill. Ballmill merupakan alat
Industri yang berperan penting dalam bidang industri, karena ballmill memiliki
karakteristik mesin penghancur jenis serbuk dalam skala besar maupun Kkecil.

Untuk menghasilkan suatu serbuk material nanopartikel dibutuhkan mesin
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penghancur yang sesuai dengan fungsi dan perancanganya. Untuk mencapai suatu
produk berupa serbuk material nanopartikel dibutuhkan suatu bola keramik
Alumina untuk menumbuk serbuk material yang ada didalam tabung ballmill.

Metode ballmill ini berprinsip pada penghancuran bahan menggunakan
sejumlah bola penumbuk dalam sebuah tabung vertikal yang berputar sehingga
bola-bola akan terangkat pada sisi tabung kemudian bola saling berjatuh ke bahan
yang ditumbuk dan menyebabkan fragmentasi pada stuktur bahan menjadi ukuran
yang sangat halus (Nurdiana, 2010).

Pada penelitian ini proses penghalusan ukuran dari partikel mikro menjadi
nano partikel dengan menggunakan sebuah mesin Planetary ballmill, yang
menggunakan metode top down mechanical milling yang menggunakan variasi

waktu penggilingan antara 3, 5, 7 jam menggunakan putaran milling 300 rpm.

1.2 Rumusan Masalah

Dalam penelitian ini dilakukan analisa pengaruh variasi waktu 3, 5, 7 jam
dengan menggunakan putaran milling 300 rpm dengan menggunakan planetary
ballmill terhadap nano aluminium oksida (Al203).
1.3 Batasan Masalah

Untuk mempermudah menganalisa permasalahan diperlukan batasan
masalah didalam penelitian ini yaitu:
1. Material yang digunakan aluminium oksida (Al203).
2. Variasi waktu 3, 5, 7 jam.

3. Menggunakan putaran milling 300 rpm.

1.4 Tujuan dan Manfaat

1.3.1 Tujuan dari penelitian ini adalah :
1. Mengetahui pengaruh variasi waktu milling Planetary ballmill selama 3,
5, 7 jam dengan putaran milling sebesar 300 rpm terhadap mikro
aluminium oksida (Al203).
2. Untuk mengetahui senyawa dan bentuk kristal dari Alumina setelah

milling dengan menggunakan pengujian XRD.
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3. Untuk mengetahui morfologi dan ukuran serbuk dari Alumina setelah

milling dengan pengujian SEM.

1.3.2 Manfaat dari penelitian ini adalah :
Hasil penelitian ini diharapkan memberikan kontribusi yang positif, seperti
dapat mengetahui variasi waktu yang baik sehingga dapat membuat ukuran

partikel mikro Alumina (Al203) menjadi nanopartikel dengan lebih efiesien waktu.

1.4 Hipotesis

Hipotesis yang dapat dibuat dari penelitian ini adalah :

Variasi waktu penggilingan dari waktu 3, 5, 7 jam dengan putaran rpm 300,
waktu 5 jam penggilingan adalah waktu yang terbaik untuk mendapatkan hasil

dengan skala nano(M. Ramezani, 2012).
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BAB 2 TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Alumina
Aluminium oksida (Alumina) adalah senyawa kimia dari aluminium dan
oksigen, dengan rumus kimia Al203. Secara alami, Alumina terdiri dari mineral

korondum, dan memiiki bentuk kristal seperti ditunjukkan pada Gambar 2.1

Gambar 2.1 Struktur kristal mineral korondum Alumina (Hudson, et. al., 2002).

Senyawa ini termasuk dalam kelompok material aplikasi karena memiliki sifat-
sifat yang sangat mendukung pemanfaatannya dalam beragam peruntukan.
Senyawa ini diketahui merupakan insulator listrik yang baik, sehingga digunakan
secara luas sebagai bahan isolator suhu tinggi, karena memiliki kapasitas panas
yang besar (Xu, et al., 1994). Alumina juga dikenal sebagai senyawa berpori
sehingga dimanfaatkan sebagai adsorben (Ghababazade, et al., 2007). Sifat lain
dari Alumina yang sangat mendukung aplikasinya adalah daya tahan terhadap
korosi (Mirjalili, et. al., 2011). dan memiliki titik lebur dan titik didih yang tinggi,
berkisar antara 2072°C dan 2977°C sehingga material ini sangat berguna sebagai
material tahan api dan lapisan tungku khusus (Khamirul Amin Matori et, al, 2012)
Secara umum Alumina ditemukan dalam tiga fasa, yang dikenal sebagai vy, p dan a
Alumina. Ketiga fasa di atas diketahui memiliki sifat-sifat yang berbeda, sehingga
memiliki aplikasi yang khas (unik). Beta Alumina (B- Al203) memiliki sifat tahan

api yang sangat baik sehingga dapat digunakan dalam berbagai aplikasi keramik
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seperti pembuatan tungku furnace (Arribart and Vincent, 2001). Gamma Alumina
(y- Al203) banyak digunakan sebagai material katalis, contohnya dalam
penyulingan minyak bumi (Knozinger and Ratnasamy, 1978) dan digunakan
dalam bidang otomotif (Satterfield, 1980; Gate, 1995). Alfa Alumina (a - Al203)
mempunyai struktur kristal heksagonal dengan parameter kisi a = 4, 7588 dan ¢ =
12, 9910 nm. Alfa Alumina banyak digunakan sebagai salah satu bahan refraktori
dari kelompok oksida, karena bahan tersebut mempunyai sifat fisik, mekanik dan
termal yang sangat baik (Mirjalili, et al., 2011). Fasa paling stabil dari Alumina
adalah fasa Alfa Alumina (a- Al203), dalam proses perlakuan termal a- Al203
diperoleh melalui transformasi fasa yang diawali dari Boehmite AIO(OH) vyaitu:
Boehmite —y-Alumina —d-Alumina —0-Alumina — a-Alumina (Beitollahi, et
al., 2010).

Alumina merupakan partikel yang diproses dengan cara sintesa dan
karakterisasi sehingga terjadi oksidasi antara senyawa aluminium dan oksigen.
terbentuknya Alumina akibat adanya perlakuan panas sehingga terjadi transisi
pada setiap temperatur yang digunakan dimana dalam setiap proses menghasilkan
beberapa fase Alumina dari Alumina awal yang tergolong fase metastabil hingga
Alumina pada fase stabil yang sangat berguna dalam dunia industri (A. Amirsalari
dan S. Farjami Shayesteh, 2015). Serbuk alumina bisa digunakan diberbagai
bidang seperti elektronik, komposit, dan pelapisan dibawah ini adalah gambar 2.2

dari serbuk alumina.

Serbuk Mikro
Alumina 63-200 mu

Gambar 2.2 Serbuk Alumina (Singh, I. B et al, 2015)
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Aluminium oksida (Al,O3) memiliki bermacam kelebihan pada sifat
thermal, kimia, dan fisiknya, bila dibandingkan dengan beberapa bahan keramik
lainnya. Dalam hal ini Alumina (Al,O3) memiliki warna putih dengan massa
molar sebesar 101,96 g/mol™ dan kerapatan 3,95-4,1 g cm™. Pada sifat thermal,
Alumina mempunyai titik lebur dan titik didih yang tinggi, masing-masing
2072°C dan 2977°C sehingga material ini sangat berguna sebagai material tahan
api dan lapisan tungku khusus (Khamirul Amin Matori et al, 2012).

Alumina mempunyai karakteristik tersendiri dimana Alumina mempunyai
kekerasan tinggi, modulus elastisitas yang tinggi, kekuatan mekanik yang sangat
baik, tahan terhadap suhu tinggi serta tahan terhadap korosi (F. Mirjalili, H.
Mohamad, L. Chuah, 2011). Pada bidang industri lebih dari sekitar 45 Juta ton
Al,O3 diproduksi dan dipasarkan ke berbagai dunia dan Sekitar 1,5 juta ton Al,O3
digunakan sebagai serbuk mentah di dunia (Takashi Shirai et al, 2009).

Alumina mempunyai struktur kristal awal yaitu corondum ditunjukkan
pada gambar 2.3 dan struktur kristal lain tergantung dari fase yang terbentuk.
Fase Alumina dapat diperoleh dengan proses perlakuan panas pada suhu tertentu
sehingga akan mengalami transisi fase diantaranya yaitu y (gamma), 3 (delta), 6

(theta), a (alpha) (S. Balaraman, B. Iruson , S. Kandasamy, 2013).

CORUNDUM: Al,04

Gambar 2.3 Bentuk struktur kristal Alumina (James F. sackelford dan Robert H.
doremus, 2008)
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Alumina mengalami transformasi fase ditunjukkan pada gambar 2.4
dimana transformasi fase terjadi akibat perlakuan panas yang semakin meningkat
dengan fase transisi awal yaitu y-Alumina yang biasa disebut dengan fase
metastabil sampai menuju ke fase a-Alumina yang biasa disebut dengan fase
stabil dengan memanfaatkan suhu pemanasan yang tinggi (S. Balaraman, B.

Iruson , S. Kandasamy, 2013).

“'CI 100 200 300 400 500 600 700 800 200 1000 1100 1200 I"'C
1 1 | | 1 | | | 1 | 1 |

Gibbsite T—— % — LS o
Boehmite [——— > i T ‘ & | ] o
n ————— L] ‘ o

Gambar 2.4 Transformasi fase Alumina (Takashi Shirai et al, 2009).

Dari gambar 2.4 untuk membentuk a-Alumina membutuhkan suhu tinggi
sebesar 1200°C. Terdapat batasan-batasan suhu tertentu pada setiap fase serta
bentuk struktur kristal dalam setiap tranformasi fase .

Berikut ini adalah tabel 2.1 yang akan memberikan keterangan batasan suhu serta
bentuk kristal disetiap transformasi fase.

Tabel 2. 1 Transformasi suhu dan bentuk struktur kristal

Phase (structure) Transformation temperature (°C) Transform to
1N (cubic) 600-800 o (tetragonal)
¥ (cubic) 650-750 K (orthorhombic)
v (cubic) 700-800 6 (monoclinic)
K (orthorhombic) 900-1050 o (hexagonal)
o (tetragonal) 900-1000 6 (monoclinic)
0 (momnoclinic) 1000-1100 o (hexagonal)
o (hexagonal) 2072 Liquid

(Jitendra Gangwar et al, 2015)
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Menurut Tabel 2.1 menunjukkan bahwa setiap perpindahan fase ke fase
lain terdapat batasan suhu dan bentuk struktur kristal tertentu. Tulisan tebal yang
ada dalam tabel 2.1 menunjukkan bahwa pada pada suhu 2072°C adalah fase
paling stabil (Jitendra Gangwar et al, 2015).

Dari berbagai macam fase yang disebutkan diatas dapat di jelaskan sebagai
berikut.
2.1.1 Fase y-Alumina

Fase y-Alumina merupakan fase metastabil yang dihasilkan akibat
perlakuan panas dengan suhu pemanasan 400-700°C. Fase ini biasanya digunakan
sebagai katalisator dan pendukung katalis karena sel unit y-Alumina memiliki area
spesifik yang besar dan juga memiliki energi permukaan rendah sehingga fase y-
Alumina tidak digunakan pada aplikasi suhu tinggi karena fase ini berubah
menjadi fase stabil pada suhu tinggi (yaitu a-Alumina). y-Alumina merupakan
bahan teknologi yang sangat penting dalam dunia industri. Contoh aplikasi yang
dominan memakai y-Alumina yaitu dibidang keramik serta untuk proses otomotif
(J. M. McHale et al, 1997). Dalam proses ini dapat mengahasilkan bentuk struktur
kristal y-Alumina yaitu cubic ditunjukkan pada gambar 2.5.

Gambar 2.5 Bentuk struktur kristal fase y-Alumina (K. Jiang et al, 2010).

2.1.2 Fase 3-Alumina
Fase o&-Alumina merupakan fase metastabil yang didapat akibat

tranformasi dari fase y-Alumina akibat perlakuan panas dengan suhu pemanasan
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800-900°C. Dalam proses ini dapat mengahasilkan bentuk struktur kristal 9-
Alumina yaitu tetragonal ditunjukkan pada gambar 2.6.

Gambar 2.6 Bentuk struktur kristal fase 3-Alumina (K. Jiang et al, 2010).

2.1.3 Fase 06-Alumina

Fase 6-Alumina merupakan fase yang terbentuk akibat proses perlakuan
panas dengan suhu pemanasan 900-1000°C dengan bentuk kristal monoclinic
ditunjukkan pada gambar 2.7 Fase ini masih dikatakan fase metastabil karena
salah satu fase paling stabil yaitu a-Alumina. Fase 6-Alumina ini dapat digunakan
dalam bidang elektronik maupun optik. Dalam proses ini dapat mengahasilkan

bentuk struktur kristal 6-Alumina yaitu monoclinic ditunjukkan pada gambar 2.7.

Gambar 2.7 Bentuk struktur kristal fase 6-Alumina (Ching, 2016).

2.1.4 Fase a-Alumina

Fase a-Alumina merupakan fase paling stabil, sehingga dapat digunakan
sebagai lapisan untuk menjaga agar permukaan material tetap aman dari keausan.
Fase ini terbentuk akibat tranformasi dari fase sebelumnya dengan suhu
pemanasan 1000-1100°C. Fasa a-Alumina digunakan sebagai keramik struktural

karena memiliki sifat mekanik yang baik dan juga sifat thermal yang sangat baik
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pada suhu tinggi. Pada tahapan ini fase a-Alumina mempunyai kristal tunggal

yang disebut hexagonal atau safir ditunjukkan pada gambar 2.8 (Gitzen, 1970).

(1100) (1210} [0110)
\ } /

4 J =
[0110) (i270) [1100]

Gambar 2.8 Bentuk struktur kristal fase a-Alumina (W. E. Lee dan P. D. Lagerlof,
1985).

2.2.5 Sifat-Sifat Alumina

Aluminium oksida adalah insulator (penghambat) panas dan listrik yang
baik. Umumnya Al203 terdapat dalam bentuk kristalin yang disebut dengan
corondum atau o-aluminium oksida (Andry Adhe,2010). Umumnya keramik
alumina disamping tahan suhu tinggi juga memiliki sifat tahan kimia dan tahan
korosi pada suhu tinggi. Keramik korundum murni dibuat melalui suhu tinggi
(1800-19000C)(Reynen, 1986). Aluminium oksida dipakai sebagai bahan
abrasive, sebagai komponen dalam alat pemotong, peralatan listrik atau
elektronik, refraktori, komponen mekanik, dan sebagai bio-inert material.
Sedangkan Al20s yang sifatnya reaktif dan stabil dibawah suhu 1000°C,
aplikasinya banyak digunakan sebagai reagen kimia dan bahan katalis (Ahmad
Faisal,2007). Aluminium oksida berperan penting dalam ketahanan logam
aluminium terhadap pengkaratan dengan udara. Logam aluminium sebenarnya
amat mudah bereaksi dengan oksigen di udara. Aluminium bereaksi dengan
oksigen membentuk aluminium oksida, yang terbentuk sebagai lapisan tipis yang
dengan cepat menutupi permukaan aluminium. Lapisan ini melindungi logam

aluminium dari oksida lebih lanjut. Alumina yang dihasilkan melalui anodiasi
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bersifat amorf, namun beberapa proses oksidasi seperti plasma electrolytic
oxydation menghasilkan sebagian besar alumina dalam bentuk kristalin, yang
meningkatkan kekerasan. Menjelaskan sifat-sifat aluminium oksida dapat
menimbulkan kebingungan karena dapat berada pada beberapa bentuk yang
berbeda. Salah satu bentuknya sangat tidak reaktif. Ini

diketahui secara kimia sebagai a-Al203 dan dihasilkan pada temperatur yang
tinggi. Aluminium oksida merupakan senyawa amfoter, artinya dapat bereaksi
baik sebagai basa maupun asam (Andry Adhe,2010).

2.2 Nanomaterial

Nanomaterial merupakan material yang ukurannya nanometer dengan
skala 1-100 nm. Dengan ukuran nano material jauh lebih menguntungkan dari
pada ukuran yang lebih besar karena nanoteknologi yaitu bidang-bidang teknologi
dimana dimensi dan toleransi pada skala nano memainkan peran penting.

Keistimewaan sifat nanomaterial adalah mampu melakukan penetrasi lebih
cepat dan sifatnya bisa sangat berbeda ketika material tersebut masih dalam
ukuran yang lebih besar. Pada umumnya nanomaterial diklasifikasikan dengan
bentuk dan dimensinya. Terdapat berbagai macam dimensi dari nanomaterial
yaitu zero-dimensional (nanoparticle), one-dimensional (nanowires), two-
dimensional (nanostructure thin films), dan three-dimensional (nanostructured)
ditunjukkan pada gambar 2.9 (K. P. Jayadevan dan T. Y. Tseng, 2004).

2-» 3-D

Gambar 2.9 Macam-macam dimensi nanomaterial (K. P. Jayadevandan T. Y.
Tseng, 2004)
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Nanopartikel merupakan material dengan bentuk zero-dimention (0D)

dimana semua dimensi linier dengan karakteristik yang dimiliki sama besarnya
(tidak lebih dari 100 nm). Nanopartikel ini memiliki susunan atom (ion) yang
jelas biasa disebut dengan nanocrystal. Terkait dalam hal ini nanopartikel
mempunyai sifat dan karakteristik yang berbeda dengan partikel yang lebih
besar (Poole et al, 2003).
Terdapat karakteristik yang berbeda antara nanopartikel dan bulk material
(ukuran mikron) yaitu dari segi ukuran nanopartikel mempengaruhi sifat dari
material. Disisi lain karena adanya rasio tinggi volume permukaan atom yang
mendominasi sifat partikel dipermukaan atom. Oleh sebab itu nanopartikel
menunjukkan peningkatan sifat mekanis yang disebabkan oleh ukuran kristal
yang kecil sehingga tidak memungkinkan terjadinya retak kritis (Ashby et al,
2009).

2.3 Metode Pembuatan Nanopartikel

Material nano dapat dibuat dengan dua cara, yakni top-down dan bottom-
up. Top-down adalah cara membuat meterial nano dengan memisahkan molekul
yang berkumpul dalam jumlah besar menjadi kecil sehingga ukurannya tidak lebih
dari 100 nm. Metode top-down menggunakan berbagai teknik penggilingan dan
homogenisasi. Metode bottom-up adalah cara membuat material nano dengan
menggabungkan beberapa molekul sehingga terbentuk struktur material dalam
ukuran nano. Dalam metode bottom-up diperlukan stabilisasi zat aktif untuk
mencegah terbentuknya material skala mikro.

Secara umum proses pembentukan nano terbagi menjadi 2 yaitu :

a. Top-down Approach

Metode top-down adalah metode pembuatan material nano dengan cara
memotong-motong atau menghancurkan material berukuran besar menjadi ukuran
nanometer (Arryanto dkk, 2007). Metode top-down dapat dilakukan dalam
berbagai cara seperti milling, ultrasonic, dan laser ablation (Adityawarman,
2009).


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

13

Dalam pendekatan top-down, pertama bulk material dihancurkan dan dihaluskan
sedemikian rupa sampai berukuran nano meter. Pendekatan top-down dapat
dilakukan dengan teknik MA-PM (mechanical alloying - powder metallurgy) atau
MM-PM (mechanical milling - powder metallurgy), Dalam mekanisme
mechanical alloying,material dihancurkan hingga menjadi bubuk dan dilanjutkan
penghalusan butiran partikelnya sampai berukuran puluhan nanometer. Salah satu
metode yang digunakan pada penghalusan material dengan top-down ini adalah
Planetary ballmill.

Teknologi Planetary ballmill menjadi salah satu topik yang diminati.
Karena memiliki keunggulan waktu proses yang singkat dan hasil yang lebih
banyak dibandingkan dengan mesin lain untuk menghancurkan atau memperkecil
partikel. Proses penggilingingan dengan planetary ballmill telah banyak
digunakan dan memiliki potensi yang sangat menguntungkan baik digunakan
untuk mencampur suatu material atau untuk memperkecil struktur material hingga
skala nano.

b. Buttom-up approach

Metode Button-up (Penyusun atom-atom) adalah memulai dari atom-atom
atau molekul-molekul atau kluster-kluster yang diassembli membentuk partikel
berukuran nanometer yang dikehendaki. Metode pembuatan partikel nano terdiri
atas beberapa proses kimia dan fisika, yang meliputi:

1. Proses wet chemical, yaitu proses presipitasi seperti: kimia koloid,metoda
hydrothermal, dan proses sol-gel. Proses ini intinya mencampur ion-ion
dengan jumlah tertentu dan mengontrol suhu dan tekanan untuk
membentuk insoluble material yang akan terbentuk endapan. Endapan
dikumpulkan dengan cara penyaringan atau spray drying untuk
mendapatkan butiran kering.

2. Mechanical process, termasuk grinding, milling, dan teknik mechanical
alloying. Intinya material ditumbuk secara mekanik untuk membentuk
partikel yang lebih halus.

3. From-in-place process, seperti lithography, vacum deposition process, dan

spray coating. Proses ini spesifik untuk membuat nanopartikel coating.
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4. Gas-phase synthesis, termasuk didalamnya adalah  mengontrol
perkembangan carbon nanotube dengan proses catalytic cracking terhadap

gas yang penuh karbon seperti methan.
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Gambar 2.10 Teknis sintesis nanopartikel top-down dan bottom-up (Dutta dan
Hofmann 2005)

Selain itu, tahapan pembentukan partikel dapat dikelompokkan atas beberapa
tahapan penting, yaitu:

1. Nukleasi.

2. Kondensasi atom-atom atau molekul.

3. Koagulasi oleh pertukaran energi permukaan.
4.

Agglomerasi atau penggumpalan.

Untuk dapat menghasilkan nanopartikel menggunakan fasa gas, maka
yang paling paling penting adalah kondensasi gas iner. Prinsip dasar dari
kondesasi gas iner adalah bagaimana logam diintroduksi dan di uapkan. Salah
satu pendekatan yang paling mungkin adalah memanaskannya dengan elektron.
Ablasi laser biasanya digunaka untuk menghasilkan nanopowder, yang terdiri dari
dua bagian penting yaitu: pulsed high-power laser dan system fokus optik. Proses
sintesis uap kimia dan fisika umumnya mengalami proses acak, dimana spesies
aktif, temperatur, dan kecepatan pendinginan dalam gas mampu mempengaruhi
ukuran partikel dan distribusi ukuran partikel.
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2.4 Planetary Ballmill

Planetary ballmill merupakan permesinan yang berperan sangat penting
dalam bidang industri, karena karakteristik ballmill sebagai alat penghancur
material dengan tumbukan dan gesekan jenis sebuk dalam skala besar maupun
kecil. Untuk memperoleh hasil dari suatu material serbuk halus maka dibutuhkan
mesin penghancur yang sesuai dengan fungsi dan perancangannya, pencapaian
suatu produk berupa serbuk material yang halus dibutuhkan beberapa bola
keramik alumina untuk menumbuk serbuk meterial yang ada didalam tabung
stainless stell pada planetary ballmill. Untuk memperoleh hasil dari suatu material
serbuk halus maka dibutuhkan mesin penghancur yang sesuai dengan fungsi dan
perancangannya, pencapaian suatu produk berupa serbuk material yang halus
dibutuhkan beberapa bola baja untuk menumbuk serbuk meterial yang ada
didalam tabung stainless stell pada planetary ball mill. Penggilingan bahan
dengan menggunakan planetary ball mill beguna untuk pembuatan bahan
rekayasa melalui proses paduan mekanis, planetary ball mill merupakan media
penggilingan yang menggunakan gaya sentrifugal untuk memutar bola dan
mangkok dengan kecepatan mencapai dua puluh kali percepatan gravitasi . Gaya
sentrifugal disebabkan oleh rotasi piringan pendukung dan perpindahan putaran
piringan pendukung serta putaran mangkok yang berlawanan. Akibat dari gaya
sentrifugal maka bola dan bahan yang ada didalam mangkok akan saling
bertabrakan dan bergesekan sehingga terjadi pengurangan ukuran bahan dan

peningkatan suhu (M. Ramezani, 2012).
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Gambar 2.11 Planetary ballmill

2.4.1 Waktu Milling

Parameter lama penggilingan merupakan salah satu faktor penting yang
berpengaruh terhadap hasil penggilingan dengan metode ball mill. Parameter ini
sangat erat kaitannya dengan efisiensi proses dan menentukan ukuran yang dari
serbuk yang dihasilkan. Hal ini akan berdampak pada sifat fisik maupun kimia
material dari hasil penggilingan. Efek waktu penggilingan menunjukan adanya
peningkatan ukuran dari serbuk nano (Zulkhairi Rizlan 2014). Tetapi waktu
milling yang sangat lama dapat menimbulkan kontaminasi dari serbuk dan
beberapa fase yang tidak diinginkan akan terbentuk. Oleh karena itu karena
memiling serbuk untuk waktu yang diperlukan saja dan jangan terlalu lama
(IrpanS. UIN. 2010).

Planetary ball mill merupakan suatu proes untuk mendapatkan serbuk
yang halus, semakin lama waktu penggilingan akan menyebabkan ukuran butir
serbuk yang semakin halus dan kecil. Serbuk yang halus ketika dicetak akan
menghasilkan pelet dengan struktur yang padat. Semakin padat susunan partikel
akan mengakibatkan semakin besarnya densitas yang menandakan semakin
sedikitnya distribusi pori. Distribusi pori yang sedikin akan mempengaruhi
kapasitansi spesifik sel ketika dilakukan uji sifat elektrokimia (fitria puspita s,
2014).
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2.4.2 Kecepatan Penggilingan

Media penggilingan adalah bola-bola miling yang digunakan untuk
menghaluskan bubuk. Tipe material yang umum digunakan untuk media
penggilingan diantaranya,hardnesss steel,toolsteel,stainles steel,hardenes chorium
steel dan lain-lain. Parameter ini disebut juga laju penggilingan, dimana kecepatan
memiliki peranan untuk meningkatkan efektivitas laju produksi dari serbuk nano
yang dihasilkan oleh planetary ball mill. Peranan memainkan dan tingginya
kecepatan penggilingan memberi dampak lebih tinggi terhadap ukuran dari
material yang akan dilakukan penggilingan. Akan tetapi jika kecepatan terlalu
besar maka akan terjadi gaya sentrifugal pada silinder sehingga bola dan serbuk
akan menempel pada tepian mangkok, sehingga proses penggilingan tidak
sempurna. Planetary ball mill bekerja dengan kecepatan yang lebih tiggi yaitu
sekitar 70% sampai 80% dari kecepatan kritis (Afif Husnul, FT Ul, 2008). Dalam
penelitian yang dilakukan menggunakan planetary ball mill berkecepatan rendah,
menggunakan 3 level kecepatan antara lain 100 rpm, 95 rpm dan 90 rpm. Dengan
variasi kecepatan penggilingan 100 rpm yang paling optimal(Zulkhairi, 2014).

2.4.3 Prinsip Kerja Planetary BallMill

Prinsip kerja planetary ball mill adalah material yang berbentuk serbuk
dimasukkan kedalam sebuah silinder yang terbuat dari stainless steel dengan
beberapa bola didalamnya dan bergerak berputar secara terus menerus. Didalam
silinder tersebut bola — bola dan serbuk akan saling bertumbukan menghaluskan

serbuk tersebut(smallman, 2000).

Proses milling merupakan usaha untuk reduksi ukuran partikel dengan
menggunakan energi mekanik, cararanya adalah dengan material serbuk yang
dimaksukan kedalam sebuah alat yang bergerak terus menerus. Akibat dari
pergerakan yang terus menerus maka material akan mendapat gaya gesek dan
terjadi pecahnya partikel, hal ini akan terjadi terus menerus sampai mendapatkan
ukuran partikel yang diinginkan. Penggunaan paramater sangat penting untuk
mengembangkan model yang mampu meningkatkan efektifitas penggilingan,
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sehingga dapat menyempurnakan kualitas dari material. Parameter harus
berkolerasi dengan proses dan variabel spesifik sehingga transfer energi dari alat
penggilingan kematerial yang akan digiling menjadi optimal (M. Broseghini.
2016)

i Section

Gambar 2.12 Skema representasi dari planetari ballmill ( M. Broseghini. 2016)

Planetary ball mill menggunakan kecepatan milling lebih dari 100 rpm
dihampir semua penelitian, penggunaan kecepatan yang tinggi memberikan
dampak penggilingan yang lebih tinggi, hal ini dapat menghasilkan efektivitas
penggilingan yang lebih baik. Planetary ballmill bekerja dengan kecepatan yang
lebih tinggi yaitu sekitar 70% sampai 80% dari kecepatan kritis. (Zulkhairi Rizlan,
2013).

Planetary ball mill merupakan salah satu metode pembuatan material nano
dari teknik MM-PM (Mechanical alloting-powder metallurgi) yaitu menggunakan
energi tumbukan antara bola — bola penghancur dan dinding wadahnya. Pada saat
ini para peneliti berusaha untuk menghasilkan material nano dalam jumlah banyak
dan range waktu yang sangat singkat (Kaushal,2007). Melalui proses penumbukan
antara bola, tabung, dan material serbuk pada planetary ball mill, menjadikan
material yang sudah memalui proses penggilingan selama 1,5 jam dengan ukuran
657,3 nm menjadi 23,7 nm dengan pencapaian lama penggilingan 4 jam. Hal
tersebut disesuaikan dengan karakteristik dari serbuk yang akan digiling (Simon
bambang, Tabah sigit, 2014).
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Gambar 2.13 Skema disk planet dengan gerakan normal dan konter
arah. (Christine Burmeister, 2013)

2.4.4 Ruang kosong pada vial

Terjadinya penghancuran partikel serbuk dikarenakan adanya gaya impek
yang terjadi pada serbuk-serbuk itu. Dalam proses milling dibutuhkan tempat
yang kosong yang cukup untuk digunakan untuk bola-bola dan serbuk untuk
bergerak bebas didalah mangkok. Jika ruang kosong pada vial dengan bola-bola
dan serbuk itu penting dan jika jumlah bola dan serbuk banyak memenuhi wadah
dan tidak ada cukup tempat untuk bola-bola bergerak, maka gaya impek yang
dihasilkan akan sedikit, maka proses penghancuran serbuk tidak akan berjalan

secara optimal dan akan membutuhkan waktu yang lama.

Gambar 2.14 Material dan bola penghancur didalam vial (dinding vial =
lingkaran dengan garis putus-putus, bola penghancur = bulat hitam
besar, material = bulat hitam kecil).(Fahlefi Diana,2010)
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Bola-bola yang saling bertumbukan tersebut menyebabkan perpatahan, kemudian
terjadi penyatuan dingin (cold welding) dari serbuk-serbuk secara elementer

seperti yang di illustrasikan pada Gambar 2.15

/ '
/ i

\ i
Bola # § poa /' Bok }' Bola

'

Mendekat Bertumbukan Berpisah

Gambar 2.15 Proses tumbukan bola-bola di media milling.(irfan septiyan, 2010)

Ketika waktu milling meningkat, fraksi volume unsur unsur dari bahan dasar
menurun, sedangkan fraksi volume paduan meningkat. Ukuran, bentuk, kerapatan

serbuk, dan derajat kemurnian mempengaruhi hasil akhir paduan.

2.4.5 (BPR)Ball to Powder Weight Ratio

BPR atau perbandingan antara bola dan serbuk menjadi salah satu faktor
pengaruh dari efisiensi produksivitas dari pembuatan nano material. BPR
menentukan kerapatan, hal ini dikarekan bola akan diselimuti oleh lapisan pada
bijih sehingga akan meningkatkan tumbukan antar bola dan proses dari
pengggerusan menjadi semakin besar, hal ini menjadikan material tergerus dan
pecah. BPR digunakan peneliti sebagai parameter yang penting, dikarenakan
variasi dari dapat dibuat bermacam macam dengan tujuan untuk menghasilkkan
penelitian yang lebih baik dari penelitian sebelumnya. Selama ini tidak ada
keputusan yang menetapkan mengenai perbandingan antara bola dan serbuk,
dikarenakan faktor yang menetukan laju produksivitas adalah bahan dari serbuk
dan faktor faktor yang lain (Zulkhairi 2014).
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Gambar 2.16 Proses pembuatan nano material pada planetary ballmill,

(irfan septiyan, 2010)

2.5 Karakterisasi Material

Karakterisasi material ini dilakukan guna mengetahui tingkat keberhasilan
dari sebuah penelitian yang sudah dilakukan yang didasarkan oleh standart
pengujian yang berlaku. Terdapat 2 pengujian yang dilakukan untuk mengetahui
tingkat keberhasilan dalam pembuatan nanopartikel serta dapat mengetahui fase,
ukuran, morfologi yang didapat dari material nanopartikel. Karakterisasi material

yang digunakan sebagai berikut :

2.5.1 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah salah satu jenis mikroskop
electron yang menggukan berkas electron untuk menggambarkan profil
permukaan benda. Prinsip kerja SEM adalah menembakan permukaan benda
dengan berkas electron yang berenergi tinggi. Permukaan benda yang dikenai
berkas akan memantulkan kembali berkas tersebut atau menghasilkan elektron
sekunder ke segala arah. Tetapi ada satu arah dimana berkas dipantulkan dengan
intensitas tertinggi. Detektor didalam SEM mendeteksi electron yang dipantulkan
dan menentukan lokasi berkas yang dipantulkan dengan intensitas tertinggi. Arah
tersebut memberikan informasi profil permukaan benda seperti seberapa landau
dan kemana arah kemiringan. SEM merupakan teknik analisis menggunkan
elektron sebagai sumber pencitraan dan medan elektromagnetik sebagai lensanya.

Pembesaran SEM yang dalam rentang pembesaran sekitar 100 kali — 300.000 kali
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diharapkan dapat mengidentifikasi perubahan pori yang terjadi pada zeloit
sebelum dan sesudah modifikasi (Prasetyo, dkk, 2012).

Gambar 2.17 Mesin uji SEM untuk mengetahui bentuk morfologi nanopartikel.
2.5.2 X-Ray Diffraction (XRD)

XRD atau sinar X digunakan untuk tujuan pemeriksaan yang tidak
merusak pada material maupun manusia. Disamping itu, sinar X juga dapat
digunakan untuk menghasilkan pola difraksi tertentu yang dapat digunakan dalam
analisis kualitatif dan kuantitatif material. Sinar X merupakan radiasi
elektromagnetik dengan panjang gelombang sekitar 100 pm yang dihasilkan dari
penembakan logam dengan elektron berenergi tinggi. Pengamatan (XRD)
dilakukan untuk mengetahui fase kristal yang terbentuk pada suatu aterial padat
dengan tujuan untuk memastikan bahwa material sudah memiliki fase amorf atau
kristal. Pada hasil pengamatan (XRD) yang dihubungkan dengan PC juga dapat
mengetahui struktur kristal yang terbentuk, berupa parameter kisi dan jenis
struktur (Smallman, R.E. dan Bishop, R.J.,2000).


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

23

234 2
‘ \ b—A'ZOS
o e ik | 11,8 U/min
FEUT ey SIS RSP RI o, G A ¥ 4P & W D G STRESISEOSN ey | Sy ) DG SRS L PO S
= 228
s , ’n 5-ALO,
]
= | 16,5 I/m
N s A 0“ o ,' o J . X
< e oot W\ Y, PR B T W ) A ORI s
g. 218
— : ﬂ y—ALO,
A M | 21,2 Um
AN Wi, o 6 S e 0L S N iy G SRt OV TP ) RN e | e
188
| | 1-AlO,
n N \'! Il |"‘ A [ 259 1/m E.,’
it s et ADIN A W LALY L_“__h_.f\.ﬂ | SO A SESRERETE Y RABERRG TR

—
10 20 30 40 50 60 70 80 90
20 degree

Gambar 2.18 Hasil pengamatan XRD Nanopartikel Alumina (Rochman H. A.,
2017).

Pada pengamatan XRD gambar 2.18 menunjukkan bahwa pada variasi
laju aliran oksigen 11.8 1/min diperoleh fase 9-Alumina, 16,5 1/min dapat
memperoleh fase $-Alumina, variasi 21,2 1/min memperoleh fase y-Alumina dan
25,9 1/min memperolen fase y-Alumina dan pengamatan ini juga dapat
menunjukan perbandingan fase dari setiap variasi laju aliran oksigen (Rochman H.
A., 2017).

XRD atau X-Ray Diffraction merupakan salah satu alat yang
memanfaatkan prinsip dari Hukum Bragg. Hukum Bragg merupakan perumusan
matematika tentang persyaratan yang harus dipenuhi agar berkas sinar X yang
dihamburkan tersebut merupakan berkas difraksi. Sinar X dihasilkan dari
tumbukan antara elektron kecepatan tinggi dengan logam target. Teknik
digunakan untuk mengindentifikasi fasa kristalin dalam material dengan cara

menentukan parameter struktur kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel.
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Dasar prinsip pendifraksian elastis foton-foton sinar-X oleh atom dalam sebuah
kisi periodik. Berdasarkan persamaan Hukum Bragg, jika seberkas sinar-X
dijatuhkan pada sampel kristal, maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-X
yang memiliki panjang gelombang sama dengan jarak antar Kkisi dalam Kkristal
tersebut. Sinar yang dibiaskan akan ditangkap oleh detector kemudian
diterjemahkan sebagai sebuah puncak difraksi. Tiap puncak yang muncul pada
pola XRD mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu dalam
sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang didapat tersebut kemudian dicocokkan
dengan standart difraksi sinar-X untuk hamper semua jenis material. Standart ini
disebut JCPDS.

Prinsip kerja XRD secara umum adalah sebagai berikut : XRD terdiri dari
tiga bagian utama, yaitu tabung sinar-X, tempat objek yang diteliti , dan detector
sinar-X. Sinar-X dihasilkan ditabung sinar-X yang berisi katoda memanaskan
filamen, sehingga menghasilkan elektron. Perbedaa tegangan menyebabkan
percepatan elektron akan menembaki objek. Ketika elektron mempunyai tingkat
energi yang tinggi dan menabrak elektron dalam objek maka dihasilkan pancaran
sinar-X. Objek dan detektor berputar untuk menangkap dan merekam intensitas

reflek sinar X dan mengolah data tersebut dalam bentuk grafik.
2.6 Aplikasi Nanopartikel

Nanopartikel mempunyai kegunaan yang sangat melimpah dalam
lingkungan manusia sehingga banyak peneliti yang bersaing dalam
pengembangan nanopartikel. Nanopartikel ini sangat manguntungkan bagi
kalangan industri manufaktur karena nanopartikel dapat diaplikasikan diberbagai
bidang yang dapat dilihat pada gambar 2.19 (A. Ahmad, V.N. Kalevaru and M.
Andreas,2016).
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Gambar 2.19 Aplikasi Nanopartikel (A. Ahmad, V.N. Kalevaru and M.
Andreas,2016).

Dapat dilihat dari gambar 2.19 menunjukkan bahwa nanopartikel sudah
berkembang dengan sangat pesat dan dapat diaplikasikan diberbagai bidang dalam
arti luas. Pada tahun 1700.an nanopartikel hanya dapat digunakan pada tembikar,
genteng, dan kaca yang berkualitas tinggi (A. Ahmad, V.N. Kalevaru and M.
Andreas,2016).

Sedangkan dalam nanopartikel Alumina juga mempunyai beberapa

kegunaan pada bidang-bidang tertentu :

1. Elektronik

Pada bidang ini nanopartikel Alumina dapat diaplikasikan pada komponen
seperti transmisi listrik atau penyangga kabel listrik. Fungsi dari adanya
nanopartikel Alumina ini agar aman pada saat listrik sedang mengalir. Hal
ini karena Alumina mempunyai sifat isolator yang baik dimana Alumina
yang terbentuk pada suhu diatas 1000°C (P. Kathirvel et al, 2014).
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2. Komposit
Pada bidang komposit nanopartikel Alumina dapat diaplikasikan pada
komposit logam yaitu pada bidang otomotif(safferfield,1980). Hal ini
dikarenakan penggabungkan nanopartikel Alumina dengan logam yang
dipanaskan dengan suhu tertentu. Dalam produk ini Alumina berperan
sebagai matrik pada logam dimana nanopartikel Alumina ini akan
berpengaruh pada sifat mekanik material karena Alumina sendiri
mempunyai sifat kekerasan yang tinggi, thermal yang baik, serta kekuatan
mekanik yang baik dan berkualitas (F. Mirjalili, H. Mohamad. L. Chuah,
2011).

3. Pelapisan
Pada bidang pelapisan nanopartikel Alumina digunakan sebagai media
untuk mencegah terjadinya adanya korosi pada setiap material serta untuk
menjaga material tahan dari perlakuan panas sehingga dapat membuat
umur material lebih panjang dari semestinya. Dalam hal ini biasanya
digunakan pada industri perminyakan dimana media pelapisan ini adalah
pencegah utama yang dilakukan agar tidak menghambat dari proses

pekerjaan yang ada (M. Daroonparvar et al, 2013).
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2.7 Diagram Fishbone

Fishbone merupakan sebuah diagram yang menunjukan perkembangan
penelitian yang telah dilakukan paada pembuatan nanopartikel Al,Os
menggunakan beberapa metode dan teknik yang berbeda yang dapat dilihat pada
Gambar 2.14 dibawah ini:
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Gambar 2.20 Dia gram fishbone
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BAB 3 METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini meliputi dua kegiatan utama yaitu: penetuan waktu yang akan
digunakan pada proses penggilingan dan pembuatan nano alumina, untuk
meningkatkan laju produktivitas dari alat. Pembuatan nano alumina menggunakan
proses penggilingan Planetary Ballmill akan dilakukan di Laboratorium Teknologi

Terapan Jurusan Mesin, Fakultas Teknik Universitas Jember.

3.2 Alat dan Bahan

Dalam penelitian ini terdapat beberapa alat dan bahan, serta alat K3 yang digunakan
selama proses penelitan. Beberapa peralatan yang digunakan terdapat pada sub dibawah
ini:

3.2.1 Alat

a. Alat yang yang digunakan untuk penelitian ini adalah Planetary Ballmill pada gambar

dengan spesifikasi sebagai berikut :

1) Dimensi : Panjang : 1000mm
: Lebar : 800mm
: Tinggi : 670mm
2) Motor : 1.500 watt
3 phase
3) Tipe gear transmisi :Z18
Z36
Z45
4) Inverter : 3 phase
5) Kecepatan maksimum : 750rpm
6) volume mangkok : 250L

28
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Gambar 3.1 Planetar ballmill

b. Alat Ukur

pada penelitian ini alat ukur yang digunakan antara lain:

1) Stop Watch

29

Stop Watch ini digunakan untuk menghitung lamanya waktu aktual selama proses

milling berlangsung. Stop Watch yang digunakan dalam penelitian memiliki

ketelitian sebesar 0.01 detik
2) Neraca Digital

Neraca Digital ini digunakan untuk mengetahui nilai berat pada bahan dan bola,

sehingga dapat menentukan perbandingan berat bola dan bahan yang akan

dimasukkan kedalam mangkok milling. Neraca digital yang digunakan pada

penelitian ini adalah Pocket Scale MH-200 yang mempunyai ketelitian

ukuran 0,001 gram.
3.2.2 Bahan

Adapun bahan yang digunakan untuk penelitian

Tabel 3.1 Serbuk Alumina(Al,O3)

Sifat-sifat

Keterangan

Berat molekul

Al20s: 101,96 g/mol

Kisi

Heksagonal
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Konstanta kisi

a=4, 7588 nm,c = 12,9910 nm

Densitas 3.96 g/cm®
Konstanta dieletrik K=28
Titik leleh 2072 °C
Titik didih 2977 °C

Kode katalog

1.01077.1000

3.3 Prosedur penelitian

3.3.1 pembuatan nanopartikel Alumina

Gambar 3.2 Bahan Al,O; dengan berat 1 kg

1. Menyiapkan alat dan mengukur bahan dengan mesh.

2. Menyiapkan mesin planetary ballmill.

3. Menyiapkan bola dengan diameter 5 mm dan 10 mm.

30
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Gambar 3.3 Bola penumbuk dengan ukuran 5 mm dan 10 mm
4. Menimbang bahan Alumina dengan ukuran 63-200 mikro dengan berat 30
gram dan menimbang bola ukuran 5 mm dan 10 mm guna memperoleh

perbandingan berat bola terhadap serbuk 10:1

Gambar 3.4 Penimbangan bahan dan bola dengan ratio 1 : 10
5. Memasukkan serbuk alumina dan bola penggiling kedalam mangkok yang

telah diletakkan diplat penyangga mangkok.

Gambar 3.5 Mangkok yang sudah diletakkan plat penyangga
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o

Tutup mangkok dan pengaman

~

Lakukan pengulangan pengujian dengan 3 variasi waktu (3 jam, 5 jam dan 7
jam)
8. Mematikan mesin dan kemudian mengumpulkan sample dan dilakukan

penimbang tiap sample dari variasi waktu penggilingan.

©

Mengambil sample pada wadah penyaring dan meletakkan kedalam wadah
sample.

10. Untuk proses terakhir mengamati hasil nanopartikel dengan pengujian SEM
lalu dilanjutkan pengujian XRD

3.3.2 Pengamatan sampel

a. SEM (Scanning Electron Microscopy)
Pengamatan sampel dilakukan menggunakan SEM (Scanning Electron
Microscopy) untuk mengetahui ukuran diameter pada nanopartikel alumina.
Pengamatan menggunakan SEM dilakuan di Lab. Mineral dan Material Maju
FMIPA Universitas Negeri Malang (UM)

Gambar 3.6 Alat SEM merk FEI tipe INSPECT-S50
b. XRD (X-Ray Diffraction)

Pengamatan sempel yang dilakukan dengan XRD untuk mengetahui fase dari

nanopartikal alumina. Serta untuk mengetahui susunan partikel dari alumina
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pengujian XRD dilakukan di Jurusan Teknik Material dan Metalurgi FTI
Institut Teknologi Sepuluh November Surabaya (ITS).

Gambar 3.7 Alat uji XRD

c. VESTA (Student Version)
VESTA merupakan sebuah sistem visualisasi tiga dimensi, Batas gambar
didefinisikan oleh rentang sepanjang sumbu X, y dan z serta bidang Kisi.
Untuk mengetahui formasi kristal dari bahan yang sudah dilakukan penggilingan
digunakan aplikasi vesta dengan cara memasukan data bahan yang sudah di xrd

maka akan keluar gambar sesuai data dari peak list xrd seperti pada gambar 3.8

ad

= Al &

. ’ A=

Gambar 3.8 Formasi kristal Al,O3 dengan aplikasi VESTA (Student Version)
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3.4 Diagram Alir Penelitian

Prosedur penelitian disajikan dalam bentuk flowchart pada gambar 3.9
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Waktu milling
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serbuk 10:1 dengan bola
Smm dan 10 mm

putaran 300 rpm
|
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Serbuk ALO;

[ W

Pengamatan SEM Pengujian struktur mikro Pengzamatan XRD

/ Anahsis data /

L

Kesimpulan dan saran

Gambar 3.9 Diagram Alir Penelitian
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BAB 5. KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan maka dapat disimpulkan

bahwa:

1)  Ukuran Kristal yang didapatkan dari variasi milling 7 jam dengan nilai hkl
tertinggi yaitu 166,73 nm.

2) Hasil pengujian XRD serta memasukkan nilai ke dalam software Vesta
(Student Version) menunjukkan struktur Kristalin yang terbentuk adalah
hexagonal.

3)  Nilai parameter kisi kristalin nanopartikel AI203 variasi milling 7 jam yang
dihasilkan adalah a=0,63847 nm dan c=1,42264 nm.

4)  Dari 3 variasi waktu yaitu 3 jam, 5 jam, dan 7 jam milling dapat terlihat
bahwa waktu 7 jam milling penurunan ukuran sangat signifikan dan
merupakan waktu terbaik untuk milling.

5.2 Saran

Penelitian ini perlu dikembangkan lagi untuk menghasilkan nanopartikel

Aluminium Oxide yang memiliki karakteristik yang optimum, maka:

1)

2)

Penggunaan waktu yang tepat serta ratio berat bola dengan serbuk agar
optimal untuk penggilingan.
Penggunaan pengujian TEM guna untuk menghitung ukuran partikel serta

bentuk partikel yang dihasilkan.
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LAMPIRAN

Lampiran 1

XRD

1)  Perhitungan ukuran kristal variasi 7 jam milling

_FWHM  m
B=—"—"*180

_0,1003 3,14

X
2 180

= 0,0014575 radian

K.
b= B.cos@
_ 0,9. 0,154
0,000875 .c0s17,60
=166,19 nm

2) Perhitungan ukuran kristal variasi 7 jam milling

_FWHM n
72 *180
0,1003 3,14
= X —
2 180
= 0,0014575 radian
D K.2A
" B.cosO
_ 0,9. 0,154
~ 0,000875.cos21,71
= 166,59 nm
3)  Perhitungan ukuran kristal variasi 7 jam milling
_FWHM «
72 *180
0,1003 3,14
= X —
2 180
= 0,0014575 radian
D= K.A
" B.cosb
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4)

C

56

0,9. 0,154
0,000875 .cos 18,045

= 166,73 nm
Perhitungan parameter Kisi kristal nanopartikel Al203
Untuk mendapatkan nilai parameter Kisi kristal nanopartikel Al203, maka
perlu kita hitung menggunakan rumus Cohen yang bisa dilihat pada table
dibawah.

A2 2 D
Z@,a=(h2+hk+k2),B= =12, A=—,danéd = 10sin?26

22’V 10
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Peak
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00 U O B OONEFEODRARNWOOOOD_N —

=
o

O N PP WO O N

20
25,6
25,82
26,01
26,2
26,34
26,65
34,35
34,62
34,74
34,84
34,91
35,06
35,21
35,48
35,67
35,89
37,41
37,53
37,67
37,83
38,01
38,16
38,55
41,68
42,6
42,79
42,92
43,06
43,42
43,63

e
12,8
12,91
13,035
13.01
13,17
13,325
17,175
17,31
17,37
17,42
17,455
17,53
17,605
17,74
17,835
17,94
18,7
18,76
18,83
18,91
19
19.08
19,27
20,84
21,3
21,39
21,46
21,53
21,71
21,81

N W Rk, D NONPRPE NP WD WO WR PR

[N [ [N
AN e e PPN O YR

a2

49

49
81
49
16

49
144
81
144
169
169
49
16

169
169
144
256

1876

16

36

16
36

64
16

25
64
100
81
49

36

64
100
144

16

25

36

y2

256

1296
81
16

256

129

16
4096
256

625
4096
10000
6561
2401

1296
81

16
4096
10000
20736
256
625
1296
16

69688

a.y
4

16

0

0

27

16

64

108

28

112

175
256
100
243
343

324
108
13
52
448
400

208

325
432

3931

sine
0,23151
0,336907
0,451664
0,51616
0,567634
0,687927
-0,99462
-0,99951
-0,99584
-0,99004
-0,98451
-0,9686
-0,94725
-0,8955
-0,84925
-0,78923
-0,149
-0,08944
-0,01955
0,060407
0,149877
0,715418
0,408166
0,913233
0,637423
0,56559
0,506524
0,444977
0,277459
0,180159

sin2e sin 2e

0,053597 " 0,450441
0,113506~ 0,634421
0,204” 0,768989
0,266421" 0,875881
0,322209” 0,934645
0,473244" 0,998567
0,989273”0,206033
0,999024” -0,06244
0,991698 -0,18147
0,980183 " -0,27874
0,96926" -0,34523
0,938195~ -0,4816
0,89729” -0,60716
0,801922" -0,7971
0,721219" -0,8968
0,622886 " -0,97174
0,022201" -0,2851
0,007999” -0,16831
0,000382” -0,02911
0,003649” 0,130515
0,022463 " 0,305904
0,511823 " 0,444744
0,166599” 0,751866
0833994 -0,74417
0,406308” -0,98229
0,319892" -0,92922
0,256567 -0,87348
0,198005 -0,79699
0,076984" -0,53313
0,032457" -0,34505

Tabel D. 1 Perhitungan Parameter Kisi Al,O3

sin?2e [
0,202897 2,028967
0,40249” 4,024895
0,591345 " 5,913447
0,767168" 7,671677
0,873561" 8,735609
0,997136 9,971365
0,04245 0,424496
0,003899” 0,038988
0,032931 0,329313
0,077695 " 0,776954
0,119182” 1,191818
0,23194” 2,319397
0,368643 " 3,686426
0,635372” 6,353718
0,804249” 8,042485
0,944273” 9,442728
0,081283” 0,812826
0,028327” 0,283272
0,000847 " 0,008473
0,017034” 0,170341
0,093577”0,935775
0,197797" 1,97797
0,565303 5,653029
0,553793” 5,53793
0,964887” 9,648869
0,86345 8,634503
0,762961" 7,629607
0,635195 6,351949
0,284229" 2,842287
0,119063 " 1,190628

62
4,116708
16,19978
34,96886
58,85462
76,31086
99,42811
0,180197

0,00152
0,108447
0,603658

1,42043
5,379602
13,58974
40,36973
64,68157
89,16511
0,660686
0,080243
7,18E-05
0,029016
0,875674
3,912366
31,95674
30,66867
93,10068
74,55465

58,2109
40,34726
8,078597
1,417595

849,2721

y6

8,115869
64,39833
0
276,1804
78,62048
39,88546
6,791932
1,403559
0,329313
3,107817
76,27634
37,11035
0
158,8429
514,7191
944,2728
65,83891
13,88034
0
6,132276
8,421972
1,97797
22,61212
354,4275
964,8869
1243,368
122,0737
158,7987
102,3223
4,762512

5279,558

57

ad

2,028967
4,024895
17,74034
0
26,20683
39,88546
1,697983
0,116963
0,329313
5,43868
1,191818
16,23578
33,17784
44,47602
32,16994
9,442728
2,438478
1,982906
0,101671
1,533069
11,2293
25,71361
73,48938
38,76551
38,59548
0
99,18489
82,57534
34,10745
19,05005

662,9307

asin2e
0,053597
0,113506
0,612001
0
0,966626
1,892976
3,95709
2,997073
0,991698
6,861284
0,96926
6,567367
8,07561
5,613456
2,884876
0,622886
0,066602
0,055992
0,004589
0,032841
0,269558
6,653698
2,165792
5,837955
1,62523
0
3,335365
2,574059
0,923804
0,519319

67,24411

ysin2e
0,214387
1,816096
0
9,59115
2,899877
1,892976
15,82836
35,96488
0,991698
3,920734
62,03261
15,01112
0
20,04806
46,15802
62,28857
1,798257
0,391943
0
0,131365
0,202169
0,511823
0,666398
53,37559
40,63076
46,06446
4,105065
4,950113
2,771412
0,12983

434,3877

C

0,108746

0,45685
1,206345
2,043895
2,814688
4,718889
0,419942

0,03895
0,326579
0,761558
1,155181
2,176047
3,307793
5,095188
5,800394
5,881741
0,018045
0,002266
3,24E-06
0,000622

0,02102
1,012371
0,941791
4,618599
3,920409

2,76211
1,957502
1,257715

0,21881
0,038645

53,08269
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Setelah menghitung menggunakan rumus diatas maka langkah selanjutnya adalah
menghitung nilai C, B dan A menggunakan rumus yang ada dibawah. Nilai C, B
dan A dapat diperoleh dari 3 persamaan:

Yasin?g = CYa? + BYay + AY.ad

Yysin?0 = CYay + BYy? + AYyS

Y &sin?6 = CY.ad + BYyS + AY.62
Lalu hasil pada tabel disubstitusikan pada rumus diatas.

67,2441 = 1876 C + 3931 B+ 662,931 A
67,2441 = 3931 C 4+ 69688 B + 662,931 A
67,2441 = 662,931 C + 5279,56 B + 849,272 A

Lalu nilai C, B dan A diatas dihitung menggunakan determinan matriks Ax=B

seperti yang dicontohkan dibawah.

1876 3931 662,9307
3931 69688 5279,558 ] =42505165232
662,9307 5279,558 849,2721

1Al =

Lalu determinankan lagi menjadi A= |A1]|

67,24411 3931 662,9307
|A1] = [434,3877 69688 5279,558] =824930599,1
53,08269 5279,558 849,2721

Lalu determinankan sekali lagi menjadi |[A1| = |A2]

1876 67,24411 662,9307
|A2] =| 3931 434,3877 5279,558| =124614993,2
662,9307 53,08269 849,2721

Nilai C didapatkan dari rumus dibawah.

|A1]
C =——=0,01941
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Nilai B didapatkan dari rumus dibawah.

B =2 _ 00203
1Al

Nilai parameter kisi kristal nanopartikel ZnO a dan ¢ didapatkan dengan rumus
dibawah.
Parameter kisi a :
A
T V3T

0,154 0,63847
a = = ,
v3.4/0,01941

a

Parameter Kisi cC :

2
V2.v/B

O\I5¢ 1,42264
C — = ,
2.4/0,00293

C =

S
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