TUGAS AKHIR - TF091381

KAJIAN EKSPERIMENTAL TERHADAP
NATRIUM SILIKAT BERBASIS NANOSILIKA
DARI LUMPUR LAPINDO SEBAGAI INHIBITOR
KOROSI PADA DUCTILE CAST IRON

EWING APRIYAN DANANJAYA
NRP 2412 105 014

Dosen Pembimbing
Dr-Ing. Doty Dewi Risanti, S.T., M.T.
Lizda Johar Mawarani, S.T., M.T.

JURUSAN TEKNIK FISIKA

Fakultas Teknologi Industri

Institut Teknologi Sepuluh Nopember
Surabaya 2014



FINAL PROJECT - TF091381

EXPERIMENTAL STUDY OF SODIUM SILICATE
BASED ON NANO SILICA FROM LAPINDO MUD
AS CORROSION INHIBITOR ON DUCTILE CAST
IRON

EWING APRIYAN DANANJAYA
NRP 2412 105 014

Advisor Lecturer

Dr-Ing. Doty Dewi Risanti, S.T., M.T.
Lizda Johar Mawarani, S.T., M.T.

Department of Physics Engineering
Faculty of Industrial Technology

Sepuluh November Institute of Technology
Surabaya 2014



vi



vii



KAJIAN EKSPERIMENTAL TERHADAP NATRIUM
SILIKAT BERBASISNANOSILIKA DARI LUMPUR
LAPINDO SEBAGAI INHIBITOR KOROSI PADA
DUCTILE CAST IRON

Nama : Ewing Apriyan Dananjaya

NRP : 2412.105.014

Program Studi : S1 Teknik Fisika

Jurusan : Teknik Fiska FTI-ITS

Dosen Pembimbing | : Dr.-Ing. Doty Dewi Risanti, ST MT
Dosen Pembimbing 1l : LizdaJohar M., ST MT
ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian mengenai natrium silikat berbasis
nanosilika dari lumpur Lapindo sebagai inhibitor korosi pada ductile
cast iron. Pada penelitian ini dilakukan 3 metode sintesis natrium
silikat, yaitu dengan melakukan ekstraksi senyawa nanosilika dari
lumpur lapindo untuk kemudian disintesis menjadi natrium silikat, serta
2 metode lainnya dengan mereaksikan serbuk lumpur dengan 50 ml
NaOH 7 M atau dengan NaOH 10 M pada temperatur 90°C. Diperoleh
bahwa silika hasil ekstraksi telah berhasil berukuran nano, yaitu
sebesar 95 nm dengan analisi perhitungan menggunakan persamaan
scherrer dan 3,19 nm dari pengujian menggunakan SEM dan analisis
software image-J. Selain itu inhibitor natrium silikat sintesis mampu
menahan laju korosi hingga 0,115 mpy, dengan efisiensi natrium silikat
tertinggi sebesar 95,35%. Berdasarkan pengujian korosi dengan media
air garam (NaCl 3,5%) diperoleh bahwa hanya perlu 2 ml inhibitor
natrium silikat hasil sintesis untuk mencapai efisiens yang sama dengan
6 ml inhibitor natrium silikat komersial dan 8 ml inhibitor referensi
(Aditya, 2014).

Kata Kunci : nanosilika, inhibitor, natrium silikat, korosi, efisiensi.



DESIGN OF MEASUREMENT SYSTEM OF SEDIMENTATION
SLUDGE BASED ON ULTRASONIK WAVES AND ARDUINO
MICROCONTROLLER

Name : MOCHAMAD SUEB
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Supervisor : Detak Yan pratama, ST, MSc.
ABSTRACT

In the industrial world, there are water tanks (reservoirs)
that serves as supplay water for power generation. In the rainy
season the water naturally shelters will suffer as a result of
sedimentation silting mud settles and causes silting of reservoirs
that would affect changes in reservoir capacity of the reservoir.
Therefore, tools are needed that can measure the height of the
sediment in the water reservoir. In the final project titled design
sludge sedimentation measurement system at the shelter as a
reservoir water level of cost efficiency efforts and time. With the
design of sedimentation sludge measurement system using
Arduino microcontroller as well as control data processing on
HC SR04 ultrasonic sensor and a potentiometer 10k barrier.
measuring instrument can measure the sedimentation of mud
above the water surface to the top surface of the sediment.
Measurement is done by displaying the measurement results of
sedimentation, sediment mud gauge has two ultrasonic measuring
devices namely HC SR04 and Potentiometer 10k, of these two
devices have the accuracy that has been accounted for, such as
HC SR04 ultrasonic accuracy error is 0.75% and the accuracy of
the potentiometer 10k is 0.85%.

Keywords: Sedimentation, Potentiometers, Ultrasonic and
Microcontroller.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Silika atau dikenal dengan silikon dioksida (SiO.)
merupakan senyawa yang banyak ditemui dadlam bahan galian
melalui proses penambangan pasir kuarsa, dimana didalam pasir
kuarsa tersebut terdiri atas kristal-kristal silika dan mengandung
senyawa pengotor yang terbawa selama proses pengendapan.
Seiring dengan perkembangan teknologi, aplikas penggunaan
silika pada industri juga semakin meningkat, terutama dalam
penggunaan ukuran partikel dari ukuran mikro sampai ukuran
nano. Silika biasanya dimanfaatkan untuk berbagai keperluan
seperti dalam industri ban, karet, gelas, semen, beton, keramik,
tekstil, kertas, kosmetik, elektronik, cat, pasta gigi, dan lain-lain
(Fadli, 2013)

Tragedi lumpur Lapindo beberapa tahun silam masih
menyisakan polemik yang berkepanjangan. Selain menjadi
bencana ekologis nasional namun juga banyak mendatangkan
gagasan tertentu yang bermanfaat guna mengurangi dampak yang
dihasilkan. Adapun beberapa gagasan teknologi yang telah
dilakukan antara lain sebagai bahan paving block, bahan baku
porselin juga sebagai bahan pasta pada baterai (kompas.com, 6
Agustus 2012).

Dari pendlitian yang telah dilakukan Dr. Ir. Aristanto dari
Bala Besar Keramik Bandung, didapatkan bahwa kandungan
silika pada lumpur lapindo mencapai 53,08%. Kadar silika yang
cukup besar dalam lumpur Sidoarjo memungkinkan untuk
menjadikan lumpur Sidoarjo sebagai sumber silika di Indonesia.
Kegunaan silika ddam dunia industri sangat banyak, antara lain
sebagai industri ban, karet, gelas, semen, beton, keramik, tekstil,
kertas, kosmetik, eektronik, cat, film, pasta gigi dan lain-lain
(Fernandez, 2012). Selain itu jikasenyawa silika jika direaksikan
dengan natrium menjadi  natrium silikat (NaSiOs;) akan
menghasilkan manfaat yang banyak di bidang industri, antara lain
sebagal bahan inhibitor koros. Secara umum suatu inhibitor

1



adalah suatu zat kimia yang dapat menghambat atau
memperlambat suatu reaksi kimia. Sedangkan inhibitor korosi
adalah suatu zat kimia yang bila ditambahkan ke dalam suatu
lingkungan, dapat menurunkan Ilgu penyerangan korosi
lingkungan itu terhadap suatu logam (Dalimunthe, Indra 2004).
Adapun Natrium silikat sebagai inhibitor korosi bekerja dengan
membentuk sebuah lapisan pelindung dari ion silikat yang
kemudian akan mencegah serangan dari ion alkali (Gao dKk,
2011).

Pada penelitian sebelumnya (Aditya, 2014) didapatkan
bahwa natrium silikat hasil sintesis hanya mampu meningkatkan
ketahanan sampel besi terhadap korosi pada larutan NaCl sebesar
76%. Nilai ini lebih rendah daripada hasil yang juga dilakukan
pada natrium silikat komersial yang mencapa 83%. Kondis
ukuran partikel inhibitor yang diperkecil menjadi berukuran
nanopartikel akan memiliki nilai perbandingan antara luas
permukaan (surface area) dan volume yang lebih besar jika
dibandingkan dengan partikel sgjenis dalam ukuran lebih besar.
Dengan surface area dari silika ektraksi yang lebih besar tersebut
diharapkan lebih mampu memberikan performansi ketahanan
terhadap korosi yang lebih baik. Hal ini sebagaimana inhibitor
yang bekerja dengan metode adsorbsi dan kemudian
menghasilkan lapisan pasif yang melindungi permukaan logam
dari serangan korosi.

1.2 Rumusan M asalah

Berdasarkan uraian latar belakang di atas, maka perumusan
masal ah penelitian ini antaralain :

a. Bagaimana metode sintesis nanosilika dari bahan lumpur
lapindo dengan metode kopresipitasi ?

b. Bagaimana performans inhibitor koros senyawa natrium
silikat nanopartikel hasil sintesis dibandingkan natrium
silikat komersial?



1.3 Tujuan

Tujuan yang ingin dicapai pada pendlitian tugas akhir ini
adalah untuk membuat silika nanopartikel dari lumpur lapindo
dengan metode kopresipitasi. Hasil sintesis tersebut kemudian
dijadikan inhibitor koros berupa natrium silikat dan diuji
performansi inhibitor hasil sintesis tersebut dalam larutan NaCl.

1.4 Batasan Masalah
Untuk memfokuskan penyelesaian masalah pada penelitian
tugas akhir ini dan mencapai tujuan yang diinginkan, maka
batasan masalah yang diambil adalah sebagai berikut.
a Lumpur Lapindo yang digunakan adalah lumpur yang
diambil padajarak 2 km dari lokasi pusat semburan.
b. Spesimen uji korosi yang digunakan adalah ductile cast iron
dari pipabes PDAM.
c. Silika komersial dan natrium silikat komersial yang
digunakan adalah produksi PT. Bratako.



(Halaman ini sengaja dikosongkan)



BAB 11
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Bahan Nanosilika dan Aplikasinya

Silika atau dikenal dengan silikon dioksida (SiO,) merupakan
senyawa yang banyak ditemui dalam bahan galian yang disebut
pasir kuarsa, terdiri atas kristal-kristal silika (SO, dan
mengandung senyawa pengotor yang terbawa selama proses
pengendapan. Silika biasanya dimanfaatkan untuk berbagai
keperluan dengan berbagai ukuran tergantung aplikasi yang
dibutuhkan seperti dalam industri ban, karet, gelas, semen, beton,
keramik, tekstil, kertas, kosmetik, elektronik, cat, film, pasta gigi,
dan lain-lain (Fernandez, 2012).

Daam penelitian sebelumnya (Januar, 2013) bentuk pola
difraksi silika komersial memiliki puncak pada sudut 26 = 24°.
Akan tetapi untuk silika hasil ekstraksi lumpur lapindo memiliki
nilai 26 berbeda-beda antara 24°-29° seiring dengan semakin kecil
pH akhir larutan serta campuran unsur lain didalamnya
sebagai mana yang ditunjukkan oleh gambar 2.1.

Gambar 2.1 XRD silikareferensi dan komersil (Januar, 2013)

Saat ini dengan perkembangan teknologi mulai banyak
aplikas penggunaan silika pada industri semakin meningkat
terutama dalam penggunaan silika pada ukuran partikel yang kecil
sampai skala mikron atau bahkan nanosilika. Beberapa tahun
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terakhir pemanfaatan nanosilika yang dibuat nanokomposit
menjadi kandidat bahan bioaktif yang menjanjikan untuk
aplikasi perbaikan jaringan tulang (Zhongkui, 2009), sebagai
pembuatan rubber airbag untuk aplikasi peluncuran kapal dari
gaangan (Siswanto, 2012), serta aplikas di industri yang
berkaitan dengan produksi pigmen, pharmaceutical, keramik,
dan katalis (Nozawa, 2005).

Kondis ukuran partikel bahan baku yang diperkecil membuat
produk memiliki sifat yang berbeda yang dapat meningkatkan
kualitas. Adapun dua hal utama yang membuat nanopartikel
berbeda dengan materia sgjenis dalam ukuran besar yaitu :

a) Memiliki nila perbandingan antara luas permukaan dan
volume yang lebih besar jika dibandingkan dengan partikel
sgjenis dalam ukuran besar. Ini membuat nanopartikel bersifat
lebih reaktif. Reaktivitas material ditentukan oleh atom-atom
di permukaan, karena hanya atom-atom tersebut yang
bersentuhan langsung dengan materia lain;

b) Ketika ukuran partikel menuju orde nanometer, maka hukum
fiskka yang berlaku lebih didominas oleh hukum-hukum
fisika kuantum (Abdullah, 2008)

2.2 Potens Mineral di Dalam Lumpur Lapindo

Berdasarkan berbagai penelitian, lumpur lapindo mengandung
kadar silika yang cukup tinggi. Didalam lumpur Lapindo
terkandung senyawa silika yang cukup besar yaitu sekitar 53%
(Arisanto, 2006). Dengan jumlah silika yang cukup tinggi dan
didukung dengan volume lumpur Lapindo yang cukup besar,
lumpur Lapindo memiliki prospek untuk dapat digunakan sebagai
sumber utama produks silika di Indonesia selain pasir silika.

Selain itu kandungan senyawa lain dalam lumpur lapindo
seperti Fe,0O; (hematit) serta Al,Os; (alumina) juga cukup tinggi
yaitu sebesar 6% dan 18%. Potensi sumber hematit dalam lumpur
lapindo tersebut jika diteliti lebih jauh dapat dimanfaatkan dalam
dalam industri besi. Selain itu, potens penggunaan alumina dalam
indutri juga sangat banyak antara lain sebagai bahan pembuatan
komponen dalam industri elektronik, sebagai armor plating pada



tank dan helikopter dalam bidang militer, serta sebagai biomaterial
dalam duniamedis (Davis, 2010).

2.3 Koros padalLarutan Garam

Dalam lingkungan air garam akan menyebabkan Igju korosi
logam lebih cepat. Salah satu contoh senyawa garam yang memiliki
sifat korosif yang tinggi adalah NaCl. NaCl atau natrium klorida
merupakan senyawa garam yang memiliki ion klorida dimana saat
konsentrasi ion kloridaini semakin tinggi maka semakin tinggi pula
kecenderungan terjadinya proses korosi. lon klorida memiliki sifat
mudah terserap pada permukaan logam yang selanjutnya
mengganggu keberadaan lapisan pasif yang secara natural dimiliki
oleh logam. Logam paduan besi akan sangat mudah terkorosi di
dalam air yang mengandung ion klorida dalam bentuk korosi
seragam. Pada skala laboratorium, larutan NaCl 3,5% sering
digunakan sebagai pengganti air laut karena larutan NaCl dengan
kadar 3-3,5% memiliki laju korosi tertinggi (‘Adziimaa, 2013).
Berikut merupakan persamaan kimia terjadinya korosi pada larutan
NaCl dimana sebelumnya telah terbentuk FeCl, dari reaksi bes
denganion Cl” (Jones, 1996).

FeCl, + 2H,0 2> Fe(OH), + 2HCI (2.2)
Sedangkan produk korosi pada permukaan terbentuk dari lapisan
karat FeOOH.

Reaks katoda:

O, + 2H,0 + 4 - 40H (2.2)
Reaks anoda:

8FeOOH + Fe** + 26 >3Fe;0, + 4H,0 (2.3)

2.4 Pencegahan Koros padalLarutan Garam

Dengan dasar pengetahuan tentang elektrokimia proses korosi
yang dapat menjelaskan mekanisme dari korosi, dapat dilakukan
usaha-usaha untuk pencegahan terbentuknya korosi. Banyak cara
sudah ditemukan untuk pencegahan terjadinya korosi diantaranya
adalah dengan cara proteks katodik, coating, dan penggunaan
chemical inhibitor.



Proteks katodik (cathodic protection)

Untuk mencegah terjadinya proses koros atau setidak-
tidaknya untuk memperlambat proses koros tersebut, maka
dipasanglah suatu anoda buatan di luar logam yang akan
diproteksi. Perbedaan potensial pada yang terjadi
menyebabkan arus elektron akan mengalir dari anoda yang
dipasang dan akan menahan melawan arus el ektron dari logam
yang didekatnya, sehingga logam tersebut berubah menjadi
daerah katoda. Inilah yang disebut Cathodic Protection.
Daam hal tersebut elektron disuplai kepada logam yang
diproteksi oleh anoda buatan sehingga elektron yang hilang
dari daerah anoda tersebut sdlalu diganti, sehingga akan
mengurangi proses korosi dari logam yang diproteksi.

Coating

Cara ini sering dilakukan dengan melapis logam
(coating) dengan suatu bahan agar logam tersebut terhindar
dari koros. Lapisan pelindung pada permukaan logam
dimaksudkan untuk memisahkan media dari logam. Banyak
cara pelapisan yang dapat ditempuh, baik berupa cat, selaput
organik, vernis, lapisan logam dan enamel. Segjauh ini,
pengecatan adal ah cara paling lazim digunakan
Chemical inhibitor

Untuk memperlambat reaksi korosi digunakan bahan
kimia yang disebut inhibitor corrosion yang bekerja dengan
cara membentuk lapisan pelindung pada permukaan metal.
Lapisan molekul pertama yang tebentuk mempunyai ikatan
yang sangat kuat yang disebut chemis option. Inhibitor koros
umumnya berbentuk fluid atau cairan yang diinjeksikan pada
production line. Karena inhibitor tersebut merupakan masal ah
yang penting dalam menangani kororsi maka perlu dilakukan
pemilihan inhibitor yang sesuai dengan kondisinya. Adapun
material inhibitor koros terbagi menjadi dua, yaitu :

- Inhibitor Organik
Inhibitor yang diperoleh dari hewan dan tumbuhan yang
mengandung unsur karbon dalam senyawanya. Material
dasar dari organik inhibitor antara lain yang pertama yaitu



turunan asam lemak alifatik (monoamine, diamine, amida,
asetat, oleat, senyawa-senyawa amfoter) serta yang kedua
adalah imdazolines dan turunannya.
- Inhibitor Inorganik

Inhibitor yang diperoleh dari mineral-minera yang tidak
mengandung unsur karbon dalam senyawanya. Material
dasar dari inorganik inhibitor antara lain kromat, nitrit,
natrium silikat, dan pospat.

2.4.2 Kafeina

Sejumlah material sintetis digunakan sebagai inhibitor untuk
mencegah korosi, tetapi kebanyakan inhibitor tersebut bersifat
racun, maka penggunaan bahan organik sebagai inhibitor korosi
menjadi salah satu solusinya. Penggunaan inhibitor dikenal sangat
baik, diantara beberapa metode pengendalian dan pencegahan
korosi. Kafeinamerupakan salah satu senyawa yang mengandung
gugus nitrogen yang memiliki pasangan elektron bebas, sehingga
kafeina dapat digunakan sebagai inhibitor korosi. Gugus nitrogen
ini berfungsi sebagai pendonor elektron terhadap besi (1) untuk
membentuk senyawa kompleks. Kemudian, terjadi reaksi antara
ion bes (Il) dengan inhibitor kafeina menghasilkan senyawa
kompleks. Inhibitor kafeina yang mengandung gugus nitrogen
mendonorkan sepasang elektronnya pada permukaan logam baja
yang dapat dilihat pada Gambar 2.2.

Gambar 2.2 Gugus nitrogen pada kafeina mendonorkan
elektronnya padaion bes (I1) (Giat, 2013)
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Selanjutnya Inhibitor akan teradsorps pada permukaan
logam membentuk lapisan tipis yang hidrofobik sehingga
mengisolasi permukaan dengan lingkungannya.

2.4.1 Natrium Silikat

Natrium silikat atau yang disebut dengan water glass atau
liquid glas, banyak digunakan dalam bidang industri dan
perdagangan. Produk natrium silikat yang dipararan umumnya
tidak berwarna, transparan, berbentuk serbuk dan juga ada yang
terlarut dengan air dalam bentuk larutan kental. Beberapa senyawa
ini ada yang mudah larut dan juga ada yang sukar laruit.

Senyawa natrium silikat dapat dibuat dengan mereaksikan
beberapa unsur kimia yang meliputi silikon (Si), oksigen (O), dan
natrium (Na) dimana komposisi yang akan direaksikan dari
masing-masing senyawa tersebut akan mempengaruhi tingkat
kestabilan dan kemurnian senyawa silikat yang dihasilkan. Untuk
mendapatkan senyawa natrium silikat, dapat melalui beberapa
reaks berbeda. Berikut ini adalah beberapa reaksi yang dapat
digunakan dalam pembuatan senyawa natrium silikat :

NaQC03 + S|Og — NaQSi 03 + C02 (24)
9NaOH + Si0y — Na,SiO; + H,0 (2.5)
SiOg + NBQO - NaQSi03 (26)

Hasil yang diperoleh juga akan berbeda tergantung pada
reaks dan keadaan lingkungan yang diberikan. Natrium silikat
memiliki kegunaan yang cukup banyak didalam kehidupan sehari-
hari. Penggunaan senyawa natrium silikat dalam industri yang
sering dijumpal adalah dalam indutri sabun, tekstil, pemrosesan
kayu, dalam industri pembuatan silika gel, campuran pada
detergen, pembersih logam, water treatment, pelarut tinta, dan
inhibitor korosi. Natrium silikat sebagai inhibitor korosi bekerja
dengan membentuk sebuah lapisan pelindung dari ion silikat yang
kemudian akan mencegah serangan dari ion akali (Gao dkk, 2011).
Natrium silikat sebagai inhibitor berkerja dengan membentuk
lapisan pelindung yang kemudian akan menempel pada permukaan
logam yang berhubungan langsung dengan lingkungan.
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25 Prinsip Dasar Koros Logam

Korosi didefiniskan sebagai perusakan logam akibat dari
peristiwa elektrokimia dan biasanya dimulai pada permukaannya.
(Callister, 2007). Sedangkan menurut 1SO 8044-1986, definis
korosi adalah interaksi fisikokimia antaralogam dengan lingkungan
yang menyebabkan perubahan sifat logam, selanjutnya akan
mengakibatkan kerusakan pada logam, lingkungan, atau bagian
sistem yang terkait. Terkorosinya suatu logam dalam lingkungan
elektrolit (air) adalah suatu proses elektrokimia. Proses ini terjadi
bila ada reaksi oksidasi pada anodik dan reduksi pada katodik.
Kedua resksi ini akan terus berlangsung sampa terjadi
kesetimbangan dinamis dimana jumlah elektron yang lepas sama
dengan jumlah elektron yang diterima. Reaksi anodik (oksidasi)
diindikasikan melalui peningkatan valens atau produk elektron-
elektron, Reaksi anodik yang terjadi pada saat proses korosi logam
yaitu :

M - Mn" + ne (2.7)

Proses koros dari logam M adalah proses oksidasi logam
menjadi satu ion (n") daam pelepasan n elektron. Harga n
bergantung dari sifat logam sebagai contoh pada besi :

Fe - Fe2'+2¢ (2.8)

Reaks katodik juga berlangsung di proses korosi. Reaksi
katodik diindikasikan melalui penurunan nilai valensi atau
konsumsi elektron-elektron yang dihasilkan dari reaksi anodik.
Reaks katodik terletak di daerah katoda. Beberapa jenis reaks
katodik yang terjadi selama proses korosi logam yaitu :

Pelepasan gashidrogen : 2H +2e - H, (2.9
Reduksi oksigen 1 O, +4H + 4e - 2H,0 (2.10)
Reduksi ion logam Fe +e o Fe* (2.12)
Pengendapan logam :3Na" +3e - 3Na (2.12)
Reduksi ion hidrogen 1O, +4H" + 4€ — 2H,0 (2.13)

O, + 2H,0 + 46 _ 40H" (2.14)

Masalah korosi pada logam menjadi salah satu bagian yang
penting dalam dunia industri, dimana sekitar 5% dari pendapatan
industri nasional digunakan untuk usaha pencegahan korosi serta
perawatan dari aat-alat yang terkoros tersebut (Calister, 2007).
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Besarnya kerugian yang terjadi sangat bergantung pada jenis koros
yang terjadi. Adapun koros yang terjadi pada logam juga beragam
tergantung kondisi lingkungan dan perlakuan mekanik dan fisis
yang terjadi.

2.5.1 Jenisjeniskoros
Koros dapat diklasifikan berdasarkan pada bentuk dari hasil

korosi yang terbentuk. Terdapat beberapa bentuk yang dapat

diidentifikasikan, antaralain (Smith, 1990):

a. Uniform attack corrosion (korosi seragam)
Korosi seragam terjadi secara merata pada permukaan logam
dalam bentuk pengikisan permukaan. Koros ini biasanya terjadi
akibat reaksi kimia karena pH air yang rendah dan udara yang
lembab.

b. Galvanic/two metal corrosion (koros galvanik)
Korosi galvanik terjadi pada dua logam berbeda yang |etaknya
saling berimpitan. Korosi ini terjadi karena adanya perbedaan
potensial elektrokimia diantara dua logam tersebut. Untuk
menentukan logam-logam sebagai pelindungnya, dapat
ditentukan melalui deret volta. Unsur yang bertempat disebelah
kiri adalah unsur yang memiliki kereaktifan yang lebih besar
dari pada yang berada disebelah kanan.
(Katodik) Pt—Au—-C-Ti—-Ag-Ni - Cu-Sn-Pb-Cast Iron
— Fe— Cd- Al —Zn- Mg (Anodik) (Callister, 2007)

c. Crevice corrosion (koros celah)
Korosi ini sering terjadi pada Koros ini sering terjadi pada
logam yang berdempetan dengan logam lain. Salah satu contoh
diantaranya ada celah yang dapat menahan kotoran dan air
sehingga timbul produk karat dan masuk ke celah mikroskopis
di permukaan.

d. Pitting corrosion (korosi sumuran)
Korosi sumuran adalah korosi yang disebabkan karena
komposisi logam yang tidak homogen dimana pada daerah batas
timbul korosi yang berbentuk sumur. Korosi ini sangat sulit
diteteksi karena bentuk sumuran yang berukuran sangat kecil.
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e. Sress-corrosion cracking (korosi tegang)
Sress-corrosion cracking (SCC) merupakan korosi yang
terbentuk yang disebabkan oleh perlakuan mekanik (tegangan-
regangan) serta lingkungan yang korosif. SCC ini bisa terbentuk
pada |ogam-logam yang pada saat pembuatannya menggunakan
diberikan perlakuan panas dimana memiliki lgju pendinginan,
desain mekanik, perubahan fase saat pemanasan/pendinginan
yang buruk.

f. Intergranular corrosion (koros intergranular)
Koros intergranular merupakan korosi lokal yang menyerang
pada daerah pertumbuhan paduan yang letaknya berada di
permukaan logam. Contohnya adalah pada paduan besi pada
fase austenitik (18% Cr-8% Ni) saat dipanaskan atau
didinginkan secara perlahan pada temperatur sekitar 500-800°C
yang kemudian kromium karbida (Cr,3Cg) ini mengendap pada
permukaan daerah pertumbuhan paduan. Jika kromium karbida
ini mengendap pada daerah, paduan ini akan sangat sensitif
terhadap korosi.

g. Erosion corrosion (koros erosi)
Korosi ini disebabkan karena keausan dan menimbulkan bagian-
bagian yang tagjam dan kasar. Korosi erosi sering kali dijumpal
pada lekukan dan kerusakan pada permukaan logam lainnya
yang berhubungan langsung dengan aliran fluida. Selain itu juga
diakibatkan karena fluida yang sangat deras dan dapat
mengkikis film pelindung pada logam.

h. Fretting corrosion
Fretting corrosion terjadi pada permukaan antar material
dibawah sebuah beban yang mengakibatkan adanya vibrasi dan
dlip. Contohnya ada pada gabungan antara shaft dengan bearing
pada mesin.

i. Cavitation damage (korosi kavitasi)
Korosi kavitas mirip dengan korosi erosi perbedaannya adalah
pada fluida yang mengenai logam. Untuk korosi kavitasi, koros
disebabkan oleh aliran gelembung-gelembung udara yang
bertubrukan dengan permukaan logam.
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j. Selectiveleaching (korosi selektif) atau dealloying

Dealloying adalah proses pengangkatan suatu unsur didalam
paduan padat karena terkena serangan korosi. Korosi yang
digunakan dalam metode ini disebut dengan korosi selektif
karena hanya menyerang unsur tertentu sgja. Seperti unsur
pengangkatan unsur zinc pada paduan tembaga, karena pada
deret volta unsur tersebut letaknya disebelah kiri maka titik
tersebut menjadi awal terjadinya korosi.

@ (b) (©)

(€) (f) (9) ()

(i) @)
Gambar 2.3 Jenisjenis korosi (@) uniform corrosion (b) galvanic
corraosion () crevice corrosion (d) pitting corrosion
(e) SCC (f) intergranular corrosion (g) erosion
corrosion (h) cavitation damage (i) fretting corrosion
(j) dealloying (Callister, 2007)
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2.5.2 Faktor-faktor penyebab koros
Umumnya problem korosi disebabkan oleh air. Akan tetapi

ada beberapafaktor selain air yang mempengaruhi lgju korosi,

diantaranya:

- Faktor gasterlarut.
Oksigen (O,), adanya oksigen yang terlarut akan menyebabkan
korosi pada metal seperti lgju korosi pada mild stell alloys akan
bertambah  dengan meningkatnya  kandungan  oksigen.
Kearutan oksigen dalam air merupakan fungsi dari tekanan,
temperatur dan kandungan klorida. Untuk tekanan 1 atm dan
temperatur kamar, kelarutan oksigen adalah 10 ppm dan
kelarutannya akan berkurang dengan bertambahnya temperatur
dan konsentrasi garam. Sedangkan kandungan oksigen dalam
kandungan minyak-air yang dapat mengahambat timbulnya
korosi adalah 0,05 ppm atau kurang. Karbondioksida (CO,),
jika kardondioksida dilarutkan dalam air maka akan terbentuk
asam karbonat (H,CO,) yang dapat menurunkan pH air
dan meningkatkan korosifitas, biasanya bentuk korosinya
berupa pitting.
Faktor temperatur
Penambahan temperatur umumnya menambah lgu koros
walaupun kenyataannya kelarutan oksigen berkurang dengan
meningkatnya temperatur. Apabila metal pada temperatur yang
tidak uniform, maka akan besar kemungkinan terbentuk korosi.
Faktor pH
Menurut penelitian Whitman dan Russel ternyata pH dari suatu
elektrolit sangat mempengaruhi pada proses terjadinya korosi.
Larutan pH netral adalah 7, sedangkan ph < 7 bersifat asam dan
korosif, sedangkan untuk pH > 7 bersifat basa juga korosif.
Tetapi untuk besi, lgju korosi rendah pada pH antara 7 sampai
13. Lgju korosi akan meningkat pada pH < 7 dan pada pH > 13.
Faktor bakteri pereduksi
Adanya bakteri pereduksi sulfat/sulfat reducing bacteria (SRB)
akan mereduksi ion sulfat menjadi gas H,S. Gas H,S tersebut
jijka gas tersebut  kontak  dengan  bes akan
menyebabkan terjadinya korosi.
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Faktor padatan terlarut

Beberapa faktor senyawa padatan terlarut yang menyebabkan

korosi antaralain:

- Klorida (Cl), klorida menyerang lapisan mild steel dan
lapisan dtainlesssteel. Padatan ini menyebabkan
terjadinya pitting, crevice corrosion. Proses korosi juga
dapat disebabkan oleh kenaikan konduktivitas larutan
garam, dimana larutan garam yang lebih konduktif, lgju
korosinyajuga akan lebih tinggi.

- Karbonat (COs), kalsium karbonat sering digunakan
sebagai  pengontrol koross dimana film  karbonat
diendapkan sebagai lapisan pelindung permukaan metal,
tetapi dalam produksi minyak hal ini
cenderung menimbulkan masalah scale.

- Sulfat (SO,), ion sulfat ini biasanya terdapat dalam
minyak. Dalam air,ion sulfat juga ditemukan dalam
konsentrasi yang cukup tinggi dan bersifat kontaminan,
dan oleh bakteri SRB sulfat diubah menjadi sulfidayang
korosif.

2.5.3 Perhitungan laju korosi dengan metode kehilangan ber at
M etode yang sering digunakan dalam perhitungan lgju korosi
adalah weight loss methode (metode kehilangan berat). Dimana
perhitungan ini pada prinsipnya menggunakan selisih berat logam
sebelum dan sesudah terkorosi. Metode ini bila dijalankan dengan
waktu yang lama dan suistinable dapat dijadikan acuan terhadap
kondisi tempat objek diletakkan (dapat diketahui seberapa korosif
daerah tersebut) juga dapat dijadikan referensi untuk treatment
yang harus diterapkan pada daerah dan kondis tempat objek
tersebut. Satuan lgju korosi yang digunakan adalah mpy (mils per
year). Dengan mengacu pada standar ASTM G1-03 dan ASTM
G31-72, adapun rata-rata laju korosi melalui metode ini didapatkan
melalui persamaan berikut :
KW

LR =
D.A.t

(2.15)
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dimana:
CR : corrosion rate (Igju korosi)
K : konstantalagju korosi (Tabel 2.1)
t :waktudalam (jam)
A :luasarealogam (cm?)
W : sdlisih massa setelah dengan sebelum korosi (g)
D :massajenis (g/cm®)

Terdapat beberapa konstanta dimana masing-masing
memiliki nilai berbeda tergantung pada satuan yang digunakan.
Laju koros tidak memiliki nilai yang tetap terhadap waktu. Akan
tetapi, perbedaan lgju korosi pada waktu yang berbeda-beda dapat
dihubungkan kemiripannya dengan konversi satuannya kedalam
satuan yang lainnya seperti tabel dibawah ini.

Tabel 2.1 Konstanta Laju Korosi dalam Berbagai Unit

Laju Korosi dalam Berbagai Unit Konstanta (K)

Mils per year (mpy) 3.45x 10°
Inches per year (ipy) 3.45x 10°
Inches per month (ipm) 2.87 x 10°
Milimetres per year (mm/y) 8.76 x 10°
Mikrometres per year (umy) 8.76 x 10’
Picometres per second (pnv's) 2.78 x 10°
Grams pre square meter per hour (g/nt.h) 1.00 x 10" x D*
Miligrams per square decimeter per day (mdd) 2.40 x 10° x D*
Micrograms per square meter per second | 2.78 x 10° x D*
(ug/nT.s)

Mekanisme kerja koros pada suatu logam biasanya
menghasilkan selisih berat dari logam sebelum dan pasca peristiwa
corosi. Perubahan berat ini dapat berarti berat logam menjadi
berkurang (weight l10ss) atau juga malah bertambah (weight gain).

Weight loss
Weight loss biasanya disebut juga sebagai corrosion process,
dimana logam mengalami degradas bentuk dan massa akibat
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proses elektrokimia yang terjadi, sehingga permukaan logam
akan terkikis oleh korosi.

Weight gain

Weight gain atau penambahan berat pada sampel biasanya
disebut dengan proses pasivasi (passivation process). Pasivas
mengacu pada pembentukan lapisan tipis dari produk korosi
yang dikenal sebagai passive film pada permukaan logam yang
bertindak sebagai pengahalang proses oksidas lebih lanjut.
Komposis kimia dan struktur dari passive filmini berbeda dari
komposisi dasar dari logam itu sendiri. Passive filmini berbeda
dari lapisan oksida yang terbentuk saat proses pemanasan, dan
hanya memiliki tebal beberapa mikrometer. Pasivasi terutama
ditentukan oleh faktor-faktor lingkungan dan metalurgi. Efek
dari pH larutan dan korosi yang terjadi dalam dilihat dalam
diagram Pourbaix.

2.6 Inhibitor sebagai Pengendali Korosi

Suatu inhibitor kimia adalah suatu zat kimia yang dapat
menghambat atau memperlambat suatu reaksi kimia. Secara
khusus, inhibitor koros merupakan suatu zat kimia yang bila
ditambahkan kedalam suatu lingkungan tertentu, dapat menurunkan
lgu penyerangan lingkungan itu terhadap suatu logam

(Daimunthe, 2004).. Pada prakteknya, jumlah yang di tambahkan

adalah sedikit, baik secara kontinyu maupun periodik menurut

suatu selang waktu tertentu.
Adapun beberapa macam mekanisme kerja dari inhibitor,
antaralain :

- Inhibitor teradsorps pada permukaan logam dan membentuk

suatu lapisan yang sangat tipis dengan ketebalan hanya beberapa
molekul inhibitor sgja. Lapisan tipis ini nantinya akan bekerja
sebagai mantel pelindung logam dari serangan korosi.
Melalui pengaruh lingkungan (misal pH) menyebabkan inhibitor
dapat mengendap dan selanjutnya terabsorbsi pada permukaan
logam serta melindunginya terhadap korosi. Endapan yang
terjadi cukup banyak, sehingga lapisan yang terjadi dapat
teramati oleh mata.
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Inhibitor terlebih dahulu mengkorosi permukaan logam yang
kemudian membentuk zat kimia yang kemudian melalui
peristiwa absorbsi dari produk korosi tersebut membentuk suatu
lapisan pasif pada permukaan logamnya.

Inhibitor menghilangkan elemen agresif penyebab koros yang
ada dalam lingkungannya.

Berdasarkan pada fungsinya, inhibitor dapat diklasifikasikan
menjadi tiga jenis yaitu inhibitor anodik, inhibitor katodik, dan
inhibitor pengendapan. Beberapa jenis inhibitor ini masing-masing
memiliki kinerja dan metode berbeda dalam mengurangi dampak
korosi, berikut ini penjelasan dari jenis-jenis inhibitor tersebut
(Chodijah & Nugroho, 2008) :

a. Inhibitor anodik
Inhibitor anodik menurunkan Ilgu korosi dengan cara
memperlambat reaksi anodik. Inhibitor anodik membentuk
lapisan pasif melalui reaks ion-ion logam yang terkorosi untuk
menghasilkan selaput pasif tipis yang akan menutupi anoda
(permukaan logam) dan lapisan ini akan menghalangi pelarutan
anoda selanjutnya. Lapisan pasif yang terbentuk mempunyai
potensial korosi yang tinggi atau inhibitor anodik menaikkan
polarisas anodik. Senyawa yang biasa digunakan sebagai
inhibitor anodik adalah: Kromat, Nitrit, Nitrat, Molibdat, Silikat,
Fosfat, Borat.

b. Inhibitor katodik
Inhibitor katodik menurunkan laju korosi dengan cara
memperlambat reaks katodik. Inhibitor katodik bereaksi dengan
OH" untuk mengendapkan senyawa-senyawa tidak larut pada
permukaan logam sehingga dapat menghalangi masuknya
oksigen. Contoh inhibitor tipe ini antara lain: Zn, CaCOQOs;,
Polifosfat.

c. Inhibitor pengendapan
Inhibitor pengendapan adalah inhibitor yang bekerja dengan
cara membentuk endapan di seluruh permukaan logam sehingga
lapisan ini secara tidak langsung melindungi dan menghambat
reaksi anodik dan katodik. Inhibitor pengendapan yang sering
dijumpai adalah silikat dan phospat.
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Efektifitas dari inhibitor ini sangat bergantung pada
komposisi kimia dari inhibitor itu sendiri, terutama pada sifat
afinitasnya terhadap permukaan logam. Pengurangan lgju korosi
karena adanya penambahan inhibitor menunjukkan efisens
inhibitor tersebut. Efisiens inhibitor dapat dihitung dengan
perhitungan berikut (Roberge, 2001} :

(CR nor inh—OR/ (nh)
CR non inhibitor

Efisiensi inhibitor (%) = v I00%  (2.16)

dimana CR adalah lgju korosi (corrosion rate).

Pada dasarnya, dengan menambah volume atau konsentrasi
inhibitor yang digunakan akan meningkatkan efisiensinya. Dengan
meningkatnya efisiensi, berarti laju korosi yang terjadi pasti akan
menurun pula.

Gambar 2.4 Pembentukan lapisan tipis pada mekani sme pengham-
batan korosi menggunakan inhibitor korosi (Roberge,
2000)

2.7 Pengaruh pH dalam Laju Korosi Paduan L ogam

Nila pH dan salinitas merupakan salah satu faktor penting
yang mempengaruhi proses korosi. Pada umumnya, korosi dalam
lingkungan berair semakin meningkat dengan menurunnya pH. pH
rendah dapat mengakibatkan korosi yang semakin parah akibat dari
ion-ion logam yang mulai terurai saat pH<4. Sedangkan jika pH
tinggi (pH 4-10), lgju korosi akan berkurang secara signifikan
karenalogam akan membentuk |apisan pasifnya. (Aditya, 2014)
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Berdasarkan pada penelitian sebelumnya, pH larutan akan
meningkat berbanding lurus dengan volume inhibitor yang
digunakan (‘Adziimaa, 2013). Adapun hubungan pengaruh pH
terhadap lgju koros yang ditunjukkan oleh gambar 2.5 dibawah ini.

Inhibitor Komersial
@ Aditya, 2014
@ ‘'Adziimaa, 2013

Laju Korosi (mpy)
w
1

7 3 3 e o B A
Gambar 2.5 Pengaruh pH terhadap |aju korosi (a) padalarutan
lumpur Lapindo dan (b) pada larutan garam (NaCl

3,5%) (‘Adziimaa, 2013)

2.8 DuctileCastIron

Besi yang digunakan sebagai sampel uji pada penelitian ini
adalah jenis ductile cast iron yang sering digunakan sebagai bahan
untuk perpipaan pada perusshaan PDAM. Ductile cast iron atau
nodular cast iron dibuat dengan menambahkan sedikit unsur
magnesium atau serium. Penambahan unsur ini menyebabkan
bentuk grafit besi cor menjadi nodular, atau bulat. Adapun bentuk
permukaan ductile cast iron daat dilihat pada gambar 2.6 dibawah
ini.

Gambar 2.6 Mikrostruktur dari ductile cast iron/nodular cast iron
(ductilecastiron.com)
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Perubahan bentuk grafit ini diikuti dengan kenaikan
keuletannya menjadi 10%-20%. Maka dari itu, nodular cast iron
disebut juga ductile cast iron. Lebih lanjut, ductile cast iron
memiliki sifat mampu las yang rendah, ketahanan koros rendah,
dan ketahanan aus yang rendah pula.



BAB 111
METODOLOGI PENELITIAN

Pada penelitian tugas akhir ini, terdapat beberapa tahap
yaitu ektraksi nanosilika dari lumpur lapindo, sintesis natrium
silikat dan pengujian senyawa natirum silikat hasil sintesis
sebagai inhibitor korosi pada sampel ductile cast iron. Adapun
skema metodologi penelitian dapat dilihat pada Gambar 3.1
berikut ini.

Gambar 3.1 Diagram alir penelitian
23
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3.1 Persiapan Alat dan Bahan

3.2

Alat-alat yang digunakan pada penelitian tugas akhir ini
antaralain:

Mesin gerinda

Magnetic stearer

Mesin grinder

Mesin polisher
Timbangan digital

pH meter digita

Gelas ukur

Penjepit bes

Furnace

Kertas saring

Amplas #220 #400, #600,
#800, #1000, #1200, dan
#2000

Gelas beaker
Oven

Spatula
Hairdryer
Ultrasonic cleaner
Mortar

Kain bludru

Pipet tetes
Selotip doubletip
Oven

Gunting
Kameradigital

Sedangkan bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian
tugas akhir ini antaralain :

Pipa bess PDAM
HCI 37%
NaOH SAP
NaCl SAP
Aquades

Nital

Lumpur Lapindo Sidoarjo
Alumina (Al,05)

Acetone

Natrium bikarbonat (NaHCO5)
Water glass (Na,SiOs)
Silikagel (SO,)

Ekstraks Senyawa Nanosilika (S O,)

Langkah-langkah yang

dilakukan dalam  ekstraksi

nanosilika dengan metode kopresipitasi (Januar, Ahmad, dkk.
2013) adalah lumpur yang telah dikeringkan digerus hingga 270
mesh, setelah itu direndam dengan larutan HCl 2M 24 jam untuk
menghilangkan pengotor—pengotor, kemudian dicuci dengan
aquades dan dikeringkan, setelah itu digerus kembali hingga 270
mesh sebagai mana ditunjukan pada gambar 3.2
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@ (b)

(© (d)

Gambar 3.2 Proses preparasi lumpur Lapindo (a) lumpur
Lapindo basah (b) lumpur Lapindo yang dicuci
dengan HCI (c) lumpur Lapindo kering setelah
dihaluskan (d) lumpur Lapindo setelah diayak 270
mesh

Lumpur Sidoarjo 10 gr dilarutkan dalam larutan NaOH (7
M) 60 ml sambil diaduk dengan magnetic stirrer dengan
temperatur 700 C selama 1 jam, kemudian ditambah aquades 250
ml dan disaring dengan kertas saring. Larutan hasil saringan
kemudian ditambahkan HCl 2 M sambil diputar dengan magnetic
stirrer sampai pH7, setelah terbentuk endapan berwarna putih,
dibiarkan selama 24 jam. Kemudian dicuci dengan aquades untuk
menghilangkan kadar asam, basa dan garam pada sampel tersebut,
setelah itu disaring dan silika gel dikeringkan dengan lampu 100
W (80°C) selama 24 jam. Adapun lebih jelas ditunjukkan pada
gambar 3.3.
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€ (b)

(c) (d)

Gambar 3.3 Proses ekstrak silika (a) larutan hasil saringan (b)
titrasi larutan hasil saringan (¢) endapan gel silika
(d) serbuk silika yang telah kering

3.2.1 Pengujian nanosilika dengan menggunakan XRD

Selanjutnya senyawa nanosilika kemudian diuji dengan
menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui
validitas senyawa silika yang didapatkan. Pengujian juga
dilakukan pada silika gel komersial sebagai pembanding untuk
silika hasil ektraksi. Instrumen XRD digunakan untuk
mengidentifikasi material kristalit maupun non-kristalit, sebagai
contoh identifikasi struktur kristait (kuditatif) dan fasa
(kuantitatif) dalam suatu bahan dengan memanfaatkan radias
gelombang elektromagnetik sinar X. Dengan kata lain, teknik ini
digunakan untuk mengidentifikas fasa kristalin dalam material
dengan cara menentukan parameter struktur kis serta untuk
mendapatkan ukuran partikel (Purbo, 2009).

Prinsip kerja XRD berdasarkan pada Hukum Bragg
(Bragg’s Law). Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas
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sinar-X di jatuhkan pada sampel kristal, maka bidang kristal itu
akan membiaskan sinar-X yang memiliki panjang gelombang
sama dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut seperti yang
ditunjukkan pada gambar 3.4.

Gambar 3.4 Bragg’s law (spec2000.net)
Adapun hukum bragg, sebagai berikut :
nA =2.d.sin 6 (3.1

Dimana:
A : panjang gelombang sinar-X,
d: adalah jarak antar kisi kristal,
6 : sudut datang sinar,
n:1, 2, 3, dst adalah orde difraksi.

Sinar yang dipantulkan akan ditangkap oleh detektor
kemudian diterjemahkan sebagai sebuah puncak difraksi. Makin
banyak bidang kristal yang terdapat dalam sampel, makin kuat
intensitas pembiasan yang dihasilkannya. Tiap puncak yang
muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal yang
memiliki orientasi tertentu dalam sumbu tiga dimensi. Puncak-
puncak yang didapatkan dari data pengukuran ini kemudian
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dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X untuk hampir semua
jenis material.

Sinar-X dihasilkan di suatu tabung sinar katode dengan

pemanasan kawat pijar untuk menghasilkan elektron-elektron,
kemudian elektron-elektron tersebut dipercepat terhadap suatu
target dengan memberikan suatu voltase, dan menembak target
dengan elektron. Ketika elektron-elektron mempunya energi
yang cukup untuk mengeluarkan elektron-elektron dalam target,
karakteristik spektrum sinar-X dihasilkan. Sinar-X ini bersifat
collimated dan mengarah ke sampel. Saat sampel dan detektor
diputar, intensitas Sinar X pantul itu direkam. Ketika geometri
dari peristiwa sinar-X tersebut memenuhi persamaan Bragg,
interferens konstruktif terjadi dan suatu puncak di dalam
intensitas terjadi. Detektor akan merekam dan memproses isyarat
penyinaran ini dan mengkonvers isyarat itu menjadi suatu arus
yang akan dikeluarkan pada printer atau layar komputer.
Analisis ukuran partikel dapat dilakukan dengan menggunakan
hasil XRD dari suatu sampel, yaitu dengan menggunakan
persamaan Scherrer. Ukuran partikel dihitung dengan mencari
FWHM (Full Width at Half Maximum) dari puncak grafik XRD
yang dihasilkan. Adapun persamaan Scherrer ditunjukkan sebagai
berikut :

KA
o f.cosA

(3.2)

Dimana:
D : rata-rata ukuran kristal
K : konstanta shape factor (0.94)
A : X-ray wavelength (0.154 , anoda material = Cu)
B : Full Width at Half Maximum (radian)
6 : sudut Bragg

3.2.2 Pengujian nanosilika dengan menggunakan FTIR
Silika hasil sintesis kemudian diuji dengan menggunakan
FTIR (Fourier transform infrared spectrometry) untuk melihat
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ikatan yang terbentuk dari setiap bilangan gelombang. Selain itu,
pengujian juga dilakukan pada silika gel komersia sebagai
pembanding.

Gambar 3.5 Skemakerja FTIR (Osmania University/ftir.ntml)

FTIR merupakan salah satu bagian dari spektrofotometri,
yaitu suatu metode pengamatan interaksi molekul dengan
menggunakan radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang
tertentu. Sistem optik Spektrofotometer FT-IR seperti pada
gambar dibawah ini dilengkapi dengan moving mirror dan cermin
yang diam (stationary mirror). Dengan demikian radiasi infra-
merah akan menimbulkan perbedaan jarak yang ditempuh menuju
cermin moving mirror dan jarak stationary mirror. Perbedaan
jarak tempuh radiasi tersebut yang selanjutnya disebut sebagai
retardasi (d). Hubungan antara intensitas radiasi IR yang diterima
detektor terhadap retardasi disebut sebagai interferogram.
Sedangkan sistem optik dari  Spektrofotometer IR yang
didasarkan atas bekerjanya interferometer disebut sebagai sistem
optik FTIR. Sinar inframerah yang termodulasi melewati sampel
gas dan diserap pada panjang gelombang yang berbeda oleh
berbagai molekul ini. Kemudian intensitas sinar inframerah
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dideteksi oleh detektor dan direpresentasikan melalui monitor
komputer. Untuk lebih jelasnya ditunjukkan dalam gambar 3.5.

3.2.3 Pengujian nanosilika dengan menggunakan SEM
Pengujian SEM pada nanosilika ini bertujuan untuk
melihat morfologi partikel nanosilika yang diperoleh serta untuk
melihat ukuran partikel silika yang dihasilkan apakah berukuran
nano atau tidak. Scanning electron microscope (SEM) adalah
sebuah mikroskop elektron yang didesain untuk mengamati
permukaan objek solid secara langsung. SEM  memiliki
perbesaran 10-3.000.000 kali, depth of field 4 — 0.4 mm dan
resolusi sebesar 1 — 10 nm. Kombinasi dari perbesaran yang
tinggi, depth of fidd yang besar, resolusi yang baik, serta
kemampuan untuk mengetahui komposis dan informas
kristalografi membuat SEM banyak digunakan untuk keperluan
penelitian dan industri (Prasetyo, 2011). Anonymous (2012)
menambahkan, SEM memfokuskan sinar elektron (electron
beam) di permukaan obyek dan mengambil gambarnya dengan
mendeteksi elektron yang muncul dari permukaan obyek.

Gambar 3.6 Prinsip kerja SEM (iastate.edu)
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Seperti yang ditunjukkan pada gambar 3.6, SEM bekerja
dengan cara menembakkan elektron berenergi tinggi hingga 30
keV pada suatu material. Elektron berinteraksi dengan atom-atom
yang menghasilkan sinyal beris informas tentang topografi
permukaan sampel, komposis dan sifat-sifat lainnya seperti
konduktivitas listrik. Tumbukan sinar elektron pada sampel akan
mengakibatkan kehilangan energi dan menimbulkan adanya emisi
sinar X, hamburan elektron sekunder (secondary electron) dan
hamburan balik elektron (backscattered electron). Elektron
sekunder merupakan hamburan elektron setelah tumbukan,
sedangkan elektron balik adalah elektron berenergi tinggi yang
terhambur secara elastis dan memiliki energi yang sama dengan
energi elektron primer. Emisi sinar-x yang dihasilkan merupakan
karakteristik dari atom-atom sampel dan digunakan sebagai media
identifikasi unsur-unsur yang terkandung dalam sampel.

3.3 Sintesis Senyawa Natrium Silikat (Na,SIO3)

Sintesis senyawa natrium silikat dibagi menjadi 2 metode
yaitu metode A dengan mereaksikan 5 gram lumpur lapindo
dengan natrium hidroksida dan metode B dengan mereaksikan 6
gram serbuk silika dengan natrium hidroksida.

a. Metode A
Senyawa natrium silikat (Na,SiO3) disintesis dengan
mereaksikan silika dari lumpur Lapindo dengan larutan

NaOH. NaOH sebanyak 8 gram dilarutkan dalam agquades

sebanyak 10 ml dalam tabung reaksi. Setelah NaOH dan

aquades bereaksi sempurna kemudian ditambahkan 6 gram
silika (SO,) hasil ekstraksi ke dalam tabung reaksi.

Kemudian tabung reaksi dipanaskan di atas api hingga

terjadi reaks antara NaOH dan silika (SiO,) dan akhirnya

silika larut dalam larutan. Gambar 3.7 merupakan proses
sintesis natrium silikat.
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@ (b)

Gambar 3.7 Sintesis natrium silikat metode A (@) proses

pencampuran NaOH dan air (b) campuran SO,
dan NaOH membentuk senyawa natrium silikat

b. MetodeB

Serbuk lumpur Lapindo dengan massa 5 gram

direaksikan dengan natrium hidroksida (NaOH) dengan dua
metode seperti yang ditunjukkan gambar 3.8 untuk
mendapatkan natrium silikat.

Metode pertama, serbuk lumpur direaksikan dengan
50 ml NaOH 7 M dan diaduk menggunakan magnetic
stirer pada temperatur 90°C dan kecepatan putaran 1,5
mod selama 1 jam. Larutan hasil pengadukan ini
kemudian disaring menggunakan kertas saring dan
diambil filtratnya. Filtrat hasil saringan kemudian
dibakar dengan furnace dengan temperatur 100°C.
Metode kedua, serbuk lumpur dititras dengan 50 ml
NaOH 10 M dan diaduk dengan menggunakan
magnetic stirrer pada temperatur 90°C dan kecepatan
1,5 mod selama 1 jam. Kecepatan titrasi adalah 2
ml/menit. Larutan hasil pengadukan kemudian disaring
dan diambil filtratnya. Sebagian dari hasil penyaringan
kemudian dikeringkan diddam furnace dengan
temperatur 100°C.
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@ (b) (c)

(d) (e
Gambar 3.8 Proses sintesis natrium silikat (a) 5 gram serbuk
lumpur Lapindo (b) NaOH cair (c) pengadukan
lumpur dengan NaOH dengan magtetic stirrer (d)
penyaringan menggunakan kertas saring (€)
natrium silikat hasil sintesis.

34 Pengujian Koros
Pengujian korosi pada penelitian ini dilakukan dengan
menggunakan beberapa tahapan, antaralain :
3.4.1 Preparas sampel
Perparas sampel disini tahap persiapan sampel uji
berdasarkan beberapa standar yang digunakan, adapun beberapa
tahapnyayaitu :
a)  Pemotongan sampel
Sampel yang digunakan adalah dari pipa besi PDAM
dengan ukuran 1x1 cm? dan ketebalan 3 mm. Dengan data
ini diperoleh densitas dari sampel yang dihitung dengan
persamaan (3.1).



p= 7 (33)
dengan
V=pxlxt (3.9
dimanap :massajenis (gr/cm’) p: panjang (cm)
m : massa sampel (gram) | : lebar (cm)
V : volume sampel (cm?) t : tinggi (cm)

Gambar 3.9 Sampel uji korosi

Berdasarkan perhitungan didapatkan nilai densitas sampel sebagai
berikut :
p=1= z'ff:g = 7,7930 gr/em’
Sedangkan luas permukaan saimpel adalah sebeger berikut :
Luaspermukaan =2 (px ) +2(pxt)+2 (I xt)
=2(1x1)+2(1x03)+2(1x0,3)
= 320 mnv’

b)  Pengamplasan sampel
Sampel yang telah dipotong kemudian diamplas dengan
menggunakan mesin grinderdengan menggunakan amplas
grit 400, 600, 800, 1000, dan 2000 dengan tujuan untuk
meratakan dan menghilangkan cat dan korosi pada
permukaan sampel. Mesin grinder di atur sehingga bekerja
dengan kecepatan putaran mesin 25 rpm sampai lapisan
pada permukaan sampel hilang dan tidak ada lagi yang
menutupi sampel yang akan di uji korosi. Setiap pergantian
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grit ampelas dilakukan tahap pengeringan — pencucian
dengan air — pengeringan — ditetesi etanol — dikeringkan
dengan hairdryer. Setelah dilakukan pengamplasan
selanjutnya sampel dismpan dalam plastik klip dengan
ditambahkan silika gel yang bertujuan untuk menyerap
kelembaban sehingga sampel tidak cepat terserang koros
saat disimpan.

(@ (b)

(©) (d)

Gambar 3.10 Proses pengamplasan sampel (a) mesin grinder (b)

pengamplasan sampel dengan kecepatan putar 25
rpm (c) hasil pengamplasan sampai grit 2000 (d)
penyimpanan sampel dalam plastik klip.

Pemolesan dengan alumina

Setelah sampel diamplas secara bertahap dari grit 400
hingga grit 2000, sampel kemudian dipoles menggunakan
kain bludru dengan alumina sebaga oksida polesnya.
Proses pemlolesan dilakukan hingga didapatkan permukaan
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sampel yang mengkilap. Tahapan ini dilakukan di
Laboratorium Metalurgi Jurusan Teknik Mesin ITS.

€Y (b)

Gambar 3.11 Proses pemolesan sampel (a) mesin polisher
Ecomet 11 (b) hasil pemolesan dengan alumina

3.4.2 Persiapan larutan uji

Larutan uji yang digunakan dalam tugas akhir ini adalah
larutan garam (3,5%). Larutan garam dibuat dengan melarutkan
NaCl SAP ke dalam aquades. Perhitungian untuk mendapatkan
larutan NaCl 3,5% ditunjukkan oleh rumus 3.3 berikut.

massa Nacl 4P
TS SE aquides

Dari persamaan di atas maka dapat dibuat larutan garam
NaCl 3,5% dengan mencampurkan 35 gram NaCl ke dalam 1000
gram aquades. Massa jenis dari aquades adalah 1 g/ml, sehingga
volume agquades yang dibutuhkan adalah 1000 ml.

NaCl 3,5% > x100% =35%  (35)

Gambar 3.12 NaCl SAP sebagai bahan pembuatan larutan
NaCl 3,5%
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Berdasarkan ASTM G31-72 untuk uji rendam skaa
laboratorium, volume larutan uji yang digunakan adalah 0,4
mli/mm? dikali luas permukaan sampel. Maka dengan luas
permukaan sampel sebesar 320 mm?, larutan uji yang digunakan
adalah sebanyak :

Volumelarutan = 0,4 ml/mm? x 320 mm? = 128 ml

3.4.3 Perhitungan uji koros
Sebelum dilakukan uji terhadap laju korosi, terdapat

beberapa tahapan yang harus dilakukan, antaralain :

a) Persigpan larutan inhibitor
Larutan yang digunakan sebagai inhibitor adalah senyawa
natrium silikat yang disintesis dari lumpur Lapindo dan
natrium slikat komersial. Volume inhibitor yang
ditambahkan pada masing-masing larutan adalah sebagai
berikut :

Tabedl 3.1 Varias Volume Inhibitor

Metode Volume Inhibitor (Na,SiOs)

sintesis
N&,SiOs Oml [ 2ml | 4ml | 6ml [ 8ml | 10ml | 12 ml

Metode A

Metode M1

Metode M2

Keterangan :

(Larutan Uji yang digunakan larutan NaCl 3,5%)

Metode A : Ekstraksi nanosilika metode kopresipitasi (Januar,
2013.) + metode sintesis A (Adizima, 2012).

Metode B : Ekstraks metode pertama (M1) dan metode kedua
(M2) (Aditya, 2014).

b) Pengukuran berat awal
Sebelum  diuji  korosi, semua sampel ditimbang
menggunakan timbangan digital Mettler Toledo MS104S
yang ada di laboratorium Kimia Rekayasa Jurusan Teknik
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Material dan Metalurgi ITS dengan tingkat keterbacaan
0,0001 gram.

Gambar 3.13 Penimbangan sampel menggunakan timbangan

c)

d)

Mettler Toledo M S104S

Perendaman sampel dan pengukuran pH larutan
Sampel yang telah siap digunakan, direndam dalam larutan
uji selama 5 hari. Sesaat setelah perendaman, dilakukan
pengukuran pH larutan pada masing-masing larutan dengan
menggunakan pH meter. Pengukuran pH ini dilakukan
dengan tujuan untuk mengetahui perubahan pH larutan
sebelum dan sesudah ditambahkan inhibitor.

Pembersihan Sampel

Setelah 5 hari lama perendaman, kemudian sampel diangkat

dari larutan uji untuk kemudian dibersihkan. Langkah-

langkah pembersihan sampel sesuai standar (NACE RP

0775-2005) adalah sebagai berikut:

i) Setelah perendaman sampel selama lima hari, sampel
dikeluarkan dari larutan uji kemudian dicelupkan ke
dalam air sabun dan dibersihkan dengan menggunakan
spons. Proses ini diperlukan untuk menghilangkan
kandungan minyak atau lemak yang ada pada
permukaan sampel.
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ii) Sampel dibilas menggunakan aquades kemudian
dicelupkan ke dalam acetone.Setelah itu, sampe
dikeringkan dengan hembusan udara dari hairdryer.

iii) Setelah kering, sampel dimasukkan ke dalam larutan
pickling yang dibuat dengan mencampurkan 100 ml
HCI teknis dengan 100 ml aquades. Tujuan dari proses
ini adalah untuk menghilangkan scale yang timbul dari
proses korosi. Proses ini dilakukan dalam mesin
ultrasonic cleaner selama 2 menit.

iv) Setelah proses penghilangan scale,sampel dicelupkan ke
dalam larutan Natrium bikarbonat (NaHCO;) lewat
jenuh selama 1 menit untuk menghilangkan suasana
asam.Setelah itu, sampel dibilas dengan aquades.

v) Sampel dicelupkan kembali ke dalam acetone, dan
dikeringkan menggunakan hairdryer. Setelah sampel
kering dilakukan penimbangan untuk menghitung berat
akhir dari masing-masing sampel.

3.5 Pengujian Sampel

Setelah dilakukan iji korosi selaa 5 hari, sampel selanjutnya
dilakukan uji koross padaa NaCl 35% di uji dengan
menggunakan SEM EDX dan XRD untuk dianalisis unsur-unsur
produk korosi yang ada didalamnya.

3.5.1 Pengujian hasil korosi dengan menggunakan XRD
Selanjutnya, produk korosi yang terbentuk juga diamatai
dengan melakukan pengujian SEM. Pengujian ini dilakukan
untuk mengetahui struktur benda uji setelah dilakukan pengujian
korosi. Secara morfologi akan tampak pola permukaan yang
terbentuk, sehingga dapat diketahui unsur-unsur yang terbentuk.

3.5.2 Pengujian hasil korosi dengan metalogr afi

Metalografi adalah suatu cara mempersiapkan material
metal (logam) untuk mengukur secara kuantitatif maupun
kualitatif dari segala hal yang terdapat dalam materiad yang
diamati, seperti fasa, butir, komposisi kimia, orientasi butir, jarak
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atom, dislokasi, topografi dan sebagainya. Secara garis besar
tahapan metalografi yang dilakukan meliputi :

Pemotongan spesimen (sectioning)

Proses Pemotongan merupakan pemindahan material dari
sampel yang besar menjadi spesimen dengan ukuran yang
kecil. Kerusakan pada material pada saaat proses pemotongan
tergantung pada jenis material yang dipotong, alat yang
digunakan untuk memotong, juga kecepatan potong.
Pembingkaian (mounting)

Pembingkaian diperlukan pada persiapan spesimen
metalografi, meskipun pada beberapa spesmen dengan
ukuran yang agak besar namun hal ini tidaklah mutlak. Untuk
bentuk yang kecil atau tidak beraturan sebaiknya dibingkai
guna memudahkan dalam memegang spesimen pada saat
proses pngamplasan dan pemolesan. Sebelum melakukan
pembingkaian, pembersihan spesimen haruslah dilakukan dan
dibatas hanya dengan perlakuan yang sederhana dan detail
yang ingin kita lihat tidak hilang. Sebuah perbedaan akan
tampak antara bentuk permukaan fisik dan kimia yang bersih.
Pembersihan ini bertujuan agar spesimen hasil pembingkaian
tidak retak atau pecah akibat pengaruh kotoran yang ada.
Penggerindaan, abrasi dan pemolesan (grinding, abrasion and
polishing)

Pada prosesini dilakukan penggunaan partikel abrasif tertentu
yang berperan sebagai alat pengiris secara berulang-ulang.
Partikel-partikel abrasif tersebut disatukan dalam lembar
kertas yang kita kenal sebagai kertas ampelas. Pengamplasan
adalah proses untuk mereduksi permukaan spesimen dengan
pergerakan permukaan abrasif yang bergerak kontinyu
sehingga mengikis permukaan spesimen. Dari  proses
pengamplasan yang didapat adalah permukaan yang relatif
lebih halus atau goresan yang seragam pada permukaan
spesimen. Selanjutnya proses pemolesan menggunakan
lembar kain wool untuk menciptakan permukaan yang sangat
halus seperti kaca sehingga dapat memantulkan cahaya
dengan baik. Pada pemolesan biasanya digunakan pasta gigi,
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karena pasta gigi mengandung Zn dan Ca yang akan dapat
mengasilkan permukaan yang sangat halus.

Pengetsaan (etching)

Etsa dilakukan dalam proses metalografi adalah untuk melihat
struktur mikro dari sebuah spesimen dengan menggunakan
mikroskop optik. Spesimen yang cocok untuk proses etsa
harus mencakup daerah poles dengan hati-hati yang bebas
dari deformasi plastis karena deformasi plastis akan
mengubah struktur mikro spesimen tersebut. Proses etsa
untuk  mendapatkan mikro  struktur  kontras  dapat
diklasfikaskan atas proses etsa tidak merusak (non
desctructive etching) dan proses etsa merusak (desctructive
etching). Adapun pada penelitian ini menggunakan etsa
kimia (chemical etching) yang termasuk desctructive etching.
Larutan etsa yang digunakan adalah larutan Nital dengan
komposisi 98% akohol dan 2% asam nitrat.

Observasi pada mikroskop optik

Pada metalografi, secara umum yang diamati adalah dua ha
yaitu macrostructure (stuktur makro) dan microstructure
(struktur mikro). Struktur makro adalah struktur dari logam
yang terlihat secara makro pada permukaan yang dietsa dari
spesimen yang telah dipoles tapi belum dietsa. Sedangkan
struktur mikro adalah struktur dari sebuah permukaan logam
yang telah dipoles dan dietsa sehingga batas butir terlihat
jelas dengan menggunakan perbesaran sedikitnya 25x. Pada
penelitian kali ini digunakan mikroskop Olympus BX51M di
jurusan teknik material dan metelurgi ITS. Mikroskop ini
selan memiliki perbesaran sampai dengan 100x juga
dilengkapi dengan sistem kamera digital untuk menangkap
gambar untuk selanjutnya dapat dilihat dalam layar komputer
menjadi menjadi gambar ukuran 640x480 pixels.
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Gambar 3.14 Prinsip kerja mikroskop (olympus-ims.com)

Mikroskop bekerja dengan bantuan lensa obyektif
sehingga terbentuk bayangan nyata terbalik dan diperbesar.
Sedangkan lensa okuler berfungsi untuk memperbesar
bayangan yang dihasilkan oleh lensa obyektif berkisar antara
4 hingga 25 kali. Adapun lensa kondensor, adalah lensa yang
berfungs guna mendukung terciptanya pencahayaan pada
obyek yang akan dilihat sehingga dengan pengaturan yang
tepat maka akan diperoleh daya pisah maksimal.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 AnalissNanosilikadengan FTIR dan XRD

Nanosilika hasil ekstraksi lumpur lapindo selanjutnya
divjikan FTIR dan XRD. Gambar 4.1 merupakan hasil pengujian
spektrum nanosilika hasil ekrtakss dengan perbandingan
nanosilika komersial dan nanosilika referensi (Januar, 2013). Dari
pengujian FTIR ini diketahui beberapa gugus fungsi yang terjadi
pada rentang bilangan gelombang 500-4000 cm™ melalui setiap
puncak (peak) yang muncul.

Gambar 4.1 Pengujian FTIR silika hasil ektraks dengan silika
komersial dan silikareferens (pH1).

Berdasarkan gambar di atas, terlihat pada bilangan
gelombang 983,34 merupakan milik Si-O(Na) stretching,
bilangan 1636 merupakan milik C-O bending sedangkan bilangan
849 menandai adanya gugus fungsi O-Si-O. Selain itu, gugus
fungsi O-H (molekul air) juga teramati pada bilangan gelombang
3347.

Disamping itu, dilakukan juga uji XRD dengan
menggunakan radias Cu K-a pada rentang sudut 5-60" untuk
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mengetahui tingkat kemurnian natrium silikat hasil sintesis. Hasl|
dari pengujian XRD dapat dilihat pada Gambar 4.2.

Gambar 4.2 Pengujian XRD natrium silikat dan silika ekstraksi.

Berdasarkan pada hasil uji XRD pada Gambar 4.2,
senyawa silika memiliki puncak bentuk amorf dengan sudut 26 =
2447, Sedangkan untuk natrium silikat hasil ekstraksi metode 1
(M1) dan metode 2 (M2) memiliki hasil yang lebih acak dimana
terdapat banyak puncak lain yang mengindikasikan adanya unsur-
unsur lain. Selain membandingkan XRD ketiga hasil ekstraks
juga dilakukan pembandingan silika ektraksi dengan silika
komersial dan silikareferensi.

Gambar 4.3 Perbandingan XRD silika ektraksi, komersial dan
referensi.
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Dari gambar 4.3 terlihat bahwa silika memiliki puncak pada
nilai 20 antara 24°-28°. Jika dibandingkan dengan silika komersial
yang memiliki puncak sekitar posis 20=24° tampak silika
ekstrakss memiliki puncak bergeser ke arah kanan dengan
20=26,5°. Dari lampiran C dapat diketahui pergeseran puncak
yang diperoleh ini mengindikasikan bahwa panjang ikatan unsur
O-Si silika ekstraksi lebih pendek daripada silika komersial.

4.2 Analisis Ukuran Partikel

Untuk analisa ukuran partikel nanosilika hasil ekstraks
menggunakan persamaan (3.2) dimana diketahui terlebih dahulu
nilai FWHM (Full width at half maximum) yang terukur.

Tabel 4.1 Hasil XRD Nilai FWHM.

Senyawa Pos. [°2Th.] | FWHM Left [°2Th.]
Silikakomersid 21.7093 0.1224
silika ekstraksi 27.9564 0.0900
Natrium silika sintesis 33.3053 0.0327
(Aditya,2014)

Silika ekstraksi referensi 25.8336 0.0254
(*Adziimaa,2013)

Sebagai perbandingan, juga dilakukan terhadap silika
komersial, natrium silika hasil sintesis dari pendlitian (Aditya,
2014) dan silika ekstraksi dari penelitian (‘Adziimaa, 2013). Dari
tabel 4.1 selanjutnya dapat diketahui ukuran partikel untuk silika
komersial 75 nm, untuk silika hasil ekstraksi 95 nm, dan untuk
natrium silikat hasil ekstraks metode 111 (Aditya, 2014) 263 nm,
dan untuk silika ekstraksi referensi (‘Adziimaa, 2013) 335 nm.
Perubahan ukuran partikel ini dampak dari perubahan ukuran
serbuk lumpur lapindo yang dilakukan. Pada penilitian
sebelumnya (‘Adziimaa, 2013) perlakuan lumpur hanya digerus
tanpa memperhatikan ukuran serbuknya dan penelitian setelahnya
(Aditya,2014) sebelumnya lumpur digerus hingga berukuran 170
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mesh. Sedangkan pada penelitian kali ini lumpur lapindo digerus
hingga ukuran 270 mesh.

Gambar 4.4 merupakan bentuk morfologi dari silika hasil
ekstraksi dari hasil SEM dengan perbesaran 35.000x. Dari hasil
SEM tersebut selanjutnya dilakukan analisis ukuran partikelnya
menggunakan free software Image-J, keakuratan software I mage-
J ini mencapai 80% (Candra dkk, 2011). Berdasarkan analisis
software Image-J ukuran partikel rata-rata berukuran 3,19 nm.
Hasil ini lebih kecil daripada nanosilika referensi (Januar, 2013)
yang berukuran 4,119 nm-26,8244 nm.

Gambar 4.4 Bentuk morfologi SEM nanosilika ekstraksi

4.3 Hasil Uji Korosi

Setelah dilakukan uji koros selama 5 hari, sampel uji
mengalami korosi yang beragam, dimana terlihat bahwa sampel
tanpa ditambahi inhibitor mengalami korosi terbanyak
dibandingkan yang lain. Seiring dengan penambahan inhibitor
tampak bahwa koros yang terjadi juga semakin kecil, hal ini
terlihat padaa kondisi sampel dengan penambahan 2 ml inhibitor
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dan sampel dengan penambahan 10 ml inhibitor. Adapun gambar
4.5 menunjukkan kondisi sampel setelah diangkat dari larutan uji.

(@
(b) (c) (d)
(€) () (9

Gambar 4.5 Sampel pasca perendaman (a) 0 ml inhibitor (b) 2
ml inhibitor M1 (c) 2 ml inhibitor M2 (d) 2 ml
inhibitor A (€) 10 ml inhibitor M1 (f) 10 ml inhibitor
M2 (g) 10 ml inhibitor A.

Sebelum sampel diangkat dari larutan uji, diukur pH
masing-masing larutan uji. Pengukuran pH ini untuk mengetahui
perubahan pH yang terjadi saat ditambahkan inhibitor dengan
varias volume yang diberikan. Adapun setelah 5 hari pengujian
diperoleh data sebagal berikut.



Tabel 4.2 Hasil Uji Korosi pada Larutan Garam

Inhibitor Natrium silikat (M 1)

vol inhibitor corrosion
(ml) pHawal | rate(mpy) Efisiens (%)
0 7,21 4,957 0
2 12,03 1,441 70,90
4 12,28 1,326 73,27
6 12,34 0,978 80,23
8 12,355 0,231 95,35
10 12,39 0,692 86,05
12 12,41 0,461 90,70

Inhibitor Natrium silikat (M2)

corrosion
pH awa | rate (mpy) Efisiens (%)

0 7,21 4,957 0

2 11,47 1,211 75,582
4 12,23 0,634 87,209
6 12,31 0,519 89,676
8 12,35 0,231 95,348
10 12,38 0,519 89,535
12 12,42 0,288 94,187

Inhibitor Natrium silikat (A)

corrosion
pH awa | rate (mpy) Efisiens (%)

0 7,21 4,957 0

2 11,87 1,614 67,44
4 11,96 0,807 83,72
6 12,35 0,115 97,67
8 12,41 0,346 93,02
10 12,45 0,231 95,35

12 12,47 0,231 95,35
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Seiring dengan penambahan inihbitor akan menyebabkan
kenaikan pH larutan. Meskipun dengan penambahan inhibitor 2
ml sgja mengakibatkan perubahan kenaikan pH yang signifikan,
sebagaimana terlihat pada penambahan inhibitor 2 ml sampai
dengan 12 ml. Hal ini dikarenakan inhibitor natrium silikat
bersfat basa. Setelah 5 hari pengujian korosi, pH larutan
mengalami penurunan (lampiran A). Penurunan pH ini terjadi
akibat dari inhibitor natrium silikat yang terabsorbsi ke
permukaan logam sebagai mana mekanisme kerjainhibitor korosi.

4.4 Hasl Uji Komposis Produk Korosi

Sampel hasil pengujian, juga diuji menggunakan XRD
untuk mengetahui produk korosi yang terjadi. Secara umum, dari
hasil pengujian didapatkan berbagai senyawa produk korosi.
Gambar 4.6 gambar 4.7 dan gambar 4.8 merupakan representas
dari produk korosi sampel dengan menggunakan inhibitor natrium
silikat A, M1 dan M2.

Gambar 4.6 Produk koros pada larutan NaCl 3,5% dengan
inhibitor natrium silikat metode A
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Gambar 4.7 Produk koros pada larutan NaCl 3,5% dengan
inhibitor natrium silikat metode M1

Gambar 4.8 Produk korosi pada larutan NaCl 3,5% dengan
inhibitor natrium silikat metode M2
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Adanya senyawa besi oksida FeO, Fe;0, dan o0—-Fe,O; pada
hasii XRD untuk sampel tanpa penambahan inhibitor
menunjukkan produk korosi hasil reaksi elektrokimia antara ion-
ion pada logam dengan ion oksida di lingkungan sekitar logam.
Adapun persamaan reaksi untuk produk korosi berupa FesO,
dapat dilihat dari persamaan (2.3) dimana Fe;O, terbentuk dari
lapisan karat (rust) (FEOOH) di permukaan logam (Jones, 1996).
Sedangkan untuk Na,Si,Oy adalah senyawa yang terbentuk dari
hasil reaksi antara logam dan inhibitor natrium silikat selama
proses Uuji korosi. Senyawa tersebut merupakan senyawa
pembentuk lapisan pelindung hasil reaksi antara ion-ion pada
logam dengan inhibitor. Dimana pada mulanya inhibitor natrium
silikat bereaksi dengan air membentuk H,SiOs

2H,0 + Na,SiO; = 2Na" + 20H + H,Si0s (4.2
Selanjutnya, H,SiO; ini bereaksi dengan ion Na” membentuk
lapisan Na,Si 40q.

1/20, + Na" + 2e + 4H,Si0O3 2 N&Si,Oy + 4H,0 (42)

45 AnalissHasl Koros dengan Mikroskop

Sampel dianalisa permukaannya dengan mikroskop optik,
dengan sebelumnya dilakukan pembersihan permukaan sampel
dengan kain beludru. Pembersihan ini bertujuan untuk
menghilangkan lapisan koros yang berwarna kuning pada
permukaannya. Dari gambar 4.9 terlihat bahwa kondis sampel
tanpa penambahan inhibitor dan dengan penambahan inhibitor
sangat jelas. Sampel dengan tanpa ditambahkan inhibitor
cenderung lebih banyak cekungan akibat koros yang terjadi.
Disamping itu untuk kondisi dengan penambahan inhibitor 2 ml
dan 10 ml hanya sedikit berbeda karena efisiensinya yang
nilainya tidak jauh berbeda. Hanya sgja pada sampel dengan
penambahan inhibitor 2 ml lebih banyak daerah yang terkikis
daripada sampel dengan penambahan inhibitor 10 ml.



52

(b)

(©

(d)

(€)

(f)

(9
Gambar 4.9 Permukaan sampel (&) O ml inhibitor (b) 2 ml
inhibitor A (c) 10 ml inhibitor A (d) 2 ml inhibitor
M1 (e) 10 ml inhibitor M1 (f) 2 ml inhibitor M2 (g)

10 ml inhibitor M2
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Pada umumnya sampel mengalami korosi pada daerah batas
FesC tersebut. Dari bentuk morfologi permukaan yang terjadi
maka dapat dikatakan bahwa korosi yang terjadi adalah jenis
korosi sumuran, sebab korosi ini biasa terjadi pada komposis
logam yang tidak homogen dimana pada daerah batas timbul
korosi yang berbentuk sumur. Disamping itu juga karena larutan
uji yang digunakan menggunakan larutan yang mengandung
unsur klorida maka kecenderungan korosi yang terjadi adalah
jenis koros sumuran

4.6 Kinerja Inhibitor Natrium Silikat pada L arutan Garam

Selama 5 hari perendaman sampel mengalami perubahan
massa akibat proses korosi. Terlihat bahwa seiring penambahan
volume inhibitor yang diberikan terjadi perubahan penurunan
massa (weight loss) pada sampel uji. Namun tidak demikian
untuk sampel pada penambahan inhibitor A volume 8 ml, 10 ml
dan 12 ml dimana terjadi kenaikan massa sampel (weight gain)
sebesar 0,0002-0,0003 gram seperti yang ditunjukkan pada
gambar 4.10.

Gambar 4.10 Perubahan massa yang terjadi sesuai penambahan
volume inhibitor



Jka weight loss menandakan adanya proses koros
(corrosion process), maka weight gain tersebut akibat dari
passivation process yang terbentuk antara lingkungan dengan
unsur pada sampel tersebut. Dalam hal ini adalah antara inhibitor
dengan sampel ductile cast iron. Disamping itu, tampak bahwa
semakin banyak penambahan inhibitor natrium silikat yang
diberikan, maka semakin kecil weight loss yang terjadi. Hal ini
membuktikan bahwa inhibitor telah berhasil menghambat Igju
korosi (corrosion rate) yang terjadi.

Berasarkan grafik hubungan antara penambahan volume
inhibitor dengan kenaikan pH sebagaimana gambar 4.11 kenaikan
yang signifikan tampak pada kondisi penambahan 2 ml inhibitor.
Sedangkan mulai penambahan inhibitor 4 ml keatas perubahan
pH yang terjadi semakin kecil. Kenaikan yang cukup besar terjadi
pada inhibitor M1, M2 dan A daripada inhibitor natrium silikat
komersia dan inhibitor referensi (Aditya,2014) (‘Adziimaa,2014)
dimana kenaikan nilai pH yang terjadi lebih kecil. Ha ini
disebabkan ukuran silika pada penelitian kali ini yang lebih kecil
sehingga akan lebih mudah larut dengan air.

Gambar 4.11 Volume inhibitor terhadap perubahan pH
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Selanjutnya, dengan menggunakan persamaan 2.13
diketahui bahwa jumlah volume penambahan inhibitor
berbanding terbalik dengan lgu koros yang terjadi. Pada
penambahan inhibitor 4 ml mulai mampu menekan lgju koros
yang cukup besar yaitu sebesar 1,326 mpy untuk inhibitor M1,
0,634 mpy untuk inhibitor M2 dan 0,807 mpy untuk inhibitor A.
Sedangkan dari inhibitor natrium silikat sintess, mampu
menghambat laju korosi paling kecil sebesar 0,115 mpy yaitu
pada inhibitor natrium silikat A pada kondisi penambahan
inhibitor 6 ml. Disamping itu jika dibandingkan dengan pendlitian
sebelumnya (Aditya, 2014) dan (‘Adziimaa, 2013) performansi
inhibitor hasil sintesis lebih mampu menahan Igju korosi yang
lebih baik. Hal ini terlihat bahwa sampel uji dengan penambahan
natrium silikat M1, M2 dan A memiliki lau koros yang lebih
kecil. Nilai pH larutan juga mempengaruhi, dimana saat pH
bertambah basa maka korosi yang terjadi juga semakin kecil.
Adapun hubungan kenaikan pH larutan dengan lgju korosi yang
terjadi terlihat pada gambar 4.12 dan lebih lengkapnya pada
lampiran B.

Gambar 4.12 Pengaruh pH larutan terhadap 1aju korosi
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Dari persamaan 2.14 untuk perhitungan efisiens inhibitor
natrium silikat, selanjutnya dapat diketahui bahwa efisens
inhibitor cenderung meningkat seiring dengan penambahan
volume yang dilakukan. Pada gambar 4.13 tampak bahwa nilai
efisenss pada penambahan volume inhibitor 8 ml-12 ml
cenderung memiliki selisih yang sangat kecil, sehingga grafik
yang ditunjukkan mulai mendatar.

Gambar 4.13 Volume inhibitor terhadap efisiensi pada larutan
garam.

Jika pada penelitian sebelumnya (Aditya, 2014) efisiens
inhibitor sintesis pada larutan garam lebih kecil daripada efisiens
natrium silikat komersial, maka pada penelitian kali ini efisiens
inhibitor sintesis metode M1, M2 dan A memiliki nilai yang lebih
tinggl daripada natrium silikat komersial. Hal ini terlihat bahwa
pada untuk kondisi yang sama pada penambahan inihibitor 10 ml,
efisiens inhibitor M1 90%, inhibitor M2 94% dan inhibitor A
95%. Sedangkan efisens inhibitor dengan natrium silikat
komersial hanya sebesar 85% dan inhibitor dari penelitian
(Aditya,2014) sebesar 60%. Sedangkan efisiens terbesar dari
inhibitor natrium silikat sintesis yaitu sebesar 97,67% pada
kondis penambahan inhibitor 6 ml. Dari hasil uji korosi yang
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telah dilakukan dengan menggunakan inhibitor dari ketiga
metode, diperoleh bahwa hanya butuh 2 ml inhibitor untuk
mencapai efisiensi yang sama dengan inhibitor natrium silikat
komersial dengan volume 6 ml, dan 8 ml untuk inhibitor referens
(Aditya,2014).

Sdain itu jika ditinjau lebih lanjut mengenai perbedaan
ukuran partikelnya, slika pada penditian ini memiliki
perbandingan ukuran sebesar 1:2,5 jika dibandingkan penelitian
sebelumnya (Aditya,2014) dan jika dibandingkan penelitian
(*Adziima,2013) memiliki perbandingan ukuran 1:3,5. Karena
ukuran partikel dari silika dalam natrium silikat itu sendiri yang
diperkecil menyebabkan luas permukaannya menjadi lebih besar,
sehingga mampu menjadi inhibitor koros dengan melapis
permukaan sampel lebih tertutup. Hal inilah yang menyebabkan
efisiensi dari inhibitor itu sendiri Iebih baik. Adapun lebih lanjut
dapat dilihat pada gambar 4.14 di bawah ini.

Gambar 4.14 Hubungan ukuran partikel dengan efisiensi
inhibitor

Dari hasil metalografi yang telah dilakukan, tampak pada
gambar 4.15 yang menunjukkan hasil mikroskop (perbesaran
100x). Daerah hitam pada sekitar permukaan menunjukkan bekas
reaks antaralogam di permukaan dengan larutan etsa.
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(a
(b) (0)
(d) (e
(f) (9)

Gambar 4.15 Permukaan sampel setelah di etsa (a) O ml inhibitor
(b) 2 ml inhibitor A (c) 10 ml inhibitor A (d) 2 ml
inhibitor M1 (e) 10 ml inhibitor M1 (f) 2 ml

inhibitor M2 (g) 10 ml inhibitor M2
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Dari gambar 4.15 tampak bahwa pada tepi Fe;C pada
ductile cast iron terdapat korosi. Korosi yang terjadi cenderung
menyerang bulatan FesC daripada tepi yang lain. Ha ini
ditunjukkan dengan bentuk Fe;C yang sedikit berubah. Pada
sampel dengan tanpa innhibitor umumnya terlihat Iebih banyak
terdapat koros dan telah menyebar ke sekelilingnya. Adapun
untuk sampel dengan penambahan inhibitor 2 ml juga terdapat
korosi, namun lebih sedikit daripada dengan tanpa inhibitor.
Sedangkan untuk sampel dengan penambahan inhibitor 10 ml
terlihat lebih bersih diantara yang lain. Hal ini berlaku untuk
sampel dengan varias inhibitor A, M1 dan M2.
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(Halaman ini sengaja dikosongkan)
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BABV
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesmpulan
Dari penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan

beberapa hal sebagai berikut:

5.2

Silika hasil ekstraks telah berhasil berukuran nano, yaitu
sebesar 95 nm dengan analisi perhitungan menggunakan
persamaan Scherrer dan 3,19 nm dari pengujian
menggunakan SEM dan analisis software image-J.

Inhibitor natrium silikat sintesis mampu menahan laju
korosi sampai 0,115 mpy, dengan efisiens inhibitor
natrium silika hasil sintesis tertinggi yaitu sebesar 95,35%
dengan metode sintesis silika dan NaOH .

Berdasarkan pengujian koros dengan media air garam
(NaCl 3.5%) diperoleh bahwa hanya perlu 2 ml inhibitor
natrium silikat hasil sintesis untuk mencapai efisiensi yang
sama dengan 6 ml inhibitor natrium silikat komersial dan 8
ml inhibitor referens (Aditya, 2014).

Metode terbaik untuk menghasilkan natrium silikat dengan
efisiens tertinggi adalah dengan mengekstraksi nanosilika
dari hasil pelarutan lumpur lapindo dalam NaOH (7M)
untuk kemudian disintesis menjadi natrium silikat dari 6 gr
silika ekstraksi dengan NaOH 8 gr dalam 10 ml aquades.

Saran
Untuk mendapatkan hasil penelitian yang lebih baik,

disarankan beberapahal sebagai berikut :

Agar mendapat hasil nanosilika yang lebih banyak maka
disarankan agar saat penyaringan larutan natrium silikat
dilakukan penyaringan lagi karena masih banyak silika
yang masih ada di dalam endapan tersebui.
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Dapat dilakukan penelitian terhadap pengaruh inhibitor
natrium silikat hasil sintesis terhadap lgju korosi pada jenis
logam selain ductile cast iron.
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LAMPIRAN A
PERUBAHAN pH AKIBAT PENAMBAHAN Na,SiO; PADA
LARUTAN GARAM

vol inhibitor
(ml) pH awa | pH akhir | perubahan pH
Inhibitor Natrium silikat (M 1)
0 7,21 7,18 0,03
2 12,03 10,38 1,65
4 12,28 12,04 0,24
6 12,34 12,27 0,07
8 12,355 12,390 0,04
10 12,39 12,43 0,04
12 12,41 12,49 0,08
Inhibitor Natrium silikat (M2)
0 7,21 7,18 0,03
2 11,47 11,09 0,38
4 12,23 12,16 0,07
6 12,31 12,39 0,08
8 12,35 12,46 0,11
10 12,38 12,49 0,11
12 12,42 12,53 0,11
Inhibitor Natrium silikat (A)

0 7,21 7,185 0,03
2 11,87 11,1 0,77
4 11,96 12,08 0,12
6 12,35 12,29 0,06
8 1241 12,37 0,04
10 12,45 12,42 0,03
12 12,47 12,45 0,03

Al






LAMPIRAN B
HASIL UJI PRODUK KOROSI PADA LARUTAN GARAM

Perhitungan corrosion rate sampel uji pada larutan garam dan
inhibitor NaSiO; (M1).

vol . rata-rata
inhibitor | _Massa | Massa | weight | o0

(ml) awal (gr) | akhir(gr) | loss(gr) 10sS

15608 | 1,5565 | 0,0043
0 1,7295 | 1,7252 | 0,0043 00043 4857

15772 | 15758 | 0,0014
2 715334 | 15323 | ogo | D01 | Ladl

1,4601 | 1,4593 | 0,0008
4 19742 | 1,9727 | 0,0015 0.00115 1,326

5 15180 | 1,5176 | 0,0004 0.00085 0.978
18117 | 1,8104 | 0,0013 ' '

16533 | 1,6532 | 0,0001
8 0,0002 0,231
1,9310 | 1,9307 | 0,0003

2,0076 | 2,0067 | 0,0009
10 0,0006 0,692
16735 | 1,6732 | 0,0003

12 2,2881 | 2,2876 | 0,0005 0,0004 0,461
15514 | 15511 | 0,0003

corrosion
rate (mpy)

Bl



B2

Perhitungan corrosion rate sampel uji pada larutan garam dan

inhibitor Na,SiO; (M2).
vol 8 rata-rata .
L Massa Massa weight loss . corrosion
T avd @) | akhir@) | @ | R | raemy)
1,5608 | 1,5565 0,0043
0 0,0043 4,957
1,7295 | 1,7252 0,0043
1,7867 | 1,7857 0,0010
2 0,0011 1,211
1,6880 | 1,6869 0,0011
2,0564 | 2,0563 0,0001
4 0,00055 | 0,634
18060 | 1,8050 0,0010
1,7771 | 1,7769 0,0002
6 1,8115 | 1,8108 0,0007 0.00 0519
1,4796 | 1,4794 | 0,0001
8 1,5987 | 1,5984 0,0003 0.0002 0.231
15452 | 1,5445 0,0007
10 : : : 0,00045 0,519
1,4427 | 1,4425 0,0002
1,7625 | 1,7623 0,0002
12 0,00025 | 0,288
2,0439 | 2,0436 0,0003




B3

Perhitungan corrosion rate sampel uji pada larutan garam dan

inhibitor Na,SiOs (A).

. \(o! biEEE) Massa ) ght corrosion

inhibitor awal akhir (gr) loss/gain* rate(mpy)
(mi) (9n) (ar)
0 1,5608 | 1,5565 0,0043 4,957
2 1,4695 | 1,4681 0,0014 1,614
4 1,6241 | 1,6234 0,0007 0,807
6 1,5532 | 1,5530 0,0001 0,115
8 1,9236 | 1,9239 0,0003* 0,346
10 1,6379 | 1,6381 0,0002* 0,231
12 1,6367 | 1,6369 0,0002* 0,231

Laju korosi dan efisiensi inhibitor metode M1, M2 dan metode A.

inhibitor M1 M2 A
Volume CR efisens CR efisiens CR efisiens
(mi) (mpy) (%) (mpy) (%) (mpy) (%)
0 4,957 0 4,957 0 4,957 0
2 1441 | 70,90 | 1,211 | 75582 | 1,614 | 67,44
4 1,326 | 73,27 | 0,634 | 87,209 | 0,807 | 83,72
6 0,980 | 80,23 | 0,512 | 89,676 | 0,115 | 97,67
8 0,231 | 9535 | 0,231 | 95,348 | 0,346 | 93,02
10 0,692 | 86,05 | 0,519 | 89,535 | 0,231 | 95,35
12 0,461 | 90,70 | 0,288 | 94,187 | 0,231 | 95,35







LAMPIRAN C
PERHITUNGAN JARAK ANTAR ATOM O-S DARI
NANOSILIKA

Dari persamaan (3.1) dapat diketahui jarak antar kis kristal dari
silikakomersial dengan 2 theta = 247

1 =2.dsinf
(1)(0,154 ) = 2.d.sin(1 2)
. 0,154
T xDZ2o8

d =0,37 nm

Selanjutnya untuk jarak antar atom (a) dari ikatan O-Si, dapat
dicari dengan persamaan :
i ]

4= D Sl
Dengan nilai (hk,l) untuk tetrahedraf silika bernilai (1/,.1/,.1/,)
JGR+GRHG
a=10,37 x 0,432
a=0.16 nm

Adapun untuk silika hasil ekstraksi yvang memiliki 2 theta =
26,5° dapat dicari nilai jarak antar atom (a) dengan cara serupa.
(1)(0,154 ) = 2.d.5in(13.25)
0,154
ROZZH
d = 0,336 nm

0,336 = =

JGRHE G
a=10,336x 0,432
a = 0.145 nm

C1






LAMPIRAN D
HASIL UJI SEM SAMPEL PASCA UJI KOROSI

Legam G34if
Rampla 17 = 0wl

&

et

A0 pm W B ognw RE Fi & Nume = Logam I]-Eii.r'-.
A Bampla 1 =0l

Gambar D.1 Topologi sampel tanpa penambahan inhibitor

D1



D2

Gambar D.2 Topologi sampel dengan penambahan 2 ml inhibitor
metode A



D3

Gambar D.3 Topologi sampel dengan penambahan 2 ml inhibitor
metode M1



D4

ma = Leg: ]
Rk IR =102 7 pal

Gambar D.4 Topologi sampel dengan penambahan 2 ml inhibitor
metode M2



LAMPIRAN E
ASTM G31-72
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LAMPIRAN F
ASTM G1-03
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LAMPIRAN G
NACE RP0775-2005
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