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STUDI KUALITAS PELAPISAN PERMUKAAN SS 304
MENGGUNAKAN MATERIAL KOMPOSIT PANI/ZrSiO,

Nama Mahasiswa : Natazsa Putri Riadi

NRP : 0111144000003

Departemen : Fisika FIA-ITS

Dosen Pembimbing : Dr.rer.nat. Triwikantoro,M.Si
Abstrak

Penelitian tugas akhir ini bertujuan untuk mengetahui
pengaruh metode pelapisan terhadap kualitas lapisan komposit
PANI/ZrSiOs pada permukaan baja SS 304. Penelitian ini
menggunakan bahan dasar pasir zirkon (Zirkonium Silikat) dari
daerah Kereng Pangi, Kalimantan Tengah. Pemurnian pasir
zirkon terbagi menjadi dua proses yaitu leaching dan hidrotermal.
Pembuatan komposit PANi/ZrSiO, dimana PANi sebagai matriks
dan ZrSiO, sebagai filler dlakukan dengan menggunakan metode
polimerisasi in-situ. Kemudian komposit PANI/ZrSiO, dilapiskan
pada specimen stainless steel 304 dengan dua metode yaitu
metode spraying dan metode kuas. Perbandingan antara matriks
dan filler yang digunakan pada komposit PANI/ZrSiOs adalah
80wt%: 20wt%. Hasil pengujian adhesivitas kedua metode
tersebut menentukan bahwa kekuatas adhesi yang lebih tinggi
adalah pelapisan dengan metode spraying dibandingkan dengan
metode kuas. Kekuatan adhesivitas metode spraying yaitu 4,85
MPa sedangkan metode kuas 4,43 MPa. Morfologi pada
permukaan baja yang telah dilapisi cat komposit PANI/ZrSiO.
menunjukkan distribusi partikel komposit lebih merata pada baja
yang dilapisi dengan metode spraying.

Kata Kunci : Adhesivitas, Komposit, PANi/ZrSiO4
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THE QUALITY STUDY OF STAINLESS STEEL 304
SURFACE COATINGS USING PANI/ZrSiO4s COMPOSITE

MATERIALS
Name : Natazsa Putri Riadi
NRP 1 01111440000003

Department  : Physics, Faculty of Natural Sciences,
Institut Teknologi Sepuluh Nopember
Advisors : Dr.rer.nat. Triwikantoro, M.Si

Abstract

This final project research aims to determine the effect of
coating method on the quality of PANi / ZrSiO4 composite layer
on the steel surface of SS 304. This study uses the basic material
of zircon sand (Zirconium Silicate) Kereng Pangi area, Central
Kalimantan. Purification of zircon sand is divided into two
processes, leaching and hydrothermal. Composites of
PANI/ZrSiOs where PANi as a matrix and ZrSiOs as filler was
synthesized by the in-situ polymerization method. Then the
PANI/ZrSiO4 composite was coated on a stainless steel 304
specimen with two methods: spraying method and brush method.
The comparison between the matrix and filler used on the PANi /
ZrSiO4 composite is 80wt%: 20wt%. The results of the adhesive
tests of both methods determine that the higher adhesion strength
is coating by spraying method compared with the brush method.
The adhesive strength of the spraying method is 4.85 MPa while
the brush method is 4.43 MPa. Morphology of PANI/ZrSiO4
composite coated on steel surfaces showed that distribution of
composites particles is more evenly distributed on the coated steel
by the spraying method.

Keywords: Adhesiveness, Composites, PANi/ZrSiO4
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BAB |
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Korosi merupakan peristiwa penurunan mutu logam
akibat reaksi elektrokimia dengan lingkungannya. Penurunan
mutu logam tidak hanya melibatkan reaksi kimia namun juga
reaksi elektrokimia, yakni, antara bahan-bahan bersangkutan
terjadi perpindahan elektron. Karena elektron adalah sesuatu yang
bermuatan negative, maka pengangkutannya menimbulkan arus
listrik, sehingga reaksi tersebut dipengaruhi oleh potensial
listrik(Trethewey, 1991). Daerah yang mengalami penurunan
kualitas disebut anoda, sedangkan area yang tidak mengalami
penurunan disebut katoda. Adanya dua elektroda yaitu elektroda
anoda dan elektroda katoda, lingkungan korosif, serta adanya
beda potensial antara dua elektroda tersebut, maka terjadilah
reaksi elektrokimia. Elektron yang berada berada elektroda anoda
mengalami penurunan, elektron tersebut menuju ke elektroda
katoda melalui suatu rangkaian terutup. Sehingga, anoda
mengalami pengurangan elektron, dan pada katoda terjadi
penambahan elektron.

Korosi merupakan peristiwa yang tidak dapat dihindari,
namun dapat dikendalikan. Beberapa cara pengendaliannya antara
lain pemilihan kualitas bahan yang akan digunakan, penggunaan
material nonlogam dengan inhibitor katodik, pengondisian cuaca
dan lingkungan agar tidak korosif, proteksi anodic, dan coating
(Trethewey,1991). Coating dapat memproteksi permukaan logam
dari korosi dengan cara, membentuk suatu lapisan yang dapat
memisahkan dan merintangi/ mengisolasi antara permukaan
logam dengan lingkungannya. Dengan coating tersebut,
lingkungan tidak dapat secara langsung ber-reaksi dengan logam.
Dalam hal pelapisan logam perlu diperhatikan preparasi
permukaan sebelum dilakukan pengecatan, hal ini karena
sebagian besar pengecatan mengalami kegagalan disebabkan oleh
preparasi permukaan yang tidak benar. Secara konvensional untuk
mengendalikan laju korosi selama ini adalah dengan melapisi



logam dengan cat. Pelapisan dengan menggunakan cat dinilai
kurang maksimal, sehingga perlu penambahan suatu material
yang dapat menekan laju korosi dari logam tersebut.

Indonesia mempunyai kekayaan alam yang sangat
berlimpah yang dapat dikembangkan untuk menyelesaikan
permasalah korosi. Indonesia memiliki cadangan pasir zirkon
yang banyak ditemukan di aliran-aliran sungai serta pantai di
Kalimantan. Dengan adanya undang-undang mineral dan batubara
tahun 2009 dan peraturan turunannya berupa peraturan menteri
energy dan sumber daya mineral melalui kegiatan pengolahan dan
pemurnian mineral dalam negeri, maka pasir zirkon yang
termasuk dalam komoditas mineral dalam aturan tersebut, harus
di olah terlebih dahulu sehingga mencapai batas minimum
kemurniannya sebelum di ekspor keluar negeri (UU Minerba
nomor 4 th 2007, Peraturan Menteri Energi dan Sumber Daya
Mineral nomor 7 th 2012). Dalam hal ini, digunakan pasir alam
zirkon dari Kalimantan Tengah sebagai material utama pelapis
anti korosi. Zirkon Silikat mempunyai sifat ketahanan termal
yang tinggi dan dapat digunakan sebagai material anti korosi.

Srikant, V.et,al (2016) melakukan penelitian pelepasan
kompleksitas dari aktivasi mekanik melalui leaching zirkon, pasir
zirkon yang digunakan adalah pasir zirkon pantai India. Dari
penelitian tersebut menghasilkan aktivasi mekanik dapat
membantu proses pencucian alkali dari zirkon, dan penggilingan
dapat mengurangi ukuran partikel dari 195 pm menjadi 0,99 pm.
Abdelkader,et.al (2007) berhasil mendapatkan 96% zirkon
dekomposisi dengan menggunakan 20% campuran alkali, pada
suhu 550°C dalam waktu 60 menit. Yang, Li, et.al (2017) berhasil
meningkatkan sifat anti korosi dan ketahanan termal pada
komposit C/C dengan menggunakan lapisan SiC/ZrSiO4-SiOs..
Sun, etal (2013) dan Liuetal (2012) berhasil mendapatkan
bahwa lapisan SiC-S-ZrSiO, mempunyai sifat anti korosi paling
baik. Leny, etal (2018) menghasilkan material tahan korosi
berupa komposit PANIi/ZrSiO4 dengan variasi komposisi filler
dan variasi basa NaOH dan KOH pada proses hidrotermal. Dari



penelitian tersebut didapatkan bahwa komposisi PANi/ZrSiO,
terbaik adalah 80%wt : 20%wt dengan menggunakan basa NaOH.

Pada penelitian ini, ZrSiO, akan dipadukan dengan poli
anilin sehingga menghasilkan komposit PANi/ZrSiO,. Polianilin
merupakan polimer konduktif yang dapat menghantarkan ion-ion
korosif. Penggabungan dua material ini diharapkan menghasilkan
sifat baru yang dapat tahan terhadap korosi. Nurkumala,et.al pada
penelitiannya menjelaskan tentang metode coating dengan metode
celup, dan spraying. Dan didapatkan bahwa metode spraying
lebih efektif dibandingkan metode celup dalam pelapisan. Pada
penelitian ini, komposit PANI/ZrSiO, dilapiskan pada stainless
steel 304 dengan beberapa metode yaitu spraying berskala
industry kecil, dan pengecatan dengan kuas.

1.2 Perumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang dibahas sebelumnya, penulis
melakukan beberapa analisa dengan permasalahan yang
ditemukan sebagai berikut :
1.Bagaimana morfologi permukaan baja SS 304 sebelum
dilapisi komposit PANi/ZrSiO4?
2.Bagaimana morfologi lapisan komposit PANI/ZrSiO4
pada permukaan baja SS 304 tanpa perlakuan pull of test
adhesion dan sesudah pull of adhesion test?
3.Bagaimana pengaruh variasi metode pelapisan terhadap
kualitas lapisan komposit PANi/ZrSiO,?
1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan yang ingin dicapai dari penelitian ini adalah sebagai
berikut ini:
1.Mengetahui morfologi permukaan baja SS 304 sebelum
dilapisi komposit PANi/ZrSiO4
2.Mengetahui morfologi lapisan komposit PANi/ZrSiO4
pada permukaan baja SS 304 tanpa perlakuan pull of
adhesion test dan setelah pengujian pull of adhesion test
3.Mengetahui pengaruh variasi metode pelapisan terhadap
kualitas lapisan komposit PANi/ZrSiO4



1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah pada penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Material organic yang digunakan pada penilitan ini yaitu
pasir zirkon dari Kereng Pangi, Kalimantan Tengah
2. Jenis Basa yang digunakan saat proses hidrotermal yaitu
NaOH
3. Baja yang digunakan sebagai spesimen adalah Stainless
steel 304
4. Metode pelapisan yang digunakan adalah spraying
berskala industry kecil dan pengecatan dengan kuas
menggunakan PANI/ZrSiO4
5. Pengujian kualitas lapisan komposit PANi/ZrSiOs pada
lapisan baja SS 304 menggunakan pull of adhesion test.
1.5 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat bermanfaat untuk peneliti,
pembaca, laboratorium, industri dalam memberi wawasan bahwa
bahan-bahan alam seperti pasir zirkon bisa dijadikan sebagai
produk anti korosi yang bisa mengatasi permasalahan korosi pada
material-material logam serta dapat mengetahui metode pelapisan
komposit PANi/ZrSiO4 yang baik digunakan.

1.6 Sistematika Penulisan

Sistematika yang digunakan dalam penulisan laporan Tugas
Akhir ini terdiri dari abstrak yang berisi gambaran umum dari
penelitian Tugas Akhir. Bab | pendahuluan yang berisi tentang
latar belakang, perumusan masalah, batasan masalah, tujuan
penelitian, manfaat penelitian, dan sistematika penulisan. Bab 11
tinjauan pustaka berisi tentang dasar-dasar teori yang digunakan
sebagai acuan dari penelitian. Bab 111 metodologi penelitian yang
berisi prosedur kerja yang digunakan dalam penelitian. Bab IV
memuat hasil penelitian dan pembahasan yang didapatkan dari
penelitian. Bab V tentang kesimpulan dari hasil yang didapatkan
dan saran untuk penelitian selanjutnya.



BAB II
TINJAUAN PUSTAKA
2.1 Komposit

Komposit merupakan gabungan dari dua atau lebih bahan
yang berbeda yang digabungkan menjadi satu secara
makroskopis. Bahan komposit pada umumnya terdiri dari dua
unsur yaitu serat (fiber) sebagai bahan pengisi dan bahan pengikat
nya disebut matrik. Didalam komposit unsur utama adalah serat,
sedangkan bahan pengikatnya menggunakan bahan polimer yang
mudah dibentuk dan mempunyai daya ikat tinggi. Penggunaan
serat untuk menentukan karakteristik bahan komposit seperti :
kekakuan, kekuatan serta sifat-sifat mekanis lainnya. Sebagai
bahan pengisi, serat digunakan untuk menahan sebagian besar
gaya yang bekerja pada bahan komposit, matrik sendiri
mempunyai fungsi melindungi dan mangikat serat agar dapat
bekerja dengan baik terhadap gaya-gaya yang
terjadi(Schwartz,1984).

Komposit partikel adalah komposit yang terdiri dari
partikel dan matrik berupa butiran. Komposit partikel mempunyai
bahan penguat yang dimensinya kurang lebih sama, seperti bulat
serpih, balok serta bentuk-bentuk lainnya yang memiliki sumbu
yang hamper sama, yang kerap disebut partakel, dan bisa terbuat
dari satu atau lebih material yang digabungkan dalam suatu
matriks dengan material yang berbeda. Partikelnya bisa berupa
logam maupun nonlogam, sepertihalnya matrik. Matriks (resin)
dalam susunan komposit bertugas melindungi dan mengikat serat
agar dapat bekerja dengan baik. Matriks harus bisa meneruskan
beban dari luar ke serat. Umumnya matriks terbuat dari bahan-
bahan yang lunak dan liat. Polymer (plastic) merupakan bahan
umum yang biasa digunakan. Matriks juga umumnya dipilih dari
kemampuannya menahan panas . Polyester, vinilester dan epoksi
adalah bahan-bahan yang sejak lama digunakan sebagai
matriks(Surdia dan Saito, 2000). Filler (pengisi) adalah bahan
yang ditambahkan pada bahan polimer agar meningkatkan sifat-
sifathya dan pemrosesan unt nengurangi ongkos produksi.



Filler dalam komposit digunakan sebagai penguat matrik resin
polimer. Mekanisme filler dalam meningkatkan kekuatan adalah
dengan membatasi pergerakan rantai polimer. Beberapa jenis
filler ditambahkan dengan alas an meningkatkanstabilitas
dimensi, anti oksidan, penyerap UV dan pewarna(Surdia dan
Saito,2000).

2.2 Polianilin (PANI)

Polianilin merupakan material polimer konduktif yang
sangat unik yaitu dapat merubah sifat listrik dan optic yang dapat
dibalik melalui reaksi redoks dan dopping. Polianilin lebih mudah
disintesis baik dengan metode kimiawi maupun elektrokimia
dibandingkan dengan polimer konduktif lainnya. Polianilin
memiliki stabilitas termal dengan lingkungan yang baik, dan
konduktifitasnya cukup tinggi (Nasution,et,al.,2012).

Polianilin merupakan salah satu material menjanjikan
karena memiliki sifat intrinsic konduktivitas listrik oleh dopping
dengan dopan organik. Sifat listrik dapat dikendalikan secara
reversible, dengan menggunakan perubahan transfer dopan atau
dengan protonasi(Ashokan,et.al.,2015).
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Gambar 2. 1 Reaksi Polimerisasi pada Polianilin (Reza dan Keivan,
2006)

Polianilin merupakan molekul besar yang tersusun dari
pengulangan kesatuan kimia kecil dan sederhana yang disebut
dengan monomer anilin (C¢HsNHy) yang berikatan secara
kovalen. Penggabungan dari momoner-monomer anilin tersebut
akan membentuk suatu cicin Benzoid (B) dan kuinoid (Q) yang
dihubungkan satu dengan yang lain oleh atom nitrogen (N)
melalui ikatan amin (terhibridisasi sp®) dan ikatan imin
(terhibridisasi sp?). Terdapat dua pendekatan untuk sintesis
campuran thermoset PANi yaitu metode pencampuran PANi dan



material lainnya sebagai polimer matriks, dan metode
polimerisasi in-situ polimer aniline dalam polimer matriks.
Kehomogenan sifat disperse pada matrik polimer merupakan
syarat utama mendapatkan material dengan konduktivitas yang
tinggi dan ambang perlokasi yang rendah (Perrin dan Queiny,
2017).

2.3 Zirkon

Indonesia memiliki banyak cadangan pasir zirkon banyak
ditemukan di aliran sungan sungai di Kalimantan. Dengan adanya
undang-undang mineral dan batubara nomor 4 tahun 2009 dan
peraturan turunannya berupa peraturan Menteri Energi dan
Sumber Daya Mineral melalui kegiatan pengolahan dan
pemurnian mineral di dalam negeri, maka pasir zirkon tersebut
yang merupakan komoditas mineral dalam aturan tersebut, harus
diolah terlebih dahulu hingga mencapai batas minimum
kemurniannya sebelum di ekspor ke luar negeri (Undang-undang
Minerba nomor 4 tahun 2009, Peraturan menteri Energi dan
Sumber Daya Mineral nomor 7 tahun 2012).

Zirkon (ZrSiOs) dengan struktur tetragonal pada
umumnya memiliki ukuran satuan unit a=0,667 nm, b=0,667 nm,
c= 0,5982 nm ini memiliki grup ruang |_4/amd dengan nomor
atom Z=4 (Srikanth,et.al., 2015). Zirkon merupakan salah satu
material yang sangat tua dan rentan terhadap pelapukan baik
secara kimiawi dan mekanik. Ketersediaan material zirkon yang
bercampur dengan oksida memiliki ketertarikan pada sifat fisika-
kimia, seperti stabilitas thermal dan kimia yang tinggi, kekuatan
mekanik dan lapisan yang bersifat asam merupakan keunggulan
yang dimiliki oleh struktur yang berbahan dasar zirkonium (Zr)
dan silika (Si) ini (Skoda,et.al., 2015). Pasir zirkon murni
mempunyai massa jenis yaitu 4,63 g/cm?® dengan warna bervariasi
mulai dari kekuningan, kecoklatan, tidak berwarna, merah muda,
kemerahan, dan kadang-kadang berwarna hijau, biru atau hitam
(Elsner, 2013).

Zirkon yang diharapkan, adalah zirkon yang memiliki



kandungan dengan fase murni, maka diberikan perlakuan panas
dengan cara disinter dengan temperatur tinggi, dan dilakukan
holding time, agar membatasi terbentuknya matrik zirkon
(Tu,et.al., 2015).

Gambar 2. 2 Bentuk butiran zirkon (Pirkel dan Podmeyer, 1988)

Pada temperatur rendah, ZrSiOa, disebut sebagai zirkon, memiliki
kisi Bravais Body-centered tetragonal dengan 12 atom pada setiap
unit sel (Gambar 2.3). Grup ruang struktur Kristal ini, yaitu
I41/amd dan satu unit sel terdiri atas empat grup SiO4* dan
empat grup ZrOs'?. Pada masing-masing empat grup memiliki
kesamaan geometri dan orientasi yang berbeda. Pada grup SiO4*
terdistorsi tetrahedral memanjang sepanjang dua kali lipat sumbu-
y paralel terhadap sumbu c-kristalografi dan simetri Dag
(Terki,et.al.,2005).

2.4 Komposit PANi/ZrSiO4 sebagai material anti korosi
Korosi merupakan penurunan mutu suatu material akibat
reaksi dengan lingkungan sekitar. Penurunan mutu logam tidak
hanya melibatkan reaksi kimia namun juga reaksi elektrokimia,
yakni, antara bahan-bahan bersangkutan terjadi perpindahan
elektron(Trethewey,1991). Peristiwa korosi tidak dapat dihindari,
namun dapat dilakukan pencegahan sehingga menekan laju
korosi. Pengendalian korosi dapat dilakukan dengan cara



pemilihan desain dan material yang sesuai, penggunaan inhibitor,
pelapisan (coating), proteksi katodik dan proteksi anodic
(Sulistijono,1999). Selama ini pengendalian korosi yang paling
banyak digunakan adalah pelapisan (coating). Penelitian
sebelumnya dilakukan proses pelapisan C/C dengan komposit
SiC/ZrSiO4 (Yang Li,et,al,. 2017). Jia Liu, et al juga melakukan
penelitian tentang lapisan pelindung oksida ZrSiOs yang
dilapiskan pada komposit C/C (Jia Liu,et.al, 2012). Leny juga
melakukan penelitian menganalisis sifat korosi komposit
PANI/ZrSiO,4 sebagai pelapis anti korosi pada larutan salinitas
tinggi NaCl 3,5 M. dari penelitian tersebut didapatkan fasa yang
terbentuk pada material zirkon yaitu ZrSiOs dengan struktur
tetragonal dan morfologi  partikel ZrSiOs cenderung
beraglomerasi. Nilai laju korosi terkecil diperoleh PANi/ZrSiO.
dengan perbandingan komposisi PANi : ZrSiOs yaitu 80wt% :
20wt% (Leny, 2018).

2.5 Teori Adhesi

Adhesi merupakan kencenderungan permukaan bahan yang
berbeda material untuk melekat bersama. Kohesi merupakan daya
tarik molekuler dimana partikel-partikel material yang sama
disatukan di seluruh massa. Ketika kedua bahan yang berbeda
disatukan akan terjadi ikatan antar muka atau interface. Interface
sendiri adalah suatu perbatasan permukaan antara dua bahan yang
bersentuhan, umumnya dua dimensi. Adapula, interphase
merupakan volume disekitar ikatan antar muka yang memiliki
sifat unik dari material yang digabungkan. Adhesi juga dijelaskan
sebagai peristiwa yang terjadi pada lapisan antarmuka yang
berhubungan dengan efek fisik dan reaksi kimia. Dalam hal ini,
adhesi adalah interaksi antara coating dengan substrat logam.
Teori yang berkaitan dengan adhesi antara lain yaitu ikatan
mekanik, gaya elektrostasik, dan ikatan kimia. Ketika permukaan
suatu substrat terdapat pori, celah, dan lubang kecil, lapisan cat
akan mengisi dan menjadi padat, pada saat itulah terjadi ikatan
mekanik. Jadi, lapisan cat akan memiliki ikatan seperti jangkar.
Untuk melepaskan lapisan cat akan lebih sulit jika permukaan
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substrat memiliki kekasaran tertentu. Berikut ini adalah gambaran
ikatan mekanik antara coating dengan sustrat logam:

V20N 2 Vasy Wy

Substrate

Coating

Substrate

Gambar 2.3 skema ikatan mekanik antara coating dengan
substrat(Schweitzer.2006)

Kemampuan lapisan coating memasuki suatu substrat dan
kekuatan perekatan akan berkurang ketika porositas substrat tidak
cukup dalam. Ketika lapisan tidak dapat membasahi permukaan
substrat secara sempurna(terjadi karena termodinamika energi
permukaan yang tidak sama antara lapisan dengan substrat) maka
akan terjadi suatu ikatan yang lemah. Hal tersebut, disebabkan
oleh berkurangnya daerah kontak atau karena tekanan konsentrasi
dengan adanya rongga. Hal tersebut dapat diatasi dengan cara
preparasi permukaan substrat yang baik(Packham, 2003). Gaya
elektrostatik dapat terjadi pada interface antara coating dengan
substrat. Karena adanya perbedaan electrical charge antara
coating dengan substrat membentuk ashesi coating pada
substrat.sedangkan ikatan kimia dapat terjadi pada interface,
sering kali terdapat pada termoset coating. lkatan terebut
merupakan ikatan yang sangat kuat dan tahan lama. Untuk
terjadinya ikatan kimia perlu suatu reactive chemical group,



11

seperti silane, yang dapat menciptakan ikatan yang kuat antara
coating dengan substrat(Schweitzer.2006).
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BAB IlI
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Alat dan Bahan
3.1.1 Peralatan

Peralatan yang digunakan pada penelitian ini adalah sebagai
berikut : magnet batang digunakan sebagai separator magnet,
Planetary ball milling untuk mereduksi ukuran partikel zirkon,
Hotplate stirrer ceramic untuk membantu proses pengadukan,
Neraca Ohaus Corp Pine Brook, NJ USA digunakan untuk
pengukuran massa suatu bahan, pH meter untuk pengukuran pH
larutan, Adhesion-tester untuk mengukur daya rekat material,
kuas, spraying bengkel, X-Ray Flourescene (XRF) untuk
mengetahui  kandungan  unsur  suatu  material, untuk
mengidentifikasi fasa yang terbentuk, Fourier Transform infrared
Ray (FTIR) untuk mengidentifikasi gugus fungsi dari suatu
material, Adhession-test , Atomic Force Microscopy (AFM) untuk
mengetahui morfologi dan topografi material sebelum dilakukan
coating, serta SEM untuk mengetahui morfologi permukaan
setelah dilakukan coating dan setelah pull of adhesion-test.

3.1.2 Bahan

Bahan yang digunakan untuk sintesis material pada
penelitian ini adalah sebagai berikut : Pasir Zirkon yang diambil
dari Kereng Pangi, Kalimantan Tengah, HCI 37% yang
digunakan pada proses leaching, Dodecyl Benzene Sulfonic Acid
(DBSA), Anilin, dan Amonium Peroxydisulfat (APS) yang
digunakan untuk sintesis polianilin (PANi), Natrium Hidroksida
(NaOH) digunakan pada proses hidrotermal, Cat Agatha paint,
steinless steel 304 sebagai specimen coating.

3.2 Prosedur Penelitian
3.2.1 Sintesis ZrSiO4
3.2.1.1 Preparasi Pasir Alam
Pasir Zirkon dari Kereng Pangi, Kalimantan Tengah yang
akan disintesis, sebelumnya dikarakterisasi menggunakan XRF.

13
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Langkah ini bertujuan untuk mengetahui kandungan unsur-unsur
yang ada pada pasir zirkon, sehingga nantinya didapat data awal
untuk perbandingan hasil sintesis. Pasir zirkon kemudian dicuci
dengan aquades untuk menghilangkan pengotor dan kandungan
garam yang masih terdapat pada pasir zirkon sehingga pasir
tersebut tidak terkontaminasi dengan unsur-unsur yang tidak
diinginkan. Kemudian, pasir zirkon dikeringkan yang bertujuan
untuk mengurangi kandungan airnya. Selanjutnya dilakukan
proses separasi magnet, bertujuan untuk memisahkan unsur Fe
yang terdapat pada pasir zirkon.

3.2.1.2 Proses Penggilingan (Milling)

Proses Ball milling dilakukan untuk mereduksi ukuran
partikel pasir zirkon. Proses ini dilakukan selama 2 jam dengan
waktu istirahat 30 menit untuk setiap 1 jamnya. Perbandingan
bahan (gr) : Bola milling (gr) : alkohol (ml) yang akan dilakukan
yaitu 3 : 15 : 5. Proses milling dilakukan secara wet milling
dengan medium alkohol pada kecepatan 150 rpm. Bola milling
yang digunakan adalah bola zirkonia. Prinsip dari milling adalah
mereduksi ukuran partikel dengan memberi gaya eksternal,
pemberian gaya eksternal secara kontinu menyebabkan
penambahan batas butir, ketika batas butir semakin banyak maka
bahan cenderung mempunyai sifat elastis sehingga material akan
lebih getas. Material yang bersifat getas ini kemudian akan
mengalami deformasi elastis, dimana butiran pasir tadi akan
pecah menjadi ukuran yang lebih kecil.

3.2.1.3 Proses Leaching

Selanjutnya pasir zirkon hasil milling direndam dengan
HCL 2M, perbandingan volume pasir zirkon hasil milling dan
HCL 2M adalah 1:30. Proses ini berujuan untuk mengurangi
impuritas yang masih terdapat pada pasir zirkon serta
membersihkan kandunganunsur lain selain zirkon sehingga dapat
menghasilkan zirkon dengan tingkat kemurnian yang lebih tinggi.
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3.2.1.4 Proses Hidrotermal Zirkon

Proses hidrotermal bertujuan untuk memisahkan SiO;
dari zirkon yang sudah di sintesis. Proses ini dilakukan dengan
menggunakan basa Natrium hidroksida (NaOH) pada suhu 250°C
hingga sampel mengerak. Kemudian sampel diberi aquades dan di
stirrer delama 1 jam tanpa menggunakan perlakuan suhu.
Material hasil sintesis kemudian di endapkan selama 24 jam dan
dicuci hingga pH 7.

3.2.2 Sintesis Polianilin (PANI)

Sintesis polianilin (PANI) dilakukan dengan menggunakan
metode polimerisasi in-situ. Sintesis polianilin (PANi) terbagi
menjadi dua bagian yaitu sintesis larutan A dan sintesis larutan B.
Sintesis A dilakukan dengan cara mencampurkan Amonium
Peroxy disulfat (APS) dan aquades. Kemudian larutan tersebut
diaduk dengan menggunakan magnetic stirrer selama £30 menit
dengan menggunakan kecepatan 6 rpm. Hasil dari sintesis larutan
A akan berwarna bening. Sintesis larutan B dilakukan dengan
cara mencampurkan anilin, Dodecyl Benzene sulfonic acid
(DBSA), dan aquades. Pencampuran larutan tersebut dilakukan
pada temperature < 5°C dan di magnetic stirrer dengan
menggunakan kecepatan 6 rpm.

Larutan A kemudian di titrasikan pada larutan B dan diaduk
dengan magnetic stirrer selama +8 jam. Hasil sintesis polianilin
(PANI) akan diawali dengan larutan berwarna hijau kekuningan
dan selama proses polimerisasi akan menghasilkan warna hijau
pekat.

3.2.3 Sintesis Komposit PANI/ZrSiOs

Sintesis komposit PANIi/ZrSiOs sama halnya dengan
sintesis  polianilin(PANi). Sintesis komposit PANi/ZrSiO4
dilakukan dengan menggunakan metode polimerisasi in-situ.
Sintesis PANI/ZrSiO4 terdiri dari dua bagian yaitu sintesis larutan
A dan sintesis larutan B. Sintesis A dilakukan dengan cara
mencampurkan Amonium Peroxy disulfat (APS) dan aquades.
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Kemudian larutan tersebut diaduk dengan menggunakan magnetic
stirrer selama £30 menit dengan menggunakan kecepatan 6 rpm.
Hasil dari sintesis larutan A akan berwarna bening. Sintesis
larutan B dilakukan dengan cara mencampurkan anilin, Dodecyl
Benzene sulfonic acid (DBSA), dan aquades. Pencampuran
larutan tersebut dilakukan pada temperature < 5°C dan di
magnetic stirrer dengan menggunakan kecepatan 6 rpm.

Penambahan ZrSiO; pada proses sintesis komposit
PANI/ZrSiO,4 dilakukan ketika sintesis larutan B. Larutan A
kemudian dititrasikan pada larutan B dan diaduk dengan
menggunakan magnetic stirrer selama 8 jam. Hasil sintesis dari
sintesis komposit PANI/ZrSiO, yaitu diawali dengan larutan
berwarna hijau kekuningan dan selama proses polimerisasi akan
menghasilkan warna hijau pekat. Komposisi antara PANi dan
ZrSiO4 yang digunakan untuk membuat PANI/ZrSiO4 adalah
80wt% : 20wt%.

3.3 Coating PANI/ZrSiO4

Komposit PANi/ZrSiO4 digabungkan dengan cat dan thinner
dengan komposisi antara PANI/ZrSiO, : cat : thinner yaitu 0,5
gram : 15 ml : 5 ml. Proses pencampuran ini dibantu dengan
menggunakan alat ultrasonic cleaner. Hasil dari penggabungan
tersebut di coating pada SS 304 dengan menggunakan 2 metode
yang berbeda vyaitu spraying berskala industri kecil dan
pengecatan menggunakan kuas. Cat yang digunakan pada
penelitian ini yaitu Agatha paint anti corrosion primer dan
dimensi stainless steel 304 yang digunakan yaitu 5 cm x 5 cm X
2mm.

3.4 Karakterisasi Material
3.4.1 X-Ray Flourescene (XRF)

Uji XRF bertujuan untuk mengetahui komposisi elemen
yang terkandung dalam pasir zirkon sebagai bahan dasar dalam
penelitian ini. Pengujian dilakukan untuk membandingkan tingkat
kemurnian zirkon bahan sebelum dan sesudah dilakukan sintesis.
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Perangkat yang digunakan untuk melakukan X-Ray Flourescene
(XRF) yiutu Philips MiniPal PW4025 di Laboratorium Fisika
Universitas Negeri Malang.

3.4.2 Fourier Transform Infrared Ray (FTIR)

Uji FTIR bertujuan untuk menganalisa dan mengetahui
gugus fungsi yang dapat ditentukan dari spectra vibrasi yang
dihasilkan oleh suatu material pada panjang gelombang tertentu.
Pada penelitian ini karakterisasi FTIR dilakukan pada polimer
polianilin  (PANi), ZrSiOs, dan komposit PANi/ZrSiOs..
Karakterisasi spektroskopi FTIR dilakukan di Laboratorium
Instrumen Kimia ITS Surabaya.

3.4.3 Atomic Force Microscopy (AFM)

Karakterisasi Atomic Force Microscopy (AFM) dilakukan
untuk mengetahui morfologi dan topografi dari material yang
diuji. Karakterisasi Atomic Force Microscopy (AFM) dilakukan
pada permukaan logam setalah dilapisi epoxy untuk melihat
morfologi awal sebelum dilapisi coating dengan komposit
PANI/ZrSiO4. Dengan menggunakan Atomic Force Microscopy
(AFM) akan diketahui morfologi material dua dimensi dan
topografi material dalam bentuk tiga dimensi.

3.4.4 Adhesion-tester

Uji adesivitas digunakan untuk mengukur tingkat kelekatan
lapisan komposit PANI/ZrSiO, pada steinless steel. Pada
penelitian ini metode untuk mengetahui tingkat kelekatan lapisan
digunakan metode pull of adhesion test dengan standart ASTM
D-4541. Pengujian dilakukan di CV. Cipta Agung, Rungkut
Industri, Surabaya.

3.4.5 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Karakterisasi Scaning Electron Microscopy bertujuan untuk
mengetahui morfologi dari material uji. Karakterisasi Scaning
Electron Microscopy dilakukan pada material logam setelah
dilakukan pull-of test adhesion. Pengujian dilakukan di
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Laboratorium Teknik Material dan Metalurgi ITS.

3.5 Diagram Alir Penelitian
3.5.1 Sintesis ZrSiO,

=== Pasir Alam zikron
I XRF === C 7
T Pasir zirkon disaring dengan ayakan
¥
Pasir zirkon dicuci dengan aguades | ,— — — — — —
*— —————— 4 Dikeringkan
Separasi magnet b= -
v
Wet milling t= 60 menit, v= 150rpm P
| ——— 4 Dikeringkan |
Leaching HCL 2M selama 24 jam M i 7
v
Serbuk zirkon dicuci hinaoa oH 7
L 2
Proses Hidrotermal dengan NaOH 7M
¥
Di stirrer dengan suhu 250°C I’ -Di-st;re-r r;ng-ga_
y-—----- 1 mengkerak
Ditambahkan aquades L S
v
Di stirrer tanpa menaaunakan suhu
¥
Diendapkan 24 jam
L 7
______ - Di cuci hingga pH 7 F——————
XRF, FTIR L_ _ —— =TT | Dikeringkan |
______ p) ZrSiOs s

Gambar 3. 1 Diagram alir sintesis ZrSiOa



3.5.2 Sintesis Polianilin (PANI)
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I —_————
L — — 4 LarutanB |

| R ——

Di stirrer selama +8
jam

A 4

Diberikan suhu hingga
temperature 0°C

A 4

Dicuci dengan
aquades dan aseton

i

Di saring dengan
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Gambar 3. 2 Diagram alir sintesis Polianilin (PANi)
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3.5.3 Sintesis Komposit PANi/ZrSiO4

-7

' I
: APS dan aquades :
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I l :
|
I Di stirrer selama 30 :
1 mqnit I
- ———— ~ ] I
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Gambar 3. 3 Diagram alir sintesis PANI/ZrSiO4
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3.5.4 Coating Komposit PANi/ZrSiO4

PANI/ZrSiO4+Cat+Thinner

A 4

Dicampurkan dengan
menggunakan Ultrasonic
cleaner

\ 4

Dilapiskan pada
baja SS 304 yang
telah di epoxy

v

\ 4

\4

Pelapisan dengan

Pelapisan dengan
spraying berskala

kuas
industry kecil
- T \
: Adhesion test | o Coat_ing
| SEM 1 ZrSiO4
\ ]

Gambar 3. 4 Diagram alir Coating komposit PANi/ZrSiO4
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil Uji XRF pada Pemurnian Pasir Zirkon

Penelitian yang telah dilakukan menggunakan bahan dasar
dari material alam, yaitu pasir alam zirkon yang didapatkan dari
Pantai Kereng Pangi, Kalimantan tengan. Pasir alam ini diketahui
memiliki kandungan zirkon yang sangat tinggi. Untuk
mengetahui presentase komposisi unsur yang terkandung dari
pasir alam zirkon ini, maka dilakukan pengujian dengan
menggunakan X-Ray Flourescene (XRF). Pengujian XRF
dihasilkan data berupa persentase kandungan zirkon awal yang
ada pada pasir alam kereng Pangi sebelum dilakukan proses
pemurnian. Kemudian, proses pemurnian pasir alam zirkon ini
dilakukan agar didapatkan pasir zirkon dengan kandungan zirkon
murni yang tinggi dan dapat digunakan sebagai bahan dasar
dalam sintesis pada penelitian ini. Data hasil karakterisasi dengan
pengujian XRF pasir alam silika sebelum pemurnian dapat dilihat
pada Tabel 4.1 sebagai berikut:
Tabel 4. 1 Data hasil karakterisasi XRF pasir zirkon sebelum pemurnian.

No Unsur Presentase (%)
1. Zr 92

2. Si 2,5

3. Ti 2,17

4. Hf 1,36

5. Fe 0,441

6. Ni 0,431

7. Cr 0,372

8. Y 0,26

9. Lain-lain 0,236

Dari data hasil karakterisasi XRF yang dapat dilihat dari
Tabel 4.1 dapat diketahui presentase kandungan awal Zr dari
pasir alam zirkon sebelum pemurnian adalah sebesar 92 %. Agar
diperoleh kandungan Zr dengan presentase yang tinggi, perlu
dilakukan beberapa proses pemurnian pasir zirkon tersebut.

23
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Proses pemurnian yang pertama yaitu preparasi pasir alam dengan
melakukan penyaringan, pencucian. Penyaringan dan pencucian
bertujuan untuk mengurangi pengotor berupa Kkerikil, batu,
karang, dan mengurangi kandungan garam yang tinggi pada pasir
zirkon. Kemudian pasir di separasi magnetik yang bertujuan
untuk menurunkan unsur Fe serta unsur logam pengotor seperti
Ti, Ni, dan Cr dari pasir alam zirkon tersebut. selanjutnya
dilakukan proses milling yang bertujuan untuk mereduksi ukuran
partikel pasir silika dalam orde mikro. Pasir zirkon yang telah di
milling dapat memudahkan material bereaksi dengan bahan kimia
untuk melakukan sintesis selanjutnya. Proses selanjutnya
dilakukan proses leaching dengan HCI 2M untuk mengurangi
impuritas dari unsur-unsur lain. Impuritas yang dimaksut seperti
Ti, Fe, Ni, Cr yang akan larut dalam larutan asam kuat.
Kemudian, dilakukan proses Hidrotermal dengan menggunakan
basa kuat yaitu NaOH 7 M. Proses hidrotermal bertujuan untuk
memisahkan fasa SiO, yang masih terdapat pada pasir alam
zirkon. Berikut ini hasil karakterisasi XRF pasir zirkon setelah
melalui serangkaian proses pemurnian :
Tabel 4. 2 Data hasil karakterisasi XRF pasir zirkon mikro setelah

pemurnian.

No Unsur Presentase (%)
1. Zr 93
2. Si 4,22
3. Ti 0.753
4, Hf 1,40
5. Fe 0,041
6. Ni 0,01
7. Cr 0,018
8. Y 0,23
9. Lain-lain. 0,328

Berdasarkan data hasil karakterisasi XRF dari Tabel 4.2 dapat
dilihat terjadi peningkatan presentase unsur Zr (Zirkonium) dari
sebelum permunian sebesar 92% meningkat menjadi 93% setelah
pemurnian. Proses pemurnian ini berhasil menghilangkan unsur-
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unsur impuritas dari pasir zirkon. Unsur-unsur yang memiliki
persentase cukup tinggi sebelum pemurnian seperti Ti, Fe, Ni,
dan Cr. Peningkatan kandungan Zr ini dapat terjadi karena adanya
pengurangan impuritas-impuritas yang terdapat dalam pasir alam
zirkon setelah melewati beberapa proses pemurnian. Impuritas Ti
mengalami penurunan dari 2,17% menjadi 0,753%. Penurunan ini
disebabkan oleh perlakuan temperatur 250°C pada proses
hidrotermal. Dimana Penggunaan suhu temperatur tersebut dapat
melarutkan impuritas Ti(Leny, 2018). Impuritas Fe mangalami
penurunan dari 0,441 menjadi 0,041.

4.2 Analisis FTIR Polianilin, ZrSiOs, dan komposit

PANI/ZrSiO4

Pada penelitian ini dilakukan pengujian FTIR untuk
menganalisa dan mengetahui gugus fungsi yang terbentuk pada
polimer PANI, ZrSiO4, dan komposit PANi/ZrSiO,. Gugus fungsi
suatu material dapat diketahui dari spektra vibrasi yang dihasilkan
oleh material pada panjang gelombang tertentu. Berikut ini adalah
hasil karakterisasi FTIR dari polianilin, ZrSiO4, dan komposit
PANI/ZrSiOs :
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Gambar 4. 1 Spektra serapan FTIR material PANi sebagai matriks dan

ZrSiO4 sebagai filler

Tabel 4. 3 Data spektra IR yang muncul pada material PANi sebagai
matriks dan ZrSiO, sebagai filler pada komposit PANi/ZrSiO4

Referensi Jenis Ikatan/ PANI PANI/ ZrSiOq4
(cm?) Gugus Fungsi ZrSiOy4
1130-1000 C-N stretch of 1003,02 1006,88 -
benzoid ring 1030,02 1030,02
1107,18 1112,96
1335-1250 C-N stretch of 1292,35 1298,14 -
Q-B-Q
1500-1400 C=C benzoid 1481,38 1471,74 -
ring
1760-1540 C=N stretch of 1712,85 1546,96 -
quinoid ring 1751,42
615-435 Zr-0 - 576,74 609,53
611,45
1400-650 Si-O-Si - 802,41 895
895,00 970,23
4000-2500 O-H - 3452,7 3392,9
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Gambar 4.1 menunjukkan spektra serapan FTIR material
PANi sebagai matrik dan ZrSiOs sebagai filler dan komposit
PANI/ZrSiO4. Pada polimer polianilin (PANi) sebagai matrik,
gugus fungsi C-N stretch of benzoid ring muncul pada bilangan
gelombang 1003,02 c¢cm-1, 1030,02 cm-1, dan 1007,18 cm-1
sedangkan gugus fungsi C-N stretch of Q-B-Q muncul pada
bilangan gelombang 1292,35 cm-1. Jenis ikatan tersebut adalah
karakteristik dari sifat konduktif polimer polianilin (PANi). Pada
jenis ikatan ini menunjukkan adanya garam emeraldin yang
merupakan ciri khusus dari polimer polianilin (PANi). Puncak
berikutnya terdapat pada bilangan gelombang 1481,38 cm-1 yang
merupakan gugus fungsi C=C benzoid ring stretch. Puncak lain
yang muncul pada bilangan gelombang 1712,85 cm-1, dan
1751,42 cm-1 merupakan gugus fungsi C=N stretch of quinoid
ring.

Material ZrSiO4 sebagai filler pada percobaan ini didapatkan
dari hasil proses hidrotermal dengan menggunakan NAOH 7M.
Menurut Zhang, Zirkon dapat terdekomposisi menjadi 3 yaitu
ZrO,, SiO2, dan ZrSiOs dengan vibrasi yang berbeda-beda
(Zhang,2002). Puncak vibrasi ikatan Zr-O muncul pada bilangan
gelobang 609,53 cm-1. Puncak vibrasi berikutnya terdapat pada
bilangan gelombang 895 c¢cm-1, dan 970 cm-1 yang merupakan
gugus fungsi dati Si-O-Si, jenis ikatan O-H juga muncul pada
bilangan gelombang 3392,9 cm-1.

Pola serapan komposit PANi/ZrSiO, secara umum hampir
mirip dengan pola serapan dari material PANi dan ZrSiO, seperti
yang terlihat pada Gambar 4.1. Komposit PANI/ZrSiO,
mengalami pergeseran puncak dari material penyusunnya yaitu
PANI sebagai matriks dan ZrSiO, sebagai filler yang terlihat pada
Tabel 4.3.

4.3 Analisa permukaan awal dengan pengujian AFM (Atomic
Force Microscope)
Sebelum dilakukan coating pada SS 304, terlebih dahulu

dilakukan surface preparation atau persiapan permukaan material
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yang akan di coating. Karena 80% kegagalan coating terjadi
karena kurang tepat nya perlakuan pada persiapan permukaan
material yang akan dicoating. Pertama baja SS 304 di poles,
kemudian dilapisi dengan epoxy, ditunggu hingga kering,
kemudian di amplas dengan grid 320. Lalu, baja yang telah di
epoxy ini dilakukan pengujian AFM terhadap permukaannya.
Pengujian AFM disini berfungsi untuk mengetahui morfologi
permukaan, topografi permukaan, kekasaran permukaan, serta
kehomogenitasan permukaan material SS 304 tersebut. Metode
pengujian AFM yang di pakai yaitu metode tapping mode.
Berikut ini adalah hasil yang di dapat dari pengujian 2 sampel
awal setelah di epoxy :

$a=120 nm Sg=151nm Ssk=-0.114 St=993 nm S5z=993 nm
Y
-

-9.78

Y Range: 10 pm
-14.8

-21.0 -16.0 -11.0
X Range: 10 ym

Gambar 4.2 Morfologi permukaan sampel A dalam bentuk dua
dimensi
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Dari Gambar 4.2 dapat dilihat pola gelap dan terang dari
permukaan sampel A. Permukaan yang terang merupakan
permukaan yang lebih tinggi dari yang lain, sedangkan untuk
warna gelap merupakan permukaan yang lebih rendah dari yang
lain. Pada pengujian AFM digunakan pengamatan pada panjang,
lebar, dan tinggi dengan range 10 pm. Hasil dari pengujian AFM,
terdapat informasi mengenai sa (arithmetical mean hight) atau
tinggi rata-rata, sq (root mean square hight) atau kuadrat akar
tinggi rata-rata, ssk (skewness) merupakan distribusi ketinggian
permukaan, st dan sz (maximum hight) atau tinggi rata-rata.
Dapat dilihat pada Gambar, sampel A mempunyai sa = 120 nm,
sg= 151 nm, ssk=-0,114, st dan sz= 993 nm. Dari keterangan
diatas, dapat disimpulkan bahwa tinggi rata-rata untuk sampel A
adalah 120nm, sedangkan raughness sampel A adalah 151 nm.
Distribusi ketinggian sampel adalah -0,114, tanda negatif disini
berarti distribusi ketinggian berada di bawah bidang ketinggian
rata-rata. Ketinggian maksimum (dari lembah terdalam hingga ke
puncak tertinggi ) yang ada yaitu 993 nm.

Gambar 4.3 Topografi permukaan sampel A pada bentuk 3Dimensi
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Gambar diatas merupakan topografi 3 dimensi dari permukaan
sampel A, dapat dilihat dengan jelas pola tinggi rendah nya
permukaan sampel tersebut. Skala ketinggian maksimum adalah
500 nm, dan skala kedalaman maksimum juga 500 nm. Pada
Gambar 4.3 juga terdapat gradasi warna gelap dan terang seperti
pada interpretasi 2 dimensi. Warna terang merupakan daerah
dengan ketinggian tertentu, sedangkan warna gelap merupakan
daerah dengan kedalaman tertentu juga. Dari gambar 3 dimensi
permukaan ini dapat menjadi gambaran awal ketika sampel belum
dilapisi dengan coating komposit PANI/ZrSiO. sehingga dapat
dibayangkan ketika dilakukan pelapisan, akan menyisip/ mengisi
daerah-daerah yang memiliki kedalaman lebih dibanding daerah
yang lain. Kemudian permukaan sampel akan berinteraksi secara
interface dengan lapisan coating PANIi/ZrSiOs dan saling
interlocking secara permukan.

Sa=92.0 nm Sg=115nm Ssk=-0.4 St=968 nm Sz=968 nm

Y Range: 10 pm

XRange: 10 pm

Gambar 4.4 Morfologi permukaan sampel B dalam bentuk dua
dimensi
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Gambar 4.4 diatas merupakan permukaan sampel B yang di
visualisasikan dengan dua dimensi. Sama seperti sampel A,
sampel B memiliki pola gelap terang pada gambar dua dimensi.
Pada gambar terlihat banyak warna terang yang dapat diartikan
permukaan sampel B mempunyai kekasaran dengan puncak tinggi
yang banyak, dibandingkan dengan warna gelam yang berarti
kedalaman suatu permukaan. Sampel B mempunyai Sa = 92 nm,
dan sq = 115 nm. Kemudian mempunyai ssk = -0,4 serta st atau sz
yaitu 968 nm. Dari keterangan diatas, dapat disimpulkan bahwa
tinggi rata-rata untuk sampel B adalah 92 nm, sedangkan
raughness sampel A adalah 115 nm. Kekasaran permukaan
(roughness) merupakan salah satu hal penting sebelum dilakukan
proses pelapisan pada logam. Selain menggunakan pengujian
AFM, kekasaran suatu permukaan dapat dilakukan dengan
metode replika tape yang diatur pada standart ISO 8503-5 dengan
batas nilai kekasaran yang diizinkan yaitu 30-75 pm. Distribusi
ketinggian sampel adalah -0,4 dimana tanda negatif disini berarti
distribusi ketinggian berada di bawah bidang ketinggian rata-rata.
Ketinggian maksimum (dari lembah terdalam hingga ke puncak
tertinggi ) yang ada yaitu 968 nm.
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Gambar 4.5 Topografi permukaan sampel B pada bentuk 3Dimensi

Gambar diatas merupakan topografi 3 dimensi dari
permukaan sampel B, dapat dilihat dengan jelas pola tinggi
rendah nya permukaan sampel tersebut. Skala Kketinggian
maksimum adalah 500 nm, dan skala kedalaman maksimum juga
500 nm. Pada gambar diatas juga terdapat gradasi warna gelap
dan terang seperti pada interpretasi 2 dimensi. Warna terang
merupakan daerah dengan ketinggian tertentu, sedangkan warna
gelap merupakan daerah dengan kedalaman tertentu juga.
Semakin tinggi puncak makan warna nya akan semakin terang,
semakin dalam lembahnya maka akan semakin dalam. Gambaran
3 dimensi memudahkan kita dalam melihat topografi permukaan
awal secara mikroskopik. Selanjutnya sampel B akan dilakukan
pelapisan dengan komposit PANi/ZrSiO, menggunakan variasi
metode pengecatan dengan kuas.

4.4 Analisis Adhesivitas lapisan coating PANi/ZrSiO4
Setelah  sampel dilapisi dengan  material  coating
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PANI/ZrSiOs, kemudian ditunggu hingga kering selama beberapa
hari. Saat pengujian kemarin waktu tunggu dari pengecatan
hingga melakukan uji adhesi adalah 4 hari. Pengujian kekuatan
adhesi pada penelitian ini dilakukan dengan menggunakan
metode pull off adhesion test berdasarkan standart ASTM D-
4541. Menggunakan alat Elcometer, dolly yang digunakan
berdiameter 20 mm dan range kekuatan tarik 0 hingga 7 MPa.
Sesuai 1SO 4624-2002 nilai minimum pengujian pull of adhesion
test memiliki kekuatan tekanan 3 Mpa hingga 5 MPa Berikut ini
adalah hasil pengujian kekuatan adhesi dengan metode spray dan
kuas :

Tabel 4. 4 Data hasil pengujian Adhesi pada coating komposit
PANI/ZrSiO4 dengan menggunakan metode spray dan kuas

. Tekanan Adhesi Gaya
Jenis Metode (MPa) Adhesi(kN)
Spray 4,85 1,523

Kuas 4.43 1,391

Dari data Tabel 4.4 diperoleh bahwa pengujian yang mempunyai
daya lekat tinggi adalah coating komposit dengan metode spray
yaitu sebesar 4,85 MPa. Sedangkan pengujian dengan
menggunakan kuas mempunyai daya lekat 4,43 MPa. Pada
sampel B (kuas) mempunyai daya lekat yang lebih Kkecil
diindikasi disebabkan karena lapisan komposit belum 100%
kering. Kedua sampel dilakukan preparasi sampel yang sama dan
diuji roughness nya menghasilkan kekasaran dibawah 30-75 pm.
Dimana, ini berarti kedua permukaan masih termasuk halus,
sehingga ikatan antar permukaan sampel dan lapisan coating
lemah. Karena semakin kasar permukaan maka akan memiliki
ikatan adhesi yang lebih tinggi dibanding permukaan yang
memiliki kekasaran lebih rendah (Rishad, 2016). Selain itu salah
satu hal yang menyebabkan perbedaan kekuatan adhesi pada
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penelitian Tugas Akhir ini yaitu metode spraying mempunyai
faktor tekanan dalam pelapisan komposit ke baja. Sedangkan
pada metode kuas tidak ada faktor tekanan dalam pelapisannya.
Tekanan disini berperan dalam persebaran lapisan komposit yang
di lapiskan pada baja. Dikarenakan permukaan baja tadi
mempunyai kekasaran sebagaimana disebutkan di subbab
pengujian AFM dengan bantuan tekanan, cat komposit
PANI/ZrSiO4 dapat masuk/ tersebar merata sampai ke permukaan
dasar dari permukaan yang kasar tersebut. Sedangkan untuk kuas,
karena tidak ada tekanan dalam pengaplikasiannya, maka lapisan
cat komposit PANi/ZrSiO4 hanya berada dibagian atas lapisan
yang kasar tersebut. Sehingga, diindikasi akan ada rongga kosong
pada ikatan antar muka permukaan epoxy dengan lapisan cat
komposit PANI/ZrSiOs. Rongga tersebut dapat menurunkan
kualitas dari kekuatan adhesi suatu material.

4.5 Analisa morfologi permukaan Lapisan Coating

Analisis morfologi material dilakukan dengan menggunakan
Scanning Electron Microscopy (SEM). Analisis dilakukan dari
penampang atas permukaan yang telah dilapisi cat komposit
PANI/ZrSiO,, dilakukan di tiga tempat yaitu permukaan yang
dilapisi cat, yang di adhesi, dan perbatasan antara permukaan
yang di adhesi dan tidak di adhesi. Berikut ini merupakan hasil
analisis pada permukaan baja SS 304 didaerah perbatasan uji
adhesi dengan yang tidak dikenai uji adhesi:
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Gambar 4.6 Morfologi permukaan perbatasan, 1(a) coating cat
PANI/ZrSiO4 metode spray, 2(a) coating cat PANi/ZrSiO4 metode kuas,
1(b) setelah perlakuan pull of adhesion test metode spray, 2(b) setelah
perlakuan pull of adhesion test metode kuas, dengan perbesaran 500x
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Gambar 4.6 (a) menunjukan morfologi perbatasan
permukaan lapisan yang tidak dikenai uji adhesi dengan
permukaan yang terkena uji adhesi dengan metode spraying. Pada
lapisan yang tidak dikenai adhesi terlihat partikel-partikel serbuk
komposit PANI/ZrSiOs tersebar merata dipermukaan baja
tersebut. Sementara pada daerah yang dikenai uji adhesi
menunjukkan adanya jejak tarikan, terlihat pula kontur kasar.
Demikian juga pada Gambar 4.6 (b) menunjukan morfologi
perbatasan permukaan lapisan yang tidak dikenai uji adhesi
dengan permukaan yang dikenai uji adhesi. Pada lapisan yang
tidan dikenai adhesi terlihat beberapa butiran-butiran yang
diindikasikan sebagai serbuk komposit PANi/ZrSiO4. Dari
penampang atas dapat dilihat bahwa persebaran partikel lebih
jarang terlihat, dan tidak merata. Pada daerah yang dikenai uji
adhesi terlihat permukaannya lebih kasar.

Berikut ini hasil analisis pada permukaan baja SS 304 setelah
di lapisi dengan menggunakan cat komposit PANi/ZrSiO, :
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Gambar 4.7 Morfologi permukaan lapisan cat PANi/ZrSiO4 (a) metode
spraying dan (b) metode kuas dalam perbesaran 500x
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Gambar 4.7 (a) menunjukan morfologi permukaan lapisan
cat komposit PANI/ZrSiO, dengan  menggunakan metode
spraying. Dari Gambar 4.7 (a) terlihat beberapa butiran-butiran
yang diindikasikan sebagai serbuk komposit PANi/ZrSiOs. Dari
penampang atas dapat dilihat bahwa persebaran partikel pada
permukaan yang dilapisi dengan metode spray lebih merata.
Sedangkan pada Gambar 4.7 (b) menunjukan morfologi
permukaan lapisan cat komposit PANIi/ZrSiOs dengan
menggunakan metode kuas. Dari Gambar 4.7 (b) terlihat beberapa
butiran-butiran yang diindikasikan sebagai serbuk komposit
PANIi/ZrSiO4. Dari penampang atas dapat dilihat bahwa
persebaran partikel lebih jarang terlihat, dan tidak merata.

Sehingga dapat dibandingkan dari kedua metode pelapisan
baja, metode yang memiliki distribusi komposit PANi/ZrSiO4
lebih merata yaitu metode spraying. Hal itu dikarenakan, pada
metode spraying, terdapat tekanan udara dari kompresor saat
pengecatan. Sehingga tekanan udara tersebut menyebabkan cat
lebih cepat kering. Sedangkan metode kuas, tidak menggunakan
tekanan udara dari kompresor. Lamanya waktu kering pada cat
berpengaruh pada partikel komposit PANi/ZrSiO,. Semakin lama
cat mengering maka komposit akan mengendap dan
beraglomerasi, sehingga tidak tersebar merata.

Berikut ini merupakan hasil morfologi permukaan baja yang
dikenai uji adhesi:



mm| 4.0
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Gambar 4.8 Morfologi permukaan lapisan cat PANi/ZrSiO4 setalah
dikenai uji adhesi (a) metode spraying dan (b) metode kuas dalam
perbesaran 500x
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Gambar 4.8 (a) menunjukkan morfologi permukaan lapisan
cat PANI/ZrSiO4 setalah dikenai uji adhesi dengan menggunakan
metode spraying. Dari Gambar 4.8 (a) terlihat adanya jejak
tarikan dari uji pull of test, terlihat pula kontur kasar. Lapisan cat
komposit PANI/ZrSiOs dengan baja SS 304 terjadi ikatan
interlocking seperti jangkar yang saling mengunci. Hal tersebut
dikarenakan adanya kekasaran pada permukaan baja, sehingga
lapisan cat komposit PANi/ZrSiO. masuk kedalam rongga-rongga
pada permukaan baja tersebut hingga mengering dan berikatan
mekanik. Dengan adanya bantuan tekanan dari kompresor lapisan
cat komposit PANI/ZrSiO. tersebar merata, dan mengisi rongga-
rongga pada permukaan logam. Dari gambar 4.8 (b) menunjukkan
morfologi permukaan lapisan cat PANI/ZrSiO, setelah dikenai uji
adhesi dengan menggunakan metode kuas. Lapisan cat komposit
PANI/ZrSiO4 dengan baja SS 304 terjadi ikatan interlocking. Hal
tersebut dikarenakan adanya kekasaran pada permukaan baja,
sehingga lapisan cat komposit PANi/ZrSiOs masuk kedalam
rongga-rongga pada permukaan logam. Namun, pada metode
kuas, tanpa menggunakan tekanan dari kompresor, menyebabkan
adanya komposit PANi/ZrSiO, yang beraglomerasi, dan kohesi
lapisan cat komposit PANi/ZrSiO. yang lemah. Sehingga ketika
dikenai pengujian pull of test, masih banyak lapisan PANi/ZrSiO,
yang tertinggal di permukaan baja. Dari Gambar 4.8 (b) terlihat
kekasaran setalah dilakukan pull of test, serta terlihat ada
komposit yang tertinggal di permukaan baja SS 304.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan didapatkan

kesimpulan yaitu:

1. Morfologi permukaan baja SS 304 sebelum dilapisi
komposit PANi/ZrSiO4 pada sampel A dan sampel B
memiliki tingkat homogenitas kekasaran yang sama.

2. Morfologi permukaan lapisan komposit PANI/ZrSiO,
dengan metode spraying tanpa perlakuan pull of adhesion
test terdapat persebaran partikel komposit PANi/ZrSiO.
yang merata, sedangkan dengan metode kuas persebaran
partikel PANI/ZrSiO, tidak merata.

3. Morfologi permukaan lapisan komposit PANI/ZrSiO4
dengan metode spraying setelah dilakukan pull of
adhesion test lebih ulet, terlihat jejak tarikan pada
permukaan sedangkan pada metode kuas tidak terlihat
jelas jejak tarikan pull of tes adhesion pada permukaan
baja SS 304

4. Variasi pengecatan mempengaruhi kualitas lapisan
dimana metode pelapisan yang mempunyai kualitas lebih
baik dilihat dari aspek kekuatan adhesivitas adalah
metode spraying.

5.2 Saran

Adapun saran untuk penelitian selanjutnya :

1. Perlu dilakukan pengujian cleanliness terhadap
permukaan sebelum baja dilapisi dengan cat komposit
PANI/ZrSiO,

2. Perlu dilakukan variasi kekasaran pada baja sebelum
dilapisi dengan komposit.

3. Perlu dilakukan variasi ketebalan lapisan cat komposit
PANI/ZrSiO,
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LAMPIRAN
Gambar Hasil Uji Atomic Force Microscope (AFM)

a. Gambar morfologi dua dimensi sampel A

E:NTS DATAIEI-474\A sis 1 of 3 Topography forward
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EATS DATAEI-474\A2 sis 1 of 3 Topography forward

Sa=105nm Sq=130 nm Ssk=-0.26 St=941nm Sz=941nm

Y Range: 10 pym
<136

11.0 16.0 21.0
XRange: 10 ym
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ENTS DATAIEI-474\A1.sis 1 of 3 Topography forward
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b. Gambar morfologi dua dimensi sampel B

ENTS DATAIEI-474\B.sis 1 of 3 Topography forward

$a=92.0 nm Sq=115nm Ssk=-0.4 St=968 nm Sz=968 nm

Y Range: 10 pm

-5 0
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ENTS DATA\EI-474\B1.sis 1 of 3 Topography forward
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V Danan: 40 e
ENTS DATAEI-474\B2 sis 1 of 3 Topography forward

S53=190 nm $q=233 nm Ssk=0.257 St=1453 nm $z=1453 nm

-1.45

Y Range: 10 ym
-6.45

c. Gambi

-11.5

-5.23 -0.23 477
XRange: 10 ym



50

TSR ——

[T T ——

[T T ——

ni



51

[T PR ——

AT LT | 3 Tty

[ TN PR
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Perhitungan Gaya Adhesi pada pull of adhesion test

Menurut standart ASTM D4541 tipe 05, dolly yang digunakan
memiliki diameter 20 mm, dengan skala tekanan adhesi nya dari 0
hingga 7 MPa. Sesuai 1SO 4624-2002 nilai minimum tekanan
adhesi yang baik antara 3 MPa — 5 MPa.

Diketahui : Diameterdolly =2cm=2x102m
Jari-jari dolly =1cm=1x10%m
Tekanan Adhesi A= 4,85 MPa = 4,85 x 10° Pa
Tekanan Adhesi B = 4,43 MPa = 4,43 x 10° Pa

Ditanyakan : Gaya Adhesi A dan B ?

Jawab

Untuk sampel A
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»_F
A
F=PxA
F=4,85 x 10° N/m? x 3,14 x 10 m?
F=15229N
F=1,523 kN

Untuk sampel B

,_F
A
F=P XA
F=4,43 x 108 N/m? x 3,14 x 10*m?
F=1391,02 N

F=1,391 kN
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