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Pengaruh Komposisi Al2O3 Terhadap Struktur dan Densitas 

Komposit ZrO2-Al2O3 
 

Nama  : Umi Maslakah 

NRP  : 01111750012004  

Pembimbing  : Dr. rer.nat. Triwikantoro, M.Sc 

ABSTRAK 

 

Studi pengaruh kandungan  Al2O3 terhadap struktur dan densitas komposit ZrO2-Al2O3 

telah dilakukan. Dalam penelitian ini digunakan material dasar tetragonal Zirkonia 

sebagai matriks dan gamma Alumina sebagai pengisi. Variasi komposisi massa 

alumina yaitu 10%, 20%, 30%, dan 40% berat. Zirkonia yang digunakan berasal dari 

sintesis pasir Zirkon alam berasal dari daerah Kerengpangi Kalimantan Tengah 

sedangkan Alumina disediakan dari bahan komersial. Kedua bahan dicampur secara 

wet milling dengan menggunakan alkohol sebagai media pencampur. Setelah 

dicampur, kemudian dikompaksi dan disinter pada temperatur 1400oC selama 3jam. 

Sampel penelitian diuji dengan X-Ray Diffraction (XRD) sebelum dan seesudah 

disinter untuk mengetahui fasa yang terbentuk. Uji SEM/EDX sampel tersinter 

dilakukan untuk mengetahui morfologi dan sebaran unsur-unsur serta uji densitas 

untuk mengetahui kerapatan dan porositas dari komposit. Hasil XRD sampel yang telah 

disinter menunjukkan fasa-fasa yang terbentuk antara lain monoklinik Zirkonia, 

korundum Alumina, Zirkon dan Mullite. Hasil SEM/EDX menunjukkan adanya difusi 

antar muka antara Zirkonia dan Alumina yang mengindikasikan terbentuknya 

komposit. Peningkatan kandungan alumina menyebabkan penurunan densitas 

komposit. 

 

 

Kata kunci: Zirkonia, alumina, antar muka,  komposit   
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Effect of Al2O3 Content on  Structure and Density of ZrO2-Al2O3 

Composites 

 
Name    : Umi Maslakah 

Student Identity Number : 01111750012004  

Supervisor    : Dr. rer.nat. Triwikantoro, M.Sc. 

ABSTRACT 

 

Study of the effect of  Al2O3 content on the structure and density of the ZrO2-Al2O3 

composites has been carried out. In this study, a tetragonal zirconia base material was 

used as a matrix and gamma alumina as reinforcement. The variations in the mass 

composition of alumina are 10 wt.%, 20 wt.%, 30 wt.%, and 40 wt.%. The used zirconia 

be synthezised from the natural zircon sand from the Kerengpangi area of Central 

Kalimantan, while the alumina was supplied from commercial materials. The two ibase 

materials were mixed with wet milling using alcohol as a mixing medium. After being 

mixed, then compacted and sintered at a temperature of 1400oC. The before and after 

sintering samples were tested by X-Ray Diffraction (XRD) to determine the formed 

phase. The sintered sampples were observed using  SEM / EDX to determine the 

morphology and distribution of the elements of the composite and density test to 

determine the density and porosity of the composites. The XRD results of the sintered 

sample showed that the formed phases were monoclinic zirconia, corundum, zircon 

and mullite. SEM/EDX results show the presence of interfacial diffusion between 

zirconia and alumina which indicates the formation of composites. The increasing of 

alumina content causes the decreasing of composites dencity. 

Keyword : Zirconia, alumina, interface, composite   
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1  Latar belakang 

Komposit zirkonia-alumina banyak digunakan dalam berbagai aplikasi dalam 

kehidupan sehari-hari, misalnya dalam bidang manufaktur dan juga dalam bidang 

biomaterial. Komposit sendiri merupakan kombinasi dari dua material atau lebih yang 

secara makroskopik saling berinteraksi melalui ikatan antar permukaan tanpa terjadi 

ikatan kimia, sehingga membentuk material baru yang sifatnya gabungan antara dua 

material penyusunnya. Interaksi antar permukaan pada komposit dapat disebabkan 

karena adanya gaya adhesi-kohesi, interlocking, dan difusi atomic antar permukaan. 

Berdasarkan matriks penyusunnya, komposit dapat dibedakan menjadi PMC 

(Polymmer Matrix Composite), CMC (Ceramic Matrix Composite) dan MMC (Metal 

Matrix Composites) (Agarwal, 2006). 

Komposit zirkonia-alumina termasuk golongan CMC, yaitu komposit dengan 

matriks berupa material keramik. Komposit jenis ini biasanya tahan pada temperature 

tinggi dan tidak mudah bereaksi dengan unsur lain sehingga cocok diaplikasikan 

sebagai biomaterial.  

Di alam, zirkonia tidak tersedia dalam bentuk bebas tapi berikatan dengan silika 

sebagai mineral zirkon. Kekayaan sumber daya alam di Indonesia sangat melimpah, 

diantaranya kekayaan mineral, namun pemanfaatannya masih dalam bentuk mentah 

sehingga nilai ekonominya masih rendah. Keberadaan zirkon di Indonesia terdapat di 

daerah kepulauan Riau, Bangka Belitung dan pulau Kalimantan. Apabila pasir mineral 

zirkon ini diolah lebih lanjut akan mempunyai peranan yang sangat luas sebagai 

biomaterial atau material fungsional lainnya.  

Pada proses pemurnian zirkon dari pasir alam biasanya dilakukan proses kimia 

dengan menggunakan asam klorida dan natrium hidroksida. Pada riset sebelumnya 

yang dilakukan oleh Nadliriyah pada tahun 2018, proses pemurnian serbuk zirkon 

dilakukan melalui beberapa tahapan yaitu (a) separasi magnet menggunakan magnet 
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permanen (b) penggilingan pasir dengan menggunakan planetary ball milling (c) 

perendaman dengan larutan HCl 2M (d) pencucian dengan aquades sampai pH netral 

(e) direaksikan dengan NaOH pada temperature 250oC dan (f) pencucian menggunakan 

aquades hingga pH normal. 

 Zirkonia merupakan keramik oksida dengan ciri berwarna putih keabu-abuan, 

berbentuk kristal maupun amorf, lunak, dapat ditempa dan diulur bila murni, juga tahan 

terhadap udara bahkan api. Bahan ini termasuk keramik teknik yang mempunyai sifat 

kegetasan (brittle) yang tinggi dan resistansi tinggi terhadap berbagai jenis asam dan 

alkali, air laut dan agen lain-lain, memiliki titik lebur yang sangat tinggi (>2000°C) 

dan sensitif terhadap gas oksigen (Fleming, 2000). Karena memiliki ciri fisik yang 

baik, zirkonia sering diaplikasikan pada biomaterial seperti pembuatan implant gigi, 

mahkota gigi. 

 Aluminium oksida (Al2O3) yang sering disebut sebagai alumina tergolong salah 

satu material keramik oksida yang polimorfi yaitu memiliki struktur kristal yang 

beragam. Alumina memiliki ketahanan yang baik terhadap korosi dan temperatur 

tinggi, sehingga dapat digunakan untuk berbagai aplikasi. Selain itu, alumina juga 

memiliki konduktivitas listrik yang relatif rendah sehingga aman jika digunakan 

sebagai biomaterial. 

 Pada penelitian ini akan dikaji pengaruh kandungan alumina pada  struktur dan 

densitas komposit dengan zirkonia dari pasir zirkon alam sebagai matriks dan alumina 

sebagai bahan pengisi. Berdasarkan penelitian Nuryadin, 2015 ekstraksi material 

zirkonia dari pasir zirkon alam Kereng Pangi bisa dilakukan dengan menggunakan 

metode alkali fusion dan kopresipitasi. Sementara Lisdawati mengungkapkan bahwa 

pengaruh suhu kalsinasi pada zirkonia amorf dapat mempengaruhi struktur dari 

zirkonia yang terbentuk. 

Komposit ZrO2/Al2O3 ini akan dikarakterisasi untuk mengetahui karakteristik 

struktur, morfologi serta densitas. Diharapkan komposit ZrO2/Al2O3 memiliki struktur 

dan densitas yang optimal sehingga dapat digunakan sebagai bahan biomaterial.  
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1.2  Rumusan masalah 

Berdasarkan latar belakang di atas, permasalahan yang akan dibahas dalam 

penelitian ini yaitu 

1. Bagaimana pengaruh kandungan Al2O3 terhadap fasa terbentuk, struktur 

mikro sistem komposit ZrO2/Al2O3 

2. Bagaimana pengaruh kandungan Al2O3 terhadap densitas dan porositas 

ZrO2/Al2O3 

 

1.3  Tujuan 

Tujuan dari penelitian ini sebagai berikut 

1. Mengetahui pengaruh kandungan  Al2O3 terhadap fasa, struktur mikro 

komposit ZrO2/Al2O3 

2. Mengetahui pengaruh kandungan Al2O3 terhadap densitas dan porositas 

komposit padat ZrO2-Al2O3 

 

1.4 Batasan Masalah 

Batasan masalah dari penelitian ini meliputi 

1. Zirkonia yang digunakan berasal dari pemurnian dan sintesis pasir zirkon alam 

2. Pasir zirkon yang digunakan berasal dari pasir Puya yang berasal dari 

Kerengpangi Kalimantan Tengah 

3. Serbuk alumina yang digunakan berasal dari bahan komersial merck 

4. Karakterisasi yang digunakan berupa struktur, citra morfologi dan sifat fisik 

berupa densitas dan porositas 

1.5  Manfaat Penelitian 

Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat sebagai acuan untuk memberikan 

informasi tentang pengaruh komposisi Al2O3 terhadap komposit ZrO2/Al2O3 yang 

terbentuk. 
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1.6  Sistematika Penelitian 

Penulisan penelitian ini terdiri dari abstrak yang berisi gambaran secara umum 

dari penelitian ini. Bab I yang terdiri dari latar belakang penelitian, tujuan penelitian, 

batasan masalah, manfaat penelitian, dan sistematika penelitian. Bab II yang berisi 

tentang tinjauan pustaka yang mencakup dasar teori yang digunakan dalam penelitian. 

Bab III yaitu metodologi penelitian yang berisi tentang prosedur kerja yang digunakan 

dalam penelitian. Bab IV tentang hasil dan pembahasaan yang didapatkan dari 

penelitian. Bab V tentang kesimpulan dari hasil yang didapatkan serta mencakup saran 

untuk penelitian lebih lanjut. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA  
 

2.1 Pasir Zirkon 

Indonesia memiliki berbagai macam sumber daya alam salah satunya yaitu 

sumber daya berupa pasir alam. Pasir alam merupakan pasir yang berasal dari alam 

misalnya berasal dari gunung, sungai, atau laut.  Pasir alam memiliki berbagai macam 

jenis, contohnya pasir besi, pasir silika, dan pasir zirkon, penamaan pasir ini sesuai 

dengan mayoritas kandungan mineral didalamnya. Misalkan untuk pasir silika 

memiliki kandungan mineral utama berupa silikon dioksida (SiO2), pasir besi memiliki 

mineral utama berupa Fe3O4 atau disebut juga dengan magnetit, sedangkan untuk pasir 

zirkon memiliki mineral utama berupa zirkonium silikat (ZrSiO4). 

Di alam, pasir zirkon tidak ditemukan dalam keadaan murni melainkan masih 

terdapat banyak pengotor. Dalam proses pemurnian, zirkon digiling dan direaksikan 

secara kimiawi untuk menghilangkan pengotor di dalamnya. Massa jenis zirkon pada 

umumnya ialah 4,63 g/cm3 (Elsner, 2013). Zirkon bersifat nonkonduktif dan 

nonmagnetik sehingga mudah dipisahkan dari material lain dengan cara memanfaatkan 

perbedaan sifat konduktif, magnetik dan massa jenis. Zirkon merniliki titik leleh sekitar 

2550°C. Zirkon mengalami pemisahan menjadi zirkonia dan silika pada range 

temperatur 1500-2000oC yang akan kembali pada saat proses pendinginan. Pada 

temperatur di bawah temperatur lelehnya, zirkon akan mempunyai resistansi kimia 

yang baik sehingga zirkon tidak bisa berubah menjadi keramik yang berporositas 

rendah dan massa jenisnya tinggi (Brook, 2012). 
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Mineral zirkon alam banyak ditemukan di wilayah Indonesia, salah satu 

wilayah yang memiliki kandung zirkon terbesar adalah Kalimantan Tengah. Di 

Indonesia, zirkon sudah lama dikenal sebagai endapan alluvial. Selain itu, zirkon juga 

terdapat di sepanjang aliran sungai pedalaman Kalimantan mengikuti penyebaran 

endapan alluvial emas dan rawa-rawa. Endapan-endapan yang mengandung zirkon, 

biasanya diikuti oleh mineral-mineral lain seperti emas dan intan   

2.2 Zirkonia (ZrO2) 

Zirkonium dioksida atau yang biasa disebut zirkonia merupakan salah satu 

material keramik yang ditemukan oleh M.H Kalaproth pada tahun 1788 dalam bentuk 

material zirkon yang ditemukan di alam dalam bentuk bebas sebagai oksida atau silikat 

dalam kerak bumi dan bebatuan dalam kadar kecil. Zirkonia berwarna putih keabu-

abuan, berbentuk kristal maupun amorf, lunak dapat ditempa dan diulur bila murni, 

juga tahan terhadap udara bahkan api. Material ini termasuk keramik teknik yang 

mempunyai sifat kegetasan (brittle) yang tinggi dan resistansi tinggi terhadap berbagai 

jenis asam dan alkali, air laut dan agen lainnya, memiliki titik lebur yang sangat tinggi 

(>2000oC) dan sensitive terhadap gas oksigen (Fleming, 2000). 

Gambar 2. 1 Diagram fasa dari ZrO2-SiO2 (Ling, Liu 2015)  
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Zirkonia merupakan material yang bersifat polimorfi yang memiliki tiga macam 

struktur kristal yaitu fasa kubik, tetragonal, dan monoklinik. Ketiga bentuk kristal 

tersebut dibedakan oleh kesimetrian kristal yang ditentukan oleh jarak antar atom, 

bukan dari nomor koordinasi ion. Pada suhu rendah, fasa zirkonia yang paling stabil 

adalah monoklinik, yang terjadi secara natural sebagai mineral baddeleyite. Pada suhu 

1205oC sampai 2377oC dan tekanan ambien, fasa zirkonia tetragonal secara 

termodinamika menjadi stabil. Pada suhu diatas 2377oC sampai 2710oC, fasa zirkonia 

berubah menjadi kubik dengan struktur fluorite dan mencair pada suhu diatas 2710oC. 

Diagram fasa O-Zr dan tiga struktur kristal dari zirkonia dapat dilihat pada gambar 2.1. 

Pada temperature ruang, kombinasi fasa monoklinik sebagai fasa stabil dan fasa 

tetragonal sebagai fasa mestabil pada temperature ruang bermanfaat meningkatkan 

ketangguhan retak zirkonia karena fasa tetragonal apabila mengalami tegangan akan 

bertransformasi ke fasa monoklinik yang berarti akan terjadi penguatan (Hartono, 

2012). Postulat Ostwald menyebutkan bahwa jika suatu reaksi menghasilkan beberapa 

produk polimorfi maka yang pertama terbentuk yaitu fasa metastabil secara 

termodinamik dikarenakan kecepatan kristalinitasnya lebih tinggi. Fasa metastabil ini 

merupakan fasa perantara dan pada akhirnya akan bertransformasi ke fasa stabilnya 

pada temperature dan tekanan tertentu (Kurapova, 2013). 

Dikarenakan zirkonia memiliki berbagai sifat yang unik, maka material ini 

memiliki berbagai macam aplikasi. Dalam bidang industri, zirkonia dapat dijadikan 

sebagai bahan keramik baik sebagai material refraktori maupun sebagai bahan pelapis 

dari material korosif, sebagai bahan pelapis komponen elektronik, dan sebagai material 

elektrolit pada bahan solid oxide fuel cell (SOFC) (Apriany dkk., 2017). Pada bidang 

kesehatan, zirkonia dapat diaplikasikan sebagai bahan implan atau restorsi gigi dan 

sebagai bahan pengisi komposit kedokteran gigi.  

 Zirkonia dapat terbentuk dari proses dekomposisi zirkon pada temperatur 

1750°C yang akan memisahkan zirkonia (ZrO2) dan silika (SiO2). Pada penggunaan 

bahan alam misalkan saja pasir zirkon, biasanya zirkonia dihasilkan dari proses 
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ekstraksi yang dilanjutkan dengan alkali fusion zirkon menggunakan temperatur 600-

700 °C.    

2.3 Alumina 

Aluminium oxide atau yang dikenal dengan alumina (Al2O3) merupakan 

material keramik yang bersifat inert, mempunyai kekerasan yang tinggi, resistan 

terhadap temperature tinggi (mencapai 1700oC) dan memiliki konduktivitas listrik 

yang rendah. Alumina merupakan material polimorfi yang berdasarkan strukturnya 

dapat dibedakan menjadi γ-alumina, β-alumina, δ-alumina, θ-alumina dan α-alumina 

(Wardani, 2014). Dengan sifatnya tersebut, alumina banyak digunakan sebagai bahan 

biomaterial dalam dunia medis contohnya dalam pembuatan implant gigi, mahkota gigi 

dan tulang. 

Menurut Gates (1992) untuk α-alumina menunjukkan fasa stabil pada 

temperature di atas 1000oC sedangkan fasa metastabilnya berupa γ-alumina β-alumina, 

δ-alumina dan θ-alumina yang muncul pada temperature dibawah 1000oC. Gamma 

alumina dapat terbentuk melalui proses pemanasan Al(OH)3 pada suhu 500o-800oC 

Aluminium ditemukan dalam bentuk material dan ada dalam jumlah kecil 

hamper pada semua mineral. Aluminium selalu ditemukan berikatan dengan 

oksidanya. Di alam, sumber alumina dapat ditemukan dalam bentuk biji bauksit 

ataupun dalam bentuk tanah liat (Ruys, 2019) 

Korundum merupakan salah satu mineral pembentuk batuan. Secara alami 

mineral ini jernih tetapi dapat memiliki warna yang berbeda tergantung zat 

pengotornya. Selain kekerasannya yang baik, korundum juga memiliki densitas yang 

tinggi (Ruys, 2019). 

 

2.4  Komposit 

Komposit merupakan kombinasi dari dua material atau lebih yang secara 

makroskopik saling berinteraksi melalui ikatan antar permukaan tanpa terjadi ikatan 

kimia, sehingga membentuk material baru yang sifatnya gabungan antara dua material 
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penyusunnya. Interaksi antar permukaan pada komposit dapat disebabkan karena 

adanya gaya adhesi-kohesi, interlocking, dan difusi atomic antar permukaan. 

Komposit dapat dibuat dengan mencampurkan antara matriks dan filler, 

kemudian dikompaksi dan dilanjutkan dengan proses sintering. Selama proses 

pencampuran dan kompaksi, terbentuk gaya adhesi-kohesi dan interlocking antara 

matriks dan filler. Proses difusi atom terjadi karena adanya proses pemanasan 

(sintering). 

Proses sintering merupakan proses pemanasan menggunakan temperatur 

tertentu pada material, yang berfungsi untuk meningkatkan kekuatan material tersebut 

(Sulistyo, 2019). Pada proses sintering terjadi dua fenomena yaitu penyusutan 

(shrinkage) yang berakibat pada turunnya porositas material dan terjadi penggabungan 

antara partikel-partikel (Subiyanto, 2003). Sehingga, sinter cukup berpengaruh pada 

sifat fisik dan mekanik dari material. Pada material komposit, temperature sinter yang 

digunakan untuk pemanasan adalah 2/3 dari temperature titik leleh dari material yang 

paling rendah titik lelehnya.   

Proses sinter dapat memberikan efek pada dimensi material, hal ini terjadi 

karena pada saat proses pemanasan melalui sinter akan mengalami difusi atom yaitu  

atom-atom yang terdapat pada material akan mudah bergerak untuk mengisi tempat 

yang kosong, selain itu apabila pada pembuatan material tersebut menggunakan binder 

pada saat pemanasaan maka binder tersebut dapat menguap sehingga akan mengalami 

perubahan pada dimensi material (Sulistyo, 2019). Difusi atom yang terjadi pada 

material disebabkan oleh adanya energi yang  dimiliki atom sehingga dapat membuat 

bergerak serta menempati daerah dengan energi yang lebih rendah pada sisi void 

material tersebut (Grupp dkk. 2011). 
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Gambar diatas merupakan ilustrasi fenomena difusi pada proses sinter, di mana 

keterangan prosesnya sebagai berikut:  

1. Difusi Permukaan 

2. Difusi kisi 

3. Difusi Evaporasi 

4. Difusi Batas Butir 

Densifikasi pada serbuk akibat dari proses sinter terjadi karena difusi batas butir dan 

difusi kisi. 

 Terdapat beberapa faktor yang mempengaruhi proses sinter diantaranya yaitu 

ukuran partikel yang mana difusi akan meningkat ketika ukuran partikel yang 

digunakan semakin kecil hal ini terjadi karena adanya peningkatan perbandingan antara 

luas area terhadap volume yang akan mengakibatkan meningkatnya gaya penggerak, 

bentuk partikel dapat meningkatkan luas kontak antar partikel yang akan 

mengakibatkan kecepatan difusi meningkat, struktur kritalin suatu material, temperatur 

dan waktu tahan sinter dapat meningkatkan kecepatan inter, serta denitas material 

berpengaruh pada luas kontak permuakaan antar partikel (Suprapto dkk., 2017).  

Gambar 2. 3 Ilustrasi mekanisme proses sintering (Sulistyo, 2019; Chen, 1998) 
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Proses sinter dapat mengakibatkan pertumbuhan butir sehingga untuk butir 

yang berukuran kecil cenderung menghilang. Selama proses sinter, temperatur 

berperan sebagai gaya pendorong difusi antarmuka partikel. Hal ini akan 

mengakibatkan semakin tinggi temperatur sinter dan semakin lama waktu tahannya 

maka densitas akan meningkat (Suprapto dkk., 2017). Selain itu, besarnya densitas juga 

dipengaruhi oleh seberapa besar kepadataan dari serbuk yang dikompaksi yang akan 

mengakibatkan semakin besarnya area kontak partikel serbuk sehingga pada saat 

proses sinter terjadi ikatan yang cukup kuat.  
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Halaman ini sengaja dikosongkan 
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BAB III 

METODE PENELITIAN 

3.1 Alat dan bahan 

3.1.1  Alat 

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini terdiri dari magnet permanen, 

gelas ukur, pipet, spatula, kertas saring, bola zirkonia, planetary ball milling, magnetic 

bar, hotplate stirrer ceramic, ultrasonic cleaner BRANSON 1800, neraca Ohauss, 

kertas pH, crucible porcelline 50mL, furnace tipe carbolyte. Peralatan yang digunakan 

dalam karakterisasi material dalam penelitian ini yaitu X-Ray Diffractometer (XRD) 

jenis PhilipsX’Pert PRO, Scanning Electron Microscopy/ Energy Dispersive X-Ray 

(SEM/EDX) dan Electronic Densimeter BK-DME 300 D. 

 

3.1.2  Bahan 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu aquades, alkohol 96%, 

alumina dan pasir zirkon dari kereng pangi, Kalimantan Tengah. Selain itu, bahan yang 

digunakan untuk sintesis yaitu larutan HCl 37%, padatan NaOH dan NH4OH 25%.  

 

3.2  Prosedur Penelitian 

3.2.1 Sintesis ZrO2 

Sintesis diawali denngan preparasi bahan utama, pasir zirkon. Bahan alam yang 

digunakan dalam penelitian ini yaitu pasir zirkon yang berasal dari Kereng Pangi, 

Kalimantan Tengah. Pasir zirkon dicuci dengan aquades untuk menghilangkan 

pengotor dan kandungan garam yang masih ada sehingga pasir tersebut tidak 

terkontaminasi dengan unsur yang tidak diinginkan. Setelah itu, pasir zirkon 

dikeringkan untuk mengurangi kandungan air. Kemudian dilakukan separasi magnet 

untuk memisahkan unsur Fe yang masih terdapat pada pasir zirkon. 

Setelah tahap preparasi pasir zirkon selesai, langkah selanjutnya yaitu proses 

penggilingan (milling). Pada proses milling dilakukan untuk mereduksi ukuran partikel 
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pasir zirkon. Proses ini dilakukan selama 2jam dengan kecepatan 150rpm. 

Perbandingan yang digunakan dalam proses milling bahan (gr): Bola zirkonia (gr): 

alkohol (mL) yaitu 11:50:17. Proses milling ini dilakukan secara wet milling dengan 

alkohol sebagai media pencampurnya. Setelah selesai proses wet milling, kemudian 

serbuk dikeringkan untuk menguapkan alkohol yang digunakan sebagai media 

pencampur. 

Langkah selanjutnya, pasir zirkon hasil milling direndam dalam HCl 2M (proses 

leaching) dengan perbandingan massa pasir zirkon hasil milling dan HCl 2M yaitu 

1:30. Proses ini dilakukan untuk mengurangi impuritas yang masih terdapat pada pasir 

zirkon serta membersihkan kandungan unsur lain selain zirkon sehingga dapat 

menghasilkan zirkon dengan kemurnian yang lebih tinggi. Kemudian serbuk hasil 

leaching didiamkan selama 24 jam sehingga terdapat endapan. Endapan serbuk 

kemudian dicuci dengan menggunakan aquades hingga pH netral dan dikeringkan. 

Sintesis selanjutnya yaitu proses hidrotermal yang bertujuan untuk memisahkan 

unsur silica (SiO2) dari zirkon yang sudah disintesis. Pada proses ini, 20gr pasir zirkon 

hasil leaching dicampur dengan 100mL NaOH 7M dengan menggunakan hotplate 

stirrer dengan kecepatan 350rpm dan suhu 250oC hingga sampel mengkerak. 

Kemudian sampel yang sudah mengkerak dibiarkan dingin sebelum ditambahkan 

aquades dan diaduk dengan menggunakan magnetic stirrer selama 1 jam tanpa 

menggunakan suhu. Setelah itu diendapkan selama 24 jam dan dicuci hingga pH netral 

dan dikeringkan dengan hotplate pada suhu 80oC. Endapan yang terbentuk merupakan 

serbuk zirkon. 

Selanjutnya tahap utama untuk mensintesis zirkonia yaitu alkali fusion. Serbuk 

zirkon direaksikan dengan NaOH dengan rasio berat zirkon dan NaOH sebesar 2:3 

didalam furnace pada suhu 700oC dengan rate 5oC/menit dan ditahan selama 3jam. 

Sampel hasil alkali fusion kemudian dihaluskan dan dicuci menggunakan aquades 

dengan perbandingan serbuk dan aquades 1:10 selama 1 jam dan diaduk dengan 

menggunakn magnetic stirrer dengan kecepatan 350rpm kemudian diendapkan. 

Endapan dicuci 3x dengan aquades kemudian dikeringkan. Pencucian ini dilakukan 
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untuk melarutkan silica yang telah terpisah dan basa yang tidak bereaksi selama proses 

alkali fusion. 

Setelah sampel kering, dilakukan pencucian dengan HCl 10M dengan 

perbandingan sampel dan HCl sebesar 1:30 diaduk dengan menggunakan manetic 

stirrer selama 1 jam dengan kecepatan 300rpm pada suhu 100oC. Dalam proses ini 

terbentuk larutan berwarna kuning yaitu ZrClO2 serta endapan berwarna putih. 

Selanjutnya, larutan berwarna kuning ini yang digunakan untuk ekstraksi serbuk 

zirkonia. Pada larutan ZrClO2 ditambahkan aquades dengan perbandingan 1:1, 

kemudian dilakukan titrasi dengan NH4OH 10% hingga pH netral. Setelah proses titrasi 

hingga pH netral, kemudian diendapkan selama 24 jam sehingga terbentuk gel. Setelah 

itu, gel dicuci dengan aquades dengan perbandingan 1:3 selama 15kali. Selanjutnya gel 

disaring dengan menggunkan kertas saring halus dan dikeringkan dengan temperature 

80oC sehingga didapatkan zirkonia amorf. Untuk memperoleh zirkonia tetragonal, 

zirkonia amorf dikalsinasi dengan menggunakan temperatur 800oC. 

 

3.2.2  Sintesis Komposit ZrO2/Al2O3 

Sintesis komposit ZrO2/Al2O3 dalam penelitian ini dilakukan dengan metode 

metalurgi serbuk. Pencampuran serbuk ZrO2 sebagai matriks dan Al2O3 sebagai filler 

dilakukan dengan menggunakan planetary ball milling selama 3jam dengan kecepatan 

150rpm. untuk mempermudah proses pencampuran, digunakan alkohol sebagai media 

pencampuran. Perbandingan massa matriks dan filler yang digunakan untuk komposit 

antara lain 90:10, 80:20, 70:30 dan 60:40. Selanjutnya, sampel dipanaskan untuk 

menghilangkan alkohol yang digunakan sebagai media dalam proses pencampuran. 

Serbuk ZrO2/Al2O3 yang sudah kering kemudian dijadikan pellet dengan dikompaksi. 

Kemudian pellet disinter dengan menggunakan temperature 1400oC.  

3.2.3 Karakterisasi Difraksi Sinar X 

Pengujian difraksi sinar-x (XRD) digunakan untuk identifikasi fasa pada sampel 

zirkonia dan alumina sebelum dicampur dan setelah dicampur. Setelah proses 

pencampuran, kompaksi dan selanjutnya sinter sampel yang terbentuk diuji kembali 
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menggunakan difraksi sinar-X. Pengujian ini dilakukan di Laboratorium Teknik 

Material dan Metalurgi ITS Surabaya dengan spesifikasi alat yaitu X-Ray 

Difractometer Philips Binary X’Pert PRO, PANalytical. Pengukuran XRD dilakukan 

pada sudut 10°˗70° dengan step size 0,0170º dan menggunakan radiasi Cukα 

(λ=1,54056 Å). 

Untuk analisis terhadap fasa pola difraksi yang terbentuk menggunakan perangkat 

lunak Match! dan untuk analisis secara kuantitatif menggunakan perangkat lunak 

Rietica dengan metode Rietveld yaitu metode penghalusan yang menggunakan 

pencocokkan pola difraksi terhitung (model) dan pola difraksi terukur (eksperimen) 

pada data struktur kristal. Kemudian dilakukan proses refinement yaitu proses 

pencocokan pola difraksi terhitung dan terukur dengan mengubah parameter dalam 

model terhitung. 

Pada analisis menggunakan metode penghalusan (Rietveld) perlu dipersiapkan 

data pola difraksi terhitung (model) sesuai dengan fasa-fasa yang teridentifikasi dan 

data pola difraksi terukur. Prinsip analisis menggunakan metode ini adalah melakukan 

pencocokan antara data pola difraksi terhitung dan data pola difraksi terukur dengan 

cara mengubah parameter-parameter yang terdapat pada model data terhitung. Untuk 

model data terhitung didapatkan dari data Crystallography Information File (.cif) yang 

dapat diakses melalui Crystallography.net atau dapat juga melalui data Inorganic 

Crystal Structure Database (ICSD). Diterimanya hasil analisis Rietica dilihat dari 

beberapa persyaratan yaitu tidak adanya fluktuatif secara signifikan pada kurva 

berwarna hijau dan terpenuhinya nilai-nilai Figures-of-Merit (FoM). Secara umum, 

kriteria utama untuk FoM sebagai berikut GoF kurang dari 4%, R-profile (Rp), R-

weighted profile (Rwp), dan R-expected (Rexp) kurang dari 20%. 

3.2.4 Karakterisasi Morfologi 

Karakterisasi morfologi dapat dilakukan dengan pengujian menggunakan alat 

Scanning Electron Microscopy/ Energy Dispersive X-Ray (SEM/EDX) Analysis. 

Pengujian SEM/EDX dilakukan di Laboratorium Energi ITS. Karakterisasi ini 

dilakukan untuk mengetahui bentuk morfologi serta sebaran dari masing-masing 
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elemen penyusun komposit. Pengambilan citra gambar dengan SEM/EDX dilakukan 

dengan perbesaran 10.000 kali dengan tegangan 10kVolt. 

3.2.5 Pengujian Densitas 

Pengujian densitas (ρ) pada penelitian ini dilakukan pada semua sampel keramik 

padat zirkon yang terbentuk. Alat yang digunakan yaitu Electronic Densimeter BK-

DME 300 D yang memiliki resolusi densitas sebear 0,001 g/cm3. Alat ini menggunakan 

prinsip kerja Archimedes. Berat maksimum dan minimum yang dapat diukur 

menggunakan alat ini masing-masing yaitu 300 gram dan 0,005 gram.  

Untuk mengetahui ukuran yang menyatakan ruang kosong yang terdapat 

diantara material maka dilakukan pengukuran terhadap porositas sampel. Persamaan 

yang digunakan untuk menetukan porositas sampel sebagai berikut: 

%Porositas = (1 − 𝜌𝑟𝑒𝑙𝑎𝑡𝑖𝑓) x 100%    (1) 

dimana  𝜌𝑟𝑒𝑙𝑎𝑡𝑖𝑓 didapatkan dari perbandingan  𝜌𝑝𝑒𝑛𝑔𝑢𝑘𝑢𝑟𝑎𝑛 dengan  𝜌𝑡𝑒𝑜𝑟𝑖. 

  

3.3 Nomenklatur Sampel 

Dari sampel komposit padat yang telah berhasil dibentuk, kemudian dibuatkan 

tabel numenklatur sampel komposit padat sebagai berikut.  

Tabel 3. 1 Numenklatur sampel komposit.  

No Sampel Keterangan  

1 Z0 Serbuk zirkonia tetragonal awal 

2 A0 Serbuk alumina (korundum) awal 

3 ZA091 Campuran zirkonia dan alumina yang dicampur dengan menggunakan 

planetary ball milling dengan komposisi zirkonia 90% dan alumina 

10% 

4 ZA082 Campuran zirkonia dan alumina yang dicampur dengan menggunakan 

planetary ball milling dengan komposisi zirkonia 80% dan alumina 

20% 

5 ZA073 Campuran zirkonia dan alumina yang dicampur dengan menggunakan 

planetary ball milling dengan komposisi zirkonia 70% dan alumina 

30% 
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6 ZA064 Campuran zirkonia dan alumina yang dicampur dengan menggunakan 

planetary ball milling dengan komposisi zirkonia 60% dan alumina 

40% 

7 Z Zirkonia tetragonal yang dikompaksi dan kemudian disinter pada 

temperature 1400oC selama 3 jam dengan kelajuan 5oC/menit 

8 A Alumina korundum yang dikompaksi dan kemudian disinter pada 

temperature 1400oC selama 3 jam dengan kelajuan 5oC/menit 

9 ZA91 Campuran zirkonia dan alumina yang dicampur dengan menggunakan 

planetary ball milling dengan komposisi zirkonia 90% dan alumina 

10% yang kemudian dikompaksi dan disinter pada temperature 1400oC 

selama 3 jam dengan kelajuan 5oC/menit 

10 ZA82 Campuran zirkonia dan alumina yang dicampur dengan menggunakan 

planetary ball milling dengan komposisi zirkonia 80% dan alumina 

20% yang kemudian dikompaksi dan disinter pada temperature 1400oC 

selama 3 jam dengan kelajuan 5oC/menit 

11 ZA73 Campuran zirkonia dan alumina yang dicampur dengan menggunakan 

planetary ball milling dengan komposisi zirkonia 70% dan alumina 

30% yang kemudian dikompaksi dan disinter pada temperature 1400oC 

selama 3 jam dengan kelajuan 5oC/menit 

12 ZA64 Campuran zirkonia dan alumina yang dicampur dengan menggunakan 

planetary ball milling dengan komposisi zirkonia 60% dan alumina 

40% yang kemudian dikompaksi dan disinter pada temperature 1400oC 

selama 3 jam dengan kelajuan 5oC/menit 
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3.4 Diagram alir penelitian 

a. Skema pelaksanaan penelitian secara umum ditunjukkan pada Gambar 3.1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3. 1 Skema pembuatan komposit secara umum  

Sintesis 

Zirkonia Amorf 

Kalsinasi Zirkonia 

Amorf 800oC 

Sintesis Komposit 

Zirkonia/Alumina 

Uji XRD Uji SEM/EDX Uji Densitas 

Pasir Zirkon 
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b. Skema Pembuatan zirkonia ditunjukkan pada Gambar 3.2

 

Gambar 3. 2 Skema pembuatan zirkonia 

Pasir zirkon alam 

Pasir zirkon dicuci dengan aquades 

Separasi Magnet 

Wet Milling selama 120 menit 150 rpm 

Leaching HCL 2M selama 24jam 

Pencampuran dengan NaOH 

Pencucian dengan aquades hingga pH 7 

Serbuk Zirkon (ZrSiO4) 

Alkali Fusian dengan NaOH dalam suhu 700oC 

Leaching dengan aquades selama 1 jam 

Leaching HCL 10M pada suhu 

100oC 

Endapan 

Na2ZrSiO5 

Larutan ZrOCl2 

Titrasi dengan NH4OH 10% hingga pH 

7 

Gel Zirkonia 

Serbuk zirkonia amorf 

Kalsinasi 800oC selama 3jam Serbuk zirkonia 

dikeringkan 

Dicuci hingga 

pH 7 dan 

dikeringkan 

dikeringkan 

disaring 

Didiamkan selama 

24 jam dan dicuci 

dengan aquades, 

disaring, 

dikeringkan dan 

digerus 
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c. Skema Pembuatan komposit ZrO2/Al2O3 ditunjukkan pada Gambar 3. 

 

 

Gambar 3. 3 Skema pembuatan Komposit 

  

ZrO2 Al2O3 

Wet Milling selam 3 jam 150 rpm 

Dikompaksi  

Disinter pada temperature 1400oC 

Uji XRD Uji SEM/EDX Uji Densitas 

Dikeringkan 
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Halaman ini sengaja dikosongkan 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 
 

 Pada bab ini dibahas sintesis dan karakterisasi komposit ZrO2-Al2O3 dengan 

variasi komposisi ZrO2 dan Al2O3 masing-masing 90:10, 80:20, 70:30, 60:40. Secara 

garis besar, hasil penelitian yang dipaparkan yaitu data analisis termal,  analisis data 

pengujian struktur menggunakan XRD, morfologi komposit ZrO2-Al2O3 dengan 

SEM/EDX dan kerapatan serta kaitan antara parameter dalam penelitian ini.  

4.1 Analisis Termal 

 Dalam penelitian ini, material dasar yang digunakan yaitu zirkonia tetragonal 

dan gamma alumina. Material tersebut memiliki fasa yang tidak stabil saat dilakukan 

proses sintering pada temperatur tinggi. Untuk mengetahui reaksi yang terjadi selama 

proses sintering, maka dilakukan pengujian DSC-TGA pada sampel ZA091 dan 

ZA064. Dua komposisi ini dipilih untuk mewakili komposisi maksimum dan minimum 

masing-masing komposisi sampel uji. Pengujian DSC (Differential Scanning 

Calorimetry) diperlukan untuk menghitung aliran panas yang diterima atau 

dikeluarkan oleh sampel selama proses pemanasan. Kurva DSC dapat 

merepresentasikan aliran panas terhadap pertambahan temperatur. 

Berdasarkan Gambar 4.1, pada temperatur 57,7oC hingga 103oC terdapat 

puncak ke bawah yang dapat merepresentasikan terjadinya proses endoterm pada 

sampel. Proses endoterm tersebut diindikasikan karena adanya proses penguapan H2O 

akibat pemanasan. Saat temperature 840,7oC hingga 876,8oC terjadi reaksi eksoterm 

dimana pada temperature tersebut dimungkinkan terjadinya proses pembentukan 

kembali fasa zirkon. Pembentukan fasa tetragonal zirkonia terjadi pada temperature 

800oC, saat zirkonia amorf dipanaskan pada temperature itu (Nadliriyah, 2018). 

Sementara pada ZA064 hanya teramati adanya penguapan air pada sampel. Air yang 

ada pada sampel diduga berasal dari sisa saat pengeringan sampel. 
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(a) 

 

 

(b) 

Gambar 4. 1  kurva TGA-DSC (a) sampel ZA091 (b) sampel ZA064 
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4.2 Analisis Pola Difraksi Komposit ZrO2-Al2O3 

Pada penelitian ini bahan dasar yang digunakan adalah zirkonia tetragonal dan 

alumina. Zirkonia diperoleh dari sintesis pasir zirkon alam, sedangkan alumina 

diperoleh dari bahan komersil bermerk “merck” dengan fasa gamma. Pasir zirkon alam 

yang digunakan berasal dari daerah Kerengpangi Palangkaraya Kalimantan Tengah. 

Proses pembuatan zirkonia tetragonal dari pasir zirkon alam secara detail dapat dilihat 

pada penelitian Nadliriyah tahun 2018.  

Zirkonia tetragonal yang terbentuk dari pemurnian pasir puya kemudian 

dicampur dengan alumina untuk membentuk komposit. Komposisi berat Al2O3 dan 

ZrO2 yang digunakan masing-masing 10:90, 20:80, 30:70, 40:60. Pencampuran 

dilakukan menggunakan planetary ball milling dengan kecepatan 150rpm selama 3 

jam. Media pencampuran yang digunakan yaitu alkohol. Setelah pencampuran, 

dilakukan uji XRD pada serbuk yang dapat dlihat pada Gambar 4.1. 

Serbuk hasil pencampuran ZrO2 dan Al2O3 (serbuk ZA) dikompaksi dengan 

penahanan selama 2menit. Setelah dikompaksi, padatan yang terbentuk kemudian 

disinter pada temperatur 1400oC selama 3 jam dengan laju pemanasan 5oC/menit. 

Proses kompaksi dan sinter dilakukan untuk meningkatkan kontak antar permukaan 

dari material penyusun. Komposit tersebut diuji dengan menggunakan XRD untuk 

mengetahui fasa yang terbentuk. Hasil pengujian XRD pada komposit yang telah 

disinter dapat dilihat pada Gambar 4.2. 



26 

 

 

Gambar 4. 2 Pola difraksi campuran (A) Z0 (B) A0 (C) ZA091 (D) ZA082 (E) ZA073 (F) 

ZA064  

Keterangan: t = zirkonia tetragonal, γ = gamma alumina 
 

Dari pola difraksi diatas, fasa yang terbentuk pada pencampuran wet milling 

serbuk ZrO2 dan Al2O3 dapat dianalisis menggunakan perangkat lunak rietica dengan 

metode penghalusan Rietvield (Ritvield Refinement). Sebelum dilakukan analisis, 
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terlebih dahulu membuat pemodelan fasa yang terjadi melalui aplikasi Match!* yang 

kemudian dilakukan pencocokan data. 

Untuk informasi kecocokan, secara umum nilai GoF yang diperoleh dari 

analisis kuantitatif dengan rietica kurang dari 4% sedangkan parameter kecocokan 

yang lain seperti R-profile (Rp), R-weight profile (Rwp), R-expected (Rexp) kurang 

dari 20%, sehingga data hasil pengolahan dengan perangkat lunak rietica bisa diterima. 

Dari hasil pencocokan menggunakan perangkat lunak Rietica, diperoleh nilai GoF, Rp, 

Rwp dan Rexp sbagai berikut 

 

Tabel 4. 1 Analisis Pola XRD dengan Menggunakan Perangkat Lunak Rietica 

Sampel GoF Rp Rwp Rexp 

Z 2,3 10,8 14,3 6,7 

A 3,6 10,4 14,9 6,4 

ZA091 4,1 10,8 13,8 6,7 

ZA082 3,9 11,7 12,9 7,1 

ZA073 3,7 13,8 15,6 7,4 

ZA064 3,4 12,0 14,2 7,3 

 

Tabel 4. 2 Komposisi Fasa Campuran ZrO2 dan Al2O3 Dengan Analisis Rietica 

Nama 

Sampel 

Fasa Komposisi 

( wt% ) 

Parameter Kisi Volume Sel 

Z0 t-ZrO2 100 a = b = 3,5932(36) 

c = 5,1782(53) 

 

66,8582(23) 

  A0 γ -Al2O3 100 a = b = c = 7,8874 (35) 490,609 (29) 

ZA091 t-ZrO2 89,74 (36) a = b = 3,5932(36) 

c = 5,1782(53) 

 

65,9432(91) 

 γ -Al2O3 10,25(73) a = b = c = 7,8874 (35) 489,701 (76) 

ZA082 t-ZrO2 77,74 (94) a = b = 3,5932(36) 

c = 5,1782(53) 

66,7381 (64) 
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 γ -Al2O3 23,25(64) a = b = c = 7,8874 (35) 491,509 (73) 

ZA073 t-ZrO2 71,74 (39) a = b = 3,5932(36) 

c = 5,1782(53) 

 

69,4371 (39) 

 γ -Al2O3 29,25(81) a = b = c = 7,8874 (35) 490,183 (51) 

ZA064 t-ZrO2 78,74 (27) a = b = 3,5932(36) 

c = 5,1782(53) 

 

66,6198 (18) 

 γ -Al2O3 31,25(76) a = b = c = 7,8874 (35) 490,1765 (32) 

Keterangan: 

t- ZrO2 : fasa zirkonia tetragonal 

γ -Al2O3: fasa γ -Al2O3 

 

Dari pola difraksi yang terbentuk dari hasil pencampuran ZrO2 dan Al2O3 dapat 

dilihat bahwa terbentuk fasa zirkonia tetragonal dan gamma alumina. Fasa dan struktur 

masing-masing komponen masih teridentifikasi sendiri-sendiri dan tidak timbul fasa 

baru dari pencampuran keduanya. Hal ini menunjukkan bahwa serbuk zirkonia dan 

alumina tidak mengalami reaksi kimia selama pencampuran. 

Namun, setelah dilakukan kompaksi dan sintering, fasa zirkon muncul kembali 

dan zirkonia yang semula berstruktur tetragonal berubah menjadi monoklinik 

sedangkan fasa pada alumina tetap korundum. Hal ini dapat terlihat dari proses 

pencocokan puncak difraksi dengan menggunakan perangkat lunak Match!* pada 

Gambar 4.3 
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Gambar 4. 3 Pola difraksi komposit pada sampel (A) Z (B) A (c) ZA91 (D) ZA82 (E) ZA73 

(F) ZA64 

Keterangan z = zirkon, b = zirkonia monoklinik, c = korundum, m = mullite 
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Berdasarkan pola difraksi diatas, dapat dilakukan analisis secara kuantitaif 

dengan menggunakan perangkat lunak “Rietica” untuk mengetahui perbandingan 

persentase berat dari masing-masing fasa yang terbentuk. 

Tabel 4. 3 Analisis Kuantitatif Persen Berat Masing-masing Fasa pada Pola Difraksi sampel 

yang telah dikompaksi dan disinter 

Sampel Fasa Komposisi Berat (%) 

Z 
Zirkonia monoklinik 41,37 

Zirkon 58,63 

A Alumina (korundum) 100 

ZA91 

Zirkonia monoklinik 32,91 

Alumina 6,51 

Zirkon 45,31 

Mullite 15,27 

ZA82 

Zirkonia monoklinik 32,54 

Alumina 9,24 

Zirkon 43,21 

Mullite 15,01 

ZA73 

Zirkonia monoklinik 31,78 

Alumina 9,76 

Zirkon 36,53 

Mullite 21,93 

ZA64 

Zirkonia monoklinik 27,8 

Alumina 11,76 

Zirkon 33,91 

Mullite 26,53 

 

Berdasarkan hasil kuantitatif data XRD dengan menggunakan perangkat lunak 

Rietica, dapat diketahui bahwa pada komposit terbentuk fasa zirkon dan fasa mullite 

yang jumlahnya relatif banyak. Transformasi fasa pada zirkonia sebaga fungsi 

temperatur juga diamati oleh beberapa peneliti: transformasi a-ZrO2  t-ZrO2 pada 

temperatur 800oC [Handoko, 2016; Nadliriyah 2018],  t-ZrO2  m-ZrO2 pada 

temperatur pemanasan di atas 1000oC,[Nadliriyah,2018; Musyarofah, 2019]. Fasa 
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Zirkon (ZrSiO4) terbentuk di atas temperatur pemanasan 1200oC teramati mullite 

terbentuk saat sintering ZrO2-Al2O3 pada suhu di atas 1200oC. 

Tabel 4. 4 Analisis Ukuran Kristal dengan Menggunakan Perangkat Lunak MAUD 

Sampel Fasa Ukuran Kristal(nm) 

Z 
Monoklinik 96,89 

Zirkon 97,55 

A Korundum 346,9 

ZA91 

Monoklinik 98,73 

Zirkon 88,51 

Korundum 300,7 

Mullite 92,97 

ZA82 

Monoklinik 97,53 

Zirkon 88,89 

Korundum 321,18 

Mullite 93,47 

ZA73 

Monoklinik 98,43 

Zirkon 89,14 

Korundum 322,31 

Mullite 93,17 

ZA64 

Monoklinik 96,73 

Zirkon 90,15 

Korundum 322,64 

Mullite 93,65 

 

 

4.3 Mikrostruktur 

Bentuk morfologi dari masing-masing komposit dikarakterisasi menggunakan 

SEM. Berdasar Gambar 4.4 terlihat secara umum ada butir butir halus yang  diduga 

zirkonia merupakan senyawa yang terdiri dari elemen Zr dan O, sementara butir yang 

besar menunjukkan alumina yang terdiri dari elemen Al dan O. Identifikasi ini 

dikuatkan dengan analisis unsur menggunakan elektron dispersif x ray pada line scan, 

sebagaimana terlihat dalam Gambar 4.5. 
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Gambar 4. 4 Hasil citra SEM pada sampel (a) ZA91 (b) ZA82 (c) ZA73 (d) ZA64 

Hasil pengujian line scan SEM/EDX terlihat pada Gambar 4.5. Gambar 

tersebut menunjukkan sebaran elemen elemen Zr, Si, Al dan O.  Kurva yang berwarna 

hijau menunjukkan unsur  Al, warna biru dan kuning berturut-turut menunjukkan  

unsur unsur Zr dan Si, sedangkan warna merah menunjukkan unsur O.  Berdasar 

analisis sebaran unsur dapat diamati bahwa unsur Al dengan cacah yang tinggi 

menunjukkan senyawa Al2O3, semntara ZrO2 ditandai dengan daerah yang cacah unsur 

Zrnya tinggi. Selain itu unsur Si dengan cacah rata rata di atas atau sekitar 10 cacah 

berada disekitar garis perpotongan antara unsur Al dan Zr.  Bulatan hitam pada gambar 

menunjukkan adanya perpotongan antara garis biru dan garis hijau, dimana garis 

tersebut merupakan elemen Zr dan Al. Jika dilihat lebih detail tampak bahwa jumlah 

(a) (b) 

(c) (d) 
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perpotongan kurva antara unsur Zr/Al ada 2 titik untuk sampel ZA91, ZA82 dan ZA73, 

sementara pada sampel ZA64 terdapat 4 titik. Dengan asumsi bahwa jumlah cacah 

lebih dari 5 menggambarkan keberadaan unsur dalam posisi tertentu, maka dapat 

dikatakan bahwa terjadi proses difusi pada titik potong antara kedua elemen tersebut. 

Selain perpotongan antara unsur Al dan Zr, teramati juga perpotongan antara Zr dan 

Si. Adanya perpotongan tersebut mengindikasikan terbentuknya ZrSiO4 pada sampel. 

Sementara unsur Si juga berada di sekitar titik perpotongan antara Zr dan Al. Distribusi 

unsur ini direkam pada semua sampel yang disinter pada temperatur 1400oC.  

 

 

(a) 

(b) 
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Gambar 4. 5 Analisis Elemen Morfologi Line Scan SEM-EDX sepamjang garis kuning pada 

sampel (a) ZA64 (b) ZA73 (c) ZA82 (d) ZA91 

Selain karakterisasi fasa menggunakan XRD dan mikrostruktur menggunakan 

SEM/EDX, sampel yang telah disinterring diukur densitasnya menggunakan alat 

Electronic Densimeter BK-DME 300D. Prinsip kerja alat ini menggunakan prinsip 

Archimedes. Hasil pengukuran dari densitas dapat dilihat pada Tabel 4.5. Berdasarkan 

data hasil pengukuran densitas diketahui bahwa semakin besar kandungan ZrO2 dalam 

komposit, maka semakin besar densitasnya. Hal ini disebabkan ukuran butir ZrO2 lebih 

kecil dibandingkan dengan ukuran butir dari Al2O3. 

(d) 

(c) 
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Pengujian densitas komposit menggunakan alat Electronic Densimeter BK-DME 

300D. Prinsip kerja alat ini menggunakan prinsip Archimedes. Hasil pengukuran dari 

densitas dapat dilihat pada Tabel 4.5 berikut 

Tabel 4. 5 Hasil Pengukuran Densitas Komposit 

No Jenis Sampel Densitas (g/cm3) Porositas (%) 

1 Z 4.5597 16,251 

2 A 3.2653 16,764 

3 ZA91 4.4057  10,386 

4 ZA82 4.1943 21,549 

5 ZA73 4.0770 21,994 

6 ZA64 3.7923 28,392 

 

Berdasarkan data hasil densitas diketahui bahwa semakin besar kandungan Al2O3 

dalam komposit, maka semakin turun densitasnya.  

4.4 Diskusi 

Penelitian tentang analisis struktur dan densitas komposit ZrO2-Al2O3  dengan 

metode metalurgi serbuk ini menggunakan bahan dasar berupa t-ZrO2 atau zirkonia 

tetragonal dan γ-Al2O3 atau gamma alumina. Material t-ZrO2 diperoleh dari proses 

sintesis pasir puya yang berasal dari daerah Karengpangi Palangkaraya Kalimantan 

Tengah, sedangkan γ-Al2O3 diperoleh dari bahan komersial. Penelitian ini bertujuan 

untuk mengetahui pengaruh komposisi γ-Al2O3 terhadap pembentukan fasa, struktur 

mikro dan densitas komposit yang   diaplikasikan pada bidang biomaterial. 

Data penganalisis termal dilakukan hingga temperatur 1200oC, sementara 

sintering pada temperature 1400oC. Secara langsung tidak berhubungan, akan tetapi 

pengetahuan karaktertermal hingga tempratur 1200oC tetap diperlukan, mengingat 

bahan dasar yang dipakai Zirkonia dari bahan pasir zirkon alam. Telah diketahui bahwa 

dalam perlakuan panas pembentukan Zirkon dan Zirkonia dari elemen dasar pasir 
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Zirkon alam  mengalami transformasi fasa. Pembuatan Zirkonia (ZrO2) dari pasir 

Zirkon (ZrSiO4) dengan metode alkali fusion dihasilkan a-ZrO2, setelah dikalsinasi 

akan terbentuk t-ZrO2 pada 800oC [Handoko,2016; Nadliriyah, 2018], m-ZrO2 pada 

1100oC [Hardiyanto,2016; Musyarofah, 2019], selain itu pemeriksaan menggunakan  

SEM/EDX t-ZrO2 yang sudah menggunakan fasa murni berdasar data XRD masih 

terdeteksi unsur SiO2 dalam t-ZrO2 nya. Sintering pada temperatur 1400oC dilakukan 

untuk mendapatkan fasa fasa yang berfungsi sebagai binder antar elemen komposit 

atau sebagai pemicu adanya interface antara pengisi dan matriks. Pembentukan fasa 

yang cukup kompleks pada sintesis komposit system ZrO2/Al2O3  juga telah 

dilaporakan Asrafi, 2015. 

Pola difraksi sinar-X dari pencampuran serbuk Z0 dan A0 dengan komposisi 

tertentu menjadi ZA91, ZA82, ZA73 dan ZA64 menggunakan planetary ball milling 

telah dilakukan. Berdasarkan pola difraksi tersebut terlihat bahwa tidak ada fasa baru 

yang terbentuk setelah  proses pencampuran. Ini menunjukkan bahwa proses 

pencampuran tidak membentuk komposit. Setelaah serbuk hasil pencampuran 

dikompaksi dan disinter pada temperature 1400oC selama 3 jam terbentuklah komposit. 

Pola difraksi yang terbentuk dari komposit tersebut dapat dilihat pada Gambar 4.3. 

Berdasarkan gambar tersebut, dapat diketahui bahwa saat proses sintering terjadi 

perubahan fasa pada zirkonia yang semula tetragonal menjadi monoklinik. Hal ini 

sesuai dengan pernyataan Nadliriyah, 2018, dimana zirkonia dapat berubah fasa 

menjadi monoklinik ketika dipanaskan pada temperature 1200oC. Selain terbentuk fasa 

zirkonia monoklinik, terbentuk pula fasa zirkon. Pada semua variasi komposisi sampel 

system ZrO2/Al2O3 fasa fasa yang teridentifikasi adalah m-ZrO2, ZrSiO4 (Zirkon), 3 

Al2O3. 2 SiO2 (Mullit), α-Al2O3 (korundum). Ini berarti telah terjadi tidak hanya 

tranformasi fasa, tetapi juga pembentukan fasa baru mullit. Hal ini disebabkan oleh 

proses dekomposisi akibat proses pemanasan. Dalam pemurnian Zirkonia dari pasir 

Zirkon alam masih ada sejumlah kecil Silika yang ada dalam Zirkonia. Saat disinter 

silika terdekomposisi dan membentuk Zirkon dan mullit. Pada saat Zirkonia dicampur 

dengan Alumina disinter pada 1400oC akan terbentuk Zirkon dan Mullit. Berdasar 
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energi bebas Gibb’s pembentukan, energi untuk pembentukan Mullit lebih negatif 

dibanding Zirkon. Fasa fasa yang timbul sesuai dengan hasil penelitian dari Asrafi, 

2015. 

Pembahasan fasa fasa terbentuk setelah sintering menggunakan XRD telah 

ditunjukkan dalam Gambar 4.3. Fasa fasa ini juga dapat dijelaskan menggunkan 

gambar struktur mikro menggunakan SEM/EDX.  Butir butir besar dalam gambar SEM 

menunjukkan fasa Al2O3, sedangkan butir butir halus merepresentasikan ZrO2. Hal ini 

bisa dilihat dalam citra line scan EDXnya sebagimana yang dijelaskan di atas. Profile 

unsur unsur dalam Gambar 4.5 menunjukkan bagaimana mekanisme pembentukan fasa 

itu terjadi. Terdapat titik potong diantara profie elemen Zr dan Al dan di sekitar titik 

potong terdapat sejumlah unsur Si.  Titik potong yang menyatakan fennomena difusi 

teramati secara jelas. Keberadaan Si di sekitar interfafe Zr/Al, menjadikan Si dalam 

silika bereaksi membentuk Zirkon dengan Zirkonia, dan mebentuk mullit dengan 

alumina. Pembentukan Zirkon dan Mullit setelah sintering bisa jadi akan berakibat 

pada densitas ari komposit yang terbentuk. Kehadiran interface dan fasa fasa lain yang 

terbentuk ini menandakan bahwa sistem ZrO2/Al2O3 yang dibuat adalah komposit. 

Hasil pengukuran densitas juga menunjukkan bahwa densitas terukursistem komposit 

nilainya berada di antara nilai densitas elemen penyusun kompositnya.  

 

Gambar 4. 6 Grafik pengaruh penambahan kandungan Al2O3 terhadap densitas komposit 
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Berdasarkan Gambar 4.6, diketahui bahwa banyaknya kandungan alumina 

dalam komposit dapat menurunkan densitas dari padatan yang terbentuk. Hal ini 

dikarenakan ukuran kristal zirkonia yang jauh lebih besar dibandingkan dengan fasa 

zirkonia, sehingga saat disinter pertumbuhan butir zirkonia dapat mengisi kekosongan 

(porositas) yang menyebabkan densitas meningkat. Hal ini seperti yang dinyatakan ole 

MJ Abden 2015, saat komposisi 60:40 porositas yang terbentuk ~2%. Sedangkan pada 

penelitian ini, saat komposisi 60:40 porositas yang terbentuk ~28,392%. Perbendaan 

yang jauh ini dikarenakan karena adanya perbedaan temperature sinter dimana pada 

penelitian ini menggunakan 1400oC sedangkan pada penelitian MJ Abden dkk 

menggunakan temperatur 1650oC. 
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BAB V 

KESIMPULAN 

 

5.1.Kesimpulan 

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, didapatkan kesimpulan sebagai berikut: 

1. Proses sintering komposit ZrO2/Al2O3 pada temperature 1400oC menyebabkan 

transformasi fasa: t-ZrO2 ke m-ZrO2 dan γ-Al2O3 ke α-Al2O3. Fasa baru ZrSiO4 dan 

3 Al2O3.2 SiO2 terbentuk karena adanya dekomposisi ketidakmurnian bahan dasar 

zirkonia yang digunakan masih mengandung SiO2. 

2. Difusi antar elemen utama Zr dan Al terjadi pada batas butir dan membentuk 

interface di antara ZrO2 dan Al2O3 yang mengindikasikan kuat terbentuknya 

komposit  ZrO2/Al2O3. 

3. Kandungan Al2O3 dapat memperngaruhi nilai  densitas komposit, semakin banyak 

kandungan Al2O3, semakin rendah densitas komposit. 

 

 

5.2 Saran 

Berdasarkan penelitian tentang sinteis komposit ZrO2/Al2O3 yang telah dilakukan, 

disarankan untuk penelitian selanjutnya dilakukan hal berikut: 

1. Digunakan Al2O3 dari bahan alam sebagai bahan dasar dalam pembuatan komposit 

ZrO2/Al2O3 

2. Dilakukan analisis sifat mekanik dan termomekanik pada komposit ZrO2/Al2O3  

3. Sintesis komposit ZrO2/Al2O3 dengan bahan dasar yang memiliki ukuran kristal 

hampir sama. 

4. Digunakan agen sinter agar dapat meningkatkan densitas dari komposit 

ZrO2/Al2O3. 
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Halaman ini sengaja dikosongkan 
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