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PENGARUH TEKANAN NITROGEN
PADA MIKROSTRUKTUR DAN TOPOLOGI
LAPISAN TIPIS KROMIUM NITRIDA (CrN)

Raissa Maulidya Azharia
19106020033

INTISARI

Baja AISI 4140 memiliki kombinasi sifat mekanik berupa kekuatan, ketangguhan,
dan ketahan aus yang cukup baik. Namun dalam lingkungan kerja yang keras, baja
AISI 4140 akan mengalami kegagalan mekanis seperti micropitting dan scuffing.
Dampak dari kegagalan mekanis tersebut adalah masa pakai komponen yang
cenderung pendek menghasilkan limbah sumber daya yang serius. Salah satu upaya
dalam peningkatan sifat mekanis dari baja AISI 4140 adalah deposisi lapisan tipis
CrN dengan variasi tekanan nitrogen sebesar 3 x 10~3 mbar (CrN-03), 4 x 1073
mbar (CrN-04), dan 6 x 10~3 mbar (CrN-06). Hasil penelitian menunjukkan
kenaikan tekanan nitrogen berbanding lurus dengan meningkatnya ukuran kristalit
CrN akibat adanya proses aglomerasi. Sementara nilai parameter kisi CrN
berbanding terbalik dengan kenaikan tekanan nitrogen yang disebabkan oleh
peningkatan interstisial nitrogen pada kisi kromium. Topologi ketiga sampel
menunjukkan kenaikan surface roughness sebanding dengan peningkatan tekanan
nitrogen yang diberikan. Ketiga sampel lapisan tipis CrN menunjukkan hasil yang
paling optimal pada sampel CrN-04. Ini dibuktikan dengan nilai parameter Kisi
4,1452 A yang mendekati database dengan ukuran kristalit 19,1 nm. Dislokasi
densitas yang diberikan sebesar 2,76 x 10 nm™. Nilai surface roughness yang
diberikan untuk Sa, Sq, serta S; secara berturut-turut adalah 13,4 nm, 16,9, dan 184
nm.

Kata kunci: Lapisan tipis CrN, mikrostruktur, tekanan nitrogen, topologi
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INFLUENCE OF NITROGEN PRESSURE
ON MICROSTRUCTURE AND TOPOLOGY
OF THIN FILM CHROMIUM NITRIDE (CrN)

Raissa Maulidya Azharia
19106020033

ABSTRACT

Steel AISI 4140 has a good combination of mechanical properties of strength,
toughness, and wear resistance. However, steel AISI 4140 will experience
mechanical failures such as micropitting and scuffing in hostile work environments.
The impact of such mechanical failure is that the short-term use of components
results in serious resource waste. One of the attempts to improve the mechanical
properties of steel AISI 4140 is depositing CrN thin film in different nitrogen
pressure stages with nitrogen pressure varied by 3 x 10 mbar (CrN-03), 4 x 1073
mbar (CrN-04), and 6 x 10" mbar (CrN-06). The results show that the size of CrN
crystals grows through agglomeration, a corresponding increase in nitrogen
pressure is directly proportional. While the CrN lattice parameter values are
inversely proportional to the nitrogen pressure's levitate, caused by the interstitial
increase of nitrogen in the chromium lattice. After subjecting three separate
samples to an elevated nitrogen pressure, it was noted that there was a noticeable
augmentation in surface roughness through the topologies. CrN thin films
performed best at crN-04. This is proved by a lattice parameter value of 4,1452 A
which approximates the database with a crystallite size of 19,1 nm. The density
dislocation point 2,76 x 10° nm™. The measurements indicate that the surface
roughness values for Sa, Sq, and Sz are 13,4 nm, 16,9 nm, and 184 nm, respectively.

Key words: CrN thin film, microstructure, nitrogen pressure, topology.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Sejak awal periode revolusi industri pada abad ke-18 di Inggris Raya,
kecepatan dari produksi peralatan industri telah mengalami peningkatan secara
pesat sampai detik ini. Kecepatan produksi ini juga diimbangi dengan berkurangnya
biaya dengan mengurangi gesekan dan keausan dari mesin selama proses produksi.
Pada tahun 1966, Jost memperkenalkan istilah ‘tribologi’ dalam laporannya yang
kini dikenal sebagai Jost Report (Alam, 2021). Tribologi merupakan studi ilmu
pengetahuan dan teknik yang mempelajari interaksi antar permukaan dalam gerak
relatif mencakup teori dan penerapan dari prinsip gesekan, pelumasan atau
lubrikasi, dan keausan. Tribologi berasal dari istilah Yunani yaitu tribos yang
berarti menggosok, sehingga secara harfiah tribologi bermakna ilmu menggosok
(Affatato & Grillini, 2013). Salah satu contoh aplikasi tribologi adalah pelumasan

roda gigi yang tercantum dalam Gambar 1.1.

:A 4‘

Gambar 1.1 Contoh aplikasi tribologi (Randall, 2017)

@«

Pada beberapa dekade terakhir, tribologi telah berkembang secara masif.
Salah satunya pada segmen surface coating atau pelapisan permukaan. Surface

coating bertujuan untuk meningkatkan kinerja tribologis dan/atau sifat fisika serta



kimia lainnya pada permukaan padat, seperti yang terlihat pada Gambar 1.2
berikut. Semenjak tribologi diperkenalkan, berkembang banyak penelitian
mengenai pemahaman respon material berukuran besar (bulk), baik berupa padatan
maupun cairan. Terlepas dari kemajuan mengesankan yang dicatat dalam
pemahaman kinerja tribologis material bulk, perkembangan paling spektakuler
pada abad ini dihasilkan dari peran lapisan tipis, baik padat maupun cair, dalam

tribologi (utamanya sebagai material surface coating) (Dowson, 1993).

Pelapis

Substrat

Gambar 1.2 Surface coating

Surface coating mencakup berbagai bahan baku, baik organik maupun
anorganik dalam bentuk padat atau cair. Salah satu jenis dari surface coating adalah
hard coating atau pelapis keras. Nitrida, oksida, karbida, dan borida merupakan
contoh bahan hard coating yang digunakan secara luas dalam elemen mesin, alat
kerja berbahan dasar logam, elemen otomotif dan sebagainya. Hard coating pada
umumnya berupa deposisi lapisan tipis pada permukaan suatu target. Deposisi
lapisan tipis dapat dilakukan dengan beberapa metode seperti chemical vapor
deposition (CVD), physical vapor deposition (PVD), thermal spray, dan metode
lainnya pada berbagai jenis material substrat (Meng dkk., 2020). Lapisan tipis
adalah suatu lapisan dari material yang memiliki ketebalan pada rentang nanometer
hingga beberapa mikrometer (Schuegraf & Seshan, 2002). Lapisan tipis dapat
dibuat dari berbagai bahan, termasuk bahan organik, anorganik, logam, maupun

campuran logam organik (organometallic) yang bersifat konduktor,



semikonduktor, superkonduktor dan isolator (Atmono dkk., 2007). Lapisan tipis
berbahan dasar logam, seperti seng (Zn), biasa digunakan untuk proteksi substrat
dari korosi serta peluruhan. Selain Zn, kromium (Cr) dan nikel (Ni) juga banyak
digunakan sebagai material lapisan tipis dalam hard coating (Wilson dkk., 1987).
Akan tetapi, bahan dasar logam jarang diaplikasikan pada keadaan murni. Logam
lebih banyak digunakan dalam bentuk campuran atau paduan. Hal ini bertujuan
untuk mengeksploitasi atau memperkuat sifat logam yang diinginkan dengan
mengatasi karakteristik yang membatasi performa material (Oyama, 1996).

Salah satu paduan logam yang banyak digunakan dalam aplikasi hard coating
adalah transition metal nitride (TMN) (Oyama, 1996). TMN memiliki struktur
elektronik yang unik, konduktivitas listrik yang tinggi, stabilitas kimia yang unggul,
dan ketahanan mekanis yang sangat baik, sehingga sesuai untuk aplikasi tribologi
(khususnya hard coating) (He dkk., 2021). Beberapa senyawa yang masuk ke
dalam kategori TMN antara lain titanium nitrida (TiN), tantalum nitrida (TaN), dan
kromium nitrida (CrN). Dari ketiga senyawa tersebut, TaN memiliki nilai
microhardness yang paling baik jika dibandingkan dengan TiN dan CrN.
Kelemahan dari TaN sendiri adalah harganya yang mahal dan sulit untuk
didapatkan. Sementara TiN memiliki nilai microhardness yang lebih baik
dibanding CrN, namun nilai resistivitas elektriknya rendah sehingga kurang
menguntungkan untuk digunakan sebagai material hard coating. CrN memiliki
nilai microhardness yang lebih rendah tetapi nilai resistivitas elektriknya sangat
tinggi (Zhong dkk., 2015). Menimbang kesesuaian karakteristik material untuk

hard coating, CrN kemudian dipilih sebagai material lapisan tipis pada penelitian



ini. Alasan dari pemilihan CrN dikarenakan ketahanan korosinya pada suhu
lingkungan maupun suhu tinggi sangat baik, apabila dibandingkan dengan logam
TMN lainnya. Harga CrN juga relatif lebih terjangkau dan memiliki laju deposisi
yang tinggi untuk parameter deposisi yang hampir sama (Tripathi dkk., 2019).

Beberapa penelitian mengenai lapisan tipis CrN telah dilakukan dengan
berbagai jenis substrat. Shah (2017) berhasil mendeposisikan lapisan tipis CrN pada
substrat Si dengan kenaikan nilai nanohardness yang terukur sebelum deposisi
adalah 31 GPa, menjadi 250 GPa. Sementara pada tahun 2021, Saravanakumar
berhasil melakukan deposisi lapisan tipis CrN pada baja EN 24. Kekerasan yang
terukur pada substrat baja EN 24 sebelum deposisi sebesar 230 HV, meningkat
hingga 371 HV setelah terbentuknya lapisan tipis CrN. Artinya, hard coating
menggunakan lapisan tipis CrN berhasil meningkatkan kekerasan atau nilai
mekanik dari suatu material. Silikon dan baja merupakan salah satu material yang
banyak digunakan dalam industri. Silikon adalah unsur metaloid yang dapat berdiri
sendiri, sementara baja merupakan campuran dari beberapa unsur seperti besi,
karbon, dan unsur lainnya (termasuk silikon). Baja telah menjadi fondasi dalam
perkembangan industri 100 tahun terakhir. Sektor industri yang banyak
memanfaatkan baja antara lain sektor energi, konstruksi, otomotif dan transportasi,
infrastruktur, serta pengemasan dan mesin (World Steel Association, 2020). Salah
satu jenis baja yang banyak digunakan adalah baja AISI 4140.

Keberadaan unsur logam tertuang di dalam Al-Qur’an. Allah SWT. telah

berfirman dalam QS. Al-Kahfi ayat 96 yang berbunyi.
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Artinya : “Berilah kepadaku keeping-kepingan besi! Sehingga sesudah dia ratakan
kedua tepi gunung itu, dia pun berkata: Tiuplah! Sehingga setelah dia menjadikan
itu jadi api, dia berkata (pula): Berilah kepadaku tembaga yang sudah dilebur
untuk aku tuangkan kepadanya.”

Berdasarkan tafsir Al-Mishbah (2002), kata (_2)) zubur adalah bentuk jamak dari
kata (3_2)) zubrah yaitu potongan-potongan besi yang besar. Sebuah bangunan tidak
hanya terdiri dari besi dan tembaga semata-mata, tetapi juga elemen lain-lain.
Hanya saja karena besi itu penting dan tidak semudah menemukan batu, maka besi
itulah yang secara khusus disebut sekaligus untuk menggambarkan kekukuhannya.
Besi merupakan komponen utama yang digunakan dalam manufaktur baja, seperti
dalam baja AISI 4140. Sementara, kata (\_=8) githran terambil dari kata (Lh8)
gathara yakni menetes dengan makna dalam ayat ini sebagai ‘tembaga yang
mencair’. Salah satu cara yang ditempuh dewasa ini untuk menguatkan besi adalah
mencampurkannya dengan kadar tertentu dari tembaga. Petunjuk yang diberikan
Allah dalam memadukan logam merupakan salah satu hakikat yang mendahului
penemuan ilmiah sekian abad lamanya (Shihab, 2002a).

Baja AISI 4140 berdasarkan komposisi kimia tergolong dalam jenis baja
chromium-molybdenum steel (Widyawati dkk., 2014). Menurut Bandanadjaja dkk.
(2019), baja AISI 4140 memiliki kombinasi sifat kekuatan, ketangguhan, dan
ketahanan aus yang cukup baik. Meski memiliki sifat mekanis yang cukup baik,
ketika baja AISI 4140 berada pada lingkungan kerja yang keras (seperti suhu tinggi,
korosi, oksidasi, dan tribologi) akan mengakibatkan kegagalan mekanis yang

berdampak besar. Kegagalan mekanis tersebut meliputi micropitting, scuffing, yang



dapat menyebabkan kerusakan komponen. Setelah komponen rusak, komponen
akan dibuang begitu saja dan mengakibatkan limbah sumber daya yang serius (Liu
dkk., 2017). Sebagai Khalifah yang diutus oleh Allah SWT., sudah seharusnya
untuk selalu menjaga kelestarian lingkungan termasuk dengan mengendalikan

limbah. Sebagaimana firman Allah SWT. dalam QS. Ar-Rum ayat 41, yang

berbunyi.
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Artinya : “Telah nyata kerusakan di darat dan di laut dari sebab buatan tangan
manusia, supaya mereka deritakan setengah dari apa yang mereka kerjakan,

mudah-mudahan mereka kembali.”

Kata (sL.dl) al-fasad menurut al-Ashfahani adalah keluarnya sesuatu dari
keseimbangan, baik sedikit maupun banyak. Kata ini digunakan merujuk apa saja,
baik jasmani, jiwa, maupun hal-hal lain dan diartikan sebagai antonim dari (:3u<ll)
ash-shalah yang berarti manfaat. Ayat di atas menyebut darat dan laut sebagai
tempat terjadinya fasad. Ini dapat berarti daratan dan lautan menjadi wilayah
kerusakan, ketidakseimbangan serta kekurangan manfaat. Laut telah tercemar,
sehingga ikan mati dan hasil laut berkurang. Daratan semakin panas sehingga
terjadi kemarau panjang. Isyarat keseimbangan lingkungan menjadi kacau menjadi
dasar para ulama kontemporer memahami ayat ini sebagai isyarat tentang
kerusakan lingkungan. Dosa dan pelanggaran (fasad) yang dilakukan manusia,
mengakibatkan gangguan keseimbangan di darat maupun laut. Ketidakseimbangan
alam akan mengakibatkan siksaan kepada manusia (Shihab, 2002a).

Berdasarkan pemaparan tersebut, dibutuhkan proses manufaktur yang efisien

dan dapat memperpanjang masa pakai baja AISI 4140 (Liu dkk., 2017) sebagai



pencegahan terjadinya penumpukan limbah sumber daya. Salah satunya dengan
hard coating menggunakan lapisan tipis CrN. Pada penelitian Shah dkk. (2010),
telah diamati pengaruh parameter deposisi terhadap mikrostruktur lapisan tipis CrN
menggunakan substrat baja SA-304. Beberapa parameter deposisi yang
mempengaruhi terbentuknya lapisan tipis antara lain adalah tekanan nitrogen,
penggunaan jenis gas inert, serta suhu substrat. Untuk parameter tekanan nitrogen,
dilakukan variasi sebesar 20% sampai dengan 50% yang menunjukkan adanya
peningkatan kepadatan pada lapisan tipis yang terbentuk seiring dengan kenaikan
besar tekanan nitrogen. Kesuksesan penelitian Shah dkk. (2010) kemudian menjadi
dasar dari penentuan tekanan nitrogen yang digunakan dalam penelitian ini dengan
menyesuaikan keadaan konkrit di laboratorium.

Keberhasilan hard coating tidak lepas dari perubahan sifat mekanis. Sifat
mekanis ini dapat ditinjau dari mikrostruktur dan topologi lapisan tipis CrN yang
terbentuk. Mikrostruktur dan topologi dari lapisan tipis CrN yang terbentuk pada
penelitian ini dipengaruhi oleh parameter deposisi berupa tekanan nitrogen.
Mikrostruktur suatu material terdiri atas berbagai fase dari variabel bentuk, ukuran,
dan distribusinya. Mikrostruktur penting untuk dikaji sebagai pemahaman tingkat
lanjut akan karakteristik material yang terbentuk akibat hubungan dari sifat
makroskopis dan fenomena yang terjadi pada skala mikro (Mercier dkk., 2002).
Mikrostruktur lapisan tipis CrN pada penelitian ini diharapkan memiliki nilai
parameter kisi yang mendekati nilai database sebesar 4,144 A dengan defect yang
rendah. Sementara informasi mengenai topologi suatu material sangat krusial untuk

memahami karakteristik struktur material (Huber, 2018). Hasil topologi diharapkan



memiliki kontur yang tidak terlalu ekstrim dengan nilai parameter surface
roughness rendah. Untuk mengetahui mikrostruktur serta topologi lapisan tipis CrN
yang terbentuk, maka diperlukan karakterisasi menggunakan X-ray Diffraction
(XRD) dan Atomic Force Microscope (AFM). Pengaruh tekanan nitrogen terhadap
mikrostruktur dan topologi dari hasil karakterisasi dapat dijadikan pertimbangan
lanjut penggunaan lapisan tipis CrN sebagai hard coating baja AISI 4140.

Meninjau latar belakang yang telah dipaparkan, maka diperlukan penelitian
mengenai pengaruh tekanan nitrogen dalam perubahan mikrostruktur dan topologi
lapisan tipis CrN. Penelitian ini menggunakan lapisan tipis yang telah dideposisi
terlebih dahulu dalam penelitian sebelumnya (Azharia, 2022). Penelitian
sebelumnya meneliti tentang proses deposisi lapisan tipis menggunakan metode
DC-sputtering pada kerja praktik yang dilakukan penulis. Area kajian penelitian ini
merupakan kolaborasi dengan penelitian thesis Fauzi (2023). Sementara pada
penelitian ini ditekankan pada kajian mikrostruktur dan topologi lapisan tipis CrN
yang telah dihasilkan.
1.2. Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian pada latar belakang, permasalahan yang menjadi dasar
penelitian ini dapat dirumuskan sebagai berikut.

1. Bagaimana pengaruh tekanan nitrogen terhadap mikrostruktur lapisan tipis
CrN yang terbentuk?
2. Bagaimana pengaruh tekanan nitrogen terhadap topologi lapisan tipis CrN

yang terbentuk?



1.3. Tujuan Penelitian
Adapun tujuan yang akan dicapai dalam penelitian ini, sebagai berikut.

1. Menganalisis pengaruh tekanan nitrogen terhadap mikrostruktur lapisan tipis
CrN yang terbentuk.

2. Menganalisis pengaruh tekanan nitrogen terhadap topologi lapisan tipis CrN
yang terbentuk.

1.4. Batasan Masalah
Penelitian ini dalam pengerjaanya dibatasi pada hal-hal berikut.

1. Lapisan tipis CrN yang digunakan telah dideposisi pada penelitian
sebelumnya menggunakan metode DC-Sputtering. Terdapat parameter
deposisi yang diatur antara lain waktu deposisi selama 25 menit, argon
digunakan sebagai gas inert, dan variasi tekanan nitrogen yang digunakan
sebesar 3 X 1073 mbar, 4 x 1073 mbar, dan 6 x 103 mbar.

2. Parameter yang berkaitan dengan mikrostruktur lapisan tipis CrN
dikarakterisasi menggunakan XRD.

3. Parameter yang berkaitan dengan topologi lapisan tipis CrN dikarakterisasi
menggunakan AFM.

1.5. Manfaat Penelitian
Manfaat yang diperoleh dari penelitian ini antara lain adalah.

1. Mengetahui pengaruh tekanan nitrogen pada mikrostruktur dan topologi dari
lapisan tipis CrN yang terbentuk.

2. Menjadi referensi untuk penelitian lebih lanjut mengenai aplikasi lapisan tipis

CrN pada bidang terapan tribologi.



BAB V

PENUTUP

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan tahapan penelitian dan karakterisasi terhadap lapisan tipis CrN
yang dideposisi pada baja AISI 4140, maka dapat ditarik kesimpulan sebagai
berikut.

1. Kenaikan tekanan nitrogen dalam deposisi lapisan tipis CrN
mempengaruhi mikrostruktur yang terbentuk. Ukuran kristalit meningkat
dengan adanya kenaikan tekanan nitrogen akibat terjadinya proses
aglomerasi. Sedangkan naiknya tekanan nitrogen memicu penurunan nilai
parameter Kisi karena peningkatan interstisial nitrogen pada atom
kromium. Hasil optimal ditunjukkan sampel CrN-04 dengan nilai
parameter kisi sebesar 4,1452 A dengan ukuran kristalit 19,052 nm.
Dislokasi densitas sampel CrN-04 2,7552 x 103 nm=,

2. Topologi ketiga sampel menunjukkan, kenaikan tekanan nitrogen
menghasilkan permukaan lapisan tipis dengan surface roughness yang
semakin besar. Hal ini disebabkan oleh distribusi atom yang tidak merata.
Jarak antara material target dengan substrat yang terlalu dekat selama
proses deposisi menjadi salah satu penyebab utama tidak meratanya
distribusi atom. Dari ketiga sampel, CrN-04 menunjukkan nilai surface
roughness paling kecil. Nilai Sa, Sq, serta S; sampel CrN-04 secara

berturut-turut adalah 13,43 nm, 16,88, dan 184 nm.
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5.2. Saran

Adapun beberapa saran dari penelitian yang telah dilakukan. Saran ini

diharapkan dapat menjadi acuan untuk penelitian selanjutnya.

1. Parameter deposisi lapisan tipis CrN yang perlu diperhatikan kembali,
seperti kondisi vakum pada sputtering chamber, jarak material target
dengan substrat, serta proses sterilisasi. Optimasi parameter lainnya seperti
suhu deposisi dan laju aliran gas argon juga diperlukan.

2. Diperlukan karakterisasi lain yang mendukung analisis mikrostruktur dan
topologi seperti Field Emission Scanning Electron Microscopy (FE-SEM).

3. Untuk memahami lebih lanjut hubungan antara perubahan mikro dari
lapisan tipis CrN akibat tekanan nitrogen terhadap sifat mekanik yang
dihasilkan, diperlukan tahap uji lanjutan seperti uji ketahanan, uji keausan,

dan sebagainya.
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