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Abstract

Hidrida logam berbasis MgH2 dengan sisipan 1 wt% katalis Fe telah berhasil disintesis dengan teknik ball
milling. Hasil proses miling selama 80 jam menunjukkan bahwa ukuran butir material telah membentuk
struktur nanokristal. Hal ini ditunjukkan oleh profil difraksi sinar-X dimana terjadi pelebaran puncak-
puncak difraksinya dengan meningkatnya waktu miling. Hasil uji absorpsi secara gravimetrik diketahui
bahwa MgH: berkatalis 1 wt% Fe mampu menyerap hydrogen sebesar 5,5 wt% dalam waktu ~20 menit
pada temperatur 300 °C. Hasil ini sekaligus memperlihatkan bahwa sejumlah kecil katalis Fe bekerja se-
cara baik dalam memperbaiki sifat absorpsi material penyimpan hydrogen berbasis Mg. © 2009 BCREC.
All rights reserved

(Metal hydrides are of great interest as hydrogen storage media especially for automotive application. Hy-
drides of magnesium and magnesium alloys are particularly attractive as they combine potentially high hy-
drogen storage capacities, 7.6 wt%. But, unfortunately, the sorption properties are poor. For example, con-
ventional hydrogenation of magnesium requires prolonged treatment at temperatures of 300 °C and above.
Here, we report the absorption properties of MgH; catalyzed with a small amount of Fe element (1wt%) un-
der argon atmosphere prepared by ball milling in 80 hours. As the results, it showed the influence of milling
time on the absortion kinetics of material which could absorp hydrogen in amount 5.5 within 20 minutes at
300 °C. It is obuvious that longer milling time and small amount of catalyst could improve the sorption prop-
erties of Mg-based hydrides). © 2009 BCREC. All rights reserved.
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1. PENDAHULUAN

Penelitian sistem penyimpanan hidrogen
kenderaan fuel cell saat ini sangat intensif dilaku-
kan. Dikenal ada tiga metode penyimpanan, yakni
dalam bentuk gas, cair dan padat. Dua metode per-
tama yaitu dalam bentuk gas (pada tekanan tinggi
700 bar) dan cair (suhu harus tetap stabil pada -
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253 0C) dari sisi keamanan belum memadai.
Sistem penyimpan mutakhir yang saat ini
aktif diteliti adalah dengan menggunakan teknik
penyimpan padat (solid hydrogen storage). Dalam
sistem padat ini atom-atom H berada pada kisi-
kisi material utamanya, dimana hidrogen
"disisipkan" dalam material tertentu. Kini arah
penelitian terfokus pada upaya untuk mendapat-
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kan material yang mampu menyimpan/menyerap
hidrogen dalam jumlah besar, ringan dengan
harga ekonomis.

Salah satu material tersebut adalah magne-
sium (Mg) yang diyakini sebagai kandidat poten-
sial untuk penyimpan hydrogen [1], karena
memiliki kemampuan menyerap hidrogen dalam
jumlah besar (7,6 wt%), sifatnya yang ringan dan
tersedia di alam dalam jumlah besar. Namun Mg
masih memiliki kelemahan, yaitu kinetika reak-
sinya sangat lambat serta temperatur operasi yang
sangat tinggi (300 °C).

Beberapa upaya telah dilakukan secara in-
tensif untuk memperbaiki sifat-sifat Mg ini. Misal-
nya proses membentuk material hingga berskala
nanokristal dengan teknik milling [2,3], memben-
tuk material komposit [4], demikian juga upaya
menambahkan katalis tertentu, seperti logam dan
oksida logam ke dalam MgH: dalam skala nanok-
ristal [5,6].

Dalam penelitian diobervasi pengaruh lama
miling terhadap sifat serapan material penyimpan
hidrogen MgH: yang dikatalisasi dengan 1 wt% Fe
dan dipreparasi melalui teknik mechanical alloy-
ing

2. METODE

Bahan-bahan yang disiapkan masing-masing
adalah MgH: (produk Goldschmidt AG, Jerman
kemurnian 95%+), dan unsur Fe (kemurnian 99%,
produk Sigma Aldrich). Ukuran kedua material ini
masih dalam skala mikrokristal. Setelah semua
bahan disiapkan, lalu dilakukan proses reduksi
butir dengan mesin ball mill (Retsch PM400).
Adapun rasio bola dan material adalah 10:1 den-
gan berat sampel 10 gram. Proses milling berlang-
sung dalam suasana argon. Milling berlangsung
selama 80 jam dengan kecepatan 400 rpm. Sejum-
lah kecil sampel dipindahkan ke dalam wadah lain
di setiap range waktu tertentu untuk dilakukan
karakterisasi, masing-masing menyangkut kom-
posisi fasa MgH: dengan difraksi sinar-X, mor-
fologi dengan SEM dan analisa serapan secara gra-
vimetrik untuk mengetahui sifat absorpsi material
MgH2-1 wt% Fe.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Gambar 1 menunjukkan evolusi dari pola-
pola difraksi sinar X (XRD) untuk material MgHo -
1 wt% Fe sebagai fungsi dari waktu milling dan
intensitas. Pada saat campuran material tersebut
masih berada pada tahap pre-milling terlihat jelas

bahwa ada dua fasa yang hadir yakni magnesium
hidrida (MgH2) dan Fe pada kedudukan 20 =
52.55°. Sedangkan MgH: peak muncul pada 20 =
32.750, 42.05°, 61.66°, 68.24°, 77.73°, 81.85¢, 83.23¢,
90.93¢, 101,39°.

Ketika milling berlangsung selama 2 jam,
bentuk pola difraksi masih belum menunjukkan
perubahan yang berarti. Disini dapat diketahui
bahwa ukuran kristal masih mikrokristal. Situasi
berbeda mulai ditunjukkan pada milling selam 10
jam, dimana puncak (peak) difraksi mulai melebar.
Dapat disebut bahwa pada waktu milling 10 jam
mulai terjadi reduksi ukuran butir.

Perbedaan yang signifikan terlihat pada
waktu milling 20, 40 dan 60, pelebaran peak
makin terlihat secara jelas. Begitupun, tidak ada
perubahan posisi 20. dapat disimpulkan peak
makin melebar seiring dengan meningkatkan
waktu milling. Patut juga dicatat bahwa saat mill-
ing berlangsung selam 20 jam, fasa metastabil g-
MgH:2 muncul pada kedudukan 20 = 30.22°. Den-
gan begitu ukuran kristal menuju ke arah nanok-
ristal seiring dengan meningkatnya waktu milling.
Dengan adanya reduksi ini akan terjadi peningka-
tan permukaan material terhadap rasio volume
butir. Dengan demikian hidrogen akan mudah ber-
interaksi dan berabsorpsi di dalam material MgHo.

Hasil yang menarik tampak nyata setelah
milling berlangsung selama 80 jam, dimana peak
makin membesar/melebar secara ekstrem.Ini
memberikan indikasi bahwa ukuran kristal sudah
berada pada skala nanometer. Dengan kalkulasi
Debye-Scherrer diketahui ukuran kristal berkisar
10 nanometer.
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Gambar 1. Pola difraksi sinar-X MgHs-1 wt% Fe
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Gambar 2. Morfologi material dengan SEM

Hasil observasi dengan mikroskop elektron
(SEM) menunjukkan bahwa ukuran kristal terli-
hat sangat halus. Gambar 2 memperlihatkan mor-
fologi kristal setelah proses miling selama 80 jam.

Reduksi ukuran butir sangat berpengaruh
pada material untuk hydrogen storage. Secara
ringkas dapat dilihat pada kurva absorpsi
(Gambar 3) berikut ini.

Pada penelitian ini diketahui bahwa dengan
bertambahnya waktu miling maka terjadi pening-
katan serapan hidrogen di dalam magnesium
hidrida berkatalis besi 1 wt%. Pada gambar 2 di-
tunjukkan hidrogen dapat diserap sebanyak 5,5
wt% dalam waktu 25 menit pada temperatur dan
tekanan konstan (300 °C, 10 bar).

Suhu operasional ini masih sangat tinggi
untuk aplikasi pada industri otomotif. Sebab itu
perlu dilakukan upaya sistematis lanjutan guna
menurunkan temperatur operasional material
penyimpan hidrogen berbasis Mg. Begitupun, jelas
terlihat bahwa kemampuan absorpsi MgHs yang

dikatalisasi dengan Fe mendekati nilai teoritis (7,6
wt%). Hanya saja kendala temperatur operasi
yang tinggi (300 °C) masih belum dapat diperbaiki.

Hasil penelitian ini sekaligus juga memperli-
hatkan bahwa teknik mechanical alloying meng-
gunakan ball mill sangat atraktif dan menjanjikan
dalam preparasi material berskala nanokristal [7].
Seperti disebut di atas, bila ukuran partikel makin
kecil maka hidrogen yang diserap akan makin ban-
yak. Sebab bila daerah permukaan material makin
lebar akan memudahkan hidrogen berinteraksi

dan berabsorpsi.
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Gambar 3. Kurva sifat absorpsi MgH-1wt% Fe
pasca miling 80 jam

4. KESIMPULAN

Preparasi dan karakterisasi struktural den-
gan sinar-X dari material berbasis magnesium,
dalam hal ini MgH: telah berhasil dilakukan den-
gan menggunakan teknik preparasi menggunakan
ball milling dalam suasana argon. Waktu milling
yang berlangsung selama 80 jam, berhasil mere-
duksi ukuran material hingga skala nanokristal.
Penggunaan katalis Fe dalam jumlah kecil (1 wt%)
melalui XRD terlihat juga muncul peak dari awal
hingga akhir milling. Dapat dicatat bahwa fasa
metastabil y-MgH: muncul pada milling 20 jam
pada kisaran sudut difraksi 20 = 30.22°¢. Semakin
lama waktu milling, konsentrasi MgHs dan Fe
meningkat sehingga terlihat peak makin membe-
sar. Ini merupakan indikasi terjadinya proses re-
duksi butir menuju skala nanometer. Tidak ada
perubahan dalam komposisi fasa. Sifat serapan
melalui analisa gravimetrik.diketahui bahwa
MgH:_— 1 wt% Fe mampu menyerap hydrogen se-
besar 5,5 wt% dalam waktu 20 menit pada tem-
peratur operasional 300 °C.
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