II. TINJAUAN PUSTAKA

A. Superkonduktor

1. Pengertian dan Sifat Superkonduktor

Superkonduktivitas adalah sifat dari suatu material yang memiliki resistivitas
listrik yang menurun secara tiba-tiba hingga hampir mendekati nol ketika material
tersebut diturunkan temperaturnya hingga dibawah Tc. Material yang memiliki
sifat tersebut kemudian disebut dengan material superkonduktor, yang dapat

dilihat pada Gambar 1 (Smith, 1996).
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Gambar 1. Grafik penurunan resistivitas secara tiba-tiba ketika di bawah Tc

Apabila suatu material superkonduktor temperaturnya kembali meningkat di atas
Tc, maka material tersebut akan kembali ke keadaan normalnya (keadaan asal).
Namun, transisi ke keadaan normal ini bukan berarti menandakan material akan

kembali menjadi konduktor yang baik, pada umumnya malah sebaliknya keadaan



normal dari bahan tersebut dapat berupa bahan semikonduktor atau bahkan

isolator (Pikatan, 1989).

Selain sifat resistivitas yang menurun drastis, ada salah satu sifat yang
mencerminkan superkonduktor yaitu adanya efek Meissner. Efek Meissner adalah
suatu efek levitasi (pelayangan) superkonduktor apabila berada pada suatu medan
magnet tertentu. Jadi apabila material superkonduktor berada pada suatu medan
magnet tertentu yang berada di bawah medan magnet kritis Hc maka material

tersebut akan melayang (Marlianto, 2008).

2. Sejarah Superkonduktor
Pada tanggal 10 Juli 1908 Onnes berhasil mencairkan helium dengan cara
mendinginkannya sampai pada 4 K. Kemudian pada 1911 Onnes mulai

mempelajari sifat listrik dari logam pada temperatur yang sangat dingin.

Pada waktu itu telah diketahui bahwa resistivitas logam akan turun seiring dengan
turunnya temperatur, akan tetapi belum ada yang mengetahui berapa batas nilai
hambatan ketika temperatur logam mendekati 0 K. Beberapa ilmuwan seperti
Wiliam Kelvin memperkirakan bahwa elektron yang mengalir dalam konduktor
akan berhenti ketika mencapai 0 K. Namun, ilmuwan lain termasuk Onnes

memperkirakan bahwa hambatan akan menghilang pada keadaan tersebut.

Onnes kemudian mengalirkan arus pada kawat merkuri dan mengukur
hambatannya sambil menurunkan temperaturnya. Pada temperatur 4,2 K

ditemukan fenomena superkonduktivitas yaitu tiba-tiba saja resistivitas merkuri



menghilang. Penemuan ini membawa Onnes menjadi peraih nobel pada 1913

(Windartun, 2008; Suprihatin, 2008).

Penemuan selanjutnya oleh De Haas dan Voodg pada tahun 1930 yaitu
superkonduktor paduan Pb-Bi mempunyai Tc = 8,8 K. Pada tahun 1933 Meissner
dan Ochsenfeld menemukan gejala diamagnetik sempurna (penolakan fluks
magnetik) dalam bahan superkonduktor. Pada tahun 1973, Tc yang diperoleh baru

mencapai 23,2 K yaitu pada paduan logam Nb;Ge.

Pada tahun 1986 Bednorz dan Muller di Laboratorium IBM Zurich, berhasil
menemukan bahan keramik superkonduktor dengan rumus kimia Ba; gsLag ;5CuQO4
dengan Tc = 30 K. Chu, et al., pada tahun 1987 menemukan superkonduktor
YBa,Cu307.5 (YBCO-123) yang mempunyai Tc = 92 K. Kemudian pada tahun
1988 Maeda, et al. menemukan superkonduktor Bi;Sr,Ca,Cusz 049 (BSCCO-2223)
dengan Tc = 110 K. Dalam sistem superkonduktor BSCCO terdapat 3 fase yaitu
fase 2201 (senyawa Bi,SroCuOy) dengan Tc = 10 K, fase 2212 (senyawa
Bi,Sr,CaCu,0y) dengan Tc = 80 K, dan fase 2223 (senyawa Bi,Sr,Ca;Cu30,)

dengan Tc = 110 K (Susanti, 2010).

3. Jenis-Jenis Superkonduktor

Superkonduktor dibagi menjadi beberapa jenis, diantaranya berdasarkan
temperatur kritis dan medan magnet kritisnya. Berdasarkan temperatur kritisnya
superkonduktor dibagi menjadi 2 yaitu: superkonduktor temperatur rendah dan
superkonduktor temperatur tinggi (SKST). Superkonduktor temperatur rendah
adalah superkonduktor yang memiliki temperatur kritis (Tc) yang berada di bawah

temperatur nitrogen cair, schingga untuk memunculkan superkonduktivitasnya



material tersebut menggunakan helium cair sebagai pendingin. Adapun contoh
dari superkonduktor temperatur rendah adalah:

1. Raksa (Hg) dengan Tc =4,2 K

2. Timbal (Pb) dengan Tc =7,2 K

3. Niobium nitride dengan Tc = 16,0 K

4. Niobium germanium dengan Tc = 23,2 K

5. Lanthanum barium dengan Tc =28 K

Sedangkan SKST adalah superkonduktor yang memunculkan sifat
superkonduktivitas dengan Tc di atas temperatur nitrogen cair (77 K) sehingga
sebagai pendinginnya dapat digunakan nitrogen cair. Adapun contoh dari
superkonduktor temperatur tinggi adalah (Windartum, 2008):

1. YBa;Cu3074 (YBCO-123) dengan Tc =93 K

2. BiySryCayCus0q0 (BSCCO-2223) dengan Tc =110 K

3. T1,Ba;Ca;Cu;0;9dengan Tc = 125 K.

Sedangkan berdasarkan sifat magnetisnya superkonduktor dibagi menjadi 2 pula,
yaitu superkonduktor tipe I dan superkonduktor tipe II. Superkonduktor tipe I
merupakan  superkonduktor  yang hanya ~mampu  mempertahankan
superkonduktivitasnya hingga medan kritis Hc. Pemberian medan magnet luar H
di atas medan magnet kritisnya akan mengembalikannya ke keadaan normal.

Contoh dari superkonduktor ini adalah Hg, Pb, dan La.

Adapun superkonduktor tipe II adalah jenis superkonduktor yang memiliki dua
nilai medan magnet kritis yaitu Hc; dan He,. Superkonduktivitasnya masih dapat

dipertahankan dalam medan magnet maksimum sampai Hc, yang lebih besar dari
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Hc;. Daerah diantara kedua nilai medan magnet kritis disebut sebagai daerah
keadaan vortex. Pada daerah ini efek Meisener dinyatakan tidak sempurna, namun
bahan masih memiliki nilai resistivitas nol. Contoh dari superkonduktor ini adalah
V3Si, Nbs3Sn, dan Nb3;Ge (Margono, 1997). Adapun grafik magnetisasi

superkonduktor tipe I dan tipe II dapat dilihat pada Gambar 2.
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Gambar 2. Grafik magnetisasi superkonduktor tipe I dan tipe II (Margono,
1997)

4. Teori Superkonduktor

Superkonduktor merupakan suatu fenomena yang memiliki kajian tersendiri
dalam fisika. Beberapa teori yang menjelaskan superkonduktivitas adalah sebagai
berikut:

a. Teori BCS

Teori BCS adalah teori yang disusun oleh Bardeen, Cooper dan Schriefer pada
tahun 1957. Teori BCS merupakan teori mikroskopik superkonduktor yang dikaji
melalui  fisika kuantum. Pada teori BCS dijelaskan bahwa di dalam
superkonduktor terjadi peristiwa tarik menarik antar elektron dengan mediasi
fonon (vibrasi kisi). Pasangan dari elektron yang bergerak secara bersama dan

saling mengikat ini disebut dengan pasangan Cooper.
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Fungsi gelombang dari pasangan Cooper dapat berupa fungsi gelombang simetris
seperti pada orbit s pada atom dan spin yang berlawanan berarti elektron yang
memiliki keadaan yang sama, maka pasangan dalam superkonduktor disebut
dengan s-wave, spin tunggal. Efek dari interaksi tarik menarik pada seluruh
elektron dalam logam pada temperatur 0 K itu dapat digambarkan dengan keadaan
dasar BCS bukan dengan menggunakan teori Fermi yang berada pada keadaan
normal. Keadaan BCS dibangun dari pasangan Cooper, dalam arti bahwa jika
keadaan suatu elektron ditempati oleh satu elektron maka elektron yang lain pun
akan menempati keadaan yang sama. Hal ini jelas berbeda dengan keadaan
normal karena pada keadaan normal beberapa elektron Fermi menduduki suatu
keadaan dan elektron lainnya menduduki keadaan yang lain. Ini menandakan
bahwa dibutuhkan energi kinetik yang lebih besar pada keadaan normal,
sedangkan untuk keadaan BCS membutuhkan energi kinetik yang lebih kecil

dibandingkan keadaan normal (Tilley dan Tilley, 2003).

b. Efek Meissner
Salah satu sifat dari superkonduktor adalah menolak medan magnet luar sehingga
superkonduktor dapat mengalami levitasi di atas medan magnet. Hal ini dapat
dijelaskan oleh Meissner dan Ochsenfeld dengan cara mengandaikan
permeabilitas superkonduktor bernilai nol dikarenakan bahan superkonduktor
adalah bahan diamagnetik sempurna. Induksi medan magnet dapat dihubungkan
dengan kekuatan medan magnet yang diberikan oleh persamaan:

B = uo(H+M) 6]

B = po(1+pH 2

Dengan M sebagai magnetisasi.
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Dalam superkonduktor B = 0, oleh sebab itu magnetisasi M = -H dan
suseptibilitas magnet (y) adalah -1, artinya superkonduktor menolak medan

magnet luar dengan sempurna atau diamagnetik sempurna (Margono, 1997).

c. Teori Penetrasi London

London bersaudara, Fritz London dan Heinz London berhasil menjelaskan efek
Meissner dengan lebih sempurna dan sesuai dengan kepentingan eksperimen.
Mereka menyatakan bahwa sebenarnya medan magnet tidak sepenuhnya tertolak,
melainkan masih ada sebagian medan magnet yang masih dapat menembus
superkonduktor meskipun hanya sebatas permukaannya saja dan ordenya hanya
beberapa ratus angstrom. Sifat rembesan ini dinyatakan oleh parameter A yang
disebut dengan kedalaman penetrasi. Medan magnetnya berkurang secara
eksponensial terhadap kedalaman sesuai dengan persamaan:

B (x) =By exp —(x/A) 3)

By adalah medan di luar dan x adalah kedalamannya.

Nilai A akan membesar dengan naiknya temperatur. Pada T = Tc, harga A tak
berhingga besar, sehingga medan magnet mampu menerobos ke seluruh bagian
bahan tersebut, atau dengan perkataan lain sifat superkonduktor telah hilang
digantikan dengan keadaan normalnya. Teori London ini juga memberikan
kesimpulan bahwa dalam bahan superkonduktor arus listrik akan mengalir di
bagian permukaannya saja. Hal ini berbeda dengan arus listrik dalam konduktor

biasa yang mengalir secara merata di seluruh bagian konduktor (Pikatan, 1989).
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5. Aplikasi Superkonduktor

Semenjak penemuan SKST, superkonduktor telah cukup banyak diaplikasikan
pada berbagai bidang teknologi, baik itu merupakan penerapan secara langsung
maupun masih dalam prototipe. Beberapa penggunaan superkonduktor yang sudah
populer antara lain:

a. Kawat superkonduktor (Harsojo,1998; Harsojo, 2003)

b. Tokamak (Purwamargrapatala, 2009)

c. Kendaraan levitasi magnet (Shimbashi dan Minato-ku, 2003)

d. Generator SKST (Barnes et al., 2005)

B. Superkonduktor BSCCO

Penelitian mengenai superkonduktor sistem BSCCO telah dimulai sejak tahun
1987 dan diprakarsai oleh Maeda et al (Maeda et al., 1988; Bordet ef al., 1988;
Carillo dan Gopel, 1989; Tarascon et al., 1988; Schnering et al., 1988). Sistem
BSCCO merupakan salah satu SKST golongan superkonduktor kuprat (CuO).
BSCCO dapat memiliki 1, 2, atau 3 bidang CuO, dimana nilai Tc akan semakin
meningkat seiring peningkatan jumlah bidang (Zakaullah, 2008). Adapun tiap
bidang CuO yang terbentuk tersebut akan membentuk fase yang berbeda dalam
sistem BSCCO. Fase-fase tersebut antara lain BSCCO-2201 dengan Tc sekitar 10
K (Hong et al., 1990), fase 2212 dengan Tc sekitar 80 K (Michel et al., 1987),
dan fase 2223 dengan Tc sekitar 110 K (Maeda ef al., 1988). Sehingga apabila
diringkas seluruh fase superkonduktif BSCCO akan memenuhi persamaan
Bi,Sr;,Cay 1 CuyOopia, dimana nilai n = 1, 2, 3, dan seterusnya. (Majewski et al.,

1997).
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Adapun struktur kristal dari fase-fase superkonduktif BSCCO dapat dilihat pada
Gambar 3. Pada Gambar 3 (a) fase BSCCO-2201 disusun oleh bidang
(Bi0),/SrO/Cu0,/SrO/CO/SrO/Cu0,/SrO/(Bi0);, dimana piramida Cu berada
diantara dua bidang SrO. BSCCO-2201 memiliki parameter kisi a = b = 5,39 A
dan ¢ = 24,6 A. Bidang BiO berada pada bagian ujung struktur dan atom Cu
dihubungkan dengan 6 atom oksigen dalam struktur oktahedral. Sedangkan pada
Gambar 3 (b) fase BSCCO-2212 disusun oleh bidang senyawa (Bi0O),/SrO/CuO,/
Ca/Cu0,/SrO/(Bi0),/SrO/Cu0,/Ca/Cu0,/StO/Bi0O, dimana piramida atom Cu
dipisahkan oleh adanya bidang Ca. Struktur kristal berbentuk tetragonal ini
memiki parameter kisi a =b = 5,4 A dan ¢ = 30,7 A. Sedangkan untuk fase 2223
yang memiliki struktur tetragonal, pada Gambar 3 (c) dapat dilihat bahwa 3
bidang Cu dalam struktur ini terdapat 2 bidang Ca. Parameter kisi dari struktur ini

adalaha=b =54 A dan c =37 A (Rubin et al., 1992).

o Ca
© Bi
© §¢
@ Cu
® 0

Gambar 3. Struktur kristal BSCCO fase (a) 2201(b) 2212 (c¢) 2223
Permasalahan terbesar dalam penelitian superkonduktor BSCCO adalah sulitnya

mendapatkan fase 2223 dengan kemurnian tinggi (Sequeira et al., 1990). Namun,
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pada saat ini diketahui bahwa doping Pb dapat meningkatkan fraksi volume fase
2223 yang terbentuk (Cava et al., 1988; Statt et al., 1988). Substitusi parsial dari
Bi dengan Pb pada superkonduktor sistem BSCCO-2223 diketahui dapat
menurunkan secara drastis derajat anisotropi dan menimbulkan disorder dalam
kristal yang bersangkutan. Efek ini dapat dipandang sebagai proses metalisasi
lapisan pemisah (blocking layer) dalam kristal. Secara umum diharapkan akan
memperkuat kopling antar lapisan superkonduktif dan sebagai akibatnya akan
berpengaruh pada dimensionalitas fluktuasi dan konduktivitasnya (Darminto dkk,

1999).

Beberapa penelitian yang telah dilakukan mengenai penambahan doping Pb dalam
pembentukan BSCCO-2223 telah dilakukan antara lain oleh: Nurmalita (2011),
dan Ferlian (2008). Berdasarkan hasil-hasil penelitian tersebut diketahui bahwa
doping Pb paling baik dilakukan pada kadar 0,4 fraksi mol. Pada kadar 0,4
tersebut didapatkan bahwa fraksi volume 2223 akan mencapai nilai tertinggi

dibandingkan dengan kadar lainnya.

Adapun pembentukan senyawa bergantung pada komposisi nominal bahan
penyusun dan temperatur pemrosesannya, dan dapat digambarkan oleh diagram
fase sistem yang bersangkutan (Suprihatin, 2002). Diagram fase BPSCCO dapat
dilihat pada Gambar 4, dimana komposisi BSCCO diberi penggantian Pb pada Bi

(Strobel et al., 1992).



16

T T T, BiPwStCa O
- g i dengan:
g Y n=0 adalah B-2201
o iCad n=1 adalah B-2212
1025 : n =2 adalah B-2223
2.1: (Sr.Ca),Cu0,
» 1.2: (Sr.Ca)Cu,0,
1000 Hes
a :21+Cu0+L,
b :B-2201+2.1+CuO + L,
o75k c :B-2223+2.1+L,
d :B-2223 + 2.1 +CuO +L,
L. e :B-2201 +B-2212+L,+ 21
o 950 f :B2212+L,+21
e g 21+
- i h :21+12
L L T—— ) i :(SrCa),Cu,0,+L,
925 L . j :(Sr.Ca),Cu,O0,+L,+L,
900 /
Beedlirly B-2201 + 2.1 + L, P
876 i '
875 'LE?U\?’ f |B-2212 + N b
e ooy [B22234L, ;
E K \\_d__j ]
850 B-2212|: 5 2,212 ]
| pappy [PE22+21+CuU0 E
B-2201 + B-2212 i R L2
8251 ¢ B2212+21+Cu0 L]
| 1 1 1

1l
0 03 1 2 3 4 914

Gambar 4. Diagram fase superkonduktor BPSCCO (Strobel et al., 1992).

Diagram fase pada Gambar 4 menyatakan hubungan antara temperatur dan
komposisi pembentukan Bi; ¢Pbg4Sr2Ca,Cuys106:2n dengan n berbeda (n = 0, 1,
2). Pembentukan fase Bi-2223 yaitu pada: daerah Bi-2212 + Bi-2223, daerah

Bi1-2223 + Bi1-2212 + L, dan daerah Bi-2223 + 2.1 + CuO + L;.
C. Kalsium Karbonat

Kalsium karbonat (CaCOj3) merupakan senyawa kimia yang banyak terdapat di
alam terutama dalam batuan, cangkang organisme, dan kulit telur. Pada umumnya
CaCOj; memiliki warna putih dengan struktur kristal trigonal. Adapun secara fisik

CaCOj; tampak seperti pada Gambar 5.
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Gambar 5. Bentuk fisik CaCOj; (Anonim, 2012)

Dalam sintesis superkonduktor BSCCO dengan metode padatan, CaCOj;
merupakan bahan yang lazim digunakan sebagai sumber Ca. Hal ini dikarenakan
CaCO; akan mudah melepaskan CO, sehingga terpisah dengan CaO pada
temperatur 840°C sesuai dengan reaksi kimia sebagai berikut (Feldman et al.,
1965):
CaCO3z — CaO + CO, 4

Sehingga apabila dilakukan sintering hingga temperatur 840°C untuk
menghasilkan fase BSCCO-2223, akan didapatkan CaO dengan kemurnian tinggi

karena CO, telah terlepas.

Dalam sistem BSCCO unsur Ca merupakan unsur yang sangat berpengaruh
terhadap pembentukan fase. Seperti pada proses awal perkembangan penelitian
sistem BSCCO, penambahan kadar Ca diketahui sangat menentukan fase yang
akan terbentuk (Ginley et al., 2002). Hal ini dapat dilihat melalui diagram fase
pada Gambar 2, dimana kadar Ca (kadar ditentukan oleh nilai n) merupakan
parameter penentu fase yang akan terbentuk. Semakin tinggi kadar Ca maka CuO
yang terikat akan semakin tinggi pula (Strobel et al., 1992). Hal ini juga terbukti

melalui struktur kristal pada tiap fase yang terbentuk, dimana bidang CuO dalam
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sistem BSCCO dipisahkan oleh bidang CaO. Semakin banyak bidang Ca akan

semakin banyak pula bidang CuO-nya (Rubin et al., 1992).

Selain itu berdasarkan penambahan unsur doping Sb atau Nd telah terbukti
meningkatkan pembentukan fase 2223. Unsur doping Sb atau Nd dalam BSCCO
merupakan unsur doping yang berfungsi sebagai substitusi Ca. Sehingga sangat
tampak bahwa unsur Ca merupakan unsur yang sangat mempengaruhi

pembentukan fase-fase dalam BSCCO (Sumadiyasa, 2007).

D. Metode Sintesis BSCCO-2223

Beberapa metode yang lazim digunakan untuk mensintesis superkonduktor
BSCCO-2223 antara lain: sol-gel, lelehan, dan padatan. Pada metode sol-gel
umumnya digunakan senyawa ligan ethylene-diaminetetraacetit acid (EDTA)
yang dapat membantu mengikat logam (Wuryanto, 1996). Sedangkan bahan-
bahan dasarnya digunakan garam-garam nitratnya, seperti Bi(NO;);, Pb(NO3),,
Sb(NO3),, Ca(NOs);, Sr(NO;j),, dan Cu(NOs),. Garam-garam nitrat tersebut
dicampurkan di dalam pelarut etilen glikol, lalu secara simultan EDTA
ditambahkan ke dalam larutan ini. Selama proses pelarutan, pH larutan selalu
dikontrol supaya tetap berada pada pH 8,0-8,2 dengan cara menambahkan
amonium hidroksida (NH4OH). Setelah itu larutan dipanaskan pada temperatur
90°C hingga menjadi gel. Selanjutnya gel didekomposisi pada 300°C hingga
didapat aglomerat-aglomerat yang lunak dan berpori. Langkah selanjutnya adalah
penggerusan, kalsinasi, penggerusan kembali, peletisasi, dan sintering dengan
proses perlakuan panas sesuai dengan diagram fase yang ada (Sukirman dkk,

2003)
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Pada metode lelehan digunakan bahan-bahan oksida penyusun BSCCO-2223
seperti Bi,O3;, SrCO;, CaCO;, CuO, dan dopan PbO. Bahan-bahan tersebut
dicampur dengan aquades dan HNO; sebagai pelarut. Apabila seluruh bahan telah
terlarut, dilakukan pengeringan sehingga didapatkan aglomerat-aglomerat. Setelah
itu dilakukan proses kalsinasi dan penggerusan ulang. Proses dilanjutkan dengan
peletisasi dan sintering. Pada proses sinteringlah dilakukan pelelehan bahan
BSCCO, yaitu pada temperatur sekitar 863°C selama beberapa menit. Kemudian
proses dilanjutkan dengan pemanasan sesuai dengan diagram fase agar terbentuk

BSCCO-2223 (Marhaendrajaya, 2001).

Sedangkan sintesis BSCCO-2223 metode padatan menggunakan bahan-bahan
oksida dan karbonat penyusun BSCCO-2223 seperti: Bi,O3, SrCO3;, CaCO;, CuO,
dan dopan PbO. Unsur-unsur tersebut dicampurkan sesuai dengan stoikiometri
yang diinginkan. Selanjutnya dilakukan pengadukan dan penggerusan. Setelah itu
proses dilanjutkan dengan kalsinasi, penggerusan kembali, peletisasi, dan
sintering sesuai dengan diagram fase. Apabila dibandingkan dengan proses-proses
sintesis sebelumnya, maka proses sintesis BSCCO-2223 dengan metode padatan
merupakan metode yang relatif mudah, murah, serta tidak terlalu menggunakan
bahan-bahan yang dapat membahayakan kesehatan tubuh (Sukirman et al., 2003;

Kirom dan Ramdlan, 2001).

E. X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X adalah gelombang elektromagnetik dengan panjang gelombang 0,05-0,25
nm (0,5-2,5 A) yang mendekati jarak antar atom kristal (Smith, 1990). Penemuan

sinar-X oleh Wilhelm Roentgen pada tahun 1895 menyediakan suatu alat yang
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sangat ampuh untuk menentukan struktur kristal. Sinar-X dapat terjadi apabila
suatu logam target ditumbuki oleh berkas elektron yang mempunyai energi tinggi.
Elektron-elektron tersebut akan mengalami pengurangan kecepatan dengan cepat
dan energi kinetik elektron yang menumbuk sebagian besar diubah menjadi panas
dan kurang dari 1% diubah menjadi sinar-X (Cullity, 1978). Sinar-X ini
menghasilkan sinar dalam beberapa arah, ada yang berada dalam satu fase dan
saling menguatkan, atau berinterferensi konstruktif, serta tidak sefase dan saling

meniadakan, atau berinterferensi destruktif (Beiser, 1995).

Struktur kristal suatu material dapat diketahui dengan melakukan percobaan
difraksi sinar-X. Apabila sinar-X jatuh pada kisi kristal, sinar tersebut akan
didifraksikan artinya sinar yang sefase akan saling menguatkan dan yang tidak

sefase akan saling meniadakan (Cullity, 1978).

Gambar 6 menunjukkan suatu interferensi konstruktif sinar-X yang dihamburkan
oleh elektron-elektron dalam atom dengan bidang yang berjarak sama, yang
dipisahkan sejauh d. Suatu berkas sinar-X yang panjang gelombangnya A jatuh
pada kristal dengan sudut 0 terhadap permukaan bidang Bragg yang jaraknya d
(Smith, 1990). Sinar yang dipantulkan dengan sudut 6 hanya dapat tampak jika
berkas-berkas dari tiap bidang yang berdekatan saling menguatkan (Cullity,

1978).



21

Gambar 6. Interferensi konstruktif sinar-X yang dihamburkan oleh atom-atom
dalam bidang kisi (Oxtoby, 1990).

Pada Gambar 6 garis AD menyatakan muka gelombang dari gelombang-
gelombang yang sefase sewaktu gelombang tersebut mendekati kristal.
Gelombang yang dihamburkan pada B mengikuti lintasan ABC, dan yang
terhambur pada F mengikuti lintasan DFH. Gelombang kedua berjalan lebih jauh
dari gelombang pertama dan selisih panjang lintasannya adalah jumlah dari dua
segmen EF dan FG dan merupakan kelipatan panjang gelombang A, sehingga

EF+FG=nA n=12;3 %)
Menurut trigonometri, panjang kedua segmen ini sama, yaitu d sin 6, dengan d
ialah jarak antar bidang, sehingga persamaannya menjadi:

EF=FG=dy sin 6 (6)

2 dyu sin 6 = ni (™)

Persamaan 7 dikenal dengan hukum Bragg (Smith, 1990).
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F. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah mikroskop elektron yang memiliki
pembesaran yang lebih tinggi dibandingkan dengan mikroskop optik. SEM
merupakan suatu teknik yang umumnya dipakai untuk menganalisis morfologi
permukaan film tipis. Keunggulan dalam pengoperasian berawal dari kemudahan
dalam penyiapan sampel sehingga dapat menghasilkan beragam sinyal karena
adanya interaksi antara berkas elektron dengan sampel. Deteksi dan pengolahan
terhadap sinyal yang beragam ini menghasilkan beragam tampilan data dari
permukaan lapisan. Hasil dari pola refleksi SEM memberikan informasi berupa
topologi, morfologi, komposisi, dan informasi mengenai kekristalan bahan

(Goldstein et al., 1981).

Elektron yang dihasilkan dari SEM ini berasal dari electron gun, yang bersifat
monokromatik. Pancaran elektron tersebut diteruskan kepada anoda. Pada proses
ini elektron mengalami penyearahan menuju titik fokus. Anoda berfungsi
membatasi (mengeliminasi) pancaran elektron yang memiliki sudut hambur yang
terlalu besar. Berkas elektron yang telah melewati anoda diteruskan menuju lensa
magnetik, scanning coils, dan akhirnya menembak spesimen (Sampson, 1996).

Skema alat dan mekanisme SEM ditunjukkan pada Gambar 7 dan Gambar 8.
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Gambar 7. Skema alat SEM (Wiley, 1971)
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G. Celref

Celref adalah suatu software yang dikembangkan di Laboratoire des Matériaux et
du Génie Physique Ecole Nationale Supérieure de Physique de Grenoble (INPG)
Domaine Universitaire oleh Jean Laugier dan Bernard Bochu untuk proses refine
data hasil analisis XRD. Refine adalah proses pengukuran parameter sel
menggunakan program untuk mengoreksi ulang puncak-puncak data hasil XRD.
Fungsi dari software Celref yaitu untuk mengimpor data mentah atau data puncak
hasil pengukuran XRD dengan cara perhitungan jumlah garis puncak berdasarkan
auto-select atau auto-match. Celref memiliki cara kerja yang mudah dalam
menetapkan puncak dari data mentah melalui pencarian parameter sel yang paling
mungkin dari data standar internasional yang telah baku menurut program. Setelah
proses pencarian parameter sel yang paling mungkin, maka akan diperoleh

tampilan dari visual grafik yang paling tepat (Laugier dan Bochu, 1999).

Pada proses refine jika parameter sel yang diukur tidak sesuai dengan jumlah
puncak yang berlaku dalam program itu maka akan dicari model yang tepat
sehingga sesuai dengan data awal yang diukur. Misalnya untuk struktur kubik
akan lebih baik mengukur hanya dalam satu puncak, yaitu pada puncak
maksimum sudut theta daripada menggunakan banyak puncak. Hal ini
diasumsikan bahwa dalam banyak puncak akan menghasilkan koreksi kesalahan
yang lebih banyak pula sehingga diperlukan analisis program yang lebih

sederhana (Laugier dan Bochu, 1999).



