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ABSTRAK

PERTUMBUHAN FASE BAHAN SUPERKONDUKTOR Bi-2223 DENGAN
VARIASI DOPING Pb (BPSCCO-2223) PADA KADAR Ca = 2.10 DAN

SUHU SINTERING 855oC

Oleh

Renita Maharani Fauzi

Sintesis bahan superkonduktor BPSCCO-2223 telah dilakukan  dengan variasi
doping Pb (BPSCCO-2223) pada kadar Ca 2.10 fraksi mol dan suhu sintering
855oC. Sintesis dilakukan dengan metode reaksi padatan (solid state reaction
methode). Variasi doping Pb yang digunakan pada penelitian ini yaitu 0.0, 0.1,
0.2, 0.3, dan 0.4. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh doping Pb
terhadap pertumbuhan fase bahan superkonduktor BPSCCO-2223 berdasarkan
nilai fraksi volume, derajat orientasi, dan impuritas. Kalsinasi dilakukan pada
suhu 800oC selama 10 jam, dan sintering dilakukan pada suhu 855oC selama 20
jam. Hasil penelitian menunjukkan bahwa peningkatan doping Pb dalam sampel
dapat meningkatkan fraksi volume BPSCCO-2223 dan menurunkan impuritas.
Berdasarkan analisis pola XRD didapatkan nilai fraksi volume BPSCCO-2223
yang paling tinggi adalah 62.06%  pada doping Pb 0.4. Sedangkan fraksi volume
BPSCCO-2223 terendah pada sampel dengan doping Pb 0.0 yaitu 42.14%.
Derajat orientasi pada sampel tanpa doping Pb yaitu 38.51%, nilai derajat
orientasi menurun pada sampel dengan doping Pb 0.1 menjadi 21.81%, namun
kemudian derajat orientasi akan mengalami peningkatan seiring dengan
pertambahan doping Pb (0.1-0.4). Derajat orientasi pada sampel doping Pb 0.4
adalah 38.13%. Selain itu, penambahan doping Pb akan menurunkan nilai
impuritas. Nilai impuritas terendah yaitu pada sampel dengan kadar doping Pb 0.4
yaitu 37.94%. Berdasarkan hasil SEM dapat dilihat bahwa semua sampel telah
menunjukkan lapisan-lapisan yang tersusun searah (terorientasi) dengan ruang
kosong antara lempengan (void) relatif kecil.

Kata kunci: variasi doping Pb, fraksi volume, derajat orientasi, impuritas, fase
Bi-2223



ABSTRACT

PHASE FORMATION OF SUPERCONDUCTING MATERIAL BI-2223
WITH VARIANS OF DOPING Pb (BPSCCO-2223) AT LEVEL OF Ca =

2.10 AND SINTERING TEMPERATURE 855oC

By

Renita Maharani Fauzi

The synthesis of BSCCO-2223 superconducting material with varians of doping
Pb (BPSCCO-2223) at level of Ca = 2,10 mol fraction and sintering temperature
of 855oC has been done by solid state reaction method. The varians of doping Pb
was used for the research are 0.0, 0.1, 0.2, 0.3, and 0.4. Variation was carried out
to determine the effect of doping Pb on phase formation superconducting material
of BPSCCO-2223 that views based on volume fraction, the degree of orientation
and impurities. Calcination was executed for 10 hours at temperature of 800oC
and sintering for 20 hours at temperature of 855oC. Result of research shows the
increase of doping Pb in the sample could increase volume fraction of BPSCCO-
2223 and decrease impurity. Based on the XRD pattern analysis obtained olume
fraction value of BPSCCO-2223 that is relatively high is 62.06% on doping Pb
0.4.  The lowest volume fraction is 42.14% on doping Pb 0.0. The degree of
orientation in the sample without doping Pb is 38.51%, the value of degrees of
orientation decreases in the sample with doping Pb 0.1 to 21.81%. Then the
degree of orientation will increase along with the increase of doping Pb (0.1-0.4).
The degree of orientation in sample of doping Pb 0.40 is 38.13%. Besides the
addition of doping Pb will decrease the value of impurities. The lowest impurity
value of is 37.94% on doping Pb 0.4. Result of SEM shows that all samples have
shown that layers arranged in the direction of the empty space between the plates
(void) is relatively small.

Keywords: varians doping Pb, volume fraction, degree of orientation, impurity,
Bi-2223 phase.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Sejak ditemukan material superkonduktor oleh H.K Onnes pada tahun 1911,

penelitian tentang bahan superkonduktor terus dikembangkan. Superkonduktor

semakin banyak digunakan seiring dengan kemajuan teknologi, misalnya kereta

api super cepat di Jepang yang dikenal dengan MagLev (Magnetic Levitation)

train.  Prinsip dari kereta api ini adalah memanfaatkan gaya magnet sehingga

tidak menyentuh rel dan gaya gesek dapat dikurangi. Kereta maglev mengambang

kurang lebih 10 mm di atas rel megnetiknya. Penyusun relnya adalah magnet

superkonduktor. Dorongan ke depan dilakukan melalui interaksi antar rel

magnetik dengan mesin induksi yang juga menghasilkan medan magnetik di

dalam kereta, dengan kecilnya gaya gesek dan besarnya gaya dorong, kereta ini

mampu melaju dengan kecepatan sampai 600 km/jam (Shimbashi dan Minato-ku,

2003).

Selain maglev penggunaan bahan superkonduktor lainnya adalah kabel

superkonduktor dengan pendingin nitrogen untuk menggantikan kabel listrik

bawah tanah yang terbuat dari tembaga (Harsojo, 1998; Harsojo, 2003), dan

generator SKST (Barnes et al., 2005) serta masih banyak lagi penggunaan

superkonduktor di berbagai bidang lainnya.
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Suatu bahan memiliki sifat superkonduktor jika menunjukkan dua sifat khusus

yaitu konduktivitas sempurna (perfect conductivity) tanpa adanya hambatan (ρ =

0) pada T ≤ Tc dan diamagnetik sempurna (perfect diamagnetic) dengan B = 0

pada temperatur T ≤ Tc (Tinkham, 1996).

Kendala yang dihadapi pada aplikasi bahan superkonduktor adalah sifat

superkonduktivitas bahan hanya akan muncul pada suhu yang amat rendah, jauh

di bawah 0oC.  Kendala tersebut dapat diatasi setelah ditemukan superkonduktor

suhu kritis tinggi (Darminto dkk, 1999). Berdasarkan suhu kritis (Tc)

superkonduktor dibagi menjadi 2, yaitu: superkonduktor temperatur rendah dan

superkonduktor suhu tinggi (SKST). Superkonduktor temperatur rendah memiliki

nilai Tc di bawah nitrogen cair (77 K) sedangkan SKST memiliki Tc di atas

nitrogen cair. Superkonduktor suhu tinggi merupakan golongan superkonduktor

yang menarik untuk dikembangkan karena cenderung aplikatif dibandingkan

dengan superkonduktor temperatur rendah (Windartun, 2008).

Superkonduktor suhu tinggi ditemukan pada awal tahun 1988, yaitu

superkonduktor oksida Bi-2223 dan Ti-2223 dengan suhu kritis 110 K dan 125 K

(Sukirman dkk, 2003). Pada superkonduktor Bi-Sr-Ca-Cu-O (BSCCO) dikenal

tiga fase yang berbeda yaitu fase BSCCO-2201 (Tc~10 K), fase BSCCO-2212

(Tc~80 K) dan fase BSCCO-2223 (Tc~110 K) (Yulianti, 2004).  Sehingga jika

dilihat dari nilai Tc-nya maka superkonduktor BSCCO-2223 merupakan fase yang

menarik untuk diteliti karena memiliki nilai Tc yang relatif tinggi.
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Untuk mendapatkan fase BSCCO-2223 murni kendala yang dihadapi adalah saat

proses  sintesis, karena ketika mensintesis fase BSCCO-2223 pada umumnya

masih tercampur dengan fase lain yang tidak menguntungkan maupun pengotor

seperti Ca3CuO2, CuO, Ca2PbO4 (Widodo, 2010). Penelitian tentang bahan

superkonduktor BSCCO-2223 terus dilakukan untuk mendapatkan bahan

superkonduktor dengan kemurnian tinggi yaitu dengan atau tanpa doping,

memvariasikan suhu kalsinasi dan sintering, memvariasikan waktu pelelehan,

waktu penahanan dan sebagainya (Subarwanti, 2013). Memvariasikan kadar

doping merupakan salah satu faktor dalam sintesis bahan superkonduktor yang

bertujuan untuk mempercepat pertumbuhan dan peningkatan fraksi volumenya

(Mizuno, 1998; Suharta, 1997).

Sistem sintesis dan suhu sintering memiliki pengaruh terhadap pembentukkan fase

dan struktur mikro. Sehingga diperlukan parameter proses yang tepat untuk

memperoleh fase bahan superkonduktor BSCCO-2223. Hasil penelitian yang

dilakukan oleh Harnova (2005), menunjukkan bahwa sistem sintesis (kalsinasi-

sintering) dipisah memiliki fraksi volume tertinggi (FV = 85% ) dibandingkan

dengan sistem sintesis (kalsinasi-sintering) digabung (FV = 62.31%) dan dengan

dilakukan sintering dua kali (FV = 83.21%). Kemudian waktu penahanan

sintering 20 jam mempunyai fraksi volume tertinggi (FV = 88.04%) dibandingkan

dengan waktu penahanan sintering 40 jam (FV = 59.76%) dan 60 jam (FV =

57.19%).

Penelitian mengenai doping Pb pernah dilakukan oleh Ferlian (2008) pada sistem

Bi-2223, dengan suhu kalsinasi 800oC dan suhu sintering 840oC serta kadar Ca
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yang dipakai 2.00. Hasilnya menunjukkan bahwa sampel dengan kadar doping Pb

0.2 mempunyai fraksi volume tertinggi (FV = 70.22%), sedangkan derajat

orientasi tertinggi (P = 41.90%) pada sampel dengan kadar doping Pb 0.3.

Selain penambahan doping Pb, penambahan Ca juga dapat mempengaruhi

pembentukan fase dalam sistem BSCCO (Ginley et al., 2002). Penambahan kadar

Ca dalam sampel dapat meningkatkan fraksi volume BPSCCO, seperti penelitian

yang dilakukan oleh Afriani (2013), yang memvariasikan kadar CaCO3 yaitu 1.95,

2.00, 2.05, dan 2.10 pada suhu sintering 840oC selama 20 jam dan kadar Pb 0.4.

Didapatkan hasil untuk fraksi volume tertinggi (FV = 86.09%) dan derajat

orientasi tertinggi (P = 55.48%) pada sampel dengan kadar Ca 2.10 fraksi mol.

Selain itu, penelitian mengenai suhu sintering dilakukan oleh Reviana (2013)

yang memvariasikan suhu sintering yaitu 840oC, 845oC, 850oC, dan 855oC. Dari

penelitian ini didapatkan bahwa suhu sintering 855oC memiliki nilai fraksi volume

yang paling tinggi (FV = 86.80%), sedangkan derajat orientasi tertinggi (P =

47.87%) pada suhu sintering 850oC.

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, maka dilakukan penelitian

tentang variasi doping Pb dalam pertumbuhan fase superkonduktor Bi-2223

(BPSCCO-2223), pada kadar Ca 2.10 fraksi mol dan suhu sintering 855oC.

Metode sintesis yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah metode reaksi

padatan. Karakterisasi sampel dilakukan menggunakan Scanning Electron

Microscopy (SEM) dan X-Ray Diffraction (XRD). Aspek yang akan dibahas

dalam penelitian ini adalah tingkat kemurnian fase yang terbentuk dengan

menghitung fraksi volume, impuritas, dan derajat orientasi.
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B. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang masalah yang telah dijelaskan di atas, maka rumusan

masalah pada penelitian ini adalah:

1. Bagaimana pengaruh variasi doping Pb terhadap pertumbuhan fase bahan

superkonduktor BPSCCO-2223?

2. Bagaimana struktur mikro dari bahan superkonduktor BPSCCO-2223 dengan

menganalisis hasil SEM?

3. Bagaimana tingkat kemurnian fase bahan superkonduktor BPSCCO-2223

yang terbentuk dengan menganalisis data XRD untuk menghitung nilai fraksi

volume, derajat orientasi, dan impuritas?

C. Tujuan Penelitian

Tujuan penelitian ini adalah:

1. Mengetahui pengaruh doping Pb terhadap pertumbuhan fase bahan

superkonduktor BPSCCO-2223.

2. Mengetahui struktur mikro bahan superkonduktor BPSCCO-2223 dari hasil

SEM.

3. Mengetahui tingkat kemurnian fase bahan superkonduktor BPSCCO-2223

yang terbentuk dengan menganalisis data XRD untuk menghitung nilai fraksi

volume, derajat orientasi, dan impuritas.
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D. Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini adalah:

1. Sintesis superkonduktor BPSCCO-2223 dilakukan dengan metode reaksi

padatan (solid state reaction methode).

2. Variasi doping Pb yang dilakukan adalah 0.0, 0.1, 0.2, 0.3, dan 0.4 dengan

kadar Ca = 2.10 fraksi mol.

3. Kalsinasi dilakukan pada suhu 800oC selama 10 jam dan sintering dilakukan

pada suhu 855oC selama 20 jam.

4. Penentuan tingkat kemurnian fase dilakukan dengan karakterisasi XRD dan

mikrostruktur dengan karakterisasi SEM.

5. Analisis kuantitatif pola difraksi sinar-X  hasil sintesis dilakukan dengan

program celref.

6. Penelitian ini tidak mengkaji temperatur kritis (Tc), efek meissner, dan rapat

arus kritis (Jc).

E. Manfaat Penelitian

Manfaat yang diharapkan dari hasil penelitian ini adalah:

1. Memberikan informasi mengenai kadar doping Pb yang relatif baik dalam

sintesis superkonduktor fase BPSCCO-2223.

2. Sebagai referensi ilmiah untuk penelitian lebih lanjut, terutama tentang bahan
superkonduktor fase BPSCCO-2223.
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II. TINJAUAN PUSTAKA

A. Superkonduktor

1. Sejarah Superkonduktor

Pada tahun 1911 fisikawan Belanda, Heike Kamerling Onnes menemukan dalam

risetnya, bahwa resistivitas DC dari merkuri tiba-tiba menurun drastis menuju nol

dalam kondisi sampel di bawah 4,2 K yang merupakan titik leleh dari helium cair.

Fenomena ini kemudian dinamakannya sebagai superkonduktivitas.

Pada tahun 1933 Meissner dan Ochsenfeld menemukan sifat superkonduktor yang

lain yakni diamagnetik sempurna, dimana bahan superkonduktor akan menolak

medan magnet. Kemudian tahun 1987 grup peneliti dari Alabama dan Houston

menemukan bahan superkonduktor berbasis keramik YB2Cu3O7-x, Tc = 92 K lebih

tinggi dari titik leleh nitrogen cair 77 K. Kemudian di awal tahun 1988, Bi- dan

Ti- kuparat oksida ditemukan dengan Tc = 110 K dan 125 K. Bahan-bahan

superkonduktor ini disebut sebagai superkonduktor suhu tinggi (SKST) (Cyrot

and Pavuna, 1992).

Seiring dengan kemajuan teknologi, kini ditemukan bahan superkonduktor suhu

tinggi, yang umumnya berupa senyawa multikomponen, mempunyai multiphase,
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memiliki sifat anisotropis yang berhubungan dengan struktur yang berlapis dan

efek fluktuasi termal. Salah satu bahan SKST yang penting adalah sistem

BSCCO, karena suhu kritisnya yang relatif tinggi (Yulianti, 2002).

2. 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 di bawah Tc. Material yang memiliki

sifat tersebut disebut dengan material superkonduktor (Smith, 1996). Suatu

material disebut superkonduktor jika menunjukkan dua sifat khusus, yaitu:

a. Tanpa resistivitas atau = 0 pada temperatur T ≤ Tc.

Pada suhu rendah, bahan superkonduktor memiliki resistivitas sama dengan nol (

= 0). Material yang didinginkan di dalam nitrogen cair atau helium cair,

resistivitasnya akan turun seiring dengan penurunan suhu. Pada suhu tertentu

resistivitas material akan turun secara drastis menjadi nol. Suhu di mana

resistivitas material turun drastis menjadi nol disebut suhu kritis atau Tc (Pikatan,

1989).

b. Diamagnetik sempurna dengan B = 0 pada temperatur T ≤ Tc.

Suatu bahan disebut sebagai superkonduktor jika menunjukkan sifat diamagnetik,

yaitu medan magnet sama dengan nol jika bahan didinginkan hingga di bawah Tc

dan magnet yang diberikan tidak terlalu tinggi (Sukirman dkk, 2003). Hal ini

terjadi karena superkonduktor menolak fluks magnet yang mencoba memasuki

bahan superkonduktor (Cyrot and Pavuna, 1992).
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3. Jenis Superkonduktor

Superkonduktor dibagi menjadi dua jenis berdasarkan temperatur kritis dan

medan magnet kritis. Berdasarkan temperatur kritis superkonduktor dibagi

menjadi 2 yaitu: superkonduktor temperatur rendah dan superkonduktor

temperatur tinggi (SKST). Superkonduktor temperatur rendah merupakan

superkonduktor yang memiliki temperatur kritis di bawah nitrogen cair (77 K),

sehingga untuk memunculkan superkonduktivitas material tersebut digunakan

helium cair untuk pendingin. Superkonduktor temperatur tinggi merupakan

superkonduktor yang memiliki suhu kritis di atas suhu nitrogen cair (77 K),

sehingga sebagai pendinginnya dapat digunakan nitrogen cair (Windartun, 2008).

Sedangkan berdasarkan sifat magnetisnya superkonduktor dibagi menjadi 2 tipe,

yaitu: superkonduktor tipe I dan superkonduktor tipe II. Superkonduktor tipe I

merupakan bahan superkonduktor yang sempurna menolak medan magnet sampai

pada batas medan magnet tertentu kemudian berubah menjadi normal (Smith,

1990). Medan magnet yang diperlukan untuk menghilangkan superkonduktivitas

atau memulihkan resistivitas normalnya disebut medan kritis (Hc).

Superkonduktor tipe II mempunyai dua nilai medan magnet kritis yaitu Hc1 dan

Hc2. Di bawah Hc1 fluks magnetik ditolak secara sempurna hingga medan magnet

kritis Hc1, dengan resistivitas adalah nol dan induksi magnetik adalah nol. Di atas

Hc1 fluks magnet sebagian dapat menembus spesimen superkonduktor dalam

bentuk filamen mikroskopik yang disebut vortices (vortex) sampai batas medan

kritis Hc2. Di antara Hc1 dan Hc2 superkonduktor berada dalam kedaan campuran

(mixed state).  Di atas Hc2 bahan akan kehilangan sifat superkonduktivitasnya.
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Fluks magnet pada jangkauan medan magnet kritis dapat dilihat pada Gambar 1.

(Saxena, A.K., 2010).

Gambar 1. Fluks magnet pada jangkauan medan magnet kritis.

B. Struktur Kristal dan Diagram Fase Superkonduktor BSCCO

Superkonduktor sistem BSCCO adalah superkonduktor oksida keramik yang

mempunyai struktur berlapis-lapis, sehingga menyebabkan bahan superkonduktor

sistem BSCCO sangat rapuh dan mudah patah. Selain itu, superkonduktor

BSCCO memiliki sifat anisotropi superkonduktivitas yang tinggi dan koherensi

yang pendek (Herlyn, 2008).

Dalam superkonduktor BSCCO dikenal 3 fase superkonduktif yaitu fase Bi-2201

memiliki suhu kritis 10 K, fase Bi-2212 memiliki suhu kritis 80 K, dan fase Bi-

2223 memiliki suhu kritis 110 K. Struktur  kristal dari fase yang terbentuk dalam

material superkonduktor akan sangat berpengaruh terhadap temperatur kritisnya

(Tc).  Derajat ketidakteraturan struktur fase yang tinggi sangat dipengaruhi oleh

banyak faktor diantaranya adalah  temperatur sintering dan lamanya waktu

sintering saat dilakukan proses  manufaktur dari material superkonduktor tersebut

(Lehndroff, 2001). Struktur kristal BSCCO ditunjukkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Struktur kristal sistem BSCCO (Lehndroff, 2001).

Pada Gambar 2a menunjukkan fase BSCCO 2201 yang disusun oleh bidang

(BiO)/SrO/CuO/SrO/(BiO), dimana piramida Cu berada diantara dua bidang SrO.

BSCCO 2201 mempunyai parameter kisi a = b = 5.39 Å dan c = 24.6 Å. Bidang

BiO berada pada bagian ujung struktur dan atom Cu dihubungkan dengan atom

oksigen dalam struktur oktahedral. Gambar 2b adalah fase BSCCO 2212 disusun

oleh bidang senyawa (BiO)/SrO/CuO/CaO/CuO/SrO/(BiO), dimana piramida

atom Cu dipisahkan oleh adanya bidang Ca. Struktur kristal berbentuk tetragonal

ini memiliki parameter kisi a = b = 5.4 Å dan c = 30.7 Å. Gambar 2c merupakan

struktur kristal dari Bi-2223 yang membentuk struktur orthorombik. Rantai Sr-Sr

memiliki ikatan yang paling lemah, sedangkan atom Cu(1) sebagai kation yang

paling tidak stabil memiliki tiga ikatan rantai yaitu Cu(1)-Ca, Cu(1)-O(1), dan

Cu(1)-Cu(2). Rantai ikatan Cu(1)-O(1) merupakan ikatan yang paling kuat (r =

1.916 Å). Atom oksigen O(3) hanya memiliki satu rantai ikatan dengan atom Bi

yang memiliki panjang ikatan 2.231 Å (Lehndroff, 2001).
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Selain itu, pembentukan senyawa bergantung pada komposisi nominal bahan

penyusun dan suhu pemrosesannya yang dapat digambarkan oleh diagram fase

sistem yang bersangkutan (Suprihatin, 2002). Seluruh fase BSCCO memenuhi

persamaan Bi2Sr2Can-1CunO2n+4 dengan nilai n = 1, 2, 3, dan seterusnya (Majewski

et al., 1997).  Diagram fase menjelaskan tentang fase yang mungkin terbentuk

pada temperatur atau tekanan tertentu. Menurut Strobel (1992) walaupun pada

proses sintesis senyawa yang diinginkan merupakan fase dengan komposisi dan

struktur tertentu, namun hasil akhirnya akan menghadirkan beberapa fase lain.

Diagram fase superkondoktor dapat dilihat pada Gambar 3.

Gambar 3. Diagram fase superkonduktor BPSCCO (Strobel et al., 1992).
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Jika dilihat pada Gambar 3, pembentukan fase Bi-2223 pada: daerah Bi-2212 +

Bi2223, daerah Bi-2223 + Bi-2212 + L1 dan daerah Bi-2223 + 2,1 + CuO + L1

(Strobel et al., 1992).

C. Sintesis Superkonduktor BSCCO-2223

Ada beberapa metode yang bisa digunakan untuk mensintesis superkonduktor

BSCCO-2223. Pada beberapa penelitian metode yang digunakan diantaranya:

metode lelehan, padatan, dan sol-gel. Pada metode lelehan, bahan-bahan yang

digunakan seperti Bi2O3, SrCO3, CaCO3, CuO, dan dopan PbO. Bahan-bahan ini

dicampur dengan aquades dan HNO3 sebagai pelarut. Apabila seluruh bahan telah

terlarut, dilakukan pengeringan di dalam tungku sehingga didapatkan aglomerat-

aglomerat. Kemudian digerus dan peletisasi, setelah itu dilakukan kalsinasi.

Proses selanjutnya dilakukan penggerusan ulang kemudian peletisasi dan

sintering. Pada sintering ini dilakukan pelelehan bahan BPSCCO pada temperatur

sekitar 863oC selama beberapa menit, kemudian proses dilanjutkan dengan

pemanasan sesuai dengan diagram fase agar terbentuk BPSCCO-2223

(Marhaendrajaya, 2001).

Pada metode padatan, bahan yang digunakan sama dengan metode lelehan yaitu

bahan-bahan penyusun BPSCCO-2223 seperti  Bi2O3, SrCO3, CaCO3, CuO, dan

dopan PbO. Unsur-unsur tersebut dicampurkan sesuai dengan stoikiometri yang

diinginkan. Selanjutnya dilakukan pengadukan dan penggerusan. Setelah itu

dilanjutkan dengan kalsinasi, penggerusan kembali, peletisasi, dan sintering sesuai

dengan diagram fase (Sukirman dkk., 2003; Kirom dan Ramadlan, 2001).
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Sedangkan pada metode sol-gel umumnya digunakan senyawa ligan ethylene-

diaminetetraacetit acid (EDTA) yang dapat membantu mengikat logam

(Sukirman dkk, 2003). Sedangkan bahan yang digunakan adalah garam-garam

nitrat, seperti: Bi(NO3)3, Pb(NO3)2, Sb(NO3)2, Ca(NO3)2, Sr(NO3)2, dan

Cu(NO3)2. Garam nitrat tersebut dicampur di dalam pelarut etilen glikol, lalu

secara simultan EDTA ditambahkan ke dalam larutan. Selama pelarutan, pH

larutan selalu dikontrol agar tetap berada pada 8.0-8.2 dengan cara menambahkan

amonium hidroksida (NH4OH). Larutan dipanaskan pada temperatur 90oC hingga

menjadi gel. Selanjutnya gel didekomposisi pada 300oC hingga didapat aglomerat

yang lunak dan berpori. Langkah selanjutnya adalah penggerusan, kalsinasi,

penggerusan kembali, peletisasi dan sintering dengan proses perlakuan panas yang

sesuai dengan diagram fase (Sukirman dkk, 2003).

D. Peranan Doping Pb

Doping berperan penting dalam pembentukan superkonduktor Tc tinggi. Doping

dapat berupa substitusi artinya mengganti atom asli di dalam superkonduktor

dengan atom doping yang ukurannya tidak jauh berbeda dengan ukuran atom

aslinya, atau dapat berupa penambahan artinya menambahkan atom-atom doping

ke dalam atom-atom asli superkonduktor. Superkonduktor Tc tinggi dapat

diekstensifikasi melalui substitusi khusus dari elemen-elemen tunggal. Selain

doping oksigen, telah dilakukan penelitian menggunakan dopan Pb (Nurmalita,

2002).
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Pada saat ini diketahui bahwa doping Pb dapat meningkatkan fraksi volume fase

Bi-2223 yang terbentuk (Cava et al., 1988: Statt et al., 1988). Diakui para peneliti

bahwa tanpa pendopingan, fase tunggal FTT (Fasa Tc Tinggi) sulit ditumbuhkan.

Hal ini karena struktur kristal tidak stabil akibat adanya derajat ketidakteraturan

yang tinggi antara lapisan bidang-bidang CuO, SrO, BiO, dan Ca.

Ketidakteraturan itu terjadi karena reaksi padat pembentukkan FTT berlangsung

pada suhu mendekati titik leleh senyawa (≈ 870oC) disaat di mana mobilitas ion

penyusun sangat tinggi (Escuredo et al., 1989). Substitusi parsial Bi dengan Pb

dan Sb mempermudah pembentukkan FTT (Pissas, M., Niarchos, D., 1989).

Namun demikian, mekanisme peranan-peranan dopan tersebut  dalam FTT masih

belum jelas. Untuk dapat mensitesis senyawa Bi-2223 yang stabil, maka distorsi

modulasi harus dihilangkan atau setidaknya dikurangi. Pengurangan modulasi

dapat dilakukan dengan mensubtitusi sebagian atom Bi dengan atom Pb, sehingga

dapat memperpanjang jarak modulasi menjadi 64Å (Prasuad dkk, 1994).

Doping Pb dalam sintesis doping Bismut (BSCCO), selain memudahkan

pembentukkan senyawa yang dihasilkan karena kemiripan ukuran ion dan valensi

dari atom Pb, maka penambahan Pb sebagai doping menghasilkan substitusi atom

Bi oleh atom Pb pada lapisan ganda Bi-O (Nurmalita, 2011). Substitusi parsial

dari Bi dengan Pb pada superkonduktor dengan sistem BSCCO diketahui dapat

menurunkan secara drastis anisotropi dan menimbulkan disorder dalam kristal

yang bersangkutan. Efek ini dapat dipandang sebagai proses metalisasi lapisan

pemisah (blocking layer) dalam kristal. Secara umum diharapkan dapat

memperkuat antar lapisan superkonduktif, dan sebagai akibatnya akan
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berpengaruh pada dimensionalitas fluktuasi dari konduktivitasnya (Darminto dkk,

1999).

E. Kalsinasi

Kalsinasi adalah proses pemanasan suatu material pada suhu tinggi, namun di

bawah titik lelehnya. Tujuan kalsinasi adalah untuk membuang komposisi yang

tidak dibutuhkan seperti: H2O, air kristal (dalam bentuk OH) dan gas (CO2)

sehingga menghasilkan bahan dalam bentuk oksida (Pujaatmaka dan Qadratillah,

1995).

Kalsinasi merupakan proses pembakaran tahap awal yang merupakan reaksi

dekomposisi secara endothermik (memerlukan panas) dan berfungsi melepaskan

gas-gas dalam bentuk karbonat atau hidroksida, sehingga menghasilkan bahan

dalam bentuk oksida dengan kemurnian yang tinggi (James, 1988). Selain untuk

menghilangkan zat-zat yang tidak diperlukan, kalsinasi juga mempengaruhi fraksi

volume dalam sintesis bahan superkonduktor BSCCO. Kalsinasi yang tidak

sempurna mengakibatkan permukaan sampel menggelembung. Beberapa faktor

yang mempengaruhi kalsinasi yaitu: suhu pemanasan, waktu penahanan, suhu dan

kecepatan pendinginan (Suryawan, 2008).

F. Sintering

Sintering merupakan proses pembakaran (pemanasan pada temperatur tinggi)

yang secara umum menurunkan energi bebas disertai perubahan dimensional.

Sintering merupakan proses pengikatan secara termal yang bertujuan untuk

mengubah bentuk partikel-partikel kecil atau kelompok-kelompok kecil yang
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seragam, sehingga membentuk ikatan yang kuat dan keras. Suhu sintering

biasanya dilakukan di bawah titik leleh bahan dasarnya (Van Vlack, 1991).

Melalui proses ini terjadi perubahan struktur mikro seperti pengurangan jumlah

dan ukuran pori, pertumbuhan butir (grain growth), peningkatan densitas dan

penyusutan (shrinkage). Faktor yang menentukan proses dan mekanisme sintering

adalah jenis bahan, komposisi bahan, bahan pengotor, dan ukuran partikel

(Reynen 1979). Selain itu terjadi juga rekonstruksi susunan partikel yang dapat

menghilangkan atau mengurangi pori-pori yang berada di antara partikel.

Umumnya peningkatan dan penyusutan densitas disebabkan karena adanya difusi

volume dan difusi antar butir (Ristic, 1989).

Tahapan yang terjadi pada proses sintering adalah:

1. Tahap awal

Selama tahap awal, kontak titik antar partikel terus meningkat sehingga

membentuk pertumbuhan leher (neck growth). Pada tahap ini proses densifikasi

sangat cepat, sehingga densitas bahan menjadi 60%.

2. Tahap medium

Pada tahap ini, penggabungan antar butir terus terjadi sehingga membentuk

saluran pori yang berkesinambungan, rongga mulai hilang dari saluran silinder

dan terbentuklah pori-pori yang berbentuk diskrit. Pada proses ini densitasnya

mencapai 92-95%.

3. Tahap akhir

Pada tahap akhir, saluran pori yang kontinu menghilang dan berubah bentuk

menjadi pori-pori individu. Pada tahap ini, proses densifikasi telah berakhir.
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Proses yang terjadi hanyalah perpaduan antara partikel-partikel yang lebih besar

dan pori-pori sudah tertutup (Barsoum, 1997).

G. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah alat untuk menganalisis struktur

mikro dan morfologi pada bidang material sains, kedokteran, dan biologi. SEM

dapat membentuk bayangan permukaan spesimen secara mikroskopik. SEM

mempunyai daya pisah sekitar 0,5 nm dengan perbesaran maksimum sekitar

500.000 kali (Gabriel, 1985). Kemampuan analisis SEM melebihi mikroskop

optik (Sutiani, 2009).

SEM telah banyak digunakan untuk keperluan penelitian maupun industri. SEM

dapat digunakan untuk mengetahui informasi mengenai:

1. Topografi, yaitu ciri-ciri permukaan dan teksturnya (kekerasan, sifat

memantulkan cahaya, dan sebagainya).

2. Morfologi, yaitu bentuk dan ukuran dari partikel penyusun objek (kekuatan,

cacat pada Integrated Circuit (IC), chip, dan sebagainya).

3. Komposisi, yaitu data kuantitatif unsur dan senyawa yang terkandung di

dalam objek (titik lebur, kereaktifan, kekerasan, dan sebagainya).

4. Kristalografi, yaitu informasi mengenai bagaimana susunan dari butir-butir di

dalam objek yang diamati (konduktivitas, sifat elektrik, kekuatan, dan

sebagainya).
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Pada prinsipnya, SEM terdiri dari beberapa komponen, yaitu sumber elektron

(electron gun), sistem lensa, sistem deteksi, sistem scanning, dan sistem vacuum

(Sembiring dan Simanjuntak, 2015). Skema SEM dapat dilihat pada Gambar 4.

Gambar 4. Skema SEM (Smallman dan Bishop, 1995).

Prinsip kerja dari SEM adalah menembak permukaan sampel dengan berkas

elektron berenergi tinggi yang dihasilkan electron gun. Elektron ditembakkan ke

arah sampel yang melalui anoda dan magnetic lens, kemudian dipantulkan

kembali oleh permukaan sampel. Berkas elektron (elektron sekunder) yang

dipantulkan oleh sampel akan diterima oleh detektor. Elektron sekunder yang

terdeteksi diperkuat sinyalnya, kemudian besar amplitudonya ditampilkan dalam

pola gelap terang pada layar monitor. Pada monitor ini gambar struktur sampel

diperbesar dan bisa dilihat (Smallman dan Bishop, 1995).



20

H. X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X adalah gelombang elektromagnetik yang memiliki energi antara 200eV-

1MeV dengan panjang gelombang 0.05-0.25 nm (0.5-2.5 Å) (Smith, 1990). Bila

berkas sinar-X dengan panjang gelombang λ diarahkan pada permukaan kristal

dengan sudut datang θ, maka sinar tersebut akan dihamburkan oleh bidang atom

kristal dan menghasilkan puncak-puncak difraksi yang dapat diamati dengan

peralatan difraktometer (Cullity, 1978). Sistem kerja difraktometer sinar-X

didasarkan pada Hukum Bragg. Pola difraksi, intensitas, dan sudut difraksi 2θ

berbeda-beda untuk setiap bahan. Interferensi berupa puncak-puncak intensitas

diperoleh sebagai hasil proses difraksi di mana terjadi interaksi antara sinar-X

dengan atom-atom pada bidang kristal (Van Vlack, 1991). Skema difraksi sinar-X

dapat dilihat pada Gambar 5.

Gambar 5. Skema difraksi sinar-X oleh atom dalam kristal (Van Vlack,
1991).

Berdasarkan hasil eksperimen Van Lue dan dua ahli fisika Inggris W.H. Bragg

dan W.L. Bragg menyatakan bahwa perbedaan lintasan berkas difraksi sinar-X

d(Å)
PO

N

i2

i1

M

θθ

i2‘

i1‘

a

a1

a2



21

harus merupakan kelipatan panjang gelombang, maka persamaan difraksi

berdasarkan Gambar 5 dapat dituliskan sebagai berikut:= + (1)

dengan: sin = = (2)

= (3)= = sin (4)

sehingga

= sin + sin = 2 sin (5)= 2 sin (6)

di mana = bilangan bulat 1, 2, 3, ....

= panjang gelombang sinar-X (Å)

= jarak antar kisi (Å)

= sudut difraksi

Persamaan (6) dikenal dengan Hukum Bragg yang merupakan syarat terjadinya

difraksi. Tiap puncak yang muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal

yang memiliki oreintasi tertentu dalam sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang

didapatkan dari data pengukuran kemudian dicocokkan dengan standar difraksi

sinar-X untuk hampir semua jenis material (Zakaria, 2003; Suryanarayana, 1998).

I. Celref
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Celref merupakan software yang digunakan untuk memperbaiki parameter kisi

dengan metode least-square yang dibuat oleh Jean Laugier dan Bernard Bochu.

Celref dapat digunakan untuk membantu menetapkan space group dari data XRD

hasil pengukuran. Perangkat ini sangat berguna untuk menyelesaikan data yang

memiliki puncak overlap karena banyak puncak kecil yang muncul dari hasil

XRD (Janghorban, 2009). Fungsi dari software celref untuk mengimpor data

mentah atau data puncak hasil pengukuran XRD dengan cara memilih puncak

yang sesuai 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).



III. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan November 2016 sampai dengan Maret

2017 di Laboratorium Fisika Material FMIPA Universitas Lampung,

Laboratorium Analititik dan Instrumentasi Kimia FMIPA Universitas Lampung,

UPT Laboratorium dan Sentra Inovasi Teknologi Universitas Lampung.

Karakterisasi SEM (Scanning Electron Microscopy) dan XRD (X-Ray Diffraction)

dilakukan di Pusat Penelitian dan Pengembangan Geologi Kelautan (PPPGL)

Bandung.

B. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu: neraca sartorius digital, alat

penggerus (pastle dan mortar), spatula, tungku pemanas (furnace), cawan

(crussible), alat pressing, dan cetakan sampel (die).

Bahan dasar yang dipakai dalam penelitian ini merupakan bahan oksida dan

karbonat dengan tingkat kemurnian yang tinggi yaitu: Bi2O3 (99,9%); PbO

(99,9%); SrCO3 (99,9%); CaCO3 (99,9%); dan CuO (99,999%).
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C. Komposisi Bahan

Komposisi bahan awal untuk membuat 3 gram sampel superkonduktor BPSCCO-

2223 pada kadar Ca: 2.10, dengan variasi doping Pb: 0.0, 0.1, 0.2, 0.3; dan 0.4

dapat dilihat pada Tabel 1, 2, 3, 4, dan 5. Untuk memudahkan, setiap sampel

diberi kode yang menunjukkan parameter proses sintesis dengan format:

komposisi bahan BPSCCO-2223 dengan doping Pb-nya, contoh: BPSCCO-

2223/Pb: 0.1 menunjukkan bahwa sampel tersebut merupakan sampel

superkonduktor untuk komposisi bahan BPSCCO-2223 dengan doping Pb = 0.1.

Tabel 1. Komposisi bahan BPSCCO-2223 dengan doping Pb = 0.0 (BPSCCO-
2223/Pb: 0.0).

Bahan Fraksi Massa hitung untuk 3gram sampel

Bi2O3 2,00 1,1552
PbO 0 0,0000
SrCO3 2,00 0,7320
CaCO3 2,10 0,5211
CuO 3,00 0,5916

Total 3,0000

Tabel 2. Komposisi bahan BPSCCO-2223 dengan doping Pb = 0.1 (BPSCCO-
2223/Pb: 0.1).

Bahan Fraksi Massa hitung untuk 3gram sampel

Bi2O3 1,90 1,0984
PbO 0,10 0,0554
SrCO3 2,00 0,7326
CaCO3 2,10 0,5215
CuO 3,00 0,5921

Total 3,0000
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Tabel 3. Komposisi bahan BPSCCO-2223 dengan doping Pb = 0.2 (BPSCCO-
2223/Pb: 0.2).

Bahan Fraksi Massa hitung untuk 3gram sampel

Bi2O3 1,80 1,0414
PbO 0,20 0,1108
SrCO3 2,00 0,7332
CaCO3 2,10 0,5219
CuO 3,00 0,5926

Total 3,0000

Tabel 4. Komposisi bahan BPSCCO-2223 dengan doping Pb = 0.3 (BPSCCO-
2223/Pb: 0.3).

Bahan Fraksi Massa hitung untuk 3gram sampel

Bi2O3 1,70 0,9843
PbO 0,30 0,1664
SrCO3 2,00 0,7338
CaCO3 2,10 0,5224
CuO 3,00 0,5931

Total 3,0000

Tabel 5. Komposisi bahan BPSCCO-2223 dengan doping Pb = 0.4 (BPSCCO-
2223/Pb: 0.4).

Bahan Fraksi Massa hitung untuk 3gram sampel

Bi2O3 1,60 0,9272
PbO 0,40 0,2221
SrCO3 2,00 0,7344
CaCO3 2,10 0,5228
CuO 3,00 0,5936

Total 3,0000

D. Preparasi Sampel

Pada penelitian ini metode yang digunakan adalah metode reaksi padatan (solid

state reaction methode) yang terdiri dari penggerusan, peletisasi, serta pemanasan

(kalsinasi dan sintering). Diagram alir penelitian dapat dilihat pada Gambar 6.
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Gambar 6. Diagram alir penelitian

1. Penimbangan

Bahan dasar yang akan digunakan ditimbang terlebih dahulu sesuai dengan

takaran yang telah ditentukan. Semua bahan yang telah ditimbang ditempatkan

pada wadah tersendiri.

Penimbangan bahan dasar BPSCCO-2223 dengan
variasi kadar Pb: 0; 0,1; 0,2; 0,3, dan 0,4

Penggerusan ±8-12 jam dan peletisasi

Kalsinasi dengan temperatur 800oC selama 10 jam

Penggerusan ±20-30 jam dan peletisasi

Sintering dengan temperatur 855oC selama 20 jam

Karakterisasi

X-Ray Diffraction (XRD) Scanning Electron
Microscopy (SEM)
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2. Penggerusan

Setelah bahan ditimbang, semua bahan dicampur dan digerus menggunakan

mortar dan pastle secara manual hingga bahan halus (penggerusan dilakukan

secara bertahap). Penggerusan bertujuan meningkatkan homogenitas dan

memperluas permukaan kontak agar reaksi dapat berlangsung secara stoikiometri.

Dengan demikian, terjadi peningkatan efektivitas reaksi padatan yang membentuk

benih-benih senyawa (prekursor).

3. Peletisasi

Peletisasi dapat meningkatkan reaksi padatan dalam sintesis bahan

superkonduktor. Peletisasi merupakan proses memadatkan serbuk sehingga

tercetak dalam bentuk lingkaran dengan ukuran tertentu. Peletisasi bertujuan agar

partikel bahan campuran tersusun rapat dan padat sehingga apabila diberi

perlakuan panas yang tepat, akan terjadi proses difusi atom dan terbentuk ikatan

yang kuat antar partikel. Pada penelitian ini peletisasi dilakukan menggunakan

alat pressing dengan kekuatan 8 ton.

4. Kalsinasi

Kalsinasi adalah sebuah proses pemanasan yang dilakukan di bawah titik leleh

suatu sampel dengan tujuan untuk membuang komposisi bahan yang tidak

diperlukan. Untuk kalsinasi dilakukan pada temperatur 800oC selama 10 jam.

Diagram kalsinasi dapat dilihat pada Gambar 7.
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T (oC)

800oC

Tk

Furnace cooling

Tr

5                                                   15 t (jam)

Gambar 7. Diagram kalsinasi

5. Sintering

Sampel hasil kalsinasi belum sempurna, karena adanya porositas, penangkapan

gas sekitar, dan kecilnya luas permukaan kontak. Untuk menghasilkan komposisi

dengan fase tertentu, sampel digerus ulang dan di-press, kemudian dipanaskan

pada temperatur tertentu yang dikenal sebagai sintering. Sebelum proses sintering,

permukaan kontak antar partikel dimaksimalkan dengan melakukan pressing

sehingga bentuk awal material yang dipadatkan dapat dipertahankan dari

penyusutan maupun pengembangan. Untuk sintering dilakukan pada temperatur

855oC selama 20 jam. Diagram sintering dapat dilihat pada Gambar 8.
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T (oC)

855oC

Ts

Furnace Cooling

Tr

5                                                   25 t (jam)

Gambar 8. Diagram sintering

E. Karakterisasi

Superkonduktor hasil sintesis kemudian dikarakterisasi menggunakan Scanning

Electron Microscopy (SEM) dan X-Ray Diffraction (XRD).

1. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) digunakan untuk menganalisis struktur

mikro dari bahan superkonduktor tersebut. Hal ini dilakukan untuk melihat bentuk

grain sampel. Bahan superkonduktor memiliki konduktivitas yang cukup besar,

maka sampel tersebut tidak perlu di-coating dengan emas (Au) ataupun karbon

(C) tetapi cukup menempelkan sampel tersebut pada holder dengan pasta perak.

2. X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi menggunakan difraksi sinar-X bertujuan untuk melihat dan

mempelajari fase-fase yang terbentuk, serta menganalisis tingkat kemurnian fase

(fraksi volume, derajat orientasi, dan impuritas). Pola difraksi sinar-X diperoleh

dengan menembak sampel dengan sumber  Cu-Kα dengan panjang gelombang

1,54Å. Data difraksi diambil dalam rentang 2θ = 5o sampai 80o, dengan modus
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scanning continue dan step size sebesar 2θ = 0,05 serta waktu 2 detik per step.

Dari spektrum XRD terlihat adanya puncak-puncak intensitas yang terdeteksi tiap

sudut difraksi 2θ.

Tingkat kemurnian fase BPSCCO-2223 yang terbentuk dapat diamati dengan

menghitung fraksi volume, derajat orientasi, dan impuritas yang terkandung

dalam sampel. Berdasarkan rumus sebagai berikut:= ∑ ( )
(7)

= ∑ ( )∑ ( ) (8)= 100%− (9)

dengan:

FV = Fraksi volume

P = Derajat orientasi

I = Impuritas

Itotal = Intensitas total

I(2223) = Intensitas fase 2223

I(00l) = intensitas h = k = 0 dan bilangan genap

Spektrum XRD dari BPSCCO fase 2223 menurut Manabe (1988) ditunjukkan

pada Gambar 9.
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Gambar 9. Spektrum XRD superkonduktor BPSCCO- 2223 (Manabe, 1988).

F. Analisis Pola X-Ray Diffraction dengan Program Celref

Analisis data XRD dilakukan menggunakan program celref versi ke 3 (CELREF

V3). Langkah-langkah dalam analisis data XRD menggunakan program ini

sebagai berikut:

1. Mengubah data XRD hasil pengukuran yang diperoleh (dalam bentuk excel)

ke dalam bentuk .rd yang ditunjukkan pada Gambar 10.
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Gambar 10. Mengubah file .txt menjadi file .rd.

2. Membuka program celref.

3. Membuka file yang telah dikonversi ke format .rd, dengan cara mengklik file,

pilih open, profile file, pilih format Philip format (.rd), yang ditunjukkan pada

Gambar 11 dan Gambar 12.

Gambar 11. Input data .rd.
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Gambar 12. Memasukkan data .rd.

4. Memilih puncak-puncak yang akan diukur dari spektrum XRD yang

ditampilkan oleh Celref seperti pada Gambar 13.

Gambar 13. Puncak-puncak yang akan diukur dari spektrum XRD.

5. Menentukan inisial parameter sel, yaitu dengan memilih jenis kristal

ortorombik tipe FMMM, dan memasukkan nilai awal kisi kristal BSCCO-

2223, yaitu a = 5,4121; b = 5,44220; serta c = 37,2362, yang ditujukkan pada

Gambar 14.
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Gambar 14. Inisial parameter sel, yaitu dengan memilih jenis kristal
ortorombik tipe FMMM.

6. Melakukan proses calculate pada celref yang ditunjukkan pada Gambar 15.

Gambar 15. Proses calculate.
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7. Melakukan seleksi puncak dengan pemilihan toleransi berkisar 0.5 sampai

dengan 1.0 seperti pada Gambar 16.

Gambar 16. Seleksi puncak dengan pemilihan toleransi berkisar 0.5 sampai
dengan 1.0.

8. Kemudian melakukan refine data sampai mendapatkan hasil yang sesuai

antara inisial sebelum di-refine dan setelah di-refine ditunjukkan pada

Gambar 17.
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Gambar 17. Hasil refine terbaik.

9. Membuka database (excel) seperti pada Gambar 18.

Gambar 18. Hasil database excel setelah di-refine.
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10. Menentukan intensitas yang diperoleh dengan mencari nilai yang mendekati

2T(Obs) di database excel terhadap data asli XRD seperti yang ditunjukkan

pada Gambar 19.

Gambar 19. Menentukan nilai intensitas.
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V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, diperoleh beberapa kesimpulan

yaitu:

1. Pengaruh dari peningkatan doping Pb meningkatkan pertumbuhan fase bahan

superkonduktor BPSCCO-2223 pada fraksi volume (FV) dan derajat orientasi

(P). Nilai fraksi volume (FV) paling tinggi pada sampel BPSCCO-2223/Pb:

0.4 = 62.06%. Nilai derajat orientasi menurun pada sampel dengan doping Pb

0.1 menjadi 21.81%. Kemudian derajat orientasi akan mengalami

peningkatan seiring dengan pertambahan doping Pb (0.1-0.4). Derajat

orientasi pada sampel doping Pb 0.4  adalah 38.13%. Selain itu penambahan

doping Pb menurunkan impuritas setiap sampel yaitu: 57.86%, 57.45%,

51.85%, 45.01%, dan 37.94%.

2. Berdasarkan hasil SEM semua sampel superkonduktor BPSCCO-2223 telah

terorientasi serta ruang kosong antar lempengan (void) juga relatif lebih

sedikit. Tetapi sampel yang memiliki nilai derajat orientasi lebih tinggi

mempunyai bentuk kristal yang lebih baik.

3. Tingkat kemurnian fase bahan superkoduktor BPSCCO-2223 yang terbentuk

dengan nilai fraksi volume (FV) pada sampel BPSCCO-2223/Pb: 0.0 =

42.14%,
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sampel BPSCCO-2223/Pb: 0.1 = 42,55%, sampel BPSCCO-2223/Pb: 0.2 =

48.15%, sampel BPSCCO-2223/Pb: 0.3 = 54.99%, sampel BPSCCO

2223/Pb: 0.4 = 62.06%. Nilai derajat orientasi (P) pada sampel BPSCCO-

2223/Pb: 0.0 = 38.51%, sampel BPSCCO-2223/Pb: 0.1 = 21.81%, sampel

BPSCCO-2223/Pb: 0.2 = 28.54%, sampel BPSCCO-2223/Pb: 0.30 = 36.20%,

dan sampel BPSCCO-2223/Pb: 0.4 = 38.13%. Nilai impuritas dari masing-

masing sampel yaitu: BPSCCO-2223/Pb: 0.0 = 57.86%, BPSCCO-2223/Pb:

0.1 = 57.45%, BPSCCO-2223/Pb: 0.2 = 51.85%, BPSCCO-2223/Pb: 0.3 =

45.01%, dan BPSCCO-2223/Pb: 0.4 = 34.58%.

B. Saran

Untuk mendapatkan bahan superkonduktor dengan tingkat kemurnian fase

yang lebih baik perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan memakai suhu

sintering yang lain, menggunakan doping selain Pb, serta menggunakan

metode pelelahan KCl atau flux lainnya.
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