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ABSTRAK

VARIASI KADAR CaCO3 TERHADAP PEMBENTUKAN FASA
SUPERKONDUKTOR BSCCO-2223 MENGGUNAKAN
METODE PENCAMPURAN BASAH

Oleh

PRASTIANA TIARA PRATIWI

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui pengaruh kadar CaCOs terhadap
pembentukan fasa superkonduktor BSCCO-2223 dengan menghitung tingkat
kemurnian fasa yang terbentuk, melihat stuktur mikro dan efek Meissnernya.
Variasi CaCO3z yang dilakukan sebesar 1,95; 2,00; 2,05 dan 2,10 mol menggunakan
metode pencampuran basah dengan suhu kalsinasi 800 °C selama 10 jam dan suhu
sintering 865 °C selama 30 jam. Hasil karakterisasi XRD menunjukkan tingkat
kemurnian fasa yang terbentuk meningkat seiring dengan bertambahnya kadar Ca
dan optimum pada BSCCO/Ca 2,05 mol dan menurun pada BSCCO/Ca 2,10. Fraksi
volume tertinggi didapatkan sebesar 74,48 % pada sampel BSCCO/Ca 2,05.
Sedangkan fraksi volume terendah sebesar 48,17 % pada sampel BSCCO/Ca 1,95.
Sementara, derajat orientasi tertinggi 11,61 % pada BSCCO/Ca 2,05. Derajat
orientasi terendah 6,63 % pada BSCCO/Ca 1,95. Hasil karakterisasi SEM
menunjukkan semua sampel telah terorientasi serta memiliki ruang kosong antar
lempengan (void) yang relatif sedikit. Hasil uji efek Meissner menunnjukkan hanya
pada sampel BSCCO/Ca 2,05 yang mengalami efek Meissner lemah berupa
penolakan medan magnet.

Kata kunci: Superkonduktor BSCCO-2223, CaCOs, fraksi volume, derajat
orientasi, dan efek Meissner.



ABSTRACT

VARIATION OF CaCO3 AGAINST THE PHASE’S FORMATION OF
SUPERCONDUCTOR BSCCO-2223 USING
THE WET-MIXING METHOD

By

PRASTIANA TIARA PRATIWI

This research was conducted to determine the effect of CaCOs levels on the
formation of the superconducting phase BSCCO-2223 by calculating the level of
purity of the phases formed, looking at the microstructure and its Meissner effect.
The variation of CaCO3z was 1.95; 2.00; 2.05 and 2.10 mole using the wet mixing
method with a calcination’s temperature is 800 °C for 10 hours and a sintering’s
temperature of 865 °C for 30 hours. The XRD’s chacterization results show that the
level of purity of the formed phases increases with increasing Ca levels and its
optimum at BSCCO/Ca 2.05 mole and then decreases at BSCCO/Ca 2.10. The
highest volume fraction was 74,48 % in the BSCCO/Ca 2.05 sample. While the
lowest volume fraction was 48.17 % in the BSCCO/Ca 1.95 sample. Meanwhile,
the highest degree of orientation was 11.61 % at BSCCO/Ca 2.05. The lowest
degree of orientation was 6.63 % at BSCCO/Ca 1.95. SEM’s chacterization results
show of all samples have been oriented and have relatively little space between
slabs (voids). The results of the Meissner effect show that only in the BSCCO/Ca
2.05 sample which showed a weak Meissner effect as the rejection of magnetic
fields.

Keywords: Superconductors BSCCO-2223, CaCOs, volume fraction, degree of
orientation, and Meissner effect.
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Superkonduktor ditemukan pada tahun 1911 oleh Heike Kemerlingh Onnes dalam
risetnya di Laboratorium Leiden, Belanda. H. K. Onnes menemukan bahwa
resistivitas merkuri tiba-tiba menurun drastis menuju nol dalam kondisi sampel
dibawah suhu dari helium cair 4,2 K (Puri dan Babbar, 1997). Superkonduktor
merupakan suatu bahan yang tidak memiliki hambatan listrik terhadap arus yang
konstan. Gejala superkonduktivitas pertama kali terjadi pada suhu tertentu untuk
setiap logam dan merupakan titik transisi superkonduktivitas atau suhu kritis (Tc)

(Landau dan Lifshitz, 1984; Nurmalita, 2011).

Pada awalnya superkonduktor berupa senyawa atau paduan logam yang memiliki
Tc rendah, sehingga kurang menarik. Kemudian teknologi superkonduktor
berkembang pesat sejak ditemukannya superkonduktor suhu kritis tinggi pada tahun
1986. Superkonduktor suhu kritis tinggi adalah bahan oksida keramik yang
berinduk pada senyawa kuprat (Cu-O) (Khurana, 1989). Salah satu bahan
superkonduktor suhu kritis tinggi yang banyak dikaji adalah superkonduktor Bi-Sr-
Ca-Cu-O atau bismuth strontium calcium copper oxide (BSCCO) (Chu dan

McHendry, 1998).

Sistem superkonduktor BSCCO dapat dijelaskan sebagai komposisi umum dari



Bi>Sr2Can1CunOs yang mengindikasi jumlah lapisan CuO». Dari penemuan H.
Maeda pada tahun 1988, superkonduktor BSCCO dikelompokkan menjadi tiga
fasa, pada nilai suhu transisi kritis Tc ~ 20 K (n = 1, BSCCO-2201), Tc ~ 80-90 K
(n =2, BSCCO-2212), dan Tc ~ 110 K (n = 3, BSCCO-2223). Diantara ketiga fasa
tersebut, fasa yang banyak mengambil perhatian adalah pada fasa dengan n = 3
yaitu Bi2Sr.CaxCusO10+5 yang memiliki Tc melebihi suhu nitrogen cair dan juga
merupakan bahan superkonduktor tipe Il. Pada tipe Il selain ada daerah Meissner
(» =0, B =0), daerah normal (p # 0, B # 0) juga terdapat daerah campuran (p =0,

B #0) (Maeda dan Togano, 1996; Cyrot dan Pavuna, 1992).

Fasa superkonduktor BSCCO-2223 mempunyai struktur berlapis-lapis dengan ciri
khas sisipan lapisan CuO> (Santosa et al., 2015). Namun, produksi fasa murni bahan
BSCCO0-2223 lebih sulit dan membutuhkan waktu pemrosesan yang lama (Shalaby
et al., 2016). Beberapa fasa yang tidak diinginkan atau impuritas dalam sintesis
BSCCO0-2223 diantaranya BSCC0O-2212, BSCCO-2201, Ca;PbO4, Ca2CuOs3, dan
CuO (Garnier et al., 2000). Fasa residu sekunder tersebut menghasilkan hubungan
antar butir yang lemah, sehingga menjadi kelemahan BSCCO-2223 (Zouaoui et al.,
2008). Dalam beberapa literatur menjelaskan adanya pengaruh perlakuan panas
untuk mereduksi fasa impuritas pada superkonduktor dan menunjukkan adanya

kemungkinan untuk meningkatkan nilai suhu kritis (Tc) (Ghattas et al., 2008).

Perlakuan panas juga memiliki peran penting dalam menentukan morfologi dan
kesejajaran butir pada fasa superkonduktor (Ozkurt, 2014; Safran et al., 2017).

Kemudian studi lebih lanjut dari perlakuan panas yang terpenting adalah untuk



mengoptimalkan pembentukan kristal dari sampel dengan mengamati pengaruh

kalsinasi dan sintering (Fallah-Arani et al., 2017).

Pengaruh variasi waktu dan suhu kalsinasi menghimpun beragam fasa dan beragam
ukuran butir untuk menentukan tingkat terbentuknya fasa BSCCO-2223 (Garnier et
al., 2000). Selain itu, kalsinasi juga berfungsi untuk menghilangkan zat-zat yang
tidak diperlukan dan mempengaruhi fraksi volume dalam sintesis bahan
superkonduktor BSCCO. Beberapa faktor yang mempengaruhi kalsinasi yaitu:
suhu pemanasan, waktu penahanan, suhu dan kecepatan pendinginan (Suryaman,

2008).

Fasa BSCCO-2223 juga dapat terbentuk lebih cepat dengan melakukan sintering.
Semakin besar suhu sintering semakin cepat proses pembentukan kristal tersebut
dan waktu sintering yang cukup akan menyebabkan partikel halus dan menjadi
lebih padat. Fasa BSCCO-2223 terbentuk ketika suhu sintering 850 °C (Garnier et
al., 2001; Sari, 2013). Menurut penelitian Khafifah et al. (2011), superkonduktor
BSCCO0-2223 yang relatif baik dapat disintesis pada suhu kalsinasi 800 °C dan suhu
sintering 860 °C. Suhu sintering terbaik juga didapatkan pada suhu 865 °C
(Lusiana, 2013; Surahman et al., 2019; Dewi et al., 2019). Sedangkan menurut
Istikomah et al. (2019), dengan suhu 865 °C waktu sintering terbaik yang
didapatkan yaitu selama 30 jam. Pemilihan suhu selama sintering mengacu pada

diagram fasa (Strobel et al., 1992).

Penambahan kadar Ca dalam sistem BSCCO sangat berpengaruh terhadap
pembentukan fasa dan dapat meningkatkan fraksi volume. Bahan yang biasanya

digunakan sebagai sumber Ca dalam mensintesis BSCCO yaitu CaCOs3 (Cardwell



dan Ginley, 2002; Afriani, 2013). Penelitian Handayani (2013), tentang sintesis
bahan superkonduktor BSCCO-2223 tanpa doping Pb pada berbagai kadar CaCO3
menghasilkan fraksi volume (FV) yang relatif tinggi, yaitu pada kadar CaCOs =

2,10 mol menggunakan metode padatan.

Beberapa metode sintesis superkonduktor antara lain metode padatan (Fauzi, 2017),
metode sol gel (Fallah-Arani et al., 2017), metode lelehan (Marhaendrajaya, 2001),
dan metode pencampuran basah (Rohmawati dan Darminto, 2012). Metode
pencampuran basah dilakukan dengan cara bahan yang digunakan dilarutkan
dengan HNO3 dan aquades hingga larutan berwarna biru jernih (Rohmawati dan
Darminto, 2012). Kelebihan metode ini diantaranya senyawa HNOs dengan
solubilitas yang tinggi diharapkan dapat berfungsi sebagai agen pelarut yang baik,
sehingga ikatan yang terjadi bukan ikatan antar atom, tetapi ikatan antar ion
(Pradhana et al., 2016). Menurut penelitian yang dilakukan Khafifah et al., (2011),
pembentukan fasa BSCCO-2223 dengan metode pencampuran basah menghasilkan
FV = 65,9 %. Selain itu, penelitian Istikomah, et al. (2019), menghasilkan FV =

79,17 % pada suhu sintering 30 jam menggunakan metode pencampuran basah.

Oleh karena itu, pada penelitian ini dilakukan variasi kadar CaCOgz terhadap
pembentukan fasa superkonduktor BSCCO-2223 menggunakan metode
pencampuran basah. Variasi kadar CaCOs3 yang dilakukan adalah 1,95; 2,00; 2,05;
dan 2,10 mol serta dikalsinasi pada suhu 800 °C selama 10 jam dan sintering pada
suhu 865 °C selama 30 jam. Hasil yang diperoleh dikarakterisasi menggunakan X-
Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui tingkat kemurnian fasa yang terbentuk,

Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk mengetahui struktur mikro dari



sampel dan uji efek Meissner untuk mengetahui penolakan medan magnet dari

sampel.

B. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang yang telah dijelaskan, maka rumusan masalah pada

penelitian ini adalah:

1. Bagaimana pengaruh variasi kadar CaCOs terhadap pembentukan fasa
superkonduktor BSCCO-2223 menggunakan metode pencampuran basah?

2. Bagaimana tingkat kemurnian fasa superkonduktor BSCCO-2223 pada variasi
kadar CaCOs3 dengan menghitung fraksi volume (FV), derajat orientasi (P), dan
impuritas (1) ?

3. Bagaimana struktur mikro dan efek Meissner dari superkonduktor BSCCO-

2223 dengan variasi kadar CaCOs menggunakan metode pencampuran basah?

C. Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah:

1. Mengetahui pengaruh variasi kadar CaCOs terhadap pembentukan fasa
superkonduktor BSCCO-2223 menggunakan metode pencampuran basah.

2. Mengetahui tingkat kemurnian fasa superkonduktor BSCCO-2223 pada variasi
kadar CaCOs3 dengan menghitung fraksi volume (FV), derajat orientasi (P), dan
impuritas (I).

3. Mengetahui struktur mikro dan efek Meissner dari superkonduktor BSCCO-

2223 dengan variasi kadar CaCOs menggunakan metode pencampuran basah.



D. Batasan Masalah
Batasan masalah dari penelitian ini adalah:

1. Sintesis superkonduktor BSCCO-2223 menggunakan metode pencampuran
basah, dengan variasi kadar CaCOz yang ditambahkan sebanyak 1,95; 2,00;
2,05; 2,10 mol.

2. Kalsinasi dilakukan pada suhu 800 °C selama 10 jam dan sintering dilakukan
pada suhu 865 °C selama 30 jam.

3. Hasil yang diperoleh dikarakterisasi menggunakan XRD, SEM dan efek
Meissner.

4. Penelitian ini tidak mengkaji tentang suhu kritis (Tc) dan rapat arus kritis (Jc).

E. Manfaat Penelitian

Manfaat yang diharapkan pada penelitian ini adalah:

1. Memberikan informasi mengenai variasi kadar CaCOs terhadap pembentukan
fasa superkonduktor BSCCO-2223 menggunakan metode pencampuran basah.

2. Memberikan informasi mengenai struktur mikro dan efek Meissner
superkonduktor BSCCO-2223 dengan variasi kadar CaCOz menggunakan
metode pencampuran basah.

3. Memberikan informasi mengenai kadar CaCOs yang relatif baik dalam

pembentukan fasa BSCCO-2223.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

A. Superkonduktivitas

Ketertarikan terhadap fenomena superkonduktivitas terletak pada sifat listrik dan
magnet yang ditunjukkan oleh hambatan nol, efek Meissner dan beberapa aspek
lainnya (Beasley dan Geballe, 1984). Fenomena superkonduktivitas ditemukan
pertama kali oleh Heike Kamerlingh Onnes di Laboratorium Universitas Leiden,
Belanda. Pada tanggal 10 Juli 1908, Onnes mencairkan helium dengan cara
mendinginkan hingga suhu 4 K atau -269 °C. Kemudian Onnes pada tahun 1911
mulai mempelajari sifat-sifat listrik dari logam pada suhu yang sangat dingin. Saat
itu diketahui bahwa hambatan dari suatu logam akan menurun ketika didinginkan
di bawah suhu ruang, tetapi belum ada yang dapat mengetahui berapa batas bawah
hambatan yang dicapai ketika suhu logam mendekati 0 K atau nol mutlak.
Superkonduktivitas pertama kali dikenal sebagai hilangnya resistivitas listrik total
pada suatu bahan saat di bawah suhu kritis (Tc) (Jansen dan Block, 1989; Widodo

dan Darminto, 2010).

Superkonduktivitas adalah fenomena yang ditunjukkan oleh bahan-bahan tertentu
berdasarkan sifat khusus ketika kehilangan semua hambatan listrik di bawah suhu

yang cukup rendah disertai dengan tidak hadirnya medan magnet dari dalam. Kedua



sifat ini (resistivitas nol dan diamagnetisme sempurna) membuat bahan ini
mempunyai daya tarik, mulai dari produksi energi yang lebih efisien, komputer
dengan ukuran dan konsumsi daya yang lebih kecil, kereta levitasi hingga
diagnostik medis dan lain-lain. Namun, untuk waktu yang sangat lama setelah
penemuan, aplikasi praktis tidak dapat direalisasikan terutama karena penerapannya
pada suhu sangat rendah dan bahan harus didinginkan hingga di bawah suhu helium

cair (Malik dan Malik, 2014).

Menurut Mishra (2012), dalam sejarah superkonduktivitas terdapat beberapa

kejadian penting diantaranya:

1. Pada tahun 1911, fisikawan Belanda Heike Kamerlingh Onnes mempelajari
resistivitas merkuri padat pada suhu kriogenik menggunakan helium cair
sebagai zat pendingin, sehingga ditemukannya sifat superkonduktivitas.

2. Pada tahun 1933, dasar-dasar fisika untuk memahami superkonduktivitas
dikembangkan oleh Meissner dan Ochsenfeld, yang disebut efek Meissner.

3. Pada tahun 1950, Ginzburg-Landau mengembangkan teori yang menjelaskan
tentang sifat mikroskopis superkonduktor. Di tahun yang sama, Maxwell dan
Reynold menemukan hubungan antara ketergantungan suhu kritis dengan
massa isotop unsur penyusunnya.

4. Teori superkonduktivitas mikroskopis lengkap akhirnya diajukan pada tahun
1957 oleh Barden, Cooper dan Schrieffer dengan teori mereka yang dikenal
sebagai teori BCS.

5. Erabaru dalam superkonduktivitas dimulai pada tahun 1986 dengan penemuan

superkonduktor suhu kritis tinggi.



B. Karakteristik Superkonduktor

Superkonduktor mempunyai beberapa sifat khusus, antara lain:

1. Tanpa Resisitivitas di bawah Suhu Kritis

Resistivitas nol adalah konduktivitas tak hingga, yang diamati dalam sebuah
superkonduktor pada semua suhu dibawah suhu kritis (Tc). Cara yang mencolok
untuk mendeskripsikan resistivitas nol adalah dengan menginduksi arus di sekitar
cincin tertutup sebuah logam superkonduktor. Percobaan ini telah ditunjukkan pada
suatu arus tetap yang dapat bertahan hingga dua setengah tahun tanpa ada kerusakan
pengukuran. Dapat diartikan bahwa resistivitas sebuah superkonduktor lebih kecil
dari 1022 ohm.meter yaitu sekitar 18 kali lipat lebih kecil dari resistivitas tembaga

pada suhu kamar (Cyrot dan Pavuna, 1992).

2. Efek Meissner atau Diamagnetik

Pada tahun 1933, Meissner dan Ochsenfeld menemukan bahwa sebuah
superkonduktor akan mengeluarkan fluks magnetiknya ketika didinginkan di
bawah suhu kritis (Tc) di dalam suatu medan magnet eksternal yang kemudian
dikenal sebagai sifat diamagnetik sempurna. Fenomena ini dikenal juga sebagai
efek Meissner. Pengeluaran fluks seperti ini juga diamati jika superkonduktor yang
telah didinginkan di bawah Tc dan ditempatkan pada suatu medan magnet. Hal yang
perlu diperhatikan bahwa sifat diamagnetik sempurna tidak dapat dijelaskan

sederhana dengan memperhatikan hambatannya yang nol (Puri dan Babbar, 1997).

Pengeluaran medan magnet dari bagian dalam sampel superkonduktor secara
langsung menunjukkan bahwa keadaan superkonduktor tidak hanya saat

resistansinya nol. Jika demikian, maka superkonduktor yang didinginkan dalam
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medan magnet melewati Tc akan terperangkap medan di dalamnya. Ketika medan
dari luar dihilangkan, arus konstan yang diinduksi akan tetap mempertahankan

medan yang terperangkap di bagian dalam sampel (Cyrot dan Pavuna, 1992).

C. Klasifikasi Superkonduktor

Superkonduktor dapat diklasifikasikan berdasarkan medan magnet kritis dan suhu
kritis. Berdasarkan medan magnet Kkritisnya, superkonduktor dibagi menjadi dua

jenis, yaitu superkonduktor tipe | dan superkonduktor tipe I1.

1. Superkonduktor Tipe |

Superkonduktor tipe I merupakan superkonduktor yang dapat mengeluarkan fluks
magnetik secara penuh hingga menjadi normal dan dikenal juga sebagai soft
superconductor atau superkonduktor lemah. Kuat medan magnet terapan yang
dibutuhkan untuk merusak keadaan diamagnetisme sempurna disebut sebagai

medan kritis termodinamika (Bc) (Cyrot dan Pavuna, 1992).

Superkonduktor tipe ini sangat mengikuti efek Meissner dengan memperlihatkan
sifat diamagnetik sempurna di bawah medan kritis Bc. Saat medan magnet yang
diterapkan meningkat lebih dari B¢, medan magnet menembus bahan secara penuh
dan kembali ke keadaan normalnya (Puri dan Babbar, 1997). Pada umumnya
superkonduktor tipe | terbuat dari logam murni, seperti Hg, Pb, Nb. Unsur-unsur
atau elemen tunggal lainnya yang dapat menjadi superkonduktor diantaranya Si,

Ge, P, As, S, Se, Sr, Te, Bi, Bo, Y, Cr, Cs, Ce dan U (Dewi, 2016).
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2. Superkonduktor Tipe Il

Superkonduktor tipe Il tidak begitu mengikuti efek Meissner karena medan
magnetnya tidak menembus bahan dengan tiba-tiba pada medan kritisnya.
Superkonduktor tipe Il disebut juga superkonduktor hard karena medan yang
dibutuhkan relatif besar untuk berubah ke keadaan normal. Karenanya bahan ini
dapat digunakan untuk membuat kawat superkonduktor yang menghasilkan medan

magnet tinggi (Puri dan Babbar, 1997).

Superkonduktor tipe Il mempunyai dua medan magnet kritis yaitu medan magnet
di bawah Bc: dan di bawah Bco. Fluks yang dikeluarkan secara menyeluruh hanya
sampai pada medan Bci Sehingga dalam medan terapan lebih kecil dari Bcy,
superkonduktor tipe 11 berperilaku seperti superkonduktor tipe I dibawah Bc. Di
atas Bc; fluks secara bertahap menembus ke dalam bahan sampai lebih tinggi dari

medan kritis Bc. yang dicapai.

Di atas Bc, bahan kembali ke keadaan normal. Antara B¢y dan Bcg, superkonduktor
dapat dikatakan berada dalam keadaan campuran. Efek Meissner hanya sebagian.
Untuk medan yang diterapkan Bci < Bc < Bca, fluks magnetik secara bertahap
menembus spesimen superkonduktor dalam bentuk filamen mikroskopik yang

disebut vorteks (Cyrot dan Pavuna, 1992).

Superkonduktor tipe Il banyak dijumpai dalam bentuk campuran logam (paduan),
diantaranya NbTi, NbsSn dan NbsGe, FeSe (Dewi, 2016). Diagram fasa magnetik

ditunjukkan pada Gambar 2.1.
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Gambar 2.1. Variasi magnetisasi terhadap medan magnet untuk (a)
Superkonduktor Tipe | (b)Superkonduktor Tipe Il (Cyrot dan
Pavuna, 1992).

Sedangkan klasifikasi superkonduktor berdasarkan suhu kritisnya terdapat dua

jenis, superkonduktor suhu kritis rendah dan superkonduktor suhu Kritis tinggi.

1. Superkonduktor Suhu Kritis Rendah

Bahan superkonduktor yang saat ini banyak digunakan untuk aplikasi industri
banyak didominasi oleh superkonduktor suhu kritis rendah (yaitu biasanya pada
suhu di bawah 20 K atau -253 °C). Keutamaan dari superkonduktor suhu Kritis
rendah adalah beroperasi pada suhu helium cair (Melhem, 2012). Contoh dari
superkonduktor suhu kritis rendah adalah NbO (1 K), TiO (2 K), doping SrTiOzx

(0,7 K), LiTi204 (13 K) dan Ba (PbBi)O3 (Cyrot dan Pavuna, 1992).

2. Superkonduktor Suhu Kritis Tinggi
Ditemukan pada tahun 1986, superkonduktor suhu kritis tinggi adalah kelas baru
dan sangat berbeda dari superkonduktor konvensional, dengan suhu kritis setinggi

110 K. Struktur kristal dari bahan-bahan ini semuanya melibatkan CuO..

»

B (Tesla)
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Pergerakan elektron dalam sistem berada dalam orbital tembaga di bidang CuO-
(Steele, 2001). Ketertarikan terhadap aplikasi superkonduktor suhu tinggi karena
memiliki suhu kritis tinggi melebihi suhu nitrogen cair 77 K (Melhem, 2012).
Kelompok peneliti di Alabama dan Houston yang dikoordinasi oleh K.Wu dan P.
Chu pada tahun 1987, menemukan superkonduktor YBa>CusO7.x dengan Tc = 92
K. Penemuan ini sangat penting karena untuk pertama kali didapat superkonduktor
dengan suhu kritis di atas suhu nitrogen cair, yang harganya jauh lebih murah
daripada helium cair. Pada awal tahun 1988, ditemukan superkonduktor oksida Bi-
Sr-Ca-Cu-O dan TI-Ba-Ca-Cu-O berturut-turut dengan Tc = 110 K dan 125 K

(Sukirman et al., 2003).

D. Superkonduktor BSCCO

Penelitian mengenai superkonduktor sistem BSCCO telah dimulai sejak tahun
1987, yang merupakan superkonduktor oksida suhu kritis tinggi. Hal penting pada
BSSCO adalah oksida Bi yang berdampingan dengan dua jenis unsur alkali tanah
yaitu Sr dan Ca. lon Ca dapat tersusun bertumpuk dengan lapisan CuO dan
bertanggung jawab untuk meningkatkan suhu kritis (Maeda dan Togano, 1996).
Bahan BSCCO merupakan bahan superkonduktor tipe Il (Cyrot dan Pavuna, 1992).
Seluruh fasa superkonduktif BSCCO memenuhi persamaan Bi2Sr2Can-1CunOs,

dengan nilai n =1, 2, 3 dan seterusnya (Majewski, et al., 1997).

Superkonduktor BSCCO hadir dalam tiga fasa stabil, yaitu fasa 2201, 2212, dan
2223, dengan suhu kritis meningkat berturut-turut (~ 20 K, ~ 80-90 K, ~ 110 K).
Senyawa ini mempunyai sebuah struktur lapisan secara skematis dari perubahan

susunan, BiO dengan bidang ganda, dua atau tiga bidang CuO: terpisah dengan
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atom Ca, sementara bidang SrO mempunyai struktur yang stabil (Raffy, 2011).

Diagram fasa superkonduktor BSCCO ditunjukkan pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2. Diagram fasa superkonduktor BSCCO (Strobel et al., 1992).

Pada Gambar 2.2, terdapat daerah pembentukan fasa 2223, yaitu daerah fasa 2212+
2223+L3, daerah fasa 2223+(Sr,Ca)>.CuO3+CuQ dan daerah fasa 2212+2223. Untuk
menghindari impuritas seperti CuO, (Sr,Ca).CuOz dan fasa lain, maka daerah fasa
2212+2223 dan 2212+2223+L: merupakan daerah yang paling efektif dalam
menumbuhkan fasa 2223, karena hanya mengandung fasa 2212 dan fasa 2223. Pada
daerah 2212+2223+L,, terdapat L: berupa liquid atau cairan dari lelehan
(Marhaendrajaya, 2001). Struktur kristal dari superkonduktor BSCCO ditunjukkan

pada Gambar 2.3.
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Gambar 2.3. Struktur kristal sistem BSCCO (a). 2201 (Lee et al., 2002), (b). 2212
(Hervieu et al., 1988), dan (c). 2223 (Watanabe et al., 2003).

Pada Gambar 2.3 (a), fasa BSCCO-2201 disusun oleh (BiO)/SrO/CuO/SrO/(BiO),
dimana piramida Cu berada diantara dua bidang SrO. Bidang BiO berada pada
bagian ujung struktur dan atom Cu dihubungkan dengan 6 atom oksigen dengan
parameter kisi a =b = 0,539 nm dan ¢ = 2,46 nm. Sedangkan pada Gambar 2.3 (b),
fasa BSCCO-2212 disusun oleh bidang senyawa (BiO)/SrO/CuQ/CaO/CuQ/SrO

/(BiO) dimana piramida atom Cu dipisahkan oleh adanya bidang Ca. Struktur
kristalnya berbentuk tetragonal dengan parameter kisi a=b = 0,54 nm dan ¢ = 3,07
nm. Gambar 2.3 (c), fasa BSCCO-2223 disusun oleh bidang senyawa
(BiO)/SrO/Cu0/Ca0/Cu0/Ca0/Cu0/SrO/(BiO).  Memiliki  struktur  kristal
orthorombik dengan parameter kisi a = 0,541 nm, b = 0,542 dan ¢ = 3,70 nm
(Lehndroff, 2001). Dari ketiga fasa tersebut fasa yang memiliki suhu kritis yang

cukup tinggi adalah superkonduktor BSCCO-2223.
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1. Superkonduktor BSCCO-2223

Superkonduktor fasa BSCCO-2223 merupakan senyawa multi komponen oksida
keramik yang mempunyai struktur berlapis-lapis dengan ciri khas sisipan lapisan
CuO; (Santosa et al., 2015). BSCCO-2223 adalah bahan yang dipilih untuk aplikasi
karena ketahanannya terhadap perubahan lingkungan dan kemampuan kerja yang
relatif mudah. Namun demikian preparasi BSCCO-2223 kemurnian tinggi masih
merupakan faktor kendala dalam produksi dan industrialisasi bahan ini (Tampieri

etal., 1998).

Variasi komposisi kimia juga dapat mempengaruhi sifat superkonduktor, terutama
ketika memperhitungkan bahwa sistem Bi-Sr-Ca-Cu-O memiliki beberapa fasa
stabil. Oleh karena itu, upaya penelitian intensif telah dilakukan untuk
meningkatkan kualitas material dan sifat-sifatnya. Meskipun fasa Bi-2223 memiliki
suhu transisi superkonduktor tertinggi, Tc = 110 K, fasa ini mengandung fasa
sekunder. Fasa ini juga memiliki karakteristik mikro, ukuran butir dan orientasi
butir yang dianggap sebagai sumber utama pembatasan arus kritis (Shalaby et al.,
2016). BSCCO-2223 mempunyai bidang CuO2 dan pada hole atau lubang di bidang

ini mempunyai sebuah pembawa untuk memuat arus superkonduktor (Sato, 2015).

E. Perlakuan Panas

Beberapa fasa tidak diinginkan atau impuritas yang biasanya muncul dalam sintesis
BSCCO0-2223 diantaranya BSCC0O-2212, BSCCO-2201, Ca;Pb0Os, Ca>CuOs3, dan
CuO (Garnier et al., 2000). Beberapa literatur menjelaskan adanya pengaruh
perlakuan panas untuk mengurangi fasa impuritas pada superkonduktor berbasis Bi.

Fasa impuritas tersebut muncul diantara fasa BSCCO-2223 dan dapat dikurangi
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menggunakan perlakuan panas yang cocok, sehingga dapat meningkatkan Tc

(Ghattas et al., 2008).

Perlakuan panas tersebut berupa kalsinasi dan sintering (Fallah-Arani et al., 2017).
Fasa BSCCO-2223 ketika diberi perlakuan panas dengan benar maka akan
mengkristal menjadi morfologi-morfologi butiran yang juga dapat disejajarkan
dengan cara peletisasi menggunakan alat pencetakan untuk hasil yang memuaskan
(Safran et al., 2017). Perlakuan panas mempunyai peran penting dalam menentukan
morfologi butir dari superkonduktor dan membentuk fasa superkonduktor (Ozkurt,
2014; Safran et al., 2017). Kemudian, penelitian lebih lanjut dari keadaan saat
perlakuan panas merupakan hal penting untuk mengoptimalkan fabrikasi sampel

(Garnier et al., 2000; Garnier et al., 2001).

1. Kalsinasi

Kalsinasi merupakan proses pemanasan tahap awal yang berupa reaksi dekomposisi
secara endotermik. Kalsinasi berfungsi melepaskan gas-gas dalam bentuk karbonat
atau hidroksida sehingga bahan dalam bentuk oksida. Kalsinasi juga
menghilangkan zat-zat yang tidak dibutuhkan seperti H>O dan gas CO,. 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 (Pinna, 1998;
Suryaman, 2008). Pengaruh variasi waktu dan temperatur kalsinasi menghimpun
beragam fasa dan beragam ukuran butir untuk menentukan tingkat terbentuknya

fasa BSCCO-2223 (Garnier et al., 2000).
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2. Sintering

Sintering merupakan proses pemanasan di bawah titik lelen dalam rangka
membentuk fasa sesuai yang diinginkan. Sintering membantu mereaksikan bahan-
bahan penyusun baik bahan keramik maupun bahan logam. Sintering akan
berpengaruh cukup besar pada pembentukan fasa kristal. Fraksi fasa yang terbentuk
umumnya bergantung pada waktu dan suhu sintering. Semakin besar suhu sintering
dimungkinkan semakin cepat proses pembentukan Kristal tersebut, sedangkan
sintering yang cukup akan menyebabkan partikel halus menjadi lebih padat. Tinggi
rendahnya suhu juga berpengaruh pada bentuk serta ukuran celah dan juga

berpengaruh pada struktur pertumbuhan kristal (Sari, 2013).

Dengan kalsinasi dan sintering fasa BSCCO-2223 terbentuk melalui proses
pengintian (pengkristalan) dan penumbuhan fasa BSCCO-2212. Penumbuhan
superkonduktor fasa BSCCO-2223 terjadi pada suhu sintering 840-880 °C
(Widodo dan Darminto, 2010). Sedangkan penelitian Susanti (2010), menunjukkan
pembentukan superkonduktor fasa BSCCO-2223 sangat pendek, yaitu berkisar

antara 835 °C sampai 857 °C.

Menurut penelitian Khafifah et al. (2011), superkonduktor BSCCO-2223 yang
relatif baik dapat disintesis pada suhu kalsinasi 800 °C dan suhu sintering 860 °C
menggunakan metode pencampuran basah. Penelitian yang dilakukan Lusiana
(2013), menggunakan suhu 865 °C sebagai suhu sintering untuk superkonduktor
BSCCO0-2223 menggunakan metode padatan. Penelitian Surahman et al., (2019),
dan Dewi et al., (2019), yang melakukan penelitian variasi waktu sintering pada

BPSCCO0-2223 dan BSCCO-2223 menghasilkan suhu sintering terbaik pada suhu
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865 °C. Sedangkan menurut penelitian Istikomah et al. (2019), yang
memvariasikan waktu sintering pada BSCCO-2223 dengan suhu 865 °C

mendapatkan waktu sintering terbaik selama 30 jam.

F. Kalsium Karbonat (CaCO3)

Kalsium karbonat (CaCO3) adalah senyawa yang terdapat pada batuan kapur dalam
jumlah besar. Endapan halus CaCOgz dapat diperoleh secara kimia, sedangkan
secara fisika hanya didapatkan batuan gamping saja. Pembuatan CaCOs secara
kimia memperhatikan suhu, waktu, kepekatan dan kecepatan pengadukan (Kirk dan
Othmer, 1957). Proses penguraian dengan reaksi yang terjadi seperti reaksi pada

Persamaan 2.1.

CaCO; = Ca0O + CO, (2.1)

Reaksi di atas adalah reaksi bolak-balik agar CO2 yang keluar tidak terhambat,
sehingga kesetimbangan reaksi dapat bergeser ke kanan (Risnojatiningsih, 2009).

Dalam superkonduktor peran penambahan Ca yang didapat dalam bahan CaCOs3
dalam sistem BSSCO sangat berpengaruh terhadap pembentukan fasa dan dapat

meningkatkan fraksi volume (Cardwell dan Ginley, 2002; Afriani, 2013).

Penelitian yang dilakukan oleh Reviana (2013), tentang pembentukan fasa bahan
superkonduktor Bi-2223 dengan doping Pb (BPSCCO-2223) pada kadar Ca = 2,10
mol menggunakan variasi suhu sintering menghasilkan fraksi volume tertinggi
86,80 % dengan metode padatan. Penelitian Fauzi (2017), tentang pertumbuhan
fasa bahan superkonduktor Bi-2223 dengan variasi doping Pb (BPSCCO-2223)

menggunakan metode padatan pada kadar Ca = 2,10 mol dan menghasilkan fraksi
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volume tertinggi 62,06 %. Penelitian Istikomah et al. (2019), tentang variasi waktu
sintering BSCCO-2223 pada kadar Ca = 2,10 mol menggunakan metode

pencampuran basah menghasilkan fraksi volume tertinggi 79,17 %

Penelitian Handayani (2013), variasi kadar CaCOz pada superkonduktor BSCCO
menggunakan metode padatan dilakukan sebesar 1,95; 2,00; 2,05; dan 2,10 mol
menghasilkan fraksi volume berturut-turut 63,81 %, 67,39 %, 71,25 % dan 78,17
%. Sehingga semakin tinggi kadar CaCOgz, maka akan semakin meningkatkan fraksi

volume.

G. Metode Sintesis Superkonduktor BSCCO

Saat ini sejumlah besar metode tersedia untuk mempersiapkan material
superkonduktor berbasis Bi dibeberapa aplikasi komersial, seperti metode lelehan,

matriks polimer, reaksi padatan, sol gel dan lain-lain (Yoo et al., 2004).

Metode sol-gel menggunakan senyawa ligan ethylenediaminetetraacetit acid
(EDTA). Bahan Bi(NOs3)s, Ca(NO3)2, Sr(NO3)2, dan Cu(NO3)2 dilarutkan dalam
larutan asam nitrat dalam air dan dipanaskan pada suhu 50°C sampai berwarna biru
muda. EDTA dilarutkan dalam amonium hidroksida sebagai zat pengikat, larutan
dipanaskan pada suhu 80 °C dengan pH larutan antara 6 - 7. Etilena glikol (EG)
disuntikkan ke dalam larutan, sehingga diperoleh larutan biru gelap. Larutan ini
dipanaskan kemudian gel didekomposisi pada suhu 300 °C menjadi serbuk dan
dikalsinasi, dihaluskan, dipelet kemudian disintering (Fallah-Arani et al., 2017).

Metode padatan menggunakan bahan-bahan oksida dan karbonat penyusun

BSCCO0-2223 seperti Bi,O3, SrCO3, CaCOs, CuO, dan doping PbO. Unsur-unsur
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tersebut dicampurkan sesuai dengan stoikiometri yang diinginkan. Selanjutnya
dilakukan pengadukan, penggerusan dan peletisasi. Proses dilanjutkan dengan
kalsinasi, penggerusan kembali, peletisasi, dan sintering sesuai dengan diagram
fasa. Apabila dibandingkan dengan proses-proses sintesis yang lainnya, maka
proses sintesis BSCCO-2223 dengan metode padatan merupakan metode yang

relatif mudah, dan murah (Reviana, 2013).

Pada metode lelehan digunakan bahan-bahan oksida penyusun BSCCO-2223
seperti Bi2Os, SrCOs, CaCOs, CuO, dan doping PbO. Bahan-bahan tersebut
dicampur dengan aquades dan HNOs sebagai pelarut. Apabila seluruh bahan telah
terlarut, dilakukan pengeringan sehingga didapatkan aglomerat-aglomerat. Setelah
itu dilakukan kalsinasi dan penggerusan. Proses dilanjutkan dengan peletisasi dan
sintering. Pada proses sinteringlah dilakukan pelelehan bahan BSCCO, yaitu pada
suhu sekitar 863 °C selama beberapa menit. Kemudian proses dilanjutkan dengan
pemanasan sesuai dengan diagram fasa agar terbentuk BSCCO-2223

(Marhaendrajaya, 2001).

Salah satu metode yang dapat digunakan lainnya adalah metode pencampuran
basah dilakukan dengan penambahan HNOz (asam nitrat) sebagai agen pelarut dan
aquades. Kelebihan metode ini diantaranya senyawa HNO3 dengan solubilitas yang
tinggi diharapkan dapat berfungsi sebagai agen pelarut yang baik, sehingga ikatan
yang terjadi bukan ikatan antar atom, tetapi ikatan antar ion (Pradhana et al., 2016).
Khafifah et al., (2011), pernah melakukan penelitian dengan metode pencampuran
basah menggunakan bahan Bi>Os, SrCO3, CaCOs, CuO, HNOs, dan aquades.

Masing-masing dilarutkan dengan HNOs dan aquades. Larutan diaduk dengan
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pengaduk magnetik (magnetic stirrer) pada suhu 70 °C sampai mengerak.
Kemudian bahan dikeringkan dalam oven pada suhu 100 °C. Setelah itu bahan
dikalsinasi dan sintering. Menurut Nurmalita (2013), jumlah pelarut yang diberikan

sedikit demi sedikit agar seluruh bahan menjadi larut dengan sempurna.

H. X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X ditemukan pada tahun 1895 oleh fisikawan Jerman bernama Wilhelm
Conrad Rontgen dan dinamai serupa dengan penemunya karena di alam belum
diketahui namanya pada massa itu. Sinar-X adalah radiasi elektromagnetik yang
persis sama dengan cahaya biasanya tetapi panjang gelombangnya sangat rendah.
Sinar-X digunakan pada difraksi yang mempunyai panjang gelombang kira-kira
pada rentang 0,5 - 2,5 A, dimana panjang gelombang cahaya tampak adalah 6000
A. Oleh karena itu, Sinar-X terletak diantara sinar gamma dan ultraviolet pada

keseluruhan spektrum elektromagnetik.

Elektron diproduksi dalam tabung sinar-X yang berisi sumber elektron dan dua
elektroda logam. Tabung sinar-X dapat dibagi pada dua tipe dasar, menurut jalur
yang dilalui elektron yaitu berupa tabung gas yang merupakan tempat elektron
dihasilkan dengan ionisasi sejumlah kecil gas dan tabung filamen sebagai sumber

elektron yang dihasilkan dari panas filamen.

Sinar-X menghasilkan spektrum kontinu hasil dari deselerasi rapat elektron oleh
target dan daerah spektrum Kkarakteristik terdapat di dalam atom dari target
materialnya itu sendiri. Jika satu elektron mengenai target dengan energi Kinetik

yang cukup, sehingga dapat membuat elektron keluar dari kulit K dengan keadaan
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energi tinggi. Salah satu elektron terluar tiba-tiba jatuh ke ruang kosong pada kulit
K. Ruang kosong kulit K dapat diisi oleh elektron dari satu kulit yang lebih luar, ini
memberikan tingkatan ke sebuah seri garis K; garis Ka dan Kg. Hasil dari pengisian
ruang kosong kulit-K oleh elektron dari kulit L atau M, berturut-turut. Ruang
kosong kulit-K akan diisi oleh sebuah elektron L daripada oleh sebuah elektron M,

dan hasilnya bahwa garis Ka lebih kuat dari pada garis Kg (Cullity, 1978).

XRD adalah teknik yang digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristal yang ada
dalam bahan dan untuk mengukur sifat struktural (Toney, 1992). Intensitas sinar-X
yang terdifraksi dan mengenai permukaan bahan akan membentuk pola interferensi
yang akan dianalisis untuk mengetahui struktur kristal, komposisi kimia, maupun
sifat-sifat bahan (Glatzel, 2013). Skema difraksi sinar-X ditunjukkan pada Gambar

2.4.

1 X Bidang normal Y la’, 2a'

Gambar 2.4. Skema difraksi sinar-X pada sebuah kristal (Cullity, 1978).
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Menurut Cullity (1978), Gambar 2.4. menunjukkan bagian dari sebuah kristal,
atomnya diurutkan pada suatu bidang sejajar A, B, dan C, kemudian digambarkan
pada bidang normal dan jarak yang memisahkan bidang disebut d’. Mengasumsikan
bahwa sinar sejajar sempurna, sinar-X sangat monokromatik dengan panjang
gelombang A yang datang pada suatu kristal dengan sudut 0 yang disebut sudut

Bragg, dimana 0 diukur antara sinar datang dan bagian bidang kristal.

Hamburan atom sinar-X datang dari segala arah dan digambarkan dalam beberapa
arah hamburan atom yang secara lengkap sehingga menguatkan satu sama lain
untuk membentuk atom difraksi. Untuk beberapa bagian yang digambarkan oleh
Gambar 2.4, gambar ini hanya mendifraksikan sinar yang dibentuk, yaitu membuat
suatu sudut keluar 6 dengan memperhatikan bidang difraksi yang sama dengan
sudut datang 6. Hal pertama ini akan ditunjukkan untuk suatu bidang atom dan yang
kedua untuk semua atom yang membentuk kristal. Gambar 2.4 memenuhi

Persamaan 2.2, 2.3 dan 2.4.

QK- PR = PKcos8 - PKcosf8 =0 (2.2)
ML + LN = d'sin@ + d’'sin6 (2.3)
nd = 2d’ sin @ (2.4)

Persamaaan ini diformulasikan oleh W. L. Bragg dan kemudian diketahui sebagai
Hukum Bragg. Hukum ini menyatakan kondisi yang harus dipenuhi jika difraksi

akan terjadi dengan n merupakan urutan refleksinya.

Metode XRD ini didasarkan pada kemampuan suatu kristal untuk mendifraksi

sinar-X sehingga memungkinkan studi terhadap fasa struktur kristal. Beda bidang
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kisi dan intensitas yang terdifraksi terjadi berdasarkan struktur kristal dan jarak
antarkisi dari fasa yang hadir. Sebagai akibatnya, setiap fasa menghasilkan XRD
karakteristik dan digunakan untuk mewakili satu bidang kristal yang memiliki
orientasi tertentu. Berdasarkan intensitas puncak, informasi tentang struktur kristal

serta fasa dapat diperoleh (Dinnebier dan Billinge, 2008; Epp, 2016).

I. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah jenis mikroskop elektron yang dapat
digunakan untuk menentukan dan menganalisis karakteristik mikrostruktur dari
benda padat karena mempunyai resolusi tinggi yang dapat diperoleh ketika bahan
diuji, nilainya sekitar 5 A (50 A) (Goldstein et al., 1981). SEM menghasilkan
hamburan elektron atau Backscattered Electron (BSE) dan elektron sekunder atau
Secondary Electron (SE) menuju sampel, dimana SE akan terhubung dengan
amplifier yang kemudian dihasilkan pada monitor untuk menggambar profil
permukaan benda (Reed, 2005; Abdullah dan Khairurijal, 2009). Permukaan benda
yang dikenai berkas akan memantulkan kembali berkas tersebut atau menghasilkan
elektron sekunder. Detektor di dalam SEM mendeteksi elektron yang dipantulkan
dan menentukan lokasi permukaan benda yang ditembaki berkas dan dipindai ke

seluruh area pengamatan (Yoshida et al., 2016; Abdullah dan Khairurijal, 2009).

SEM terdiri dari dua bagian utama, kolom dan kabinet kontrol. Kolom adalah
ekstensi yang dilalui elektron dari emisinya hingga mencapai sampel, dimana
detektor yang dipasang akan menangkap sinyal yang tersebar akibat interaksi antara
elektron dan sampel. Detektor adalah tranduser energi yang mengubah suatu jenis

sinyal menjadi sinyal listrik, yang dikirim ke kabinet kontrol. Kabinet kontrol
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memiliki sistem elektronik dapat mengukur sinyal listrik yang dikirim oleh detektor
dan mengubahnya menjadi informasi yang dapat dianalisis seperti gambar dan

grafik (Assumpcao et al., 2017).

Electron gun atau penembak elektron di bagian atas kolom adalah sumber elektron.
Bagian pertama terdiri dari filamen yang memancarkan elektron (katoda) dan
menciptakan kumpulan elektron di sekelilingnya. Bagian kedua terdiri dari silinder
logam dengan anoda yang melibatkan emitor. Silinder ini mengontrol jumlah
elektron yang meninggalkan penembak. Potensi negatif yang diterapkan pada
silinder ini dan di sekitar anodanya sehingga garis-garis medan terbentuk, yang
akan mengurangi diameter kumpulan elektron di sepanjang penembak. Bagian
ketiga terdiri dari disk dengan anoda yang mempercepat elektron pada tegangan 0,5
dan 30 kV. Disk dengan bukaan ditempatkan untuk membentuk medan listrik
dengan silinder yang mampu mempercepat elektron di sepanjang penembak

(Dyukov et al., 2016).

SEM memiliki resolusi yang sangat tinggi, dilengkapi dengan sistem pencahayaan
menggunakan radiasi elektron yang mempunyai daya pisah dalam ukuran 1-200
Angstrom, sehingga dapat difokuskan dalam bentuk titik yang sangat kecil atau

dengan perbesaran 100.000 kali. Skema SEM dapat dilihat pada Gambar 2.5.
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Gambar 2.5. Dua bagian utama SEM, kolom mikroskop dan kabinet kontrol
(Goldstein et al., 1981).



I11. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Juni 2019 sampai dengan Agustus 2019 di
Laboratorium Fisika Material FMIPA Universitas Lampung, Laboratorium
Analitik dan Instrumentasi Kimia FMIPA Universitas Lampung, SMK-SMTI
Bandar Lampung, serta karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) di Universitas
Negeri Padang dan Scanning Electron Microscopy (SEM) dilakukan di
Laboratorium Forensik Polda Sriwijaya, serta uji efek Meissner dilakukan di Balai

Inseminasi Buatan Lampung Tengah.

B. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan pada penelitian ini terdiri dari: neraca sartorius digital
dengan ketelitian 0,1 mg, spatula, gelas kimia, alat pemanas (hot plate), termometer,
kertas lakmus, alat penggerus (mortal pastle), cetakan sampel (die), tungku
(furnace), alat pencetakan (pelet), cawan (crucible), XRD dan SEM. Sedangkan
bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini terdiri dari bahan oksida dan
karbonat dengan tingkat kemurnian yang tinggi yaitu: Bi>O3 (99,9 %) dari Strem
Chemical, SrCO3 (99,9 %) dari Strem Chemical, CaCOs (99,95 %) dari Strem

Chemical, CuO (99,9 %) dari Merck, HNO3 68 %, nitrogen cair dan aquades.
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C. Komposisi Bahan Dasar

Komposisi bahan awal untuk membuat 3 gram sampel superkonduktor BSCCO-
2223 dengan variasi kadar CaCO3z masing-masing 1,95; 2,00; 2,05; 2,10 mol
dihitung sesuai dengan perbandingan stoikiometri untuk membuat Bi,Sr>Can.

1CunOs. Perhitungan komposisi bahan dasar terdapat pada lampiran 1.

D. Preparasi Sampel

Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah metode pencampuran basah
yang terdiri dari pelarutan, pengeringan, penggerusan, peletisasi dan pemanasan

(kalsinasi dan sintering). Diagram alir penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 3.1.

Penimbangan bahan awal Superkonduktor BSCCO-2223
dengan variasi kadar Ca 1,95; 2,00; 2,05 dan 2,10 mol

Pelarutan bahan dengan HNO3; 68% dan aquades hingga
berwarna biru jernih

Pemanasan menggunakan hot plate pada suhu sekitar 70
°C hingga larutan mengerak

Pengeringan pada suhu 300, 400, dan 600 °C secara
bertahap selama 40 jam

‘ Penggerusan ‘

+

‘ Peletisasi ‘

v

Kalsinasi pada suhu 800 °C selama 10 jam

v

‘ Sampel ‘

v

‘ Penggerusan ‘

+

‘ Peletisasi ‘

v

Sintering pada suhu 865 °C selama 30 jam

-

‘ Karakterisasi ‘
I
v v v
X-Ray Diffraction Scanning Electron
(XRD) Microscopy (SEM)

v
Dianalisis dengan

Program HighScore
Plus dan PCPDF-WIN

Efek Meissner

Gambar 3.1. Diagram alir penelitian
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Gambar 3.1. menampilkan diagram alir penelitian dengan penjelasan setiap

tahapannya adalah:

1. Penimbangan
Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini terlebih dahulu ditimbang sesuai
dengan hasil perhitungan jumlah massa dan ditempatkan pada wadah khusus yang

bersih.

2. Pelarutan

Setelah ditimbang, bahan dicampur dan dilarutkan menggunakan asam nitrat
(HNO3) 68% dan aquades pada gelas ukur dan diaduk dengan spatula perlahan
hingga larutan menjadi biru jernih (Khafifah, 2011; Widodo dan Darminto, 2010).

Pelarutan bertujuan agar semua bahan tercampur secara maksimal atau homogen.

3. Pemanasan
Setelah bahan larut, kemudian dilakukan pemanasan menggunakan alat pemanas
(hot plate) dengan suhu sekitar 70 °C pada pH 1 hingga larutan menjadi kering dan

mengerak. Pemanasan ini bertujuan untuk menguapkan aquades.

4. Pengeringan

Setelah dilakukan pemanasan, kemudian dilakukan pengeringan dalam furnace
pada suhu 300, 400, dan 600 °C (Marhaendrajaya, 2001), sampai bahan benar-benar
kering. Pada kenaikan awal dari suhu ruang 30 °C hingga suhu 300 °C, pada suhu
300 °C ditahan selama 5 jam. Kemudian suhu dinaikkan dari 300 °C ke 400 °C dan
ditahan selama 10 jam. Setelah itu suhu dinaikan lagi dari 400 °C ke 600 °C dan

ditahan selama 20 jam.
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5. Penggerusan
Setelah bahan dikeringkan dalam furnace, dilakukan penggerusan dengan mortar

dan pastel secara bertahap selama 10 jam sampai bahan terasa halus.

6. Peletisasi

Metode pencampuran basah untuk bahan superkonduktor BSCCO-2223 akan lebih
mudah berlangsung jika bahan berukuran kecil dan jaraknya relatif berdekatan satu
dengan yang lain. Dengan demikian maka dilakukan peletisasi yaitu proses
pemadatan serbuk menjadi pelet dengan alat pencetakan. Pada penelitian ini sampel

ditekan dengan kekuatan 8 ton dengan menggunakan cetakan berdiameter 10 mm.

7. Kalsinasi

Bahan yang sudah berbentuk pelet dikalsinasi pada suhu 800 °C selama 10 jam.
Kalsinasi ini dimulai dari suhu ruang kemudian dinaikkan hingga mencapai suhu
800 °C kemudian ditahan selama 10 jam kemudian didinginkan dengan furnace
cooling. Setelah dikalsinasi sampel digerus selama + 10 jam hingga halus dan
dipelet kembali. Tujuan kalsinasi adalah untuk menghilangkan senyawa-senyawa

karbonat atau senyawa pengotor yang tidak diperlukan.

8. Sintering

Sampel hasil kalsinasi belum sempurna, karena adanya porositas akibat
dekomposisi senyawa-senyawa karbonat, penangkapan gas sekitar, dan kecilnya
luas permukaan kontak. Untuk menghasilkan komposisi dengan fasa tertentu,
sampel digerus ulang dan dipeletisasi, kemudian dipanaskan pada suhu tertentu
yang dikenal sebagai sintering. Sampel disintering pada suhu 865 °C (Surahman et

al., 2019; Dewi et al., 2019), selama 30 jam (Istikomah et al., 2019). Suhu sintering
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ini akan meningkatkan jumlah fraksi volume dan ukuran kristal. Selama sintering,
gaya kohesi antar partikel-partikel penyusun meningkat dan terjadi pemadatan yang
ditandai dengan berkurangnya porositas. Sintering ini dimulai dari suhu ruang
kemudian suhu dinaikkan hingga mencapai suhu 865 “C lalu ditahan selama 30 jam.

Setelah itu sampel didinginkan melalui furnace cooling.

E. Karakterisasi

Sampel yang telah disintesis kemudian dikarakterisasi menggunakan XRD dan

SEM.

1. X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisasi menggunakan XRD bertujuan untuk mengetahui fasa yang terbentuk
pada sampel, serta menganalisis kemurnian fasa (fraksi volume, derajat orientasi,
dan impuritas). XRD sampel diperoleh dengan menembak sampel menggunakan
sumber sinar-X dari Cu-Ka yang mempunyai panjang gelombang 1,54 A. Data
diambil dalam rentang 26 = 5° sampai 80°, dengan modus scanning continue dan

step size sebesar 26 = 0,05 serta waktu 2 detik per step.

Hasil karakterisasi XRD akan dianalisis dengan program HighScore Plus versi 3.0e
(3.0.5) dan PCPDF-WIN versi 1.30. Spektrum XRD memberi informasi mengenai
puncak-puncak intensitas pada sudut 26 tertentu. Pola XRD sampel yang diperoleh
dibandingkan dengan XRD BSCCO 2223. Fasa BSCCO 2223 yang terbentuk
dapat diperoleh dengan menghitung fraksi volume (FV), derajat orientasi (P) dan

impuritas (1) yang terkandung pada sampel menggunakan persamaan 3.1 sampai
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dengan 3.3 (Mao et al., 1996; Widodo dan Darminto, 2010; Li et al., 1997

Lotgering, 1958).

D 1(2223)
V=4~=_""x100% (3.1)
Itotal
P= 2.l(oon. x100% (3.2)
> 1(2223)
| =100%—FV (3.3)
Dengan

FV = Fraksi volume fasa BSCC0O-2223

P = Derajat orientasi
I = Impuritas
Ity = Intensitas total
le212 = Intensitas fasa 2223
I oor) = Intensitas fasa h=k=0 dan | bilangan genap

2. Scanning Electron Microscopy (SEM)

SEM digunakan untuk menganalisis struktur mikro dari bahan superkonduktor. Hal
ini dilakukan untuk melihat bentuk grain atau butiran sampel. Bahan
superkonduktor memiliki konduktivitas yang cukup besar, maka sampel tersebut
tidak perlu dilapisi dengan emas (Au) ataupun karbon (C), tetapi cukup

menempelkan sampel tersebut pada tempat sampel atau holder dengan pasta perak.
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3. Efek Meissner

Uji efek Meissner dilakukan untuk mengetahui adanya sifat superkonduktivitas
sampel yang telah dibuat. Menurut penelitian yang dilakukan Yuliati (2010),
langkah pertama yang dilakukan adalah merendam sampel dalam nitrogen cair
sampai gelembung-gelembung udaranya tidak muncul lagi, setelah itu sampel
diangkat kemudian di atas sampel diletakkan sebuah magnet. Jika magnet melayang
di atas sampel, maka bahan tersebut mengalami efek Meissner. Jika magnet tidak
terangkat terdapat dua kemungkinan yaitu bahan tersebut bukan superkonduktor

atau bahan superkonduktor dengan jumlah fasa pengotor banyak.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, diperoleh beberapa kesimpulan

yaitu:

1.

Variasi kadar CaCOs berpengaruh pada tingkat kemurnian fasa BSCCO-2223
dengan nilai yang meningkat dari kadar terendah hingga mendapatkan fraksi
volume optimum atau terbesar pada kadar CaCOsz = 2,05 mol, kemudian
menurun kembali pada kadar CaCO3 = 2,10 mol.

Tingkat kemurnian fasa bahan superkoduktor BSCCO-2223 terbaik diperoleh
pada BSCCO/Ca 2,05 dengan fraksi volume sebesar 74,48 % Sedangkan fraksi
volume terendah diperoleh pada BSCCO/Ca 1,95 sebesar 48,17 %.

Hasil karakterisasi SEM, struktur mikro bahan superkonduktor BSCCO-2223
telah terorientasi serta memiliki ruang kosong antar lempengan (void) yang
relatif sedikit. Nilai derajat orientasi tertinggi diperoleh pada BSCCO/Ca 2,05
sebesar 11,61 % dan terendah diperoleh pada BSCCO/Ca 1,95 sebesar 6,63 %.
Hasil karakterisasi Efek Meissner tampak hanya satu sampel pada kadar
CaCO3 = 2,05 mol yang mengalami efek Meissner lemah berupa penolakan
medan magnet, sedangkan ketiga sampel lainnya tidak mengalami efek

Meissner.
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B. Saran

Untuk memperoleh bahan superkonduktor dengan tingkat kemurnian fasa yang

lebih baik perlu dilakukan penelitian lebih lanjut menggunakan penambahan

doping.
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