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ABSTRAK 

PENGARUH SUHU SINTERING TERHADAP TINGKAT KEMURNIAN 

FASE SUPERKONDUKTOR BPSCCO-2223 PADA KADAR Ca 2,10 

MENGGUNAKAN METODE PENCAMPURAN BASAH 

 

Oleh 

RIZKI PUTRI SURAHMAN 

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui pengaruh suhu sintering terhadap 

tingkat kemurnian fase superkonduktor BPSCCO-2223 menggunakan metode 

pencampuran basah. Bahan yang digunakan yaitu Bi2O3, PbO, SrCO3, CaCO3, 

CuO, NHO3 dan aquades. Sintesis dilakukan dengan melarutkan bahan 

menggunakan HNO3 dan aquades secara perlahan. Kemudian, larutan dikeringkan 

selama 40 jam dengan suhu 300, 400, dan 600 °C secara bertahap. Sampel 

dikalsinasi selama 10 jam pada suhu 800 °C dan di sintering selama 20 jam 

dengan variasi suhu 850, 855, 860, dan 865 °C. Hasil XRD menunjukkan 

kemurnian fase meningkat seiring bertambahnya suhu sintering yang ditunjukkan 

dengan nilai fraksi volume. Fraksi volume yang relatif besar pada sampel 

BPSCCO-2223-865 sebesar 87,20 %. Sementara, fraksi volume terkecil adalah 

BPSCCO-2223-850 sebesar 58,25%. Derajat orientasi yang relatif besar pada 

sampel BPSCCO-2223-855 sebesar 27,64 %. Sementara, derajat orientasi terkecil 

BPSCCO-2223-860 sebesar 21,16 %. Hasil SEM menunjukkan bahwa semua 

sampel telah memiliki lapisan-lapisan yang tersusun (terorientasi) dengan ruang 

kosong antara lempengan (void) relatif kecil. 

 

 

Kata kunci:  Superkonduktor, BPSCCO-2223, sintering, fraksi volume, dan 

derajat orientasi. 



 

ABSTRACT 

EFFECT OF SINTERING TEMPERATURE ON THE PHASE PURITY 

LEVEL BPSCCO-2223 SUPERCONDUCTOR AT Ca 2,10 

USING THE WET-MIXING METHOD  

 

 

By 

RIZKI PUTRI SURAHMAN 

Study was conducted to determine the effect of sintering temperature on the phase 

purity level superconductor using the wet-mixing method. The materials used  are 

Bi2O3, PbO, SrCO3, CaCO3, CuO, NHO3 and aquades. Synthesis carried out by 

slowly dissolving HNO3 and aquades then gradually for 40 hours dried out at a 

temperature of 300, 400, 600 °C. The sample was analysed with calcination for 10 

hours at 800 °C and sintering for 20 hours using variations of temperature on 

each 850, 855, 860, and 865 °C. The XRD results show that phase purity which 

increases with increasing sintering temperature which indicated by the volume 

fraction value. The relative high volume fraction of the BPSCCO-2223-865 

sample is 87,20% while, the lowest volume fraction of BPSCCO-2223-850 is 

58,25%. The relative high orientation degree of BPSCCO-2223-855 is 27,64% 

and the lowest orientation degree of BPSCCO-2223-860 is 21,16%. The SEM 

result shows that all samples have layers arranged (oriented) by empty spaces 

between relatively small plaque (void). 

 

 

Key words. Superconductor, BPSCCO-22223, sintering, volume fraction, and 

degree of orientation. 
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I. PENDAHULUAN 

A. Latar belakang 

Superkonduktor merupakan suatu bahan yang mempunyai karakteristik dapat 

mengalirkan arus listrik tanpa mengalami hambatan, dimana resistivitas menjadi 

nol dan dapat menolak fluks magnet eksternal yang melewatinya atau mengalami 

diamagnetisme sempurna (efek Meissner) (Hcamargo et al., 2014). Berdasarkan 

suhu kritis (Tc) superkonduktor dibagi menjadi 2, yaitu: superkonduktor suhu 

rendah dan superkonduktor suhu tinggi (SKST). Superkonduktor suhu rendah 

memiliki nilai suhu kritis di bawah nitrogen cair (77 K), sedangkan 

superkonduktor suhu tinggi memiliki suhu kritis di atas nitrogen cair (Yuliati, 

2010).  

 

Seiring dengan perkembangan teknologi, superkonduktor semakin banyak 

digunakan, misalnya kawat superkonduktor (Imaduddin dkk., 2014), perangkat 

penyimpan energi magnetik (Jabur, 2012), generator superkonduktor suhu tinggi 

(Barnes et al., 2005) dan kereta api supercepat yang dikenal dengan sebutan 

Magnetic Levitation (MagLev). Kendala yang dihadapi pada aplikasi bahan 

superkonduktor adalah sifat superkonduktivitas bahan hanya akan muncul pada 

suhu yang amat rendah, jauh di bawah 0 °C. Hal ini mulai teratasi setelah 

ditemukan superkonduktor suhu kritis tinggi (Darminto dkk.,1999).  
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Superkonduktor suhu tinggi merupakan golongan superkonduktor yang menarik 

untuk dikembangkan karena cenderung aplikatif dibandingkan dengan 

superkonduktor suhu rendah (Windartun, 2008). Superkonduktor suhu kritis tinggi 

berupa senyawa multikomponen dan memiliki multifase, disamping sifat 

anisotropis yang berhubungan dengan struktur berlapis dan efek fluktuasi termal 

(Darminto dkk.,1999). Salah satu superkonduktor suhu tinggi yang penting adalah 

sistem Bi-Sr-Ca-Cu-O (Yuliati, 2010).  

 

Sistem Bi-Sr-Ca-Cu-O mempunyai tiga fase superkonduktif diantaranya fase 

Bi2Sr2Ca0Cu1O5 (Bi-2201) dengan Tc = 10 Kelvin (Yulianti, 2004), fase 

Bi2Sr2Ca1Cu2O8 (Bi-2212) dengan Tc = 80 Kelvin (Sembiring dkk., 2016), dan 

fase Bi2Sr2Ca2Cu3O10 (Bi-2223) dengan Tc = 110 Kelvin (Lusiana, 2013). 

Diantara superkonduktor berbasis bismuth tersebut fase BSCCO-2223 merupakan 

bahan superkonduktif yang telah banyak dikaji baik dari aspek eksperimen 

maupun aplikasinya (Sumadiyasa, 2007). 

 

Fase BSCCO-2223 terbentuk melalui proses pengkristalan dan pembentukan fase 

BSCCO-2212. Pembentukan fase BSCCO-2223 terjadi pada suhu sintering 840-

880 ºC dengan periode antara 100-624 jam. Bahan fase BSCCO-2223 mempunyai 

sifat mekanik mudah dibentuk, tidak mudah patah, tidak beracun dan dapat 

dikembangkan untuk pembuatan lapisan tipis. Fase BSCCO-2223 memiliki suhu 

kritis yang tinggi, sehingga sulit mendapatkan kemurnian fase yang tinggi 

(Darminto dan Widodo, 2010).  

 

Penggunaan doping Pb dalam sintesis superkonduktor sistem bismuth dapat 

memudahkan senyawa bersangkutan dengan tingkat kemurnian fase  yang tinggi, 
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juga berperan menentukan sifat senyawa yang dihasilkan (Ningrum, 2006). 

Karena kemiripan ukuran ion dan valensi dari atom Pb, maka penambahan Pb 

sebagai doping menghasilkan substitusi atom Bi oleh atom Pb pada lapisan ganda 

BiO (Nurmalita, 2011). Hasil penelitian Fauzi (2017) menunjukkan doping Pb 

pada fraksi mol 0,4 menghasilkan fraksi volume tertinggi yaitu 62,06 % pada fase 

BPSCCO-2223 dengan sifat yang sangat baik (Rachmawati, 2009).  

 

Selain doping Pb, penambahan kadar Ca dalam sistem BSCCO sangat 

berpengaruh terhadap pembentukan fase. Bahan yang biasanya digunakan sebagai 

sumber Ca dalam mensintesis BSCCO yaitu CaCO3. Hasil penelitian Fitri Afriani 

(2013) menunjukkan penambahan kadar Ca dalam bahan dapat meningkatkan 

fraksi volume BPSCCO-2223. Nilai fraksi volume tertinggi yaitu 86,09 % pada 

kadar Ca sebesar 2,10 fraksi mol. 

 

Beberapa metode sintesis superkonduktor antara lain metode sol gel (Fallaharani 

et al., 2017), metode lelehan (Marhaendrajaya, 2001), metode padatan (Fauzi, 

2017), dan metode pencampuran basah (Rohmawati dan Darminto, 2012). Metode 

yang sering digunakan dalam sintesis superkonduktor BSCCO adalah metode 

padatan karena praktis dan murah, tetapi metode ini memiliki kelemahan yaitu 

kurangnya homogenitas (Reviana, 2013). Metode pencampuran basah memiliki 

tingkat homogenitas yang tinggi karena bahan yang digunakan dilarutkan dengan 

HNO3  dan aquades secara perlahan hingga larutan berwarna biru jernih yang 

menandakan bahwa larutan telah homogen (Rohmawati dan Darminto, 2012). 

 

Penelitian tentang superkonduktor BSCCO-2223 terus dilakukan untuk 

mendapatkan superkonduktor dengan kemurnian tinggi, diantaranya dengan atau 
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tanpa doping, memvariasikan suhu kalsinasi dan sintering, memvariasikan waktu 

pelelehan, waktu penahanan dan sebagainya (Subarwanti, 2013). Suhu sintering 

merupakan salah satu faktor dalam sintesis superkonduktor. Dalam upaya untuk 

mempercepat pertumbuhan dan peningkatan fraksi volume perlu dilakukan 

penelitian tentang variasi suhu sintering.  

 

Penelitian sebelumnya telah dilakukan oleh Reviana (2013)  tentang pembentukan 

fase superkonduktor BSCCO-2223 dengan doping Pb pada kadar Ca 2,10 dengan 

variasi suhu sintering menggunakan metode padatan. Fraksi volume tertinggi 

diperoleh yaitu 86,80 % pada suhu 855 ºC. Penelitian lain juga dilakukan oleh 

Fajri (2015) tentang karakterisasi superkonduktor BPSCCO dengan variasi suhu 

sintering menggunakan metode padatan. Dari pengujian yang telah dilakukan, 

didapatkan hasil bahwa Tc paling tinggi pada superkonduktor dengan Ts 860 °C 

sekitar 49,9 K (-223,1 °C). 

 

Berdasarkan latar belakang tersebut, dilakukan penelitian tentang pengaruh suhu 

sintering terhadap pemurnian dan pembentukan fase superkonduktor BPSCCO-

2223  pada kadar Ca 2,10 menggunakan metode pencampuran basah. Aspek yang 

dipelajari dalam penelitian ini adalah tingkat kemurnian fase yang terbentuk 

dengan menghitung nilai fraksi volume, derajat orientasi dan impuritas. Hasil 

yang diperoleh dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) dan 

Scanning Electron Microscopy (SEM). 

 

B. Rumusan Masalah 

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

pada penelitian ini adalah: 
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1. Bagaimana pengaruh suhu sintering terhadap kemurnian dan pembentukan 

fase BPSCCO-2223 pada kadar Ca 2,10 menggunakan metode pencampuran 

basah? 

2. Bagaimana struktur mikro dari superkonduktor BPSCCO-2223 pada kadar Ca 

2,10 menggunakan metode pencampuran basah? 

 

C. Tujuan Penelitian 

Tujuan dari penelitian ini adalah: 

1. Mengetahui pengaruh suhu sintering terhadap kemurnian dan pembentukan 

fase BPSCCO-2223 pada kadar Ca 2,10 menggunakan metode pencampuran 

basah. 

2. Mengetahui struktur mikro dari superkonduktor BPSCCO-2223 pada kadar Ca 

2,10 menggunakan metode pencampuran basah. 

 

D. Batasan Masalah 

Batasan masalah dari penelitian ini adalah: 

1. Sintesis superkonduktor BPSCCO-2223 dilakukan dengan metode  

pencampuran basah, dengan kadar doping Pb sebanyak 0,4 fraksi mol dan Ca 

sebanyak 2,10 fraksi mol. 

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

dilakukan selama 20 jam dengan variasi suhu 850 ºC dengan kode sampel 

BPSCCO-2223-850, suhu 855 ºC dengan kode sampel BPSCCO-2223-855, 

suhu 860 ºC dengan kode sampel BPSCCO-2223-860, dan suhu 865 ºC 

dengan kode sampel BPSCCO-2223-865. 
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E. Manfaat Penelitian 

Manfaat yang diharapkan pada penelitian ini adalah: 

1. Memberikan informasi mengenai pengaruh suhu sintering terhadap 

pembentukan fase BPSCCO-2223 pada kadar Ca 2,10 menggunakan metode 

pencampuran basah. 

2. Memberikan informasi mengenai struktur mikro superkonduktor BPSCCO-

2223 pada kadar Ca 2,10 menggunakan metode pencampuran basah. 

3. Memberikan informasi mengenai suhu sintering yang relatif baik dalam 

pembentukan fase BSCCO-2223 dengan doping Pb pada kadar Ca 2,10.



 
 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

A. Karakteristik Superkonduktor 

Superkonduktivitas adalah keadaan kesetimbangan termodinamika yang 

mempengaruhi sifat listrik dan sifat magnetik bahan (Dewi, 2016). Suatu bahan 

dikatakan superkonduktor jika menunjukkan dua sifat khusus yaitu konduktivitas 

sempurna tanpa adanya hambatan (ρ=0), pada suhu T < Tc dan diamagnetik 

sempurna dengan (B=0), pada suhu T < Tc yang lebih dikenal dengan gejala efek 

Meissner (Tinkham, 1996).  

 

Karakteristik signifikan superkonduktivitas adalah pengamatan resistivitas 

bernilai nol di bawah suhu kritis dibandingkan dengan logam biasa yang 

mempertahankan beberapa sisa resistivitas pada suhu rendah. Resistivitas dari 

superkonduktor di keadaan normal sebanding dengan atau lebih tinggi dari 

resistivitas logam. Superkonduktor memiliki suhu kritis onset (Tconset) dan suhu 

kritis zero (Tczero). Tconset adalah titik dimana pada suhu tertentu resistivitas bahan 

akan turun, sedangkan Tczero adalah titik di mana pada suhu tertentu resistivitas 

bahan bernilai nol (Dewi, 2016). Hubungan antara resistivitas dan suhu dapat 

dilihat pada Gambar 1. 
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Gambar 1. Hubungan antara suhu resistivitas (Fistiani, 2016) 

 

B. Klasifikasi Superkonduktor 

Superkonduktor dapat dibedakan berdasarkan suhu kritis dan medan magnet 

kritisnya.  

1. Suhu Kritis 

Berdasarkan suhu kritisnya superkonduktor dibagi menjadi dua, yaitu suhu rendah 

dan suhu tinggi.  

 

a. Superkonduktor Suhu Rendah  

Superkonduktor suhu rendah merupakan superkonduktor yang memiliki suhu 

kritis di bawah suhu nitrogen cair (77 K). Sehingga untuk memunculkan 

superkonduktivitasnya, digunakan helium cair sebagai pendingin (Windartun, 

2008). Contoh dari superkonduktor suhu rendah adalah Hg (4,2 K), Pb (7,2 K), 

niobium nitride (16 K), niobium-3-timah (18,1 K), Al0,8Ge0,2Nb3 (20,7 K), 

niobium germanium (23,2 K), dan lanthanum barium tembaga oksida (28 K) 

(Pikatan, 1989).  

 

 

Resistivitas 

Suhu (K) Tc 



9 
 

b. Superkonduktor Suhu Tinggi 

Superkonduktor suhu tinggi merupakan superkonduktor yang memiliki suhu kritis 

di atas suhu nitrogen cair (77 K) sehingga sebagai pendinginnya dapat digunakan 

nitrogen cair (Windartun, 2008). Kelompok peneliti di Alabama dan Houston 

yang dikoordinasi oleh K.Wu dan P. Chu (1987), menemukan superkonduktor 

YBa2Cu3O7-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 Tl-Ba-Ca-Cu-O berturut-

turut dengan Tc = 110 K dan 125 K (Sukirman dkk., 2003). 

 

2. Sifat Magnetik 

Berdasarkan sifat magnetiknya superkonduktor terdiri dari 2 tipe yaitu 

superkonduktor tipe I dan superkonduktor tipe II.  

 

a. Superkonduktor Tipe I 

Menurut teori BCS (Bardeen, Cooper, dan Schrieffer) dijelaskan bahwa 

pembentukan pasangan elektron (pasangan Cooper) dan tarikan arus listrik 

bergerak secara merata sehingga terjadi superkonduktivitas. Superkonduktor yang 

bersifat seperti ini disebut superkonduktor tipe I yang secara fisik ditandai dengan 

efek Meissner, yaitu gejala penolakan medan magnet luar (gejala levitasi) oleh 

superkonduktor. Sifat superkonduktivitas superkonduktor akan hilang apabila kuat 

medannya melebihi batas kritis. Sehingga pada superkonduktor tipe I akan terus – 

menerus menolak medan magnet yang diberikan sampai mencapai medan magnet 

kritis. Kemudian dengan tiba-tiba bahan akan berubah kembali ke keadaan normal 
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(Windartun, 2008). Superkonduktor tipe I terbuat dari logam murni, seperti Hg, 

Pb, Nb yang masing-masing mempunyai suhu kritis sebesar 4,2 K, 7,2 K dan 9,2 

K. Unsur-unsur atau elemen tunggal lainnya yang dapat menjadi superkonduktor 

pada kondisi di bawah tekanan, diantaranya Si, Ge, P, As, S, Se, Sr, Sb, Te, Bi, 

Bo, Y, Cr, Cs, Ce, dan U (Dewi, 2016).  

 

b. Superkonduktor Tipe II 

Superkonduktor tipe II tidak dapat dijelaskan menggunakan teori BCS, karena 

tidak terjadi efek Meissner. Abrisokov menjelaskan superkonduktor tipe II yang 

didasarkan pada kerapatan pasangan elektron, dinyatakan dalam parameter 

keteraturan fungsi gelombang. Abrisokov menunjukkan bahwa parameter 

keteraturan fungsi gelombang tersebut dapat mendeskripsikan pusaran dan 

bagaimana medan magnet dapat menetrasi bahan sepanjang terowongan dalam 

pusaran-pusaran. Selain itu Abrisokov memprediksikan dengan meningkatnya 

medan magnet maka jumlah pusaran juga bertambah. Teori ini merupakan 

terobosan dan masih digunakan dalam pengembangan dan analisis 

superkonduktor dan magnet. Superkonduktor tipe II akan menolak medan magnet 

yang diberikan, akan tetapi perubahan sifat kemagnetan tidak tiba-tiba melainkan 

secara bertahap (Windartun, 2008). 

 

Superkonduktor tipe II banyak dijumpai dalam bentuk campuran logam (alloy), 

diantaranya NbTi, Nb3Sn dan Nb3Ge, FeSe yang masing-masing mempunyai suhu 

kritis sebesar 9 K, 18 K, 23 K dan 55 K. Jika dibandingkan dengan 

superkonduktor tipe I, maka suhu kritis pada tipe II lebih tinggi daripada tipe I. 

Pada superkonduktor tipe II ini mempunyai dua medan magnet kritis yaitu medan 
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magnet kritis rendah Hc1 dan medan magnet kritis tinggi Hc2. Pada daerah 

dibawah medan magnet kritis rendah Hc1 maka fluks magnet akan ditolak secara 

sempurna oleh bahan. Hal ini dapat diartikan bahwa jika harga medan magnet 

yang diberikan lebih kecil dari medan magnet kritis (H<Hc1) maka 

superkonduktor tipe II ini akan bersifat seperti superkonduktor tipe I. Pada 

keadaan di atas medan magnet kritis Hc1, sebagian fluks akan menembus keadaan 

interior superkonduktor sampai rentang daerah medan kritis Hc2. Apabila H>Hc2 

maka bahan akan kembali ke keadaan normal (Dewi, 2016). 

 

C. Aplikasi Superkonduktor 

Bahan keramik superkonduktor berbasis bismuth telah banyak diteliti secara 

ekstensif dalam bidang teknologi dan industri. Proses pembuatan bahan-bahan ini 

sangat menarik untuk tenaga listrik dan aplikasi medan magnet tinggi (Fallaharani 

et al., 2017), baik itu merupakan penerapan secara langsung maupun masih dalam 

prototype. Beberapa penggunakan superkonduktor yang sudah popular 

diantaranya kawat superkonduktor (Imaduddin dkk., 2014), tokamak 

(Purmawargrapatala, 2009), kendaraan levitasi magnet (Shimbasi and Minato-ku, 

2003), perangkat penyimpan energi magnetik (Jabur, 2012), dan generator 

superkonduktor suhu tinggi (Barnes et al., 2005).  

 

Penggunaan superkonduktor dibidang transportasi memanfaatkan uji efek 

Meissner, yaitu pengangkatan magnet oleh superkonduktor. Hal ini diterapkan 

pada kereta api supercepat di Jepang yang diberi nama The Yamanashi MLX01 

MagLev train. Kereta api ini melayang di atas magnet superkonduktor. Saat 
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melayang, maka gesekan antara roda dengan rel dapat dihilangkan dan akibatnya 

kereta dapat berjalan dengan sangat cepat sekitar 550 km/jam (Marlianto, 2008). 

 

D. Superkonduktor Sistem BSCCO 

Sebuah kristal terdiri dari atom-atom yang tersusun dalam suatu pola secara 

berulang dan periodik dengan bentuk yang khas. Sistem superkonduktor suhu 

tinggi pada umumnya merupakan senyawa multi komponen yang memiliki 

sejumlah fase struktur yang berbeda, dan struktur kristal yang rumit. Suhu transisi 

atau suhu kritis superkonduktor dan sifat fisisnya berkaitan erat dengan struktur 

kristal bahan yang bersangkutan. Pengetahuan struktur kristal superkonduktor 

secara rinci dan tepat diperlukan untuk memahami korelasi struktur juga sifat 

superkonduktor yang berguna mengembangkan superkonduktor suhu tinggi dan 

pengendalian proses pembuatannya. Sistem superkonduktor suhu tinggi pada 

umumnya yang memiliki sejumlah fase struktur yang berbeda dan struktur kristal 

yang rumit (Santosa dkk., 2015).  

 

Superkonduktor sistem BSCCO merupakan superkonduktor oksida keramik yang 

mempunyai struktur berlapis-lapis sehingga menyebabkan superkonduktor ini 

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

memiliki sifat koherensi yang pendek (Herlyn, 2008). Dalam sistem ini, tiga fase 

superkonduktor yang kita  ketahui yaitu Bi2Sr2Cu2O6 (Tc = 10 K), Bi2Sr2CaCu2O8 

(Tc = 80 K), dan Bi2Sr2Ca2CuO (Tc = 110 K) (Astusi et al., 2013). Struktur 

BSCCO dapat dilihat pada Gambar 2. 
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Gambar 2. Struktur kristal sistem BSCCO untuk fase; (a)  2201, (b) 2212, (c) 

 2223 (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 (Lehndroff, 2001). 

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 

a b c 

Bi2Sr2CuO6 Bi2Sr2CaCuO8 Bi2Sr2Ca2Cu3O10 

[BiO]
+
 

SrO 

[CuO2]
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rantai ikatan dengan atom Bi yang memiliki panjang ikatan 2,231 Å (Widodo, 

2009). 

 

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 suhu 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 superkonduktor BSCCO dapat dilihat pada Gambar 3. 

 

Gambar 3. Diagram fase superkonduktor BPSCCO (Strobel et al., 1992). 

Bi1,6Pb0,4Sr2Ca2Cun+1O6+2n 

 

dengan 

n = 0 adalah B-2201 

n = 1 adalah B-2212 

n = 2 adalah B-2223 

 

2.1: (Sr,Ca)2 CuO3 

1.2: (Sr,Ca) Cu2O3  

a: 2.1 +CuO + L1 

b: B-2201 + 2.1 + CuO +L1 

c: B-2223 + 2.1 + L1 

d: B-2223 + 2.1 + CuO + L1 

f: B-2212 + L1 + 2.1 

g: 2.1 + L1 

h: 2.1 + L2 

i: (Sr,Ca)1,4Cu2,4O3,6 + L1 

j: (Sr,Ca)1,4Cu2,4O3,6 + L1 + L2 
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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). 

 

E. Superkonduktor BSCCO-2223 

Superkonduktor fase BSCCO-2223 merupakan senyawa multi komponen oksida 

keramik yang mempunyai struktur berlapis-lapis dengan ciri khas sisipan lapisan 

CuO2 (Santosa dkk., 2015). Fase BSCCO-2223 terbentuk melalui proses 

pengkristalan dan fase BSCCO-2212. Superkonduktor fase BSCCO-2223 terjadi 

pada suhu sintering 840-880 °C (Darminto dan Widodo, 2010). Sedangkan 

penelitian Susanti (2010) menunjukkan pembentukan superkonduktor fase 

BSCC0-2223 sangat pendek, yaitu berkisar antara 835 ºC sampai 857 ºC. Fase 

BSCCO-2223 dalam mendapatkan kualitas semurni mungkin masih sangat susah 

(Susanti, 2010). Beberapa fase yang tidak diingikan dalam sintesis BSCCO-2223 

diantaranya BSCCO-2212, BSCCO-2201, dan Ca2PbO4 (Fallaharani et al., 2017).  

 

F. Doping Pb 

Doping berperan penting dalam pembentukan superkonduktor suhu kritis 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 suhu kritis 

tinggi dapat diekstensifikasi melalui substitusi khusus dari elemen-elemen 

tunggal. Selain doping oksigen, telah dilakukan penelitian-penelitian 



16 
 

menggunakan doping Pb. Penggunaan doping Pb dalam sintesis polikristal sistem 

Bi akan memudahkan pembentukan senyawa yang bersangkutan, juga 

mempengaruhi sifat-sifat senyawa yang dihasilkannya. Karena kemiripan ukuran 

ion dan persyaratan valensi dari atom Pb, maka telah diyakini bahwa penambahan 

Pb sebagai doping menghasilkan substitusi atom Bi oleh atom Pb pada lapisan 

ganda Bi-O (Nurmalita, 2011).  

 

Stabilitas struktur diupayakan dengan cara mendoping superkonduktor dengan Pb 

(Meretliev et al., 2000; Abbas et al., 2015). Doping Pb dapat meningkatkan fraksi 

volume (Astuti et al., 2013), meningkatan kualitas kristal superkonduktor yang 

terbentuk (Nurmalita, 2012), dan meningkatkan suhu kritis superkonduktor 

BSCCO (Mohammed et al., 2012; Roumie et al., 2014) karena Pb memiliki sifat 

fisis dan kimia yang mirip dengan unsur Bi sehingga mampu mensubstitusi posisi 

Bi pada sistem kristal BSCCO (Hermiz et al., 2014).  Selain itu, sintesis BSCCO-

2223 yang menggunakan doping Pb untuk mensubstitusi Bi  perbandingan molar 

0,4 dengan metode padatan dan berhasil memperoleh bahan yang mempunyai 

struktur kristal ortorombik dengan parameter kisi a = 5.4054 Å, b = 5.4111 Å dan 

c = 37.0642 Å (Verma dkk., 2012). 

 

Penelitian tentang variasi doping Pb dilakukan oleh Fauzi (2017) menunjukkan 

nilai fraksi volume (Fv) paling tinggi pada BPSCCO-2223 Pb 0,4 sebesar 62,06 

%. 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 %. 
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G. Metode Sintesis Superkonduktor BSCCO-2223 

Sintesis superkonduktor terdapat beberapa metode diantaranya: metode sol gel 

(Fallaharani et al., 2017), metode lelehan (Marhaendrajaya, 2001), metode 

padatan (Fauzi, 2017), dan metode pencampuran basah (Rohmawati dan 

Darminto, 2012).  

 

Metode sol-gel umumnya menggunakan senyawa ligan ethylene-

diaminetetraacetit acid (EDTA) yang dapat membantu mengikat logam 

(Wuryanto, 1996). Sedangkan bahan-bahan dasarnya digunakan 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 dalam pelarut etilen glikol, kemudian EDTA 

ditambahkan ke dalam larutan ini. Agar pH larutan tetap berada pada 8,0-8,2, 

maka larutan selalu dikontrol dengan menambahkan amonium hidroksida 

(NH4OH). Setelah itu larutan dipanaskan pada suhu 90°C hingga menjadi gel. 

Selanjutnya gel didekomposisi pada 300°C hingga didapat aglomerat-aglomerat 

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

penggerusan kembali, kompaksi, dan sintering sesuai diagram fase yang ada 

(Fallaharani et al., 2017). 

 

Metode lelehan menggunakan bahan-bahan oksida penyusun BSCCO-2223 

seperti Bi2O3, SrCO3, CaCO3 , CuO, dan doping PbO. Bahan-bahan tersebut 

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

terlarut, dilakukan pengeringan sehingga didapatkan aglomerat-aglomerat. Setelah 

itu dilakukan kalsinasi dan penggerusan. Proses dilanjutkan dengan kompaksi dan 

sintering. Pada proses sinteringlah dilakukan pelelehan bahan BSCCO, yaitu pada 
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suhu sekitar 863°C selama beberapa menit. Kemudian proses dilanjutkan dengan 

pemanasan sesuai dengan diagram fase agar terbentuk BSCCO-2223 

(Marhaendrajaya, 2001). 

 

Sintesis BSCCO-2223 metode padatan menggunakan bahan-bahan oksida dan 

karbonat penyusun BSCCO-2223 seperti Bi2O3, SrCO3, CaCO3, CuO, dan doping 

PbO. Unsur-unsur tersebut dicampurkan sesuai dengan stoikiometri yang 

diinginkan. Selanjutnya dilakukan pengadukan, penggerusan dan kompaksi. 

Proses dilanjutkan dengan kalsinasi, penggerusan kembali, kompaksi, dan 

sintering sesuai dengan diagram fase. 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). 

 

Metode pencampuran basah dilakukan dengan penambahan HNO3 (asam nitrat) 

sebagai digest agent  dan aquades secara perlahan sampai semua bahan terlarut 

hingga larutan berwarna biru jernih dan dipanaskan dengan hot plate dengan suhu 

70 °C selama 24 jam sampai larutan menjadi mengerak. Setelah itu bahan 

dikalsinasi dan sintering. Senyawa HNO3 dengan solubilitas yang tinggi 

diharapkan dapat berfungsi sebagai digest agent yang baik, sehingga ikatan yang 

terjadi bukan ikatan antar atom, tetapi ikatan antarion (Pradhana dkk., 2016).  

 

H. Sintering  

Sintering merupakan proses pemanasan di bawah titik leleh dalam rangka 

membentuk fase kristal sesuai yang diinginkan dan bertujuan membantu 

mereaksikan bahan-bahan penyusun baik bahan keramik maupun bahan logam. 

Sintering akan berpengaruh cukup besar pada pembentukan fase kristal. Fraksi 
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fase 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). Beberapa hal yang mempengaruhi sintering adalah:  

a.  Ukuran Butir  

Semakin kecil ukuran butir akan menghasilkan densifikasi yang semakin baik. 

Bentuk dan ukuran butir yang seragam akan memberikan densitas yang rendah. 

b. Suhu dan Waktu Pembakaran  

Tingkat densifikasi optimal akan tercapai bila kecepatan pembakarannya konstan 

hingga mencapai suhu maksimal pembakaran. Kemudian ditahan pada suhu 

tersebut dalam waktu tertentu.  

c. Tekanan  

Metode penekanan yang efektif adalah dengan hot pressing. Sehingga dapat 

menghasilkan kepadatan produk yang tinggi (Vlack, 2001). 

 

Suhu kalsinasi dan sintering memiliki peran penting dalam penentuan morfologi 

superkonduktor (Fallaharani et al., 2017). Penelitian Sharma et al. (2013) 

menunjukkan bahwa suhu sintering optimal yaitu sekitar 845 ºC, yang merupakan 

nilai kepadatan tertinggi dan fraksi volume tertinggi fase BSCCO-2223 

berdasarkan hasil XRD. Selain itu, hasil XRD menunjukkan bahwa dengan 

meningkatnya suhu sintering hingga 845 ºC, fraksi fase BSCCO-2212 menurun. 

Hasil SEM menunjukkan bahwa morfologi permukaan bahan ditingkatkan dengan 

peningkatan suhu sintering sampai 845 °C. Sedangkan pada penelitian Reviana 
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(2013) fraksi volume tertinggi yang didapatkan pada suhu tertinggi 855 ºC yaitu 

86,80 % dengan suhu 840, 845, 850, dan 855 ºC. Penelitian lain juga dilakukan 

oleh Lusiana (2013) dengan variasi suhu sintering menggunakan metode padatan. 

Variasi suhu sintering yang digunakan yaitu 800, 820, 845, dan 865 °C dengan 

fraksi volume tertinggi pada suhu 865 °C sebesar 42,4 %.  

 

I. X-Ray Diffraction (XRD) 

X-Ray Diffraction adalah metode karakterisasi yang digunakan untuk mengetahui 

senyawa kristal yang terbentuk. Teknik XRD dapat digunakan untuk menganalisis 

struktur kristal karena setiap unsur atau senyawa memiliki pola tertentu. Apabila 

dalam analisis ini pola difraksi unsur diketahui, maka unsur tersebut dapat 

ditentukan. Metode difraksi sinar-X merupakan metode analisis kualitatif yang 

sangat penting karena kristalinitas dari material pola difraksi serbuk yang 

karakteristik, oleh karena itu metode ini disebut juga metode sidik jari serbuk 

(powder fingerprint method). Penyebab utama yang menghasilkan bentuk pola-

pola difraksi serbuk tersebut, yaitu ukuran dan bentuk dari setiap selnya serta 

nomor atom dan posisi atom-atom di dalam sel (Smallman dan Bishop, 2000). 

Kristal merupakan susunan atom-atom atau kumpulan atom yang teratur dan 

berulangdalam ruang tiga dimensi.Keteraturan susunan tersebut disebabkan oleh 

kondisi geometris yang dipengaruhi oleh ikatan atom yang memiliki arah. Kisi 

ruang kristal (space lattice) didefinisikan sebagai susunan titik dalam ruang tiga 

dimensi yang memiliki lingkungan identik antara satu dengan lainnya. Titik 

dengan lingkungan yang serupa itu disebut simpul kisi (lattice points). Kesatuan 

yang berulang di dalam kisi ruang disebut sel unit (unit cell) struktur kristal. 
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Bidang kristal merupakan bidang yang terbentuk dari susunan atom yang berulang 

dalam sebuah sistem kristal. Jarak yang terdapat antara bidang yang saling 

berdekatan disebut dengan jarak antarbidang atau spacing (d). Jarak antarbidang 

merupakan hal yang penting untuk diketahui ketika melakukan analisa struktur 

kristal, diantaranya untuk mengetahui dimensi atau ukuran dari kristal yang 

terbentuk. Cara yang dapat dilakukan untuk menghitung besarnya jarak 

antarbidang (d-spacing) adalah dengan menentukan nilai “Index Miller” 

kemudian nilai yang diperoleh dari hasil indeksing tersebut digunakan dalam 

rumus untuk masing-masing sistem kristal (kubus, tetrahedral, hexagonal, dll). 

Indeks Miller menunjukan posisi atom yang membentuk bidang pada sebuah 

sistem kristal. Setelah diketahui indeks Miller (nilai hkl) dari bidang kristal yang 

terbentuk, langkah selanjutnya adalah menentukan besarnya jarak antarbidang 

kristal. Perhitungan besarnya jarak antarbidang dapat dilakukan dengan 

memperhatikan sistem kristal yang terbentuk. 

a. Untuk sistem kristal orthogonal, jarak antarbidang kristal yang memiliki indeks 

Miller (hkl) dengan dimensi a, b, c dimana nilai a≠b≠c, dapat dihitung 

menggunakan rumus berikut: 

 

   
  

   
  

   
  

      (1) 

b. Sedangkan untuk sistem kubus, memiliki indeks Miller (hkl) dan dimensi a, b, 

c dimana nilai a=b=c, sehingga untuk sistem kristal kubus, penentuan jarak 

antarbidang dapat diturunkan dari rumus di atas menjadi: 

 

   
        

       (2) 
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c. Untuk sistem kristal tetragonal dengan indeks Miller (hkl), memiliki dimensi 

a=b≠c, sehingga penentuan jarak antarbidang dapat diturunkan dari rumus di 

atas menjadi: 

 

   
     

   
  

      (3) 

d. Untuk sistem kristal hexagonal, penentuan jarak antarbidang dapat dilakukan 

menggunakan rumus: 

 

   
 

 

          

   
  

   (4) 

Seperti halnya sistem kristal yang diuraikan di atas, sistem kristal yang lain pun 

memiliki rumus tersendiri untuk menghitung jarak antara bidang kristalnya 

(Oktavia, 2009). 

 

Sinar-X dapat terbentuk apabila suatu logam sasaran ditembaki dengan berkas 

elektron berenergi tinggi. Dalam eksperimen digunakan sinar-X yang 

monokromatis. Kristal akan memberikan hamburan yang kuat jika arah bidang 

kristal terhadap berkas sinar-X (sudut θ) memenuhi persamaan Bragg (Callister, 

2003). Peristiwa pembentukan sinar-X dapat dijelaskan yaitu pada saat 

menumbuk logam, elektron yang berasal dari katoda (elektron datang) menembus 

kulit atom dan mendekati kulit inti atom. Pada waktu mendekati inti atom, 

elektron ditarik mendekati inti atom yang bermuatan positif, sehingga lintasan 

elektron berbelok dan kecepatan elektron berkurang atau diperlambat. Karena 

perlambatan ini, maka energi elektron berkurang. Energi yang hilang ini 

dipancarkan dalam bentuk    sinar-X (Beiser, 1992).  
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Sinar-X tersebut kemudian menembak sampel padatan kristalin, kemudian 

mendifraksikan sinar ke segala arah dengan memenuhi Hukum Bragg. Detektor 

bergerak dengan kecepatan sudut yang konstan untuk mendeteksi berkas sinar-X 

yang didifraksikan oleh sampel. Sampel serbuk atau padatan kristalin memiliki 

bidang-bidang kisi yang tersusun secara acak dengan berbagai kemungkinan 

orientasi, begitu pula partikel-partikel kristal yang terdapat di dalamnya. Setiap 

kumpulan bidang kisi tersebut memiliki beberapa sudut orientasi sudut tertentu, 

sehingga difraksi sinar-X memenuhi Hukum Bragg. Skema difraksi sinar-X 

ditunjukkan pada Gambar 4. 

 

  

Gambar 4. Skema difraksi sinar-X (Cullity, 1992).  

Gambar 4 terlihat bahwa gelombang pertama memiliki panjang yang sama yaitu 

MO + ON, begitu pula dengan gelombang kedua yaitu XP + PY. Gelombang 

kedua berjalan lebih jauh dari gelombang pertama, dan selisihnya dimisalkan 

sebagai d. Dimana nilai d= (XP + PY) x (MO + ON). Jika dari titik O ditarik garis 

ke XP dan PY, diberi tandaQ dan R, maka : 

O 
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XQ = MO, RY = ON        (5) 

Perbedaan antara dua gelombang tersebut adalah : 

D= QP + PR         (6) 

Diketahui bahwa QP dan PR merupakan kelipatan l (panjang gelombang) dan 

Panjang QP sama dengan panjang PR yaitu sebesar d sinθ, sehingga hubungan 

interferensi dari sinar dengan sudut datang θ akan memenuhi persamaan Bragg 

sebagai berikut : 

λ= 2 d sinθ         (7) 

dengan:  

λ= panjang gelombang (Å) 

d = jarak antarbidang (m) 

θ= sudut difraksi 

Secara eksperimen, hukum Bragg dapat digunakan dengan dua cara  yaitu dengan 

memakai sinar-X yang diketahui panjang gelombang λ dan mengukur sudut θ, 

maka dapat ditentukan pula jarak d dari berbagai bidang kristal (Robinson et al., 

2005). 

 

Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas sinar-X dijatuhkan pada bahan 

kristal, maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-X yang memiliki panjang 

gelombang sama dengan jarak antarkisi dalam kristal tersebut. Sinar yang 

dibiaskan akan ditangkap oleh detektor kemudian diterjemahkan sebagai sebuah 

puncak difraksi. Makin banyak bidang kristal yang terdapat dalam bahan, makin 

kuat intensitas pembiasan yang dihasilkannya. Tiap puncak yang muncul pada 

pola XRD mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu dalam 

sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang didapatkan dari data pengukuran ini 
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kemudian dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X untuk hampir semua jenis 

bahan (Zakaria, 2003). 

 

Sinar-X dihasilkan dari tumbukan antara elektron kecepatan tinggi dengan logam 

target. Dari prinsip dasar ini, maka alat untuk menghasilkan sinar-X harus terdiri 

dari beberapa komponen utama, yaitu: sumber elektron (katoda), tegangan tinggi 

untuk mempercepat elektron, dan logam target (anoda). Ketiga komponen tersebut 

merupakan komponen utama suatu tabung sinar-X (Oktaviana, 2009). 

 

J.  Scanning Electron Microscopy (SEM)  

SEM adalah salah satu jenis mikroskop elektron yang menggunakan berkas 

elektron untuk menggambar profil permukaan benda. Permukaan benda yang 

dikenai berkas akan memantulkan kembali berkas tersebut atau menghasilkan 

elektron sekunder. Detektor mendeteksi elektron yang dipantulkan dan 

menentukan lokasi berkas. Lokasi permukaan benda yang ditembaki berkas di-

scan ke seluruh area pengamatan (Abdullah dkk., 2009).    

 

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 5. 
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Gambar 5. Skema prinsip kerja SEM (Zhou et al., 2006). 

Morfologi butir bahan dapat dianalisis dengan SEM, meliputi ukuran, bentuk dan 

tekstur butir (Yulianti, 2004). Bila SEM digabungkan dengan EDS, maka dapat 

digunakan untuk menganalisis komposisi kimia pada daerah yang sangat sempit 

dalam orde mikrometer dan pemetaan pada suatu bahan (Siswanto, 2002).  

 

Elektron yang dihasilkan oleh SEM ini berasal dari electron gun, yang bersifat 

monokromatik, dimana pancaran dari elektron tersebut diteruskan ke anoda. Pada 

proses ini elektron mengalami penyerahan menuju titik fokus. Anoda berfungsi 

membatasi pancaran elektron yang memiliki sudut hambur yang terlalu besar. 

Berkas elektron yang telah melewati anoda diteruskan menuju lensa magnetik, 

scanning coils, dan akhirnya menembak spesimen. Adapun yang berasal dari 

filamen katoda ditembakkan menuju sampel. Berkas electron tersebut kemudian 

difokuskan oleh lensa magnetik sebelum sampai pada permukaan sampel. Lensa 

magnetik memiliki lensa kondenser yang berfungsi memfokuskan sinar elektron. 

Berkas elektron kemudian menghasilkan Backscattred Electron (BSE) dan 
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Secondary Elektron (SE) menuju sampel, dimana SE akan terhubung dengan 

amplifier yang kemudian dihasilkan gambar pada monitor (Reed, 2005). 

 

K. Program Celref 

Celref adalah perangkat lunak (software) yang digunakan untuk memperbaiki 

(menghaluskan) grafik sebuah data dengan puncak yang bertumpang-tindih. 

Celref dikembangkan di Laboratoire des Matériaux et du Génie Physique Ecole 

Nationale Supérieure de Physique de Grenoble (INPG) Domaine Universitaire 

oleh Jean Laugier dan Bernard Bochu untuk Refinement data hasil analisis XRD 

(Laugier dan Bochu, 1999). 

 

Refinement adalah proses pengukuran parameter sel. Tujuan dari proses 

refinement atau penghalusan ini adalah untuk mencocokkan atau fitting suatu 

struktur model dengan data pola difraksi (Subagja, 2007). Fungsi dari software 

celref yaitu 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. METODOLOGI PENELITIAN 

A. Waktu dan Tempat Penelitian 

Penelitian ini telah dilaksanakan pada bulan Juni 2018 sampai dengan September 

2018 di Laboratorium Fisika Material FMIPA Universitas Lampung, 

Laboratorium Analitik dan Instrumentasi Kimia FMIPA Universitas Lampung, 

dan SMK-SMTI Bandar Lampung. Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) dan 

Scanning Electron Microscopy (SEM) dilakukan di Badan Tenaga Nuklir 

Nasional (BATAN). 

 

B. Alat dan Bahan 

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

penggerus (pastle dan mortar), spatula, gelas beaker, hot plate, tungku pemanas 

(furnace), cawan (crussible), alat pressing crucible, cetakan bahan (die) 

(Lampiran 4), X-Ray Diffraction (XRD) dan Scanning Electron Microscopy 

(SEM), sedangkan bahan dasar yang dipakai dalam penelitian ini merupakan 

bahan oksida dan karbonat dengan tingkat kemurnian yang tinggi yaitu: Bi2O3 

(99,9 %) dari Strem Chemical; PbO (99,9 %) dari Aldrick; SrCO3 (99,9 %) dari 

Strem Chemical; CaCO3 (99,9 %) dari Strem Chemical; dan CuO (99,999 %) dari 

Merck, NHO3 dan aquades (Lampiran 4). 
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C. Komposisi Bahan 

Komposisi bahan awal untuk membuat 3 gram (Lampiran 1) superkonduktor 

BPSCCO-2223 dengan doping Pb 0,4 fraksi mol pada kadar Ca 2,10 fraksi mol 

(Reviana, 2013) dapat dilihat pada Tabel 1. 

 

Tabel 1. Komposisi bahan BPSCCO-2223  

Bahan Fraksi Massa hitung untuk 3 gram bahan 

Bi2O3 1,6 0,9272 

PbO 0,4 0,2220 

SrCO3 2,0 0,7344 

CaCO3 2,1 0,5228 

CuO 3,0 0,5936  

Total 3,0000 

 

D. Preparasi Bahan 

Pada penelitian ini metode yang digunakan adalah metode pencampuran basah 

yang terdiri dari pencampuran asam nitrat, pengeringan, kompaksi, serta 

pemanasan (kalsinasi dan sintering).  

1. Penimbangan 

Bahan dasar yang akan digunakan ditimbang terlebih dahulu sesuai dengan 

perbandingan pada Tabel 1. Semua bahan yang telah ditimbang ditempatkan pada 

wadah tersendiri. 

 

2. Pelarutan  

Setelah bahan ditimbang, kemudian dilarutkan bersama asam nitrat (HNO3) 68 % 

dan aquades diaduk secara perlahan. Bahan diletakkan di atas hot plate dengan 

suhu 70 °C (Khafifah, 2011; Darminto dan Widodo, 2010) sampai larutan tersebut 
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berwarna biru jernih yang menandakan bahwa larutan tersebut sudah homogen 

dengan pH sebesar 1. Lalu didiamkan selama 24 jam sampai mengerak. 

 

3. Pengeringan  

Setelah bahan mengerak, kemudian dilakukan pengeringan pada suhu 300, 400, 

dan 600 °C (Marhaendrajaya,  2001) secara bertahap. Diagram pengeringan yang 

dilakukan secara bertahap ditunjukkan pada Gambar 6. 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 6. Diagram pengeringan 

 

Pada kenaikan awal dari suhu ruang 30 °C menuju suhu 300 °C laju kenaikan 

sebesar 1,5 °C/menit. Saat kenaikan dari 300 °C ke 400 °C laju yang digunakan 

sebesar 1,67 °C/menit. Sedangkan kenaikan dari 400 °C ke 600 °C laju yang 

digunakan sebesar 3,3 °C/menit. 

 

4. Penggerusan  

Setelah bahan dikeringkan dalam tungku, bahan dibagi menjadi 4 sampel. 

Kemudian sampel digerus dengan mortar dan pastel selama ±10 jam (bertahap) 

sampai bahan terasa halus.  
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5. Kompaksi 

Pada penelitian ini kompaksi dilakukan menggunakan alat pressing dengan 

kekuatan 8 ton dengan ukuran 10 mm dan tebal 2-3 mm. 

 

6. Kalsinasi 

Kalsinasi dilakukan pada suhu 800 °C selama 10 jam. Diagram kalsinasi dapat 

dilihat pada Gambar 7. 

T (
o
C) 

800
o
C 

 

Furnace cooling 

 

 

            

 

 

5                                                   15                   t (jam) 

Gambar 7. Diagram kalsinasi 

 

 

Kalsinasi dilakukan dengan kenaikan awal dari suhu ruang yaitu 30 °C ke 800 °C 

dengan laju sebesar 2,5 °C/menit. 

 

7. Sintering 

Sebelum sintering, permukaan kontak antarpartikel dimaksimalkan dengan 

melakukan pressing sehingga bentuk awal bahan yang dipadatkan dapat 

dipertahankan dari penyusutan maupun pengembangan. Sintering dilakukan pada 

suhu 850 °C pada sampel BPSCCO-2223-850, 855 °C pada sampel BPSCCO-

2223-855, 860 °C pada sampel BPSCCO-2223-860, 865 °C pada sampel 

BPSCCO-2223-865 selama 20 jam (Lampiran 5, 6). Diagram sintering dapat 

dilihat pada Gambar 8. 



32 
 

 
T (

o
C) 

    

    Ts 

  Ts 

        Furnace Cooling 

  

 Tr 

         

 

 

5                            25                 t (jam) 

Gambar 8. Diagram sintering 
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E. Diagram Alir 

Diagram alir pada penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 9. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 9. Diagram alir penelitian 

 

 

X-Ray Diffraction (XRD) 

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

selama 40 jam 

Kalsinasi selama 10 jam pada suhu 800 °C 

Sintering selama 20 jam dengan variasi suhu per sampel 850, 855, 860, 865 °C 

Penggerusan  

Penimbangan bahan awal superkonduktor BPSCCO-2223 dan Ca 2,10 

Pelarutan dengan HNO3 68 % 50 ml dan aquades 150 ml 

Kompaksi 

Kompaksi 

Penggerusan 

Scanning Electron Microscopy (SEM) 

Analisis program celref 
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F. Karakterisasi 

Superkonduktor hasil sintesis kemudian dikarakterisasi menggunakan X-Ray 

Diffraction (XRD) dan Scanning Electron Microscopy (SEM).  

 

1. X-Ray Diffraction (XRD) 

Karakterisasi menggunakan difraksi sinar-X untuk menganalisis tingkat 

kemurnian fase (fraksi volume, derajat orientasi, dan impuritas). Pola difraksi 

sinar-X diperoleh dengan menembak bahan dengan sumber Cu-Kα dengan 

panjang gelombang 1,54 Å. Data difraksi diambil dalam rentang 2θ = 10° sampai 

80°, dengan modus 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 BSCCO-2223 yang terbentuk dapat diamati dengan 

menghitung fraksi volume, derajat orientasi, dan impuritas yang terkandung dalam 

bahan, berdasarkan rumus sebagai berikut: 

     
∑       

      
 x 100 %      (8) 

    
∑       

∑        
 x 100 %      (9) 

                    (10) 

dengan: 

Fv  = Fraksi volume  

P = Derajat orientasi 

I = Impuritas 

Itotal  = Intensitas total 

I(2223) = Intensitas fase 2223 
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I(00l) = intensitas h = k = 0 dan   bilangan genap 

 

2. Scanning Electron Microscopy (SEM) 

Scanning Electron Microscopy (SEM) digunakan untuk menganalisis struktur 

mikro dari superkonduktor tersebut. Superkonduktor memiliki konduktivitas yang 

cukup besar, maka bahan tersebut tidak perlu di-coating dengan emas (Au) 

ataupun karbon (C) tetapi cukup menempelkan bahan tersebut pada holder dengan 

pasta perak. 

 

G. Analisis hasil 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 

adalah: 

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

.rd yang ditunjukkan pada Gambar 10. 

 

 
Gambar 10. Mengubah file .txt menjadi file .rd. 
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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. 

 

 
Gambar 12. Memasukkan data .rd. 

 

 

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

ditampilkan oleh Celref seperti pada Gambar 13. 
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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 BPSCCO-

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

Gambar 14. 

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

tipe FMMM. 

 

 

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



38 
 

 

Gambar 15. Proses calculate. 

 

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. 
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8. Kemudian melakukan refine data sampai mendapatkan hasil yang sesuai 

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

Gambar 17. 

 

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. 



 
 

V. KESIMPULAN DAN SARAN 

A. Kesimpulan 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, diperoleh beberapa kesimpulan 

yaitu:  

1. Suhu sintering berpengaruh terhadap tingkat kemurnian fase superkonduktor 

BPSCCO-2223, ditunjukkan dengan nilai fraksi volume (Fv) yang semakin 

besar seiring bertambahnya suhu sintering. Tingkat kemurnian fase 

superkoduktor BPSCCO-2223 terkecil dengan nilai fraksi volume (Fv) pada 

BPSCCO-2223-850 = 58,25% dan terbesar BPSCCO-2223-865 = 87,20 %.  

 

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. Hal ini bersusuaian dengan nilai 

derajat orientasi (P) terkecil pada BPSCCO-2223-860 = 21,16 %, dan terbesar 

pada BPSCCO-2223-855 = 27,64 %. 

 

B. Saran 

Untuk mendapatkan bahan superkonduktor dengan tingkat kemurnian fase yang 

lebih baik perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan memakai penambahan 

doping selain Pb, variasi waktu kalsinasi dan sintering. 
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