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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

RI1ZKI 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 Bi,O; PbO, SrCO;, CaCOs,
CuO, NHO; dan aquades. Sintesis dilakukan dengan melarutkan bahan
menggunakan HNOj3 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
BPSCCO0-2223-850 sebesar 58,25%. Derajat orientasi yang relatif besar pada
sampel BPSCCO-2223-855 sebesar 27,64 %. Sementara, derajat orientasi terkecil
BPSCCO0-2223-860 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

RI1ZKI 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
Bi,O3, 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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. 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).



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
Bi,Sr,CapCu;0s (Bi-2201) dengan Tc = 10 Kelvin (Yulianti, 2004), fase
Bi,Sr,Ca;Cu,0s (Bi-2212) dengan Tc = 80 Kelvin (Sembiring dkk., 2016), dan
fase Bi,Sr,Ca,CusOo (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 °C 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,



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 CaCOs. 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
HNO; 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



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 °C. 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:



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 °C selama 10 jam dan sintering yang
dilakukan selama 20 jam dengan variasi suhu 850 °C dengan kode sampel
BPSCCO0-2223-850, suhu 855 °C dengan kode sampel BPSCCO-2223-855,
suhu 860 °C dengan kode sampel BPSCCO-2223-860, dan suhu 865 °C

dengan kode sampel BPSCCO-2223-865.



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.



1. 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 (p=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 (TcCzro). TConset @dalah titik dimana pada suhu tertentu resistivitas bahan
akan turun, sedangkan Tce, adalah titik di mana pada suhu tertentu resistivitas
bahan bernilai nol (Dewi, 2016). Hubungan antara resistivitas dan suhu dapat

dilihat pada Gambar 1.



Resistivitas

Tc Suhu (K)

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

B. Kilasifikasi 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), AjsGeo2Nbs (20,7 K),
niobium germanium (23,2 K), dan lanthanum barium tembaga oksida (28 K)

(Pikatan, 1989).



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
YBa,Cuz07« 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 dkk., 2003).

2. Sifat Magnetik
Berdasarkan sifat magnetiknya superkonduktor terdiri dari 2 tipe Vyaitu

superkonduktor tipe I dan superkonduktor tipe II.

a. Superkonduktor Tipe |

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 | 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 | 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, Sh, Te, Bi,

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

b. Superkonduktor Tipe Il

Superkonduktor tipe Il tidak dapat dijelaskan menggunakan teori BCS, karena
tidak terjadi efek Meissner. Abrisokov menjelaskan superkonduktor tipe Il 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 Il akan menolak medan magnet
yang diberikan, akan tetapi perubahan sifat kemagnetan tidak tiba-tiba melainkan

secara bertahap (Windartun, 2008).

Superkonduktor tipe Il banyak dijumpai dalam bentuk campuran logam (alloy),
diantaranya NbTi, NbsSn dan Nb3;Ge, 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 Il lebih tinggi daripada tipe |.

Pada superkonduktor tipe Il ini mempunyai dua medan magnet kritis yaitu medan
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magnet kritis rendah Hc; dan medan magnet kritis tinggi Hc,. Pada daerah
dibawah medan magnet kritis rendah Hc; 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<Hc;) maka
superkonduktor tipe Il ini akan bersifat seperti superkonduktor tipe I. Pada
keadaan di atas medan magnet kritis Hc;, sebagian fluks akan menembus keadaan
interior superkonduktor sampai rentang daerah medan kritis Hc,. Apabila H>Hc,

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 Bi,Sr,Cu,Og (Tc = 10 K), Bi,Sr,CaCu,0s
(Tc = 80 K), dan Bi,Sr,Ca,CuO (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, (¢)
2223 (Lehndroff, 2001).

Pada Gambar 2a menunjukkan fase BSCCO 2201 yang disusun oleh bidang
(BiO)/SrO/Cu0/SrO/(Bi0O), dimana piramida Cu berada diantara dua bidang SrO.
BSCCO 2201 mempunyai parameter kisi a = b = 5,39 A dan ¢ = 24,6 A. 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/Cu0Q/CaO/CuQ/SrO/(BiO), dimana piramida
atom Cu dipisahkan oleh adanya bidang Ca. Struktur kristal berbentuk tetragonal
ini memiliki parameter kisi a = b = 54 A dan ¢ = 30,7 A (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 A). Atom oksigen O(3) hanya memiliki satu
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rantai ikatan dengan atom Bi yang memiliki panjang ikatan 2,231 A (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 Bi,Sr,Can.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.

Biy 6Pbg 4Sr,Ca,CupnsOgs2n

dengan

n =0 adalah B-2201
n = 1 adalah B-2212
n =2 adalah B-2223

2.1: (Sr,Ca), CuO,

1.2: (Sr,Ca) Cu20;
a:2.1+CuO + L,

b: B-2201 + 2.1 + CuO +L;
c:B-2223+21+1L,

d: B-2223 + 2.1+ CuO + L,
f:B-2212+1L;,+2.1
g:21+L,

h:2.1+L,

i: (Sr,Ca)14Cu, 4036 + Ly

J: (Sr,Ca)14Cu24036+ Ly + Ly

T(C)

v L T v T T T T

Gambar 3. Diagram fase superkonduktor BPSCCO (Strobel et al., 1992).
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Jika dilihat pada Gambar 3, pembentukan fase Bi-2223 pada: daerah Bi-2212 +
Bi2223, daerah Bi-2223 + Bi-2212 + L, dan daerah Bi-2223 + 2,1 + CuO + L,

(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
CuO, (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
BSCCO0-2223 sangat pendek, yaitu berkisar antara 835 °C sampai 857 °C. Fase
BSCCO0-2223 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 Ca,PbQO, (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
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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 A, b = 5.4111 A dan

¢ =37.0642 A (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(NOs)s, Pb(NO3),, Sb(NO3),, Ca(NOs),, Sr(NO3),, dan Cu(NO3),.
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 Bi,O3, SrCO3;, CaCO3; , CuO, dan doping PbO. Bahan-bahan tersebut
dicampur dengan aquades dan HNOj3 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 Bi,O3, SrCO3;, CaCO3, CuO, dan doping
PbO. Unsur-unsur tersebut dicampurkan sesuai dengan stoikiometri yang
diinginkan. Selanjutnya dilakukan pengadukan, penggerusan dan kompaksi.
Proses dilanjutkan dengan Kkalsinasi, 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 HNOj3 (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 HNO; 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 lelen 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 °C, 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 °C, 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 °C yaitu
86,80 % dengan suhu 840, 845, 850, dan 855 °C. 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 Kkristalinitas 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, ¢ dimana nilai a#b#c, dapat dihitung
menggunakan rumus berikut:

1 _ h* k%12
E-atrta @)

b. Sedangkan untuk sistem kubus, memiliki indeks Miller (hkl) dan dimensi a, b,
¢ dimana nilai a=b=c, sehingga untuk sistem kristal kubus, penentuan jarak

antarbidang dapat diturunkan dari rumus di atas menjadi:

1 h%4k%+12

d? a?

)
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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:

1 h%+k% | 1P

d? a? ta (3)

c2

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

menggunakan rumus:

1 4 (h?+hk+k? 12
1 _ A(ARkART) (4)
daz 3 a? c2

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 6) 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 :
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XQ = MO, RY = ON ®)
Perbedaan antara dua gelombang tersebut adalah :

D= QP + PR (6)
Diketahui bahwa QP dan PR merupakan kelipatan | (panjang gelombang) dan
Panjang QP sama dengan panjang PR yaitu sebesar d siné, sehingga hubungan
interferensi dari sinar dengan sudut datang 6 akan memenuhi persamaan Bragg
sebagai berikut :

A=2dsino (7)
dengan:
A= panjang gelombang (A)
d = jarak antarbidang (m)
0= sudut difraksi
Secara eksperimen, hukum Bragg dapat digunakan dengan dua cara yaitu dengan
memakai sinar-X yang diketahui panjang gelombang A dan mengukur sudut 6,
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 Kkristal 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).



I11.  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: Bi,O3
(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
Bi,03 1,6 0,9272
PbO 0,4 0,2220
SrCO; 2,0 0,7344
CaCOg3 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.

4 Suhu (°C) 600

400

300

v

0 3 89 1920 40  t(jam)

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.

4 800°C

Furnace cooling

’

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
BPSCCO0-2223-865 selama 20 jam (Lampiran 5, 6). Diagram sintering dapat

dilihat pada Gambar 8.
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Gambar 8. Diagram sintering



E. Diagram Alir
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Diagram alir pada penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 9.

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

A 4

Pelarutan dengan HNO3 68 % 50 ml dan aquades 150 ml

v

Pengeringan secara bertahap p

ada suhu 300, 400, dan 600 °C

Penggerusan

\ 4

Kompaksi

\ 4

Kalsinasi selama 10 j

am pada suhu 800 °C

\ 4

Penggerusan

\ 4

Kompaksi

|

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

\ 4

X-Ray Diffraction (XRD)

A 4

Analisis program celref

|

Scanning Electron Microscopy (SEM)

Gambar 9. Diagram alir penelitian
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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-Ka dengan
panjang gelombang 1,54 A. Data difraksi diambil dalam rentang 26 = 10° sampai
80°, dengan modus scanning continue dan step size sebesar 20 = 0,05 serta waktu
2 detik per step. Dari spektrum XRD terlihat adanya puncak-puncak intensitas

yang terdeteksi tiap sudut difraksi 26.

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:

Fv= 222 4 100 9% 8)
Itotal
- % X 100 % 9)
I =100% — Fv (10)
dengan:
Fv = Fraksi volume
P = Derajat orientasi
I = Impuritas
lotr = Intensitas total

lo223y = Intensitas fase 2223
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looy = 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.

}& ConvX - XRD File Conversion — O b4
File(z) to Corwert
File Type : |ASEII Ztheta,| j ezl |xrd\:4rd‘\BF'S CC0 2223 850 1.twt

Output file detailz Output Parameters
Convert whale file (5] ¥
g Shart Angle : 10,013
Eutenzion: |.id -
L . End &ngle : 79,998
Ensure unique filename : [v  Suffis ,b_
Caunt Time : IW

Directory . D:hrdbard

File Type : |Phi|ips PCRD j

Change Directary Anods: Cu j'
Wavelength: |1 54056
Date of output file Alpha-2 stipped ; I
&+ Date of input file .
Alpha-2 ratio: 0,50000
" Today's date EREIELE
Do That Carvert Thang !l | Exit

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

Eeemees

File] Erase About Exit Help

Open > Peaks File
Cell File

la\ cell parameters | Selection of the reflections | Cell refinement |
»

Profile File 3 Bruker Format (".raw)
Rietveld Format (*dat)
CPIFormat (*.cpi)
Philips Format (*rd)

Firs step: Ente the Biagg angles of the measured
@ @ 20 |efectns

By measuring directy on a diagram. Click on the bution
*Diagram’”

aDiffracAt,

‘Fe = 20 B EHHI- X2
2@ B o

Click and drag a rectmgle to "Zoom" and on the "Z- " hutton to " Tnzoom"

Gambar 11. Input data .rd.

IL| Open x
Lcnkin:| xrd j @ £ B
Marme : Date modified Ty
|J BPSCCO 2223 850 1.rd 15/10/2018 11.52 RI
| | BPSCCO 2223 855 2.rd 17/10/2018 16,34 RI
| | BPSCCO 2223 360 3.rd 01/10/201812.43 RI
| | BPSCCQ 2223 865 4.rd 1771072018 21.43 RI
L4 >

Filename:  [BPSCCO 2223 850 1 Open

Files of type: |Philips Format (*d) | Cancel

Gambar 12. Memasukkan data .rd.

Memilih puncak-puncak yang akan diukur dari spektrum XRD yang

ditampilkan oleh Celref seperti pada Gambar 13.
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] Measure the reflection angles on the diagram
File Options PeakSearch PeakKill Help CQuit

Ifthere s no pattsm, open a profie fe.

b

b

s TheEEs Observed reflections (2theta) To make & zoom, press the left button and drag the
Zhta | O [ WL [N ectangl. To unzoom cick on the Z- bution.
281 -[ 100 19375 | 4581 | BeTT| 1 To measure the postions of the peaks on he diagram:
= 24625 | 3615 | 30894 2
202 sun o | 2 §a 3 1By handr Cick on the peak with he et butor.
@ J/E | 3007 | 95454 27 Automatic peak Search: Clck on the *Peak Search”
W3 | 32| 8N § ftem of the menu and adjustthe parameters.
of File: BPSCCO 20238501 | 30767 | 2903 | 43603 6 “You can mix the both metfods.
Anode]cs 280 | 2722 100000 7 o delete a measured refiecton, bring the cursor on the
9% | 254 41T 8 tine and cick wih th right buton; or bouble cick on the
il 82 Raio | e g owmse correspondng ne of the st
ASH0E8 LS | 050 e | rane et 0
A 261 280 || e8| 186 M3
154182 | 1003 | 8000 ||| cnamn | amin mmea iz ¥
1 2 3 456 7 8 ) o102 12 14

;
[0

0

Filli]

2T= 5050 d= 1.807

Ble||

el
[ x|®)

BPSCCO 2223 850 1rek *

Gam'bar 13. Puncak-puncak yang akan diukur dari spektrum XRD.

Menentukan inisial parameter sel, yaitu dengan memilih jenis Kkristal

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

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

Gambar 14.

ﬁ

& ceLRer v3 18july 200)
File Erase About Exit Help

Cunrert values

o= 154182

201 =| 1002

@Kemaml B Fike l B save l < Erase

Messured reflesions il cellparameters | 5 ection of the refiections | Cellrefinemert |

Second step: Enter the intial cell parameters

-y keyboard: Click on the Keyboard” bution. Select

System

Iritil cell poremeters
a 5421 g5
b[5e22  pgla
c [s72%2 |y [30

Getspec symbole (H-M and Hal)

262 | 8000

(T Change

H-M standard symbole

Cale.
B Ed/Piint

Calculaled diagiam

Em—"

Raw diagram
File: BPSCC0 2223 850 1.1d
Sample: *

Anoder [Cu

A 201 262
s [anm [ennn

[F]

Measured reflections:

the system. the space group. en enter the values of
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Gambar 14. Inisial parameter sel, yaitu dengan memilih jenis kristal ortorombik

Melakukan proses calculate pada celref yang ditunjukkan pada Gambar 15.
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Measured reflections:

[ @ ceLrer v3 1gjuty 2001) [m] X
File Erase About Exit Help
Current valies Measured reflections el o2l parameters | Selecton cf the reflections | Cellrefinement |
A=|158182 Second step: Enter the initial cell parameters
B Keyboard ‘ File ‘ B save I A Erase ‘
281 =] 1002 By keyboard: Cilick on the 3Keyboard” button. Select
= 5 ritial ol Caloulated d the spstem, the space group, then enter the values of
202 | 2000 ystem Initial cell parameters Alculated diagram the parameters, the wavelength, the range of Bragg
@ b angles. Then click on “Cale.” buttan
Change 5.4121 30
2 @& % Ed#Rrint 0 From a CELREF "ery file: Click on the “Load™ buttan of
b 542 pgle 705 s the tool bar
¢ 372362y |30 111 38173 23302 To save the cell parameters in 2 CELREF "ery file, click
0010 37236 23.097 on the "Save' button.
HM standard symbols  Gietpec spmbals (H-M and Hall 11 3| aE8E3| 24276 o display the condiions liviting the possible reflsctions,
BCN ~ [Boae ~ 116 34113 26122 click on the " Display exist™ button.
BCA
NMA e 117 3Nz 2068
S || Mt 0012 3.1030| 28770
Repdamen MCA
MMM 11 9] 26136] 31.804
Fie: BFSCC0 2223 850 1.1 e 020 2721 3295
Sample:* T 200 27050 33104
Anode: [Cu F!I!I!- v 02 2[26925] 32.275
FOBD 202 26779 3482
b 261 262 0 014 o R war | Y
T rdte [ anna [anan — -
& oi - [m]

(Observed prafile: BPSCCO 2223 850 1.1d

R

S N,

- ‘ H ‘

300 40|

T

A

Calculaied reflections

— |

Click and drag 2 rectangle to "Zoom” and on the "Z- " button to "Unzoom”

-\M [s] 61

| &

English (US) I

7.

Melakukan seleksi puncak dengan pemilihan toleransi

Gambar 15. Proses calculate.

berkisar 0,5 sampai

dengan 1,0 seperti pada Gambar 16.
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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.
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Gambar 17. Hasil refine terbaik.

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

[T S

Select the text to be transfered to Excel . copu it in the clipboard.
and paste it in an Ercel window

2 0 12 445353 445953 44,4216 Q1737

1 1 1 230251 230251 232840 -0.2583

2delta[T] Lambda a =] (= alpha beta gamma
Iritial 000000 1.54190 54121 5.4422 72262 90.000 20,000 20,000
Final 1.00000 1.00000  1.0000 230257 2320251 232.202 -0.z2ve 0.000
Sigmas 000000 1.54190 00000 22,9920 3229320 322917 0.075 1.000
H K L 2T[Obs] 2T-Zera 2ThICal]  Dif DoCar. DCal=
u} u} 4 2.711 2.711 9.527 0184 2.1080 9.2838 =
1 1 1 23.025% 23025 23.284 -0.259 3.8627 3.8204
a a 1z 29.060 29050 22.2517 0.199 207329 20946
a =4 [u} 22,992 322992 322,940 0.052 27151 27192
1 1 11 25.000 35000 35401 -0.401 2.5E37 253266
2 o E 36265 36265 36157 0103 24772 24843
o o 16 38719 38719 38.800 -0.081 23256 23209
2 a 1z 44535 44535 44 413 o182 20319 20398
2 2 o 47.347 47347 47338 0.oo 1.3200 1.9204
1 3 a9 58.058 58058 58125 -0.067 1.5887 1.5871
a 4 E F1.075 71075 70979 0.09e 1.2264 1.2279
4 a E 71143 TF1.149 71173 -0.024 1.3262 1.2242

2 Cancel | =

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.

]| = |= xrd hasil fix - Microsoft Excel
Home Insert Page Layout Formulas Data Review View
j 35 Catibri P = = Feneral - [H8 conditional Formatting =
Bx - - 8- v, »  [G5Formatas Table -
Paste = 4 B U Sr- A~ ETEEE | - | b1 - | %G00 (=) Cell Styles ~
Clipboard & Font Alignment Number Styles
L24 - S~ | 58,25
A B c D E F G H 1 J

15| 1 1 3 24.6256 24.6256 24.2976 0.3280

16

17 2delta(T) Lambda a b 4 alpha beta gamma

18 |Initial "] 1.5418 5.3984 5.4437  37.3065 90 90 90

19 |Final 1 1 3 24.6256 24.6250 24.298 0.328 o

20 Sigmas "] 1.5418 0 32.8953 32.8953 32.906 -0.01 1

21

22| H K L 2T(Obs) 2T-Zero 2Th(cCal) Dif DocCor. DCalc intensitas
23

24 ] 0 8 19.374  19.374  19.031 0.344  4.5814  4.6633 391
25 1 1 3 24.626  24.626  24.298 0.328 3.615  3.6631 937
26 ] 0 12 28.842  28.842  28.715 0.127  3.0955  3.1089 425
27 ] 2 0 32,895 32.885  32.906 -0.01  2.7227  2.7218 2295
28 1 1 11 34,999  34.993  35.336 -0.337  2.5637 2.54 552
29 2 "] 12 44.457 44.457 44.448 0.009 2.0378 2.0382 902
30 2 2 o 47.368 47.368 47.435 -0.067 1.9151 1.9166 1651
31 o ] 20 48.814 48.814 48.822 -0.008 1.8656 1.8653 506
32 o 2 18 55.614 55.614 55.745 -0.132 1.6525 1.649 915
33 1 3 11 60.42 60.42 60.337 0.023 1.5321 1.534 635
4 4 » M| Sheetl ~Sheet? ~Sheet3  ~Gheet4 ~Sheet5 . Sheeté %1 [« u

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

BPSCCO0-2223-850 = 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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