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ABSTRAK

SINTESIS SUPERKONDUKTOR BSCCO-2223 DENGAN VARIASI
WAKTU SINTERING PADA KADAR Ca=2,10 MENGGUNAKAN
METODE PENCAMPURAN BASAH

Oleh

Siti Istikomah

BSCCO-2223 telah berhasil disintesis menggunakan metode pencampuran basah,
kemudian sampel dilarutkan dengan HNO; dan aguades secara perlahan,
kemudian dilakukan pengeringan pada suhu 300, 400, dan 600 °C secara bertahap.
Sampel dikalsinasi selama 10 jam pada suhu 800 °C dan disintering dengan
variasi waktu 10, 20, 30, dan 40 jam pada suhu 865 °C. Varias dilakukan untuk
mengetahui pengaruh waktu sintering terhadap kemurnian fase superkonduktor.
Hasil analisis XRD menunjukkan waktu sintering cukup berpengaruh terhadap
nilai fraks volume BSCCO-2223. Fraksi volume tertinggi diperoleh pada waktu
sintering 30 jam sebesar 79,17 % dengan nilai dergat orientasi sebesar 37,94 %,
sedangkan terendah diperoleh pada waktu sintering selama 10 jam dengan fraksi
volume sebesar 38,47 % dengan dergjat orientas sebesar 15,27 %. Hasil andlisis
SEM menunjukkan bahwa semua sampel telah terorientasi serta memiliki ruang
kosong antar lempengan (void) yang relatif sedikit.

Kata kunci: Superkonduktor, BSCCO-2223, sintering, fraksi volume, dergat
orientasi



ABSTRACT

SYNTHESIS OF SUPERCONDUCTOR BSCCO-22223 WITH
VARIATIONSIN SINTERING TIME AT Ca 2,10 LEVEL USING WET-
MIXING METHODE

By
Siti Istikomah

BSCCO-2223 has been successfully synthesized using wet-mixing methode which
are then sample dissolved is slowly with HNOz; and aquades, then drying
gradually temperature of 300, 400, 600 °C. The sample was calcined for 10 hours
at 800 °C and sintered using variations of time 10, 20, 30, and 40 hours at 865
°C. Variations were carried out to determine the effect of sintering time on the
purification of the superconductor. XRD results show that sintering time has an
effect on the volume fraction value of BSCCO-2223. Volume fraction that is
relatively high at 30 hours sintering time is 79.17 % with an orientation degree
value of 37.94 %. While the lowest was obtained at the time of sintering for 10
hours with the volume fraction of 38.47 % with a degree of orientation of 15.27
%. The SEM results show that all samples have layers oriented and have
relatively little space between the plates (voids).

Keywords: Superconductor, BSCCO-2223, sintering, volume fraction, orientation
degree.
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l. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Superkonduktor pertama kali ditemukan oleh fiskawan Belanda Heke
Kamerlingh Onnes pada tahun 1911. Pada tahun selanjutnya ditemukan beberapa
elemen logam yang menunjukkan perilaku superkonduktivitas pada temperatur
yang sangat rendah (Qureshi et al., 2010). Teknologi superkonduktor mulai
berkembang sgak ditemukan superkonduktor suhu kritis tinggi (SKST) pada
tahun 1986. SKST adadlah bahan oksida atau keramik yang berinduk pada
senyawa kuprat (Cu-O) dengan komposisi kimiawi yang multi komponen,
sehingga bersifat multifase, struktur kristalnya berlapis, dergjat anistropinya tinggi

dan panjang koherensinya yang pendek (Nurmalita, 2011).

SKST yang banyak dikgi adalah sistem BSCCO atau bahan superkonduktor
berbasis bismut. Daam sistem BSCCO dikenal 3 fase superkonduktif yang
berbeda yaitu fase 2201, fase 2212 dan fase 2223 (Nurmalita, 2011), dengan suhu
kritis berturut-turut adalah 10 K, 80 K, dan 110 K (Sembiring, dkk., 2016).
Kelebihan dari superkonduktor sistem BSCCO adalah suhu kritisnya tinggi,
mudah dibentuk, tidak mudah patah, tidak beracun, dan dapat dikembangkan

sebagai lapisan tipis (Darminto, dkk., 1999).



Sintesis untuk mendapatkan fase tunggal atau kristal tunggal superkonduktor
sistem bismut, khususnya fase suhu tinggi, dengan suhu kritis sekitar 110 K atau
fase 2223 mungkin sangat susah. Hal ini disebabkan jangkauan suhu
pembentukan superkonduktor fase 2223 sangat pendek. Fase 2223 memiliki suhu
kritis paling tinggi daripada fase 2201 dan 2212, sehingga banyak penelitian
dilakukan untuk mendapatkan fase 2223 yang murni (Widodo dan Darminto,
2010). Pada sintesis superkonduktor BSCCO-2223 juga dapat memunculkan
fase-fase lain yang masih dalam sistem Bi, yaitu fase BSCCO-2212 atau fase
2201. Sintesis superkonduktor BSCCO-2223 umumnya terdapat fraksi impuritas
sebagal hasil reaksi padatan yang tidak terbentuk secara merata dan sempurna

(Rahardjo dan Surantoro, 2016).

Sintesis superkonduktor BSCCO dapat ditempuh melaui beberapa metode, antara
lain metode padatan (Suprihatin, dkk., 2014; Rahardjo dan Surantoro, 2016),
metode self flux (Yulianti, 2004), metode melt-textured (Afriyanti, 2009), dan
metode travelling solvent floating zone (TSFZ) (Benseman, dkk., 2007).
Umumnya metode-metode tersebut menghasilkan serbuk dengan ukuran kristal
>100 nm dan memerlukan waktu pemanasan relatif lama (Rohmawati dan
Darminto, 2012). Sedangkan untuk metode pencampuran basah menghasilkan
serbuk yang homogen dengan bantuan asam nitrat (Widodo dan Darminto, 2010)
dan memperoleh ukuran kristal <100 nm (Rohmawati dan Darminto, 2012).
Reduksi ukuran dalam nano ini dapat terjadi dengan menjaga dergjat keasaman,

temperatur dan kecepatan pengadukan (Widodo dan Darminto, 2010).



Kadar CaCOj3 dapat mempengaruhi pembentukan fase superkonduktor BSCCO-
2223. Seperti penelitian yang dilakukan oleh Handayani (2012) dengan variasi
kadar CaCOj3 sebesar 1,95, 2,00, 2,05 dan 2,10. Hasil penelitian menunjukkan
bahwa sampel dengan kadar CaCos sebesar 2,10 memiliki nilai fraksi volume

tertinggi (F, = 78, 17 %) dengan impuritas rendah (I = 21,83 %).

Suhu kalsinasi dan sintering juga merupakan faktor penting dalam sintesis
superkonduktor yang dapat mempengaruhi keadaan mikrostruktur dan sifat bahan
superkonduktor (Suprihatin, dkk., 2014). Diketahui bahwa peningkatan suhu
sintering efektif dalam mengontrol butiran morfologi dan grains coupling untuk
meningkatkan sifat superkonduktor seperti suhu kritis, dan kerapatan arus kritis

(Sharma, et al., 2013).

Lama waktu sintering juga sangat berpengaruh pada pembentukan fase 2223
(Yufita dan Nurmalita, 2016). Lama waktu sintering berpengaruh terhadap
pertumbuhan fase yang diidentifikasi dengan meningkatnya fraksi volume dan
kualitas kristal yang dihasilkan semakin baik (Afriyanti, 2009), serta porositas
juga berkurang sehingga berpeluang untuk meningkatkan nilai rapat arus kritis

bahan (Y ufita dan Nurmalita, 2016).

Pada penelitian ini dilakukan variasi waktu sintering untuk mendapatkan waktu
sintering terbaik dalam pembentukan fase bahan superkonduktor BSCCO-2223
menggunakan metode pencampuran basah. Varias waktu sintering yang
digunakan yaitu 10, 20, 30, dan 40 jam pada suhu 865 °C dan kalsinasi 800 °C
selama 10 jam. Hasil yang diperoleh dikarakterisasi menggunakan X-Ray

Diffraction (XRD) untuk mengetahui tingkat kemurnian fase yang terbentuk dan



Scanning Electron Microscopy (SEM) untuk mengetahui struktur mikro dari

sampel.

B. Rumusan Masalah

Permasal ahan yang dibahas dalam penelitian ini adalah:

1. Bagaimanatingkat kemurnian fase bahan superkonduktor BSCCO-2223 pada
varias waktu sintering dengan menghitung fraksi volume (F,), dergat
orientas (P) dan impuritas (1)?

2. Bagaimana struktur mikro dari superkonduktor BSCCO-2223?

C. Batasan Masalah

Batasan masalah dari penelitian ini adalah:

1. Sintesis superkonduktor BSCCO-2223 dilakukan dengan metode
pencampuran basah.

2. Bahan baku yang digunakan Bi,O3, SrCO3, CaCO3 dan CuO.

3. Kadar Cayang digunakan 2,10.

4. Sampe dikalsinasi pada suhu 800 °C selama 10 jam.

5. Sampd disintering pada suhu 865 °C.

6. Varias waktu sintering yang dilakukan yaitu 10, 20, 30 dan 40 jam.



D. Tujuan Pendlitian

Tujuan penelitian ini adalah:

1. Mengetahui tingkat kemurnian fase bahan superkonduktor BSCCO-2223
yang terbentuk dengan menghitung nilai fraks volume, dergat orientasi dan
impuritas.

2. Mengetahui struktur mikro bahan superkonduktor BSCCO-2223.

E. Manfaat Penditian

Manfaat dari penelitian ini antaralain:

1. Memberikan informas waktu sintering yang relatif paling baik pada sintesis
superkonduktor BSCCO-2223 dengan metode pencampuran basah pada kadar
Ca=2,10.

2. Sebaga bahan acuan untuk melakukan penelitian selanjutnya, terutama untuk
bahan superkonduktor BSCCO-2223.

3. Sebaga referensi di Jurusan Fisika, khususnya bidang Material, Fakultas

Matematika dan 1lmu Pengetahuan Alam, Universitas Lampung.



. TINJAUAN PUSTAKA

A. Sgarah Superkonduktor

Pada tahun 1911 fisikawan Belanda Heike Kamerlingh Onnes, menemukan bahwa
suatu resistivitas direct current dari merkuri terjadi penurunan menjadi nol ketika
sampel didinginkan dibawah suhu 4,2 K yang merupakan titik didih dari helium
cair. Fenomena ini disebut dengan superkonduktivitas. Pada tahun selanjutnya
ditemukan beberapa elemen logam yang menunjukkan  perilaku

superkonduktivitas pada temperatur yang sangat rendah (Qureshi et al., 2010).

Pada tahun 1986 fiskawan dari Switzerland, yaitu Alex Muller dan George
Bednorz, melakukan penelitian di Laboratorium Riset IBM di Ruschlikon.
Mereka berhasil membuat suatu keramik yang terdiri dari unsur lanthanum,
barium, tembaga, dan oksigen yang memiliki sifat superkonduktor pada
temperatur kritis yaitu 30 K. Penemuan ini menjadi populer karena selama ini
keramik dikenal sebagai isolator, dan pada temperatur ruang tidak dapat

menghantarkan listrik (Y uliati, 2010).

Pada tahun 1988, telah ditemukan bahan superkonduktor Bi dan Ti- kuprat oksida
dengan Tc = 110 K dan 125 K. Bahan-bahan superkonduktor ini disebut sebagai

superkonduktor suhu kritis tinggi. Superkonduktor sistem BSCCO memiliki sifat



Anisotropi superkonduktivitas yang tinggi dan panjang koherensi yang pendek.
Bahan superkonduktor suhu kritis tinggi umumnya mempunyai struktur yang

berlapis sehingga bersifat anisotropis (Sembiring, dkk., 2016).

B. Superkonduktor

Superkonduktor merupakan bahan yang memiliki hambatan listrik yang bernilai
nol pada suhu yang sangat rendah, sehingga dapat menghantarkan arus listrik
tanpa kehilangan daya (Sihombing dan Nurhayati, 2017) dan dapat menolak
medan magnet luar yang mengenainya (Buckel dan Kleiner, 2004; Abetti dan
Haldar, 2009). Dengan sifat tersebut, superkonduktor dapat diterapkan sebagai
bahan penghantar arus listrik tanpa kehilangan energi, pembangkit medan magnet
super tinggi dalam Magnetic Resonance Imaging (MRI), sebagai penyusun
kumparan levitass magnet (Maglev) untuk kereta api berkecepatan tinggi dan
sebagainya (Buckel dan Kleiner, 2004; Abetti dan Haldar, 2009). Superkonduktor
suhu kritis tinggi (SKST) merupakan bahan oksida atau keramik yang berinduk
pada senyawa kuprat (Cu-O) dengan komposisi kimiawi yang multi komponen,
sehingga bersifat multifase, struktur kristal berlapis, dergjat anisotropisnya tinggi

dan panjang koherennya pendek (Sihombing dan Nurhayati, 2017).

Berdasarkan sifat magnetiknya, superkonduktor dibedakan menjadi 2 tipe, yaitu

1. Superkonduktor tipe |
Superkonduktor tipe | adalah superkonduktor yang secara fisik ditandai
dengan efek Meissner, yaitu gejala penolakan medan magnet luar (ggaa

levitas) oleh superkonduktor. Sifat superkonduktor akan hilang apabila kuat



medan melebihi batas medan magnet kritis (Hc), sehingga pada
superkonduktor tipe | akan terus-menerus menolak medan magnet yang
diberikan sampal mencapai medan magnet kritis. Kemudian dengan tiba-tiba
bahan akan berubah kembali ke keadaan normal (Windartun, 2008).

. Superkonduktor tipe Il

Superkonduktor tipe 1l mempunyai dua medan magnet kritis yaitu Hc; dan

Hc,. Superkonduktor tipe Il memiliki tiga keadaan seperti yang ditunjukkan

pada Gambar 1.

MEISSNER STATE MIXED STATE NORMAL STATE

H < Het Hec1 <H <Hc2 H>Hc2

Gambar 1. Fluks magnet pada jangkauan medan kritis (Widodo dan
Darminto, 2010).

Di bawah Hc; fluks magnetik ditolak secara sempurna hingga medan magnet
kritis Hc,, dengan resistivitas adalah nol dan induksi magnetik adalah nol. Di
atas Hc; fluks magnet sebagian dapat menembus spesimen superkonduktor
dalam bentuk filamen mikroskopik yang disebut vortices (vortex) sampai
batas medan kritis Hc,. Diantara Hc; dan Hc, superkonduktor berada dalam
keadaan campuran (mixed state). Di atas Hc, bahan akan kehilangan sifat

superkonduktivitasnya (Saxena, 2010).



C. Aplikas Superkonduktor

SKST pada tahun 1988 (Sembiring, dkk., 2016), superkonduktor telah cukup
banyak diaplikaskan pada berbagai bidang teknologi, baik daam penerapan
secara langsung maupun masih dalam prototipe. Salah satu  aplikasi
superkonduktor yang menjanjikan pada bidang energi yakni kawat
superkonduktor pada jaringan distribus tenaga listrik (Sharma, et al., 2013).
Daam pembuatan kawat superkonduktor perlu dilakukan pembuatan serbuk
superkonduktor sebagai prekursor bahan pada kawat superkonduktor, sehingga
dihasilkan kawat yang dapat memiliki hambatan listrik bernilai nol pada suhu di

bawah suhu kritisnya (Imaduddin, dkk., 2014).

Bahan superkonduktor mempunyai kemampuan menolak fluks magnet yang
mengenainya pada suhu di bawah suhu kritisnya, sehingga dapat dimanfaatkan
untuk kereta api magnet (Rahardjo dan Surantoro, 2016). Kereta api melayang di
atas rel kereta api yang dilengkapi magnet superkonduktor dengan memanfaatkan
efek meissner. Dimana kereta api melayang dengan ketinggian + 10 cm dari
landasan yang dikena sebagai Maglev Train (Magnetic Levitation Train) dan

kereta api ini dapat bergerak dengan kecepatan 581 km/jam (Marlianto, 2008).

Beberapa aplikasi lain dari superkonduktor antara lain kawat superkonduktor
(Imaduddin, dkk., 2014) dan berpotensi sebagai piranti elektronik, transmisi daya
berkapasitas besar, peralatan yang menggunakan medan magnet berkekuatan
tinggi, sampai dengan berbagal peralatan teknik yang mengandalkan levitas

magnetik (Nurmalita, dkk., 2013).
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D. Superkonduktor Sistem BSCCO

Superkonduktor sistem BSCCO adalah superkonduktor tipe Il dan merupakan
oksida keramik yang mempunya suhu tinggi. Dalam superkonduktor tipe Il
terdapat dua medan kritis, yaitu: medan kritis bawah H¢; dan medan kritis atas Hc,
(Rahardjo dan Surantoro, 2016). Di bawah H¢ fluk magnet ditolak secara
sempurna dan diatas H¢; fluk magnet sebagian dapat menembus bahan sampai
batas medan kritis H,. Di atas He; bahan akan kehilangan superkonduktivitasnya.
Hubungan medan kritis dengan Tc seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2

(Santoso, dkk., 2015).

M
&

<
|
#
# 1
o ]
#

Hc, Hc Hc2 H

Y

Gambar 2. Magnetisasi bahan superkonduktor terhadap kuat medan (Santoso,
dkk., 2015).

Medan magnet yang diperlukan untuk menghilangkan superkonduktivitas atau
memulihkan resistivitas normal disebut medan kritis (Hc). Hubungan Hc dengan

Tc ditunjukkan pada Persamaan (1)
He(T) = H(0) [1 - ()] (1)

Dengan Hc merupakan medan kritis, Tc merupakan suhu kritis dan H(0)

merupakan medan kritispadaT =0 K
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Superkonduktor sistem BSCCO merupakan salah satu bahan suhu kritis tinggi
(SKST) yang ditemukan pada tahun 1988 oleh H. Maeda. Dari penemuan
tersebut, teridentifikasi bahwa BSCCO memiliki tiga fase, yaitu fase 2201, fase
2212, dan fase 2223 (Syahfina, dkk., 2017), Temperatur kritis (Tc) dari fase
tersebut berturut-turut sebesar 10 K, 80 K, dan 110 K (Lusiana, 2013). Segjak
ketiga fase tersebut ditemukan, berbagai penelitian telah dilakukan untuk
mengetahui efek penambahan maupun substitusi berbagai elemen pada sistem

BSCCO terhadap fase, kerapatan butir dan morfologi (Syahfina, dkk., 2017).

Struktur kristal dari fase yang terbentuk dalam bahan superkonduktor akan sangat
berpengaruh terhadap temperatur kritisnya (Tc). Diagram fase superkonduktor

BSCCO ditunjukkan pada Gambar 3.

' ' T Bi, ,Pb,.Sr,Ca,Cu,.,0,...

L dengan:

+ T n =0 adalah B-2201
Ccag n =1 adalah B-2212
n =2 adalah B-2223

L

1025 -

1: (Sr.Ca).Cu0,

2: (Sr.Ca)Cu,0
1214 CuD+L
:B-2201+21+CuO+L
B-2223 + 2.1 + L

,
1000 | 1
a
b
c
d :B-2223 +2.1+Cu0 + L
e
f
g
h
1
i

75

:B-2201 + B-2212 + L, + 21
:B-2212+ L, + 21
2L,

950 -

T ('C)

121 +1.2
:(Sr.Ca),,Cu,, 0. +L,
(Sr.Ca),,Cu,,0,, +L,+L,

925 (Sr.Ca}..Cu,.O

+21+L

900
900

Brafaral; B-2201+2.1+L .
876
875 , 870 T T \ b
e 857 B-2223 + L
B-2212 d -
850 B-2212 . o
e B.2223 + 2.1 *
N 2223 P2223+21+Cu0 ¢
B-2201 + B-2212 835 3
8 - B
25 B-2212 + 2.1 + CuO
1 1 1 1 1 1
0 03 1 2 3 4 914

n

Gambar 3.Diagram fase superkonduktor BSCCO (Lusiana, 2013).
Dergjat ketidakteraturan struktur fase yang tinggi sangat dipengaruhi oleh banyak

faktor, diantaranya adalah suhu sintering dan lama waktu sintering. Pemilihan
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temperatur sintering diperoleh dari diagram fase BSCCO yang ditunjukkan pada
Gambar 3. Gambar tersebut menunjukkan pada suhu di bawah 650 °C adalah
fase 2201, Ca,CuQg3, dan CuO, pada suhu 650-840 °C adalah fase BSCCO-2212,
CaCuQg3, dan CuO, dan pada suhu 840-880 °C diperoleh fase BSCCO-2212 dan

BSCCO-2223 (Lusiana, 2013). Struktur kristal sistem BSCCO ditunjukkan pada

Gambar 4.
R w ecu ®ca ® - [ei0]*
@ o @ s @ Sr0
) | F~: oot [cvo,)?”
Co2+
2 e+ la. i
© — 'ﬁ"b—@* ...... ® (cuo,)
L ©— S R — .
e | @ O]
= @. =
E p—Cr oanes] @ 2
_'__@-E‘ “-E’l;_@_‘ toutyl

Biy S, Cu G Bi, Sr, Ca Cu, G, Bi ;Sr, CoyCuy0,p

Gambar 4. Struktur kristal sistem BSCCO untuk fase: (@) 2201, (b) 2212, (c)
2223 (Lusiana, 2013)

Pada Gambar 4(a) menunjukkan fase BSCCO-2201 yang disusun oleh bidang
BiO/SrO/CuO/SrO/BiO dimana piramida Cu berada diantara dua bidang SrO.
BSCCO-2201 memiliki parameter kisi a=b =5,39 A dan ¢ = 24,6A. Bidang BiO
berada pada bagian ujung struktur dan atom Cu dihubungkan dengan 6 atom
oksigen dalam struktur oktahedral. Pada Gambar 4(b) menunjukkan fase
BSCCO-2212 disusun oleh bidang senyawa BiO/SrO/CuO/CaO/CuQ/SrO/BiO
piramida atom Cu dipisahkan oleh adanya bidang Ca. Struktur kristal berbentuk

tetragonal ini memiki parameter kis a=b = 5,4A dan c = 30,7A.
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Sedangkan Gambar 4(c) menunjukkan fase BSCCO-2223. Fase ini membentuk
struktur orthorombik. Dimana rantai Sr—Sr memiliki ikatan yang paling lemah,
sedangkan atom Cu(1) sebagai kation yang paling tidak stabil, memiliki tiga rantai
ikatan 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 rantai ikatan dengan atom Bi yang memiliki panjang ikatan sebesar
2,231A. Hal ini terjadi karena struktur kristalnya tidak stabil, akibat adanya
dergat ketidakteraturan yang tinggi antara lapisan bidang-bidang CuO, SrO, BiO,
dan Ca0. Ketidakteraturan itu terjadi karenareaks pembentukan fase berlangsung
pada temperatur mendekati titik leleh senyawa (=870 °C), disaat mobilitas ion

penyusun sangat tinggi (Lusiana, 2013).

E. Superkonduktor BSCCO-2223

BSCCO-2223 merupakan superkonduktor oksida keramik yang mempunyai
struktur berlapis-lapis, dengan ciri khas sisipan lapisan CuO, yang menyebabkan
sistem tersebut mempunyai kecenderungan bersifat metalik pada suhu kamar.
Karena struktur sistem BSCCO-2223 mempunyai sifat fisik yang berlapis-lapis
sehingga menyebabkan bahan mudah patah dan sangat rapuh. Oleh karena itu,
sistem BSCCO-2223 sulit untuk diterapkan pada pembuatan kabel aliran listrik

(Santoso, dkk., 2015).

BSCCO-2223 memiliki ciri-ciri yaitu, memiliki temperatur tinggi di atas nitrogen
cair 78 K, dan bahan kompleks yang terbentuk dari prekursor Bi,Os, SrCOsg,

CaCOg3 dan CuO. Struktur kristal dari fase BSCCO-2223 membentuk struktur
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orthorombik (Widodo dan Darminto, 2009). Fase 2223 terbentuk melalui proses
pengintian dan penumbuhan fase 2212 dan pada lapisan tipis senyawa BSCCO
fase 2212 tumbuh dari fase 2201 melalui mekanisme pengintian dan penumbuhan.
Transformasi antara kedua fase tersebut berlangsung secara reversibel
Penumbuhan fase 2223 terjadi pada suhu sintering 840 °C hingga 880 °C dengan

periode antara 100-624 jam (Sukirman, dkk., 2003).

F. Pengaruh Waktu Sintering

Beberapa penelitian mengemukakan bahwa waktu sintering memiliki pengaruh
yang kuat pada pembentukan fase 2223 (Syahfina, dkk., 2017; Yufita dan
Nurmalita, 2016). Waktu sintering merupakan salah satu parameter yang penting
dalam pembuatan superkonduktor BSCCO-2223 karena formasi fase 2223 terjadi
melalui pembentukan fase 2212 terlebih dahulu dan memerlukan waktu sintering
yang cukup lama karena lgu reaksinya sangat lambat, sehingga sangat
mempengaruhi pembentukan komposisi superkonduktor BSCCO-2223 (Khafifah,

2010)

Beberapa hal pengaruh dari lama waktu sintering pada perubahan fase bahan

superkonduktor BSCCO-2223 sebagai berikut:

1. Peningkatan fraksi volume BSCCO-2223, menunjukkan bahwa BSCCO-2223
semakin murni.

2. Peningkatan temperatur kritis (Tc) superkonduktor BSCCO 2223, berarti
jumlah atau fraks superkonduktor BSCCO-2223 semakin banyak.

3. Parameter kis fase 2223 tidak mengalami perubahan secara signifikan.
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4. Kuadlitaskristal yang dihasilkan semakin baik.

5.  Menurunkan resistivitas normal dari BSCCO-2223 (Afriyanti, 2009).

6. Porositas berkurang, yang ditunjukkan dengan menurunnya jumlah lubang
yang terdapat di antara butir sehingga berpeluang untuk meningkatkan nilai
rapat arus kritis listrik.

7. Konektivitas antar grain meningkat, dimana lempeng-lempengan tersebut
saling merapat satu sama lain membentuk tekstur yang lebih padat (Y ufita

dan Nurmalita, 2016).

G. Metode Sintesis Superkonduktor BSCCO

Beberapa metode penelitian telah dilakukan dalam mensintesis superkonduktor
BSCCO seperti menggunakan metode padatan (Suprihatin, dkk., 2014), melt-
textured (Nurmalita, 2011), metode self flux (Nurmalita, dkk., 2013) dan metode

pencampuran basah (Rohmawati dan Darminto, 2012).

Pada metode padatan, bahan dasar yang digunakan terdiri dari bahan oksida dan
karbonat dengan tingkat kemurnian yang tinggi, yaitu Bi,O3, SrCO3;, CaCO3; dan
CuO. Bahan tersebut dicampurkan sesuai dengan stoikiometri. Selanjutnya
dilakukan penggerusan menggunakan mortar dan pastle secara manual
dilanjutkan dengan peletisasi dengan ukuran tertentu menggunakan alat pressing.
Sampel yang telah menjadi pelet dikalsinasi. Setelah dikalsinasi sampel digerus
dan dipelet kembali, kemudian disintering sesuai dengan diagram fase

(Suprihatin, dkk., 2014).
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Pada metode melt-textured, bahan-bahan awa berupa serbuk Bi,Osz;, SrCOsg,
CaCQOg3, dan CuO. Semua bahan tersebut ditimbang sesuai stoikiometri. Pada
tahap pertama bahan Bi, Sr, dan Cu dicampurkan dengan HNO3 dan aquades serta
diaduk rata sampai menjadi larutan yang benar-benar homogen. Selanjutnya
larutan dipanaskan untuk menguapkan HNO3 dari campuran sehingga diperoleh
gumpalan berwarna biru kehitaman. Untuk memastikan HNOj3 benar-benar hilang
perlu dilakukan pengeringan di dalam furnace. Setelah itu dilakukan penggerusan
secara manual sampai benar benar halus. kemudian dicetak menjadi pelet dan
dikalsinasi. Lalu dihancurkan dan digerus ulang kembali sampai halus selama

sekitar 2 jam.

Tahap kedua mencampur bahan tersebut dengan serbuk CaO. Pencampuran
dilakukan dengan bantuan aseton sampai benar-benar diperoleh larutan homogen.
Selanjutnya aseton diuapkan sampai campuran bahan benar-benar bebas aseton.
Kembali bahan tersebut digerus halus dan dicetak berbentuk pelet. Kemudian
sampel berupa pelet tersebut dilelehkan dalam furnace pada suhu 930 °C dan

akhirnya mengalami slow cooling hingga mencapai suhu ruang (Nurmalita, 2011).

Pada metode self flux, bahan yang diperlukan yaitu Bi,O3z, SrCO3z;, CaCO;3; dan
CuO. Massa masing-masing bahan disesuaikan dengan stoikiometri. Untuk
memperoleh sampel yang lebih homogen, bahan tersebut dicampur dengan cara
basah yaitu semua bahan awal berupa serbuk dilarutkan menggunakan campuran
aquades dan HNOs. Selanjutnya, larutan dikeringkan dalam tungku dan kemudian
sampel digerus menggunakan alat mortar sampa halus. Proses selanjutnya

kalsinasi untuk menghilangkan karbon. Untuk meningkatkan reaksi padatan maka
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sampel selanjutnya perlu dibuat dalam bentuk pelet, yakni dengan mengepres
menggunakan alat pengepres. Selanjutnya sampel disintering dalam tungku
hingga terjadi lelehan kemudian ditahan selama waktu tertentu, dan selanjutnya
suhu diturunkan dengan laju 1 °C/jam sampai suhu akhir 820 °C kemudian sampel

didinginkan dalam furnace (Nurmalita, dkk., 2013).

Pada metode pencampuran basah, bahan yang digunakan yaitu Bi,Os;, SrCOsg,
CaCOg3, CuO, HNOs;, dan aguades. Semua bahan tersebut ditimbang sesual
stoikiometri. Kemudian bahan dicampur dan dilarutkan dengan HNO;3; dan
aquades. Kemudian sampel dikeringkan dalam oven pada suhu 400, 500, dan 600
oC secara bertahap. Setelah itu sampel dikalsinasi dan sintering (Rohmawati dan

Darminto, 2012).

H. X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD) merupakan alat yang digunakan untuk mengidentifikasi
dan mengkarakterisasi beragam bahan, seperti logam, mineral, polimer, katalis,
plastik, farmasi, protein, lapisan tipis, keramik dan semikonduktor (Mc Mahon,
2007). Anadisis pola XRD dapat mengungkap struktur kristal suatu bahan
superkonduktor dan menghasilkan informasi rinci mengenai: jumlah fase dan
kristalinitas fase dalam sampel, ukuran (parameter kisi) dan bentuk sel satuan
kristal masing-masing fase, grup ruang (simetri penyusunan atom-atom), serta
posisi atom-atom dalam sel satuan (Rahardjo, 2010). Skemadifraksi sinar-X dapat

dilihat pada Gambar 5.
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Gambar 5. Skemadifraks sinar-X oleh atom dalam kristal (Cullity, 1992).

Berdasarkan hasil eksperimen Van Lue dan dua ahli fisika Inggris W. H. Bragg
dan W. L. Bragg menyatakan bahwa perbedaan lintasan berkas difraksi sinar-X
harus merupakan kelipatan panjang gelombang. Berdasarkan Gambar 5

persamaan difraksi sinar-X ditunjukkan pada Persamaan (2), (3), (4), (5), (6) dan

()
nA = ON + NP )
dengan:
sinf = % = % 3
MN =d (4)
ON =NP =d sin@ ©®)
sehingga
nd = d sinf + d sin@ = 2d siné (6)
nA = 2d sin@ (1)

dengan n adalah bidang, A adalah panjang gelombang sinar-X (A), d adalah jarak

antar kisi (A) dan 6 adalah sudut difraks
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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 kemudian dicocokkan dengan standar difraksi

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

I.  Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) adalah alat untuk menganalisis struktur
mikro dan morfologi pada bidang material sains, kedokteran, dan biologi. SEM
dapat membentuk bayangan permukaan spesimen secara mikroskopik dan
mempunyai daya pisah sekitar 0,5 nm dengan perbesaran maksimum sekitar
500.000 kali (Gabriel, 1985) serta memiliki kemampuan analisis yang lebih baik

dibandingkan mikroskop optik (Sutiani, 2009).

Identifikasi struktur mikro lapisan oksida menggunakan SEM tidaklah sekedar
pengambilan gambar dan fotografi, tetapi harus dilakukan dengan teknik dan
metode operasi yang benar, mengingat proses pembentukkan image merupakan
pembentukan antara elektron sumber dengan atom pada sampel. SEM harus
dioperasikan dengan pengaturan parameter elektron seperti high voltage, spot size,
bias dan beam current juga parameter optik seperti kontras, fokus dan
astigmatismus yang tepat sehingga diperoleh hasil gambar yang optimal secara

ilmiah dan tidak memberikan interpretas ganda (Sujatno, dkk., 2015).
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Pada prinsipnya, SEM terdiri dari beberapa komponen, yaitu sumber elektron
(electron gun), sistem lensa, sistem deteksi, sistem scanning, dan sistem vacuum

(Sembiring dan Simanjuntak, 2015). Skema SEM ditunjukkan pada Gambar 6.

A._
Lens ——m et
ety

Electrc col—7"| |8
———Column

Lons ——_

Scanner

Detector of
alectrons

/ Signal
/ a1mr:lr!|uf

/ (IOO |=|

Gambar 6. Skema SEM (Smallman dan Bishop, 1995).

Prinsip kerja SEM adalah menembak permukaan sampel dengan berkas elektron
berenergi tinggi yang dihasilkan electron gun. Elektron ditembakkan ke arah
sampel yang melalui anoda dan magnetic lens, kemudian dipantulkan kembali
oleh permukaan sampel. Berkas elektron (elektron sekunder) yang dipantulkan
oleh sampel akan diterima oleh detektor. Elektron sekunder yang terdeteksi
diperkuat sinyalnya, kemudian besar amplitudonya ditampilkan dalam pola gelap
terang pada layar monitor. Pada monitor ini gambar struktur sampel diperbesar

dan bisadilihat (Smallman dan Bishop, 1995).



[11.  METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Juni 2018 sampai Februari 2019 di
Laboratorium Fisika Materia FMIPA Universitas Lampung, Laboratorium
Anditik dan Instrumentasi Kimia FMIPA Universitas Lampung, SMK-SMTI
Bandar Lampung, Laboratorium Terpadu Universitas Diponegoro dan

Laboratorium FMIPA Universitas Negeri Padang.

B. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan pada penelitian ini terdiri dari: neraca sartorius digital,
pipet, spatula, mortal pastle, cetakan sampel (die), tungku (furnace), alat pressing,
crucible, X-Ray Diffraction (XRD), dan Scanning Electron Microscopy (SEM).
Sedangkan bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini terdiri dari bahan
oksida dan karbonat dengan tingkat kemurnian yang tinggi yaitu: Bi,Os (99,9%)
dari Strem Chemical, SrCO3 (99,9%) dari Strem Chemical, CaCOs3 (99,95%) dari
Strem Chemical, dan CuO (99,999%) dari Merck, HNO; dan aquades

(ditunjukkan pada Lampiran 4).
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C. Komposis Bahan Dasar

Komposisi bahan awal untuk membuat 3 gram sampel superkonduktor BSCCO-
2223 dengan kadar CaCO;3 = 2,10 fraksi mol dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi bahan BSCCO-2223 dengan kadar CaCO3; = 2,10
Massa hitung untuk setiap 3 gram

Bahan awad Fraks
sampel
Bi,O3 2,00 1,1552
SrCOs 2,00 0,7320
CaCOs3 2,10 0,5211
CuO 3,00 0,5916
Total 3,0000

D. Preparasi Sampe

Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah metode pencampuran basah
yang terdiri dari pelarutan dengan asan nitrat, pengeringan, kompaksi, dan
pemanasan (kalsinasi dan sintering).

1. Penimbangan

Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini terlebih dahulu ditimbang sesuai

dengan takaran yang telah ditentukan. Semua bahan yang telah ditimbang

ditempatkan pada wadah tersendiri.

2. Péarutan

Setel ah ditimbang, bahan dicampur dan dilarutkan dengan HNO3; dan aguades secara
bertahap. Pelarutan bertujuan agar bahan memiliki homogenitas yang tinggi dengan

bahan yang lain dan tercampur dengan maksimal
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3. Pemanasan
Setelah bahan larut, kemudian dilakukan pemanasan menggunakan hot plate pada
suhu sekitar 70 °C pada pH 1 sdlama 24 jam sampai bahan menjadi kering.

Pemanasan ini bertujuan untuk menguapkan bahan pelarut.

4. Pengeringan

Setelah dilakukan pemanasan, kemudian dilakukan pengeringan pada suhu 300, 400,
dan 600°C secara bertahap sampai bahan benar-benar kering berdasarkan diagram

yang ditunjukkan pada Gambar 7.

4 Suhu (°C) 600

400
300

] 3 89 1920 40 t(jam)
Gambar 7. Diagram pengeringan

5. Kompaksi

Metode pencampuran basah bahan superkonduktor BSCCO-2223 akan lebih mudah
berlangsung jika bahan berukuran kecil dan jaraknya relatif berdekatan satu dengan
yang lain. Dengan demikian agar reaks padatan lebih optimal, maka dilakukan
kompaks yaitu proses pemadatan serbuk menjadi pelet dengan alat pressing. Pada
penelitian ini sampel dikompaksi dengan kekuatan 8 ton dengan ukuran diameter 10

mm.
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6. Kalsinas

Sampel dikalsinasi pada suhu 800 °C selama 10 jam. Setelah dikalsinasi sampel
digerus selama + 10 jam dan dikompaks kembali. Tujuan kalsinasi adalah untuk
menghilangkan senyawa-senyawa karbonat yang tidak diperlukan. Diagram
kalsinasi dapat dilihat pada Gambar 8.

T(°C)
800°C 4

Furnace cgoling

v

5 15 t (jam)
Gambar 8. Diagram Kalsinas

7. Sintering

Sampel hasil kalsinasi belum sempurna, karena adanya porositas, penangkapan
gas sekitar, dan kecilnya luas permukaan kontak. Untuk menghasilkan komposisi
dengan fase tertentu, sampel digerus ulang dan dikompaksi kembali. Sampel
disintering pada suhu 865 °C dengan variasi waktu sintering selama 10, 20, 30
dan 40 jam ( Lampiran 5 dan 6). Diagram sintering dapat dilihat pada Gambar 9.
T (°C)

865 °C
TSboooooo o

Tr

1

1

1

1

1

1

1

1

1

,

! ~

Ts !

L)

1

Ts+5 t (jam)
Gambar 9. Diagram sintering

ol



E. Diagram Alir

Diagram alir pada penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 10.

Penimbangan bahan awal superkonduktor BSCCO-2223

v

Pelarutan dengan HNO3 68 % 50 ml dan aquades 150 ml

v
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Pemanasan dengan hot plate pada suhu 70 °C selama 24 jam

v

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

v

Penggerusan

v

Kompaksi

v

Kasinasi selama 10 jam padasuhu 800 °C

v

Penggerusan

v
Kompaksi

v

Sintering pada suhu 865 °C dengan variasi waktu 10, 20, 30 dan 40 jam

v

K arakterisasi

A 4 v
1. XRD (X-Ray 2.SEM (Scanning
Diffraction) Electron
Microscopy)

Program HighScore Plus

Gambar 10. Diagram alir pendlitian
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F. Karakterisas

Sampel yang telah disintesis kemudian dikarakterisas menggunakan XRD dan

SEM.

1. X-Ray Diffraction (XRD)

Karakterisass menggunakan XRD bertujuan untuk mengetahui fase yang
terbentuk pada sampel, serta menganalisis kemurnian fase (fraks volume dan
impuritas). Pola difrakss sampel diperoleh dengan menembak sampe
menggunakan sumber sinar-X dari Cu-Ka yang mempunyai panjang gelombang
1,54 A. Data diambil dalam rentang 26 = 5° sampai 60°, dengan modus scanning

continue dan step size sebesar 20 = 0,05 serta waktu 2 detik per step.

Spektrum XRD memberi informasi mengenal puncak-puncak intensitas pada
sudut 26 tertentu. Fase BSCCO-2223 yang terbentuk dapat diperoleh dengan
menghitung fraksi volume (Fv) pada Persamaa (8), dergat orintas (P) pada

Persamaan (9) dan impuritas (1) yang terkandung pada sampel.

_ YI(2223)
Fo = 2ioas X 100 % (8)
_ X1(000)
P = = s X 100 % (9)
I = 100% — Fv (10)

Dengan

F, =Fraks volumefase BSCCO-2223

P = Dergjat orientas

I = Impuritas

looy = Intensitas fase h=k=0 dan | bilangan genap
ltotaly = INtensitass total

l(2223) = Intensitas fase 2223 (Suprihatin, dkk., 2014)
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2. Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) digunakan untuk menganalisis struktur
mikro dari bahan superkonduktor. Hal ini dilakukan untuk melihat bentuk grain
sampel. Bahan superkonduktor memiliki konduktivitas yang cukup besar, maka
sampel tersebut tidak perlu di-coating dengan emas (Au) ataupun karbon (C),

tetapi cukup menempelkan sampel tersebut pada holder dengan pasta perak.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesmpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, diperoleh beberapa kesimpulan

yaitu:

1. Tingkat kemurnian fase bahan superkoduktor BSCCO-2223 terbaik diperoleh
pada waktu sintering selama 30 jam dengan fraksi volume sebesar 79,17 %
dengan nilai dergjat orientasi sebesar 37,94 %. Sedangkan terendah diperoleh
pada waktu sintering selama 10 jam dengan fraksi volume sebesar 38,47 %
dan dergjat orientasi sebesar 15,27 %

2. Berdasarkan hasil karakterisass SEM, struktur permukaan mikro bahan
superkonduktor BSCCO-2223 telah terorientasi serta memiliki ruang kosong

antar lempengan (void) yang relatif sedikit.

B. Saran

Untuk memperoleh bahan superkonduktor dengan tingkat kemurnian fase yang
lebih baik perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan memvariasi kadar Ca

atau dengan penambahan doping.
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