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ABSTRAK

ANALISIS TINGKAT KEMURNIAN FASE SUPERKONDUKTOR
BSCCO-2212 DAN BPSCCO-2212 AKIBAT VARIASI
SUHU SINTERING MENGGUNAKAN METODE
PENCAMPURAN BASAH

Oleh

Risky Putra Ramadhan

Penelitian dilakukan untuk mengetahui pengaruh variasi suhu sintering terhadap
tingkat kemurnian fase superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212
menggunakan metode pencampuran basah. Variasi suhu sintering yang digunakan
adalah 825, 830, 835 dan 840°C selama 20 jam. Hasil XRD menunjukkan bahwa
tingkat kemurnian fase pada superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212
meningkat hingga mencapai titik optimum pada suhu sintering 835°C kemudian
mengalami penurunan pada suhu sintering 840°C. Fraksi volume tertinggi sampel
BSCCO-2212 didapatkan pada suhu sintering 835°C sebesar 71,09% dan derajat
orientasi tertinggi didapatkan pada suhu sintering 830°C sebesar 23,38%. Pada
sampel BPSCCO-2212 fraksi volume tertinggi didapatkan pada suhu sintering
835°C sebesar 52,59% dan derajat orientasi tertinggi pada suhu sintering 830°C
sebesar 43,49%. Hasil perbandingan sampel BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212
diperoleh bahwa sampel BPSCCO-2212 memiliki tingkat kemurnian fase yang
lebih tinggi dibandingkan BSCCO-2212.

Kata kunci : Superkonduktor BSCCO-2212, Suhu Sintering, Fraksi Volume



ABSTRACT

ANALYSIS OF THE LEVELS OF CHASSIS PHASE BSCCO-2212 AND
BPSCCO-2212 RESULTING FROM VARIATIONS SINTERING
TEMPERATURES USE WET MIXING METHODS

By

Risky Putra Ramadhan

The research is done to see how variations of sintering temperatures would affect
the level of chasteness of the superconducting phases of BSCCO-2212 and the
BPSCCO-2212 using methods of moist mixing. Variations of sintering
temperatures used are 825, 830, 835 and 840°C over 20 hours. XRD results show
that the level of phase innocence on the superconductors of BSCCO-2212 and the
BPSCCO-2212 increased to the point of optimum at sintering temperature 835°C
then went down at sintering 840°C. The higher-volume fraction of the BSCCO-
2212 obtained at sintering temperature 835°C by 71,09% and the highest degree
of orientation obtained at sintering temperature 830°C by 23.38%. On sample
BPSCCO0-2212 fractions of the highest volume found at sintering temperature
835°C for 52.59% and the highest degree of orientation at sintering temperature
830°C by 43.49%. The ratio of sample BSCCO-2212 and BPSCCO-2212 were
obtained that sample BPSCCO-2212 had a higher level of phase purity than
BSCCO-2212.

Keywords: Superconductor BSCCO-2212, Sintering Temperature, Volume
Fraction
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l. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Perkembangan teknologi saat ini tidak terlepas dari peranan material. Setiap
material memiliki karakteristik yang berbeda. Salah satu material dengan
karakteristik khusus yaitu material superkonduktor. Contoh dari penerapan
superkonduktor adalah magnetic levitated train (maglev). Magnetic levitated train
memanfaatkan sifat diamagnetis dari superkonduktor untuk mengangkat kereta

sehingga dapat melayang dan mengurangi gaya gesek (Fujimoto dkk., 2000).

Superkonduktor merupakan salah satu material yang banyak diteliti karena dapat
menghantarkan arus listrik tanpa adanya hambatan (p = 0) ketika di bawah suhu
kritisnya, sehingga dapat menghantarkan arus listrik tanpa kehilangan daya
(Suprihatin, 2008). Suhu kritis adalah suhu yang menjadi batas perubahan sifat
konduktor menjadi superkonduktor (Ismunandar dan Cun, 2002). Pesatnya
perkembangan superkonduktor dimulai sejak ditemukannya superkonduktor suhu
tinggi (SKST) pada tahun 1986. SKST yang ditemukan berupa bahan oksida atau
keramik yang berinduk pada senyawa kuprat (Cu-O) dan bersifat multifase,
struktur kristalnya berlapis, derajat anisotropi yang tinggi dan panjang koherensi
yang pendek (Khurana, 1989). Superkonduktor BSCCO (bismuth strontium

calcium copper oxide) merupakan salah satu material SKST yang banyak diteliti



(Chu and Mc Hendry, 1998). Terdapat 4 metode sintesis superkonduktor, antara
lain metode sol gel (Fallaharani dkk., 2017), metode lelehan (Marhaendrajaya,
2001), metode padatan (Fauzi, 2017), dan metode pencampuran basah
(Rohmawati dan Darminto, 2012). Metode padatan merupakan metode yang
sering digunakan dalam sintesis superkonduktor BSCCO karena dinilai lebih
efisien. Kelemahan dari metode reaksi padatan yaitu kurangnya homogenitas
sampel (Reviana, 2013). Menurut Miyanami (2006) homogenitas sampel adalah
kondisi dimana campuran bahan dalam sampel memiliki keseragaman bentuk dan
ukuran. Metode pencampuran basah memiliki tingkat homogenitas sampel yang
lebih tinggi dibandingkan metode reaksi padatan, dikarenakan sampel BSCCO
yang dilarutkan menggunakan HNO3 dan aquades secara perlahan hingga menjadi
larutan berwarna biru jernih yang menandakan bahwa larutan telah homogen

(Rohmawati dan Darminto, 2012).

Penelitian tentang superkonduktor hingga saat ini terus dilakukan dalam upaya
menemukan superkonduktor yang memiliki suhu kritis (T¢) mendekati suhu ruang.
Penelitian dilakukan menggunakan berbagai macam perlakuan seperti variasi suhu

sintering, waktu sintering, dan lama waktu penahanan (Subarwati, 2013).

Suhu sintering menjadi salah satu faktor yang berpengaruh dalam sintesis
superkonduktor karena dapat mempercepat pertumbuhan fase dan pembentukan
struktur kristal. Suprihatin, dkk. (2017) menyatakan bahwa superkonduktor
BPSCCO-2212 yang disintering pada suhu 830°C mengalami pembentukan
kristal yang relatif baik dengan susunan lapisan yang searah dan ruang kosong

antar lempengan relatif sedikit. Menurut Rahardjo (2011), superkonduktor



BPSCCO-2212 yang disintering pada suhu sintering 820°C dapat membentuk

struktur kristal orthorombik dan mengurangi nilai residu.

Penelitian tentang superkonduktor BSCCO dengan variasi suhu sintering banyak
dilakukan, salah satunya pada penelitian Harnova (2005) mengenai sistem sintesis
dan perbedaan waktu sintering terhadap pembentukan fase superkonduktor
BSCCO0-2212 menggunakan metode reaksi padatan. Hasil penelitian Harnova
(2005) menunjukkan bahwa sistem sintesis (kalsinasi-sintering) dipisah memiliki
fraksi volume tertinggi sebesar 85% dan waktu penahanan sintering selama 20

jam memiliki fraksi volume tertinggi sebesar 88,04%.

Penelitian juga dilakukan oleh Rahmah (2020) mengenai pengaruh variasi waktu
sintering selama 10, 20, 30 dan 40 jam dalam sintesis superkonduktor BSCCO-
2212 dengan kadar Ca=1,10 menggunakan metode pencampuran basah. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa BPSCCO-2212 yang disintering pada suhu 830°C
mengalami penurunan tingkat kemurnian fase seiring bertambahnya waktu
sintering dengan fraksi volume tertinggi terdapat pada waktu sintering selama 10

jam yaitu sebesar 90,48%.

Kemurnian fase dan suhu kritis (Tc) superkonduktor dapat ditingkatkan dengan
memberikan suatu doping (Currie dan Forest, 1998). Pemberian doping berperan
penting dalam pembentukan superkonduktor Tc tinggi. Suatu material yang
digunakan sebagai doping memiliki karakteristik dan keunggulan tersendiri.
Pemilihan doping Pb dilakukan untuk menjaga stabilitas struktur superkonduktor
BSCCO (Abbas dkk., 2015) dikarenakan bahan Pb memiliki ukuran atom dan

nomor valensi yang mirip dengan unsur Bi, sehingga mampu mensubstitusi posisi



Bi pada sistem BSCCO (Roumie dkk, 2014) dan memudahkan pembentukan
senyawa serta dapat mempengaruhi sifat senyawa yang dihasilkan pada
superkonduktor BSCCO (Miller dkk., 2006). Penambahan doping Pb pada
BSCCO-2212 akan meningkatkan derajat orientasi kristal yang terbentuk

(Nurmalita, 2002).

Hasil penelitian yang dilakukan oleh Ghofur (2007) mengenai variasi doping Pb
0; 0,2; 0,3; 0,4 dan 0,5 mol pada suhu sintering 820°C menggunakan metode
reaksi padatan menunjukkan bahwa pada sampel doping Pb dengan kadar 0,2 mol

terbentuk fraksi volume sebesar 86,25% dan derajat orientasi 21,25%.

Hasil penelitian Sari (2014) mengenai pengaruh variasi suhu sintering dalam
sintesis superkonduktor BSCCO dengan doping Pb (BPSCCO-2212) pada kadar
Ca = 1,10 menggunakan metode reaksi padatan menunjukkan bahwa variasi suhu
sintering: 815°C, 820°C, 825°C, dan 830°C cenderung meningkatkan fraksi
volume (Fv). Fraksi volume (Fv) relatif baik pada sampel yang disintering pada
suhu 830°C yaitu sebesar 90,10% dan derajat orientasi (P) relatif baik pada

sampel dengan suhu 825°C sebesar 59,31%.

Pada penelitian ini dilakukan variasi suhu sintering pada superkonduktor BSCCO-
2212 dan BPSCCO-2212 menggunakan metode pencampuran basah. Variasi suhu
yang dilakukan pada penelitian ini adalah 825°C, 830°C, 835°C, dan 840°C.
Sampel dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD), kemudian
dianalisis menggunakan program highscore plus (HSP) untuk mengetahui tingkat

kemurnian fase.



B.

Rumusan Masalah

Rumusan masalah pada penelitian ini adalah:

1.

C.

Bagaimana pengaruh variasi suhu sintering terhadap tingkat kemurnian fase
superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212 menggunakan metode
pencampuran basah?

Bagaimana pengaruh penambahan doping Pb terhadap tingkat kemurnian fase

superkonduktor BPSCCO-2212 menggunakan metode pencampuran basah?

Tujuan Penelitian

Tujuan dalam penelitian ini adalah :

1.

D.

Mengetahui pengaruh variasi suhu sintering terhadap tingkat kemurnian fase
superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212 menggunakan metode
pencampuran basah.

Mengetahui pengaruh penambahan doping Pb terhadap tingkat kemurnian
fase superkonduktor BPSCCO-2212 menggunakan metode pencampuran

basah.

Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini adalah:

1.

2.

Sintesis superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO0-2212 dilakukan
menggunakan metode pencampuran basah.

Sampel dikalsinasi pada suhu 800°C selama 10 jam.



Sampel disintering selama 20 jam, dengan variasi suhu sintering: 825°C,
830°C, 835°C dan 840°C.

Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) dan
dianalisis dengan program highscore plus (HSP).

Penelitian tidak dilakukan uji efek meissner, suhu kritis (T.), rapat arus Kritis

(Jc), dan struktur mikro.

E. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah:

1.

Memberikan informasi mengenai pengaruh suhu sintering terhadap tingkat
kemurnian fase pada superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212
menggunakan metode pencampuran basah.

Sebagai acuan untuk melakukan penelitian lebih lanjut, terutama untuk
superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212.

Sebagai tambahan referensi di Jurusan Fisika, Fakultas Matematika dan limu

Pengetahuan Alam, Universitas Lampung, khususnya bidang Fisika Material.



1. TINJAUAN PUSTAKA

A. Superkonduktor

Superkonduktor merupakan material dengan resistivitas (hambatan jenis) listrik
bernilai nol ketika berada di bawah suhu kritisnya, sehingga arus listrik dapat
mengalir tanpa kehilangan daya sedikitpun (Callister dan Rethwisch, 2014). Suhu
kritis yang dimiliki material superkonduktor berbeda tergantung bahan
pembentuknya. Pada superkonduktor BSCCO terdapat 3 fase yaitu 2201 dengan
suhu kritis (Tc) sebesar 10°K, fase 2212 dengan Tc sebesar 80°K dan fase 2223

dengan Tc sebesar 110°K (Raffy, 2011).

Terdapat 2 macam superkonduktor, yaitu:

1. Superkonduktor tipe |

Superkonduktor tipe I memiliki satu medan magnet kritis (Hc). Ketika medan
magnet dari luar lebih kecil daripada superkonduktor (H<Hc) maka
superkonduktor memiliki sifat diamagnetik sempurna. Namun, ketika (H>Hc)
maka sifat superkonduktivitasnya akan menghilang.

2. Superkonduktor tipe I

Superkonduktor tipe Il memiliki dua medan magnet kritis yaitu Hc; dan Heo.

Ketika H<Hc; superkonduktor bersifat diamagnetik sempurna. Pada



Hci<H<Hc, sebagian fluks magnet akan menembus superkonduktor (Gupta dan

Multani, 1992).

B. Karakteristik Bahan Superkonduktor

Menurut Tinkham (1996), bahan superkonduktor menunjukkan 2 sifat khusus
yaitu diamagnetik sempurna dan konduktivitas sempurna.

1. Sifat diamagnetik sempurna

Jika sebuah superkonduktor ditempatkan pada suatu medan magnet, kemudian
didinginkan hingga mencapai suhu di bawah suhu kristisnya, maka tidak akan ada
fluks yang masuk ke dalam superkonduktor atau terjadi penolakan garis-garis
gaya magnet (efek Meissner) (Salmah, 2001). llustrasi penolakan garis gaya

magnet ditunjukkan pada Gambar 1.

Efek Meissner ini sangat kuat sehingga sebuah magnet dapat melayang karena
ditolak oleh superkonduktor, tetapi medan magnet ini juga tidak boleh terlalu
besar. Apabila medan magnet terlalu besar, maka efek Meissner ini akan hilang

dan material akan kehilangan sifat superkonduktivitasnya (Shukor, 2009).

T>T T<T,

i

Gambar 1. Penolakan Garis Gaya Magnet (Kittel, 1996)



2. Konduktivitas Sempurna

Sifat konduktivitas sempurna terjadi ketika suatu bahan konduktor memiliki nilai
resistivitas sama dengan nol. Nilai resistivitas akan turun seiring dengan
penurunan suhu. Pada suhu tertentu, resistivitas superkonduktor dapat turun
secara signifikan menjadi nol (p = 0). Suhu ketika resistivitas material menjadi

nol disebut dengan suhu kritis (T;) (Pikatan, 1989).

C. Superkonduktor BSCCO

Superkonduktor BSCCO (bismuth-stronsium-calcium-copper oxide) merupakan
superkonduktor oksida keramik yang memiliki struktur berlapis, sehingga
menyebabkan bahan superkonduktor BSCCO sangat rapuh dan mudah patah.
Superkonduktor BSCCO memiliki keunggulan yaitu suhu kritisnya (Tc) yang

relatif tinggi dan tidak mengandung unsur beracun (Herlyn, 2008).

Superkonduktor BSCCO memiliki tiga fase yaitu fase 2201 dengan suhu Kkritis
(Tc) sebesar 10°K, fase 2212 dengan suhu kritis (Tc) sebesar 80°K dan fase 2223
dengan suhu kritis (Tc) 110°K (Yulianti, 2002). Struktur kristal superkondutor

BSCCO ditunjukkan pada Gambar 2.
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BizSr2CuQe-s Bi-Sr2CaCuz0s+s BizSr2Ca:CusO 1o

Gambar 2. Struktur Kristal BSCCO (Watanabe dkk., 2003).

Pembentukan fase superkonduktor BSCCO terjadi dalam suhu yang berbeda.
Menurut Lusiana (2014) pada temperatur 650-840°C terbentuk fase Bi-2201,
Ca,CuO;3 dan CuO, kemudian pada suhu 840-890°C terbentuk fase Bi-2212 dan
Bi-2223 (Strobel dkk, 1992). Diagram pembentukan fase superkonduktor sistem

BSCCO ditunjukkan pada Gambar 3.
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Gambar 3. Diagram Pembentukan Fase Superkonduktor sistem BSCCO (Strobel
dkk, 1992).

Jangkauan suhu pembentukan fase BSCCO-2212 yaitu 650-840°C. Selain fase
BSCCO-2212 juga terbentuk fase lain seperti BSCCO-2201, BSCCO-2223,
Ca,Cu03, dan CuO. Fase selain BSCCO-2212 disebut dengan impuritas

(Marhaendrajaya, 2001).

Struktur kristal yang terbentuk dalam sampel superkonduktor akan sangat
berpengaruh terhadap suhu kritisnya (Tc) (Lehndroff, 2001). Berbagai penelitian
tentang superkonduktor BSCCO telah dilakukan untuk meningkatkan suhu Kritis
(Tc) dan kemurnian fase. Misalnya, dengan penambahan doping Pb (Shimono
dkk, 1993), variasi waktu dan suhu sintering (Siswayanti dkk, 2015), dan variasi

kadar Ca (Cardwell dan Ginley, 2003).
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D. Superkonduktor BSCCO-2212

Keunggulan superkonduktor BSCCO fase 2212 dibandingkan dengan fase 2201
dan fase 2223 adalah pertumbuhan kristal yang lebih cepat sehingga lebih mudah

terbentuk kristal tunggal dengan kualitas yang tinggi (Cruz dkk, 2000).

Superkonduktor BSCCO fase 2212 dengan komposisi Bi,Sr,CaCu,O memiliki
suhu kristis (T.) sebesar 80°K (Siswanto, 1999) dan memiliki parameter Kisi a =
54 A ;b=54Adanc=23089 A. Sistem BSCCO-2212 memiliki lapisan CuO,
ganda, dua lapisan semikonduktor BiO dan lapisan isolator SrO (Darminto dan

Rohmawati, 2008).

Rohmawati dan Darminto (2012) membandingkan bahan BSCCO-2212 murni dan
BSCCO0-2212 dengan doping Pb (Timbal) yang disintesis menggunakan metode
pencampuran basah. BSCCO-2212 murni memiliki ukuran kristal mencapai 90
nm dengan fraksi volume sebesar 68%, sedangkan BSCCO-2212 doping Pb
memiliki ukuran kristal mencapai 100 nm dengan fraksi volume sebesar 85%. Sari
(2014) menyatakan bahwa BSCCO-2212 dengan doping Pb yang disintering pada
suhu 830°C diperoleh fraksi volume sebesar 90,10%. Lusiana (2014) menyatakan
superkonduktor BSCCO-2212 tanpa doping Pb yang disintesis dengan metode

reaksi padatan memiliki fraksi volume terbesar pada suhu 845°C sebesar 73,6 %.

E. Doping Pb

Doping memiliki peranan penting dalam pembentukan superkonduktor suhu Kritis
tinggi (SKST). Menurut para peneliti, tanpa adanya doping maka fase tunggal

superkoduktor suhu kritis tinggi sulit untuk ditumbuhkan. Hal ini dikarenakan
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struktur Kkristal yang tidak stabil akibat adanya derajat ketidakteraturan (Escuredo
dkk., 1989). Penelitian tentang pemberian doping pada superkonduktor BSCCO
telah banyak dilakukan, seperti doping Ag, Mg dan Pr (Boussouf dkk., 2009),

doping Pb (Shimono dkk., 1993) dan doping Hg (Shan dkk., 1995).

Penggunaan doping dapat berupa substitusi atau penggantian atom asli dalam
superkonduktor dengan syarat memiliki ukuran atom yang sama atau tidak jauh
berbeda. Penggunaan doping juga dapat berupa penambahan, yaitu menambahkan
atom-atom doping ke atom-atom asli superkonduktor sehingga mampu
meningkatkan derajat orientasi, fraksi volume, dan menurunkan impuritas dari
struktur kristal (Nurmalita, 2002). Dalam sintesis superkonduktor BSCCO, Pb
digunakan sebagai doping karena memiliki titik leleh yang lebih rendah
dibandingkan dengan Sr, Ca dan Cu sehingga diharapkan substitusi parsial dari Bi
olen Pb dapat dilakukan. Doping Pb dianggap sesuai sebagai doping
superkonduktor BSCCO, dikarenakan memiliki ukuran atom dan nomor valensi

yang hampir sama dengan Bi (Miller dkk, 2006).

Substitusi Pb pada superkonduktor BSCCO-2212 dapat meningkatkan rapat arus
kritis (Jc) (Darminto dan Rohmawati, 2002). Hasil penelitian yang dilakukan oleh
Rahardjo (2011) mengenai pengaruh subtitusi Pb dalam pembentukan struktur
kristal superkonduktor BSCCO-2212 menyatakan bahwa penambahan doping Pb
pada superkonduktor BSCCO-2212 memberikan peningkatan fraksi volume dan

menurunkan impuritas.
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F. Kalsinasi

Kalsinasi memiliki makna yang berbeda-beda, IUPAC mendefinisikan kalsinasi
sebagai pemanasan hingga mencapai suhu yang tinggi tergantung pada jenis
bahannya (McNaught dan Wilkinson, 1997). Menurut Pinna (1998), kalsinasi
merupakan pemanasan berupa reaksi dekomposisi secara endotermik. Kalsinasi
berfungsi melepaskan gas-gas dalam bentuk karbonat atau hidroksida yang tidak
diperlukan dalam reaksi sehingga bahan berubah menjadi bentuk oksida. Kalsinasi
dapat mempengaruhi fraksi volume dalam sintesis superkonduktor BSCCO

(Pinna, 1998).

Kalsinasi diperlukan sebagai penyiapan serbuk keramik untuk diproses lebih

lanjut dan juga mendapatkan ukuran partikel yang optimum serta menguraikan

senyawa — senyawa dalam bentuk garam atau dihidrat menjadi oksida dan

membentuk fase kristal. Peristiwa yang terjadi selama kalsinasi material keramik

antara lain:

a) Pelepasan air (H,O) dan hidroksida (OH) berlangsung pada kisaran suhu
100°C hingga 300°C.

b) Pelepasan gas seperti karbon dioksida (CO;) berlangsung pada suhu 600°C.
Pada tahap ini terjadi pengurangan berat bahan.

¢) Pada kisaran suhu 800°C terbentuk struktur kristal, dimana pada kondisi ini

terjadi ikatan yang kuat antar partikel (Reed, 1988).

Dibandingkan dengan konduktor biasa yang memiliki suhu optimum kalsinasi
pada 800°C (Indriati, 2013), superkonduktor memiliki suhu optimum Kkalsinasi

yang lebih tinggi. Pada superkonduktor, kalsinasi dilakukan pada suhu lebih dari
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750°C dengan tujuan membuang senyawa yang tidak dibutuhkan seperti H,O dan
CO; (Sitorus dkk, 2018). Kalsinasi di atas suhu 750°C pada superkonduktor akan
menyebabkan dekomposisi fase (Darsono dkk, 2015), sehingga muncul fase
BSCCO-2201 dan impuritas seperti CaCOjz; (Marhaendrajaya, 200) yang

merupakan hasil dari dekomposisi fase BSCCO-2212.

G. Sintering

Sintering merupakan pemanasan pada suhu tinggi untuk menghasilkan ikatan
antar partikel dan penyatuan partikel-partikel suatu bahan sehingga terjadi
pemadatan. Selama sintering, terjadi pengurangan pori-pori pada sampel disertai
dengan penumbuhan butir. Hal ini dikarenakan dua buah partikel saling

bertumbukan, sehingga terjadi ikatan yang kuat antar butir (Suryani, 2016).

Budihartono (2012) menyatakan bahwa ikatan yang terjadi selama sintering akan
meningkatkan kepadatan (density) serta sifat mekanis seperti kekuatan dan

kekerasannya.

Menurut Vlack (2001), tiga hal yang mempengaruhi sintering adalah:

a. Ukuran partikel
Partikel yang halus dapat meningkatkan gaya penggerak sintering,
memendekkan jarak difusi atom, meningkatkan kelarutan partikel dalam fase
cair, dan mempercepat waktu sintering.

b. Suhu dan waktu pembakaran

Semakin tinggi suhu dan waktu sintering akan meningkatkan kepadatan hasil
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sintering sehingga mengurangi porositas bahan. Namun memiliki kerugian
seperti penyusutan ukuran partikel dan terjadinya penumbuhan butir.

c. Tekanan
Semakin tinggi tekanan hasil kompaksi maka semakin rapat kontak antar

partikel dan semakin kecil resistansi difusi selama sintering.

H. X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X merupakan bentuk radiasi elektromagnetik dengan panjang gelombang
A=10,05 - 0,25 nm yang dapat mendeteksi jarak antar atom suatu kristal (Smith,
1990). Dengan demikian, kristal dapat mendifraksikan sinar-X karena Kristal
tersusun atas atom-atom yang teratur dan dapat berperan sebagai pusat

penghamburan sinar-X (Tipler, 1991).

X-Ray Diffraction (XRD) digunakan untuk mengetahui fase kristal yang meliputi
perubahan struktur fase dan ukuran partikel bahan seperti keramik, komposit, dan
polimer. Secara umum pola difraksi dapat menangkap informasi mengenai simetri
susunan atom, struktur kristal, orientasi kristal serta pengukuran berbagai sifat

bahan (tegangan, vibrasi termal dan cacat kristal) (Cullity, 1978).

Difraksi sinar-X erat kaitannya dengan hukum Bragg yang merupakan teori

terjadinya difraksi. Skema difraksi sinar-X dapat dilihat pada Gambar 4.
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Gambar 4. Skema difraksi Sinar-X (Cullity, 1978).

Gambar 4 menunjukkan sinar yang ditembakkan pada sebuah kristal dengan sudut
datang sama dengan sudut pantulnya yaitu . Sinar datang yang paling atas (M)
akan menumbuk titik O dan kemudian dipantulkan. Begitu juga dengan sinar
datang (X) akan menumbuk titik P, tetapi dengan jarak tempuh tambahan QP +

PR. Jarak ini sama dengan n dikalikan 1 agar kedua fase sinar tetap sama.

ni=QP+PR (2.2)
ing= P _QP
sm@-op " (2.3)

Dari Gambar 4 dapat dilihat bahwa QP = PR, maka persamaan (2.2) menjadi
ni=QP+PR
nA=2QP (2.4)
Kemudian persamaan (2.4) disubstitusikan ke persamaan (2.3)

dsind=QP
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dsinezlnﬂ
2

2dsind=nA (2.5)
dengan:
A = panjang gelombang (A)
d = jarak antar bidang kisi (A)
6 = sudut deviasi

n =1,2,3... (menunjukan orde pertama, kedua, ketiga dan seterusnya).

Sinar yang dipantulkan selanjutnya ditangkap dan diterjemahkan oleh detektor
sebagai sebuah puncak difraksi. Tiap puncak yang muncul pada spektrum XRD
mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu dalam sumbu tiga
dimensi. Puncak-puncak yang didapatkan dari data pengukuran kemudian
dicocokkan dengan data standar difraksi sinar-X untuk hampir semua jenis

material (Ratnasari dkk, 2009; Suryanarayana dkk, 1998).



1.  METODOLOGI PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada Bulan Agustus 2020 sampai Januari 2021 di
Laboratorium Fisika Material FMIPA Universitas Lampung dan SMK-SMTI
Bandar Lampung. Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) dilakukan di

Universitas Negeri Padang, Padang.

B. Alat dan Bahan

1. Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu neraca sartorius digital, alat
penggerus (pastle dan mortar), spatula, glass beaker, hot plate, tungku pemanas
(furnace), cawan (crussible), cetakan bahan, alat pencetakan (pelet), X-Ray
Diffraction (XRD).

2. Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini merupakan bahan oksida dan
karbonat dengan tingkat kemurnian tinggi yaitu Bi,O; (99,9%) dari Strem
Chemical; SrCO; (99,9%) dari Strem Chemical; CaCO; (99,9%) dari Strem

Chemical; dan CuO (99,9%) dari Merck, PbO (99%) dari Aldrick, HNO3 dan

aquades.
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C. Komposisi Bahan
Komposisi bahan awal untuk membuat 3 gram sampel superkonduktor BSCCO-

2212 dan BPSCCO0-2212 dapat dilihat pada Tabel 1 dan 2.

Tabel 1. Komposisi Bahan BSCCO-2212

Bahan Fraksi Mol Massa Bahan
Bi»03 2,0 1,3699
SrCO;3 2,0 0,8681
CaCOs 1,1 0,2943
CuO 2,0 0,4677
Total 3,0000

Tabel 2. Komposisi Bahan BPSCC0O-2212

Bahan Fraksi Mol Massa Bahan
Bi,O3 1,8 1,2353
PbO 0,2 0,1315
SrCO3 2,0 0,8697
CaCOs 11 0,2948
CuO 2,0 0,4686
Total 3,0000

D. Preparasi Bahan
Metode yang digunakan pada penelitian ini adalah metode pencampuran basah
yang terdiri dari pelarutan, pengeringan, penggerusan, peletisasi dan pemanasan

(kalsinasi dan sintering).

1. Penimbangan
Bahan dasar yang digunakan dalam penelitian ini ditimbang terlebih dahulu
sesuai dengan takaran yang sudah ditentukan pada Tabel 1 dan Tabel 2,

kemudian ditempatkan pada wadah khusus.
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2. Pelarutan

Bahan yang telah ditimbang dilarutkan menggunakan asam nitrat (HNO,) 68%
dan aquades, kemudian diaduk secara perlahan sampai larutan berwarna biru
jernih yang menandakan bahwa larutan sudah homogen.

3. Pemanasan

Sampel yang telah larut, kemudian dipanaskan menggunakan hot plate, pada suhu
70°C selama 5-6 jam sampai sampel menjadi kering. Proses ini bertujuan untuk
menguapkan bahan-bahan pelarut seperti aquades.

4. Pengeringan

Pengeringan dilakukan dalam furnace pada suhu 300°C, 400°C, dan 600°C
(Surahman dkk, 2019; Marhaendrajaya, 2001) secara bertahap hingga bahan

menjadi benar- benar kering.

Pengeringan dimulai pada suhu ruang sekitar 30°C kemudian dinaikkan menuju
suhu 300°C dengan laju kenaikan sebesar 1,5°C/menit. Pada suhu 300°C ditahan
selama 5 jam. Kemudian suhu dinaikkan dari 300°C ke 400°C dengan laju yang
digunakan sebesar 1,67°C/menit. Pada suhu 400°C ditahan selama 10 jam.
Kemudian dinaikkan kembali dari 400°C ke 600°C dengan laju yang digunakan
sebesar 3,3°C/menit dan ditahan selama 20 jam. Diagram pengeringan yang

dilakukan secara bertahap ditunjukkan pada Gambar 5.
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Gambar 5. Diagram Pengeringan (Surahman dkk, 2019).

5. Penggerusan
Setelah bahan dikeringkan dalam furnace, dilakukan penggerusan dengan mortar

dan pastle secara bertahap selama £10 jam sampai bahan terasa halus.

6. Kompaksi

Kompaksi dilakukan dengan tujuan memadatkan sampel sehingga jarak atom
dengan atom lain menjadi lebih berdekatan dan terjadi proses difusi serta ikatan
yang kuat apabila diberi perlakuan panas. Pada penelitian ini kompaksi
dilakukan menggunakan alat pressing dengan kuat tekan 8 ton, ukuran cetakan

berdiameter 10 mm dan tebal 2-3 mm (Surahman dkk, 2019).

7. Kalsinasi
Kalsinasi bertujuan melepaskan gas-gas dalam bentuk karbonat atau hidroksida
yang tidak diperlukan saat reaksi, sehingga sampel berbentuk oksida. Sampel

yang sudah berbentuk pelet dikalsinasi pada suhu 800°C selama 10 jam.
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Kalsinasi dilakukan dengan menaikkan suhu mulai dari suhu ruang yaitu
sekitar 30°C ke 800°C dengan laju kenaikkan sebesar 2,5°C/menit. Setelah
mencapai suhu 800°C, suhu ditahan selama 10 jam. Kemudian didinginkan
kembali menggunakan furnace cooling. Setelah itu sampel digerus selama +10
jam hingga halus dan dikompaksi kembali. Diagram kalsinasi ditunjukkan pada

Gambar 6.

10 Jam

Suhu (°C)

0 5 10 15 20
Waktu (Jam)

Gambar 6. Diagram kalsinasi (Surahman dkk, 2019).

8. Sintering

Sebelum sintering, kontak permukaan antarpartikel dimaksimalkan dengan
melakukan kompaksi sehingga bentuk awal bahan yang dipadatkan dapat
dipertahankan dari penyusutan maupun pengembangan. Sintering dilakukan
selama 20 jam dengan variasi suhu dan pengkodean sampel ditunjukkan pada

Tabel 3.
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Tabel 3. Suhu sintering serta pengkodean BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212
No Suhu Kode sampel BSCCO-2212  Kode sampel BPSCCO-2212

°C
1 (825) BSCCO-2212-825 BPSCCO-2212-825
2 830 BSCCO-2212-830 BPSCCO-2212-830
3 835 BSCCO-2212-835 BPSCCO-2212-835
4 840 BSCCO-2212-840 BPSCCO-2212-840

E. Karakterisasi

Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) bertujuan untuk mengetahui fase yang
terbentuk, serta menganalisis tingkat kemurnian fase (fraksi volume, derajat
orientasi, dan impuritas) superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212. Hasil
uji  diperoleh dengan menembak sampel menggunakan sumber Cu-Ka yang
memiliki panjang gelombang 1,54 A. Data diambil dalam rentang 24 = 5° sampai
80°, dengan modus scanning continue dan step size sebesar 24 = 0,05 serta waktu

2 detik per step.

Hasil karakterisasi XRD dianalisis dengan program highscore plus versi 3.0e
(3.0.5). Spektrum XRD memberi informasi mengenai puncak-puncak intensitas
pada sudut 24 tertentu. Spektrum XRD dari BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212
yang diperoleh dibandingkan dengan database. Tingkat kemurnian fase BSCCO-
2212 dan BPSCCO-2212 yang terbentuk dapat diperoleh dengan menghitung
fraksi volume (Fv), derajat orientasi (P) dan impuritas (1) yang terkandung pada
sampel menggunakan persamaan (3.1) sampai dengan (3.3) (Widodo dan

Darminto, 2010).
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1(2212
Fv= L x100%

3.1
Itotal (3.1)

> 1(001)
P=&F——x100% (3.2)

> 1(2212)
| =100%— Fv (3.3)

Dimana Fv = Fraksi volume fase Bi-2212 (%)
P = Derajat orientasi (%)

I = Impuritas (%)

Itotal = Intensitas total

1(2212) = Intensitas fase Bi-2212

1(001) = Intensitas fase Bi-2212 dengan h=k=0 dan | bilangan
genap

E. Diagram Alir

Diagram alir penelitian ditunjukkan pada Gambar 7.
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Penimbangan bahan superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212

v

Pelarutan sampel dengan HNO3; 68 % 50 ml dan aquades 150 ml hingga
cairan berwarna biru jernih

v

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

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

v

Penggerusan

I

Kompaksi

A 4
Kalsinasi dengan suhu 800°C selama 10 jam

!

Penggerusan

v

Kompaksi

l

Sintering selama 20 jam dengan variasi suhu 825, 830, 835, dan suhu tertinggi 840°C

v
X-Ray Diffraction (XRD)
v

Analisis hasil XRD menggunakan program highscore plus

Gambar 7. Diagram alir penelitian.




IV. HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini dilakukan sintesis superkonduktor BSCCO-2212 dan
BPSCCO-2212 dengan variasi suhu sintering 825°, 830°, 835° dan 840°C selama

20 jam menggunakan metode pencampuran basah.

A. Hasil Analisis X-Ray Diffraction (XRD) BSCCO-2212

Pada penelitian ini sampel superkonduktor BSCCO-2212 dikarakterisasi
menggunakan X-Ray Diffraction (XRD). Spektrum hasil karakterisasi dianalisis
menggunakan program highscore plus dengan cara mencocokkan puncak pada
sampel dengan database standar ICDD menggunakan metode search and match.
Hal ini dilakukan untuk mengetahui tingkat kemurnian fase yang terbentuk,

meliputi fraksi volume, derajat orientasi, dan impuritas.

Pada proses analisis ini digunakan sub menu search and peak untuk menentukan
puncak pada spektrum sampel dengan intensitas tertinggi. Setelah ditemukan,
maka akan muncul garis biru sebagai penanda puncak-puncak dengan intensitas
tertinggi. Puncak-puncak tersebut kemudian dicocokkan dengan database.
Kriteria pemilihan kandidat database yaitu dengan memilih database yang
memiliki kualitas star, indexed atau calculated, yang kemudian database tersebut
dipindahkan ke kolom pada menu pattern list hingga garis biru penanda puncak-

puncak tersebut menghilang.
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Cara pencocokan database adalah dengan mencari nilai delta d yang tidak berkisar
atau lebih dari 0,01. Nilai delta d ditentukan dengan cara menyelisihkan d-spacing
(Jarak antar kisi) sampel dengan database sehingga menghasilkan nilai delta d
yang tidak memiliki nilai lebih dari 0,01 agar sampel dapat dikatakan cocok
dengan database. Pada sampel BSCCO-2212 database yang digunakan antara
lain: 00-041-0317, 01-079-2181, 01-082-1772, 01-077-1898, 01-085-1330, 00-

049-0864, 96-900-6720, 01-080-0864, 00-043-0213, 00-050-1731, 00-042-0743.

Hasil analisis XRD sampel BSCCO-2212-825 ditunjukkan pada Gambar 8.

a) Bi,Sr,CaCu,0q,,

b) Bi,Sr,CuOx
3500 a c) CaCuO,
i a d) CuO,
3000 ¢) Bi
1 €
@ 2500
[
= ]
o
£ 2000 b
3
= T b
§ 15004 ¢yl
[ 4
= b
1000
. b
500
0 T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 80

2 theta (%)

Gambar 8. Hasil analisis XRD sampel BSCCO-2212-825. (Keterangan : (a)
BizSFZCaCUZOX+g, (b) BizSI’zCUOX, (C) CaCuO,, (d) CuO, (E) Bi).
Berdasarkan Gambar 8, pada BSCCO-2212-825 terbentuk 33 puncak tertinggi
dengan 14 puncak merupakan puncak Bi,Sr,CaCu,O.g (00-041-0317) dengan
intensitas fase sebesar 21697,87 counts, 2 puncak CaCuO, (01-082-1772) dengan

intensitas fase sebesar 2384,55 counts, dan 9 puncak CuO (01-077-1898) dengan
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intensitas fase sebesar 7399,13 counts. Selain itu terbentuk 2 senyawa impuritas
lain yaitu 7 puncak Bi,Sr,CuOx (01-079-2181) dengan intensitas fase sebesar
7241,78 counts, dan 5 puncak Bi (01-085-1330) dengan intensitas fase sebesar
2503,6 counts. Puncak-puncak tersebut ditentukan dari database yang paling

mendekati atau memiliki panjang 2 theta yang sama dengan 2 theta pada sampel.

Hasil analisis XRD sampel BSCCO-2212-830 ditunjukkan pada Gambar 9.

a) Bi,Sr,CaCu,Og,,

c) CaCuO,
5000 a d) CuO
a f) CaSr;Bi,0Ogy
4000 . |1 9) Ca,0,
f
3000

2000 +

Intensitas (Counts)

1000 +

2 theta (°)

Gambar 9. Hasil analisis XRD sampel BSCCO-2212-830. (Keterangan : (a)
Bi,Sr,CaCu,0x+s, (€) CaCuOy, (d) CuO, (f) CaSr3Bi,Ogy, (g) CasO4).

Berdasarkan Gambar 9, pada BSCCO-2212-830 terbentuk 47 puncak tertinggi
dengan 22 puncak Bi,Sr,CaCu,0xg (00-041-0317), intensitas fase sebesar
44376,92 counts dan 2 puncak CaCuO, (01-082-1772) dengan intensitas fase
sebesar 2016,8 counts. Selain itu terdapat juga 3 fase lain seperti 12 puncak
senyawa CuO (01-077-1898) dengan intensitas fase sebesar 13088,3 counts, 8

puncak CaSr3Bi,Ogg (00-049-0864) dengan intensitas fase sebesar 13627,4 counts,
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dan 2 puncak Ca;O,4 (96-900-6720) dengan intensitas fase sebesar 2040,7 counts.
Fase-fase yang terbentuk ditentukan berdasarkan nilai 2 theta dari kandidat

database yang mendekati nilai 2 theta sampel.

Hasil analisis XRD sampel BSCCO-2212-835 ditunjukkan pada Gambar 10.

a) Bi,Sr,CaCu,0q,,

1 b) Bi,Sr,CuO,
4000 a

] a ¢) CaCuO,
3500 a d) CuO

| d 9) Ca,0,
3000 - : h) Sr,Cu,04

2500 +

2000

Intensitas (Counts)

1500

1000

500

2 theta (°)

Gambar 10. Hasil analisis XRD sampel BSCCO-2212-835. (Keterangan : (a)
Bi,Sr,CaCu,04+8, (b) BiySr,CuOy, (c) CaCuO,, (d) CuO, (Q)
Cay0y, (h) Sr2CUZO3).

Berdasarkan Gambar 10, pada BSCCO-2212-835 terbentuk 44 puncak yaitu 27
puncak Bi,Sr,CaCu,0y.g (00-041-0317) dengan intensitas fase sebesar 49877,08
counts, 2 puncak Bi,Sr,CuOy (01-079-2181) dengan intensitas fase sebesar
1334,57 counts, 1 puncak CaCuO, (01-082-1772) dengan intensitas fase sebesar
2384,55 counts, 11 puncak CuO (01-077-1898) dengan intensitas fase sebesar

14159,1 counts, 1 puncak CasO4 (96-900-6720) dengan intensitas fase sebesar
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830,15 counts, dan 2 puncak Sr,Cu,Oz (01-080-0864) dengan intensitas fase

sebesar 2050,69 counts.

Hasil analisis XRD sampel BSCCO-2212-840 ditunjukkan pada Gambar 11.

a) Bi,Sr,CaCu,0q,,

c) CaCuO,
5000 a i) CaBi,O,
i . .
a a J) SrgsBigCa, 50,
4000 - [ k) Bi,Sr,Ca,Cu,Ox
@
[
=
o
©. 3000 a
[72]
S
5 a A
[y
2 2000 A
=
a i _
1000 - jli

2 theta (°)

Gambar 11. Hasil analisis XRD sampel BSCCO-2212-840. (Keterangan : (a)
BiszzC&CU20x+8, (C) CaCu0,, (I) CaBi204, (J) Sr3158i6C6.2,5022, (k)
BiszzC&zCUsz).

Berdasarkan Gambar 11, pada BSCCO-2212-840 terbentuk 19 puncak BSCCO-

2212 (00-041-0317) dengan intensitas fase sebesar 31389,13 counts, 2 puncak

CaCuO, (01-082-1772) dengan intensitas fase sebesar 1796,07 counts, 12 puncak

SrgsBigCar 502, (00-050-1731) dengan intensitas fase sebesar 16505,6 counts, 6

puncak CaBi,0, (00-043-0213) dengan intensitas fase sebesar 9100,99 counts,

dan 4 puncak Bi,Sr,Ca,Cu,0O4 (00-042-0743) dengan intensitas fase sebesar

2990,6 counts.
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Dari semua hasil analisis XRD, BSCCO-2212-840 memiliki intensitas puncak
yang berbeda dan pembentukan fase yang lebih banyak. Hal ini didukung oleh
penelitian Strobel, dkk (1992) apabila suhu sintering dinaikkan sampai suhu
lelehnya maka akan merubah komposisi bahan atau mengalami transformasi fase.
Terbentuknya beberapa fase tersebut disebabkan karena molekul bahan
pembentuk senyawa superkonduktor memiliki titik leleh yang berbeda-beda,

sehingga menyebabkan berkurangnya unsur-unsur tertentu (Liu, dkk. 1999).

Hasil karakterisasi XRD ini sesuai dengan penelitian Nilson (2009), serta
Cardwell dan Ginley (2003) bahwa superkonduktor BSCCO-2212 yang
disintering pada suhu 825, 830, dan 835°C terbentuk fase BSCCO-2212, Ca,CuQO3
dan CuO sedangkan pada suhu 840-890°C terbentuk fase BSCCO-2212, BSCCO-
2223 dan Ca,CuOs;. Puncak-puncak utama pada sampel BSCCO-2212 yang
disintering pada suhu 825, 830, dan 835°C identik dengan fase BSCCO-2212,
sedangkan pada suhu 840°C terdapat fase baru yang terbentuk berupa fase
BSCCO-2223 seperti pada Gambar 11. Menurut penelitian Amri, dkk (2018),
perbedaan fase ini dipengaruhi oleh meningkat dan menurunnya intensitas sampel

sehingga dapat mempengaruhi besarnya nilai fraksi volume.

Tingkat kemurnian fase BSCCO-2212 berdasarkan fraksi volume (Fv), derajat
orientasi (P) dan impuritas (I) dapat dihitung menggunakan persamaan (3.1)
sampai (3.3). Hasil perhitungan tingkat kemurnian fase BSCCO-2212 akibat

variasi suhu sintering ditunjukkan pada Tabel 4.
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Tabel 4. Hasil perhitungan tingkat kemurnian fase BSCCO-2212 akibat variasi
suhu sintering

Kode Sampel - Suhu (*C) VOIITJrr?ll;S(I%) Im%;:)ltas Orile::;?E%)
BSCCO-2212-825 825 51,91 48,09 8,49
BSCCO-2212-830 830 60,33 39,67 26,44
BSCCO-2212-835 835 71,09 28,91 18,25
BSCCO-2212-840 840 49,68 50,32 12,43

Berdasarkan Tabel 4, terjadi peningkatan fraksi volume yang signifikan dari suhu
825°C hingga suhu 835°C kemudian mengalami penurunan fraksi volume ketika
menyentuh suhu 840°C. Seperti yang ditampilkan pada Tabel 4, sampel BSCCO-
2212-825 memiliki Fv = 51,91%, yang berarti 51,91% dari sampel merupakan
BSCCO0-2212. Kemudian pada sampel BSCCO-2212-830 diperoleh Fv = 60,32%,
yang berarti terbentuk BSCCO-2212 sebesar 60,32%. Pada sampel BSCCO-2212-
835 merupakan fraksi volume tertinggi yaitu Fv = 71,09%, yang berarti terbentuk
BSCCO0-2212 sebesar 71,09%. Kemudian pada sampel BSCCO-2212-840 fraksi
volume mengalami penurunan menjadi 49,68%, yang berarti hanya terbentuk
BSCCO-2212 sebesar 49,68% dari sampel. Dari hasil tersebut disimpulkan bahwa
pada suhu 835°C merupakan titik optimum terbentuknya fase BSCCO-2212 yaitu

sebesar 71,09% dan sisanya merupakan impuritas.

Kemudian diperoleh juga nilai derajat orientasinya. Perhitungan derajat orientasi
dilakukan berdasarkan persamaan (3.2). Derajat orientasi (P) tertinggi terdapat
pada BSCCO-2212-830 yaitu sebeser 26,44% yang didapat dari 26 = 17,2083
dengan hkl = (006), 26 = 23,0308 dengan hkl = (008), 26 = 28,9067 dengan hkl =

(0010), dan 26 = 36,7189 dengan hkl = (002). Sedangkan derajat orientasi (P)
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terendah terdapat pada BSCCO-2212-825 sebesar 8,49% dari 20 = 28,978 dengan

hkl = (008).

Berdasarkan Tabel 4, kenaikan suhu sintering berpengaruh terhadap peningkatan
fraksi volume. Hasil ini sesuai dengan penelitian Iksantoso (2014), yang
melakukan sintesis superkonduktor BSCCO-2212 dan BPSCCO-2212 dengan
variasi suhu sintering 835, 845 dan 855°C, dimana fraksi volume mengalami
peningkatan seiring dengan kenaikan suhu sintering. Fraksi volume optimum
terdapat pada suhu 855°C sebesar 66,93%. Hasil penelitian ini juga diperkuat
dengan penelitian Lusiana (2014) yang mensintesis superkonduktor BSCCO-2212
dengan variasi suhu sintering 800, 820, 845 dan 860°C, dimana fraksi volume

mengalami peningkatan seiring kenaikan suhu sintering.

Pada penelitian Lusiana (2014) fraksi volume mencapai titik optimum pada suhu
sintering 845°C (Fv = 73,6%) dan kemudian mengalami penurunan. Penurunan
fraksi volume ini sesuai dengan teori yang ada sebelumnya, dimana pembentukan
superkonduktor BSCCO-2212 terjadi pada suhu 650°C-840°C sedangkan mulai
dari suhu 840°C-890°C terbentuk fase BSCCO-2223 (Cardwell dan Ginley,
2003). Superkonduktor BSCCO-2212 yang disintering di atas suhu 835°C dapat
menyebabkan terjadinya penurunan nilai fraksi volume, dikarenakan pada suhu
tersebut perlahan terjadi pembentukan fase menjadi BSCCO-2223 dan fase

impuritas lain.
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B. Hasil analisis X-Ray Diffraction (XRD) BPSCCO-2212

Hasil karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) dianalisis menggunakan program
highscore plus. Analisis dilakukan dengan cara mencocokan data XRD hasil
karkaterisasi dengan database dari ICDD untuk mengetahui fase yang terbentuk.
Cara pencocokan database adalah dengan mencari nilai delta d yang tidak berkisar
atau lebih dari 0,01. Nilai delta d ditentukan dengan cara menyelisihkan d-spacing
(jarak antar kisi) sampel dengan database sehingga menghasilkan nilai delta d
yang tidak memiliki nilai lebih dari 0,01 agar sampel dapat dikatakan cocok
dengan database. Kode database yang digunakan antara lain: 01-080-2029, 00-
046-0499, 01-080-2028, 96-900-6703, 00-042-1438, 01-083-1866, 01-075-0201,

01-079-2183, 01-085-2441, 00-047-0399, dan 01-077-0374.

Hasil analisis XRD sampel BPSCCO-2212-825 ditunjukkan pada Gambar 12.

a)( Biy gPbg 4 ) Sr,CaCu,Og 746

4000 - a b)(Bi, gPby ;) Sr,CuOq
. c)Sr; gCuBi, ,04 ;
3500
] d)Cay 6004.00
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’5 ]
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o
S ]
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= |
‘D
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= ]
1000 -
500 S
04

2 theta (°)

Gambar 12. Hasil analisis XRD sampel BPSCCO-2212-825. (Keterangan : (a)
(Bi1.6Pbo,4)Sr2CaCu20g 716, (b) (Bi1.6Pbo 4)Sr2CuOg, ()
Sr1,8CUB|2,206,1, (d) Ca4_ooO4_00).
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Berdasarkan Gambar 12, pada BPSCCO-2212 terbentuk 32 puncak tertinggi yaitu
16 puncak merupakan (Biy sPho 4)Sr.CaCu,0g 716 (01-080-2029) dengan intensitas
fase sebesar 10915,89 counts, 13 puncak impuritas (BiygPbg4)Sr.CuOg (01-080-
2028) dengan intensitas fase sebesar 6375,44 counts, 3 puncak Sr;gCuBi; 2061
(00-046-0499) dengan intensitas fase sebesar 3558,02 counts dan 1 puncak
Cay.0004.00 (96-900-6703) dengan intensitas fase sebesar 319,11 counts. Puncak-
puncak tersebut ditentukan dari database yang paling mendekati atau memiliki

panjang 2 theta yang sama dengan 2 theta pada sampel.

Hasil analisis XRD sampel BPSCCO-2212-830 ditunjukkan pada Gambar 13.

a)( Biy sPby 4 ) Sr,CaCu,0g 716

e)Ca,Bi,Oq
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Gambar 13. Hasil analisis XRD sampel BPSCCO-2212-830. (Keterangan : (a)
(Bi16Pbg 4)Sr.CaCu20s 716, () Ca2Bi20s, () SrsPbO, (g) Pb20) .

Berdasarkan Gambar 13, pada BPSCCO-2212-830 terbentuk 32 puncak yaitu 14
puncak (BiygPbg 4)Sr,CaCu,0g 716 (01-080-2029) dengan intensitas fase sebesar

1424797 counts, 15 puncak Ca;Bi,Os (00-042-1438) dengan intensitas fase
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sebesar 11166,2 counts, 2 puncak Sr3PbO (01-083-1866) dengan intensitas fase
sebesar 1230,39 counts, dan 1 puncak Pb,O (01-075-0201) dengan intensitas fase

sebesar 448,89 counts.

Hasil analisis XRD sampel BPSCCO-2212-835 ditunjukkan pada Gambar 14.

a)( Bi, ¢Pbg ,) Sr,CaCu,0Og4
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Gambar 14. Hasil analisis XRD sampel BPSCCO-2212-835. (Keterangan : (a)
(Biy.6Pbg 4)Sr,CaCu,0g 716, (€) Ca,Bi,0, (h) Bi,Sr,CaCu,0s).
Berdasarkan Gambar 14, pada BPSCCO-2212-835 terbentuk 20 puncak tertinggi
yaitu 12 puncak (BiyePbo4)Sr.CaCu,0g716 (01-080-2029) dengan intensitas fase
sebesar 3113,15 counts, 7 puncak impuritas Ca,Bi,Os5 (00-042-1438) dengan
intensitas fase sebesar 2255,49 counts, dan 1 puncak Bi,Sr,CaCu,Og (01-079-

2183) dengan intensitas fase sebesar 447,51 counts.

Hasil analisis XRD sampel BPSCCO-2212-840 ditunjukkan pada Gambar 15.
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Gambar 15. Hasil analisis XRD sampel BPSCCO-2212-840. (Keterangan : (a)

(Bip6Pbo4)Sr2CaCuz0g716, (D)  (Bi1gPbg4)SrCuOs (i)
Sr5Pb3Cu012, (j) CUQSI’gBi4011, (k) B|203) .

Berdasarkan Gambar 15, pada BPSCCO-2212-840 terbentuk 32 puncak yaitu 14

puncak (BiygPbg4)Sr,CaCu,0s5716 (01-080-2029) dengan intensitas fase sebesar

14371,17 counts, 8 puncak impuritas (Bi;gPbg4)Sr.CuOg (01-080-2028) dengan

intensitas fase sebesar 5326,51 counts, 2 puncak SrsPb3;CuO;, (01-085-2441)

dengan intensitas fase 1195,61 sebesar counts, 7 puncak Cu,Sr3BisO1; (00-047-

0399) dengan intensitas fase sebesar 8421,87 counts dan 1 puncak Bi,O3 (01-077-

0374) dengan intensitas fase sebesar 581,95 counts.

Berdasarkan hasil analisis yang diperoleh, dilakukan perhitungan tingkat

kemurnian fase BPSCCO-2212 berdasarkan fraksi volume (Fv), derajat orientasi

(P) dan impuritas (I). Hasil perhitungan tingkat kemurnian fase superkonduktor

BPSCCO0-2212 akibat variasi suhu sintering terdapat pada Tabel 5.
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Tabel 5. Hasil perhitungan tingkat kemurnian fase BPSCCO-2212 (doping Pb =
0,2 mol) akibat variasi suhu sintering

Kode Sampel Fraks(i%)olume Impuritas (%) Deraja'z(;z)rientasi
BPSCCO-2212-825 51 49 9,48
BPSCCO-2212-830 52,59 47,41 43,49
BPSCCO-2212-835 54,53 45,47 23,06
BPSCCO0-2212-840 49,43 50,57 24,28

Berdasarkan Tabel 5, terjadi peningkatan fraksi volume yang signifikan dari suhu
825°C hingga suhu 835°C kemudian mengalami penurunan fraksi volume ketika
menyentuh suhu 840°C. Seperti yang ditampilkan pada Gambar 17, sampel
BPSCCO0-2212-825 memiliki Fv = 51%, yang berarti terbentuk BPSCCO-2212
sebesar 51% dari sampel. Kemudian pada sampel BPSCCO0-2212-830 diperoleh
Fv = 52,59%, yang berarti terbentuk BPSCCO-2212 sebesar 52,59% dari sampel.
Pada sampel BPSCCO-2212-835 merupakan fraksi volume tertinggi yaitu Fv =
54,53%, yang berarti terbentuk BPSCCO-2212 sebesar 54,53% dari sampel.
Kemudian pada sampel BPSCCO-2212-840 fraksi volume mengalami penurunan
menjadi 49,43%, yang berarti terbentuk BPSCCO-2212 sebesar 49,43% dari
sampel. Dari hasil tersebut disimpulkan bahwa pada suhu 835°C merupakan titik
optimum terbentuknya fase BPSCCO-2212 yaitu sebesar 54,53% dan sisanya

merupakan impuritas.

Perhitungan derajat orientasi dilakukan berdasarkan persamaan (3.2). Derajat
orientasi (P) tertinggi pada BPSCCO-2212-830 vyaitu sebesar 43,49% yang
didapat dari 26 = 29,004 dengan hkl = (008), 26 = 29,1927 dengan hkl = (0010),

20 = 47,3969 dengan hkl = (0016), dan 26 = 60,2959 dengan hkl = (0020).
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Sedangkan derajat orientasi (P) terendah terdapat pada BPSCCO-2212-825
sebesar 9,48% didapat dari 20 = 29,2252 dengan hkl = (0010), dan 26 = 47,3761

dengan hkl = (0016).

Penelitian yang dilakukan oleh Sari (2014) dengan variasi suhu sintering 815,
820, 825, dan 830°C menunjukkan bahwa peningkatan suhu sintering tidak selalu
meningkatkan fraksi volume BPSCCO-2212. Peningkatan suhu dari 825°C
sampai 830°C terjadi peningkatan fraksi volume, kemudian setelah 830°C fraksi
volume menurun. Fraksi volume tertinggi terdapat pada 830°C diperoleh sebesar
90,10%. Peningkatan suhu sintering yang terlalu tinggi memungkinkan
terbentuknya impuritas yang disebabkan oleh transformasi fase BPSCCO-2212 ke

fase yang lainnya.

Penambahan doping Pb juga meningkatkan nilai derajat orientasi. Meningkatnya
nilai derajat orientasi ini sesuai dengan penelitian Nurmalita (2002) dimana
doping Pb pada BSCCO-2212 akan meningkatkan nilai derajat orientasi.
Tingginya nilai derajat orientasi (P) ini menunjukkan bahwa sampel BPSCCO
memiliki keteraturan susunan Kristal yang baik sehingga memiliki struktur kristal
yang lebih baik dengan susunan kristal yang lebih searah dan memiliki lebih
sedikit ruang kosong (Nurmalita, 2012). Hasil perhitungan menunjukkan bahwa
nilai P tertinggi terdapat pada BPSCCO-2212-830 sebesar 43,49%, sedangkan

nilai P terendah terdapat pada BPSCCO-2212-825 sebesar 9,48%.
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C. Pengaruh Penambahan doping Pb terhadap Tingkat Kemurnian Fase Bi-
2212 (BSCCO-2212 dan BPSCCO0-2212)

Berdasarkan karakterisasi XRD yang telah dilakukan antara BSCCO-2212 dan
BPSCCO-2212, maka diperoleh pengaruh penambahan doping Pb 0,2 mol
terhadap tingkat kemurnian fase superkonduktor Bi-2212 berdasarkan fraksi

volume, impuritas dan derajat orientasi.

Berdasarkan variasi suhu sintering, perbandingan fraksi volume BSCCO-2212

dan BPSCCO-2212 ditunjukkan pada Gambar 16.
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Gambar 16. Perbandingan fraksi volume BSCCO-2212 (tanpa doping) dan
BPSCCO0-2212 (doping pb = 0,2 mol) akibat variasi suhu sintering.

Berdasarkan Gambar 16, secara umum BSCCO-2212 memiliki fraksi volume
yang lebih tinggi daripada BPSCCO-2212, dengan suhu optimum pada suhu
835°C. Fraksi volume tertinggi pada BSCCO-2212 sebesar 71,09%, sedangkan

pada BPSCCO-2212 sebesar 54,53%.
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Rendahnya nilai fraksi volume BPSCCO-2212 daripada BSCCO-2212 sesuali
dengan hasil penelitian Nurmalita (2011) yang melakukan variasi doping Pb (0;
0,2; 0,4), menunjukkan bahwa penambahan doping Pb menurunkan nilai fraksi
volume. Nilai fraksi volume terbesar pada doping Pb 0 mol (tanpa doping Pb)
yaitu sebesar 78% dan fraksi volume terkecil terdapat pada doping Pb 0,4 mol

sebesar 68%.

Berdasarkan derajat orientasi, perbandingan tingkat kemurnian fase BSCCO-2212

dan BPSCCO-2212 akibat variasi suhu sintering ditunjukkan pada Gambar 17.
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Gambar 17. Perbandingan derajat orientasi BSCCO-2212 (tanpa doping) dan
BPSCCO0-2212 (doping Pb = 0,2 mol) akibat variasi suhu sintering.

Berdasarkan Gambar 17, sampel BPSCCO-2212 memiliki nilai derajat orientasi
yang lebih tinggi daripada BSCCO-2212 dengan suhu optimum pada 830°C.
Derajat orientasi tertinggi pada BPSCCO-2212 sebesar 43,49%, sedangkan pada

BSCCO0O-2212 sebesar 26,44%.



43

Rendahnya nilai derajat orientasi BSCCO-2212 daripada BPSCCO-2212 sesuai
dengan penelitian Miller, dkk (2005) bahwa BPSCCO-2212 memiliki
karakteristik yang lebih baik dibandingkan dengan BSCCO-2212 dikarenakan
BSCCO-2212 sulit untuk membentuk suatu kristal tunggal. Hal ini juga didukung
dengan penelitian Nurmalita (2002) yang menyatakan bahwa penambahan doping
Pb pada BSCCO-2212 akan meningkatkan derajat orientasi kristal yang terbentuk
dan penelitian Suprihatin, dkk (2017) menyatakan bahwa superkonduktor
BPSCCO0-2212 yang disintering dengan suhu 830°C mengalami pembentukan

kristal yang relatif baik.

Berdasarkan nilai fraksi volume dan derajat orientasi, ditunjukkan bahwa sampel
BPSCCO0-2212 memiliki tingkat kemurnian fase yang lebih baik daripada sampel
BSCCO-2212. Tingginya tingkat kemurnian fase ini diperoleh dengan cara

mengalikan nilai fraksi volume dan derajat orientasi.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan

Kesimpulan yang diperoleh dari penelitian ini antara lain:

1.

Pada superkonduktor BSCCO-2212, fraksi volume meningkat hingga
mencapai titik optimum pada suhu sintering 835°C kemudian mengalami
penurunan pada suhu sintering 840°C, Fv tertinggi pada suhu 835°C vyaitu
sebesar 71,09%, Fv terendah pada suhu 840°C sebesar 49, 68%.

Pada superkonduktor sistem BPSCCO-2212, fraksi volume meningkat hingga
mencapai titik optimum pada suhu sintering 835°C kemudian mengalami
penurunan pada suhu sintering 840°C, Fv tertinggi pada suhu 835°C vyaitu
sebesar 54,53%, Fv terendah pada suhu 840°C sebesar 49,43.

Pada superkonduktor sistem BSCCO-2212, memiliki P tertinggi pada suhu
830°C yaitu sebesar 24,66%, P terendah pada suhu 825°C sebesar 8,49%,
sementara pada suhu 835°C P = 18,25%, dan 840°C P =12,42%.

Pada superkonduktor sistem BPSCCO-2212, memiliki P tertinggi pada suhu
830°C vyaitu sebesar 43,49%, P terendah pada suhu 825°C sebesar 9,48%,
sementara pada suhu 835°C P = 23,06%, dan 840°C P = 24,28%.

Secara umum fraksi volume BPSCCO-2212 lebih rendah dibandingkan

BSCCO0-2212. Namun BPSCCO-2212 memiliki derajat orientasi yang lebih
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tinggi dibandingkan BSCCO-2212 dikarenakan penambahan doping Pb dapat
meningkatkan keteraturan struktur kristal. Nilai derajat orientasi tertinggi

terdapat pada sampel BPSCCO variasi suhu 830 °C, dengan nilai 43,49%

B. Saran

Untuk memperoleh superkonduktor dengan tingkat kemurnian fase yang lebih
baik perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang penambahan doping Pb,

variasi waktu sintering, dan jenis doping yang lain.
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