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INFO ARTIKEL ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian tentang pengaruh kadar CaCOs
Histori Artikel terhadap pertumbuhan fasa BPSCCO-2223 menggunakan metode
Pengajuan 20 Oktober 2019 pencampuran basah dengan memvariasikan kadar Ca. Sintesis
Diperbaiki 15 November 2019 dilakukan dengan melarutkan sampel menggunakan HNOs dan
Diterima 1 Januari 2020 aquades secara perlahan kemudian dilakukan pengeringan pada
suhu 300, 400, dan 600°C secara bertahap. Sampel dikalsinasi

Kata Kunci selama 10 jam pada suhu 800°C dan disintering pada suhu 865°C
BPSCCO-2223 selama 10 jam. Hasil sintesis superkonduktor dikarakterisasi
Derajat Orientasi menggunakan XRD, SEM dan uji Meissner. Hasil XRD menunjukkan

Fraksi Volume
Superkonduktor
Uji-Meissner

bahwa penambahan kadar Ca berpengaruh terhadap tingkat
kemurnian fasa superkonduktor BPSCCO-2223. Pada penelitian ini,
kadar Ca yang optimum yaitu Ca 2,05 mol dengan nilai fraksi
volume (Fv) sebesar 79,98%. Sedangkan fraksi volume terendah
adalah Ca 1,95 mol sebesar 41,27%. Derajat orientasi yang relatif
tinggi terdapat pada sampel Ca 2,10 mol sebesar 7,67% dan
terendah terdapat pada Ca 1,95 mol sebesar 0%. Hasil SEM
menunjukkan bahwa semua sampel telah memiliki lapisan-lapisan
yang tersusun (terorientasi) dengan ruang kosong antara
lempengan (void) relatif kecil. Hasil uji-Meissner menunjukkan
bahwa Ca 2,05 mol mengalami efek Meissner lemah, sedangkan
sampel BPSCCO-2223 yang lain tidak menunjukkan adanya efek
Meissner dalam nitrogen cair (77 K).

Ini adalah artikel akses terbuka di bawah lisensi CC—BY-SA.

1. Pendahuluan

Seiring dengan perkembangan teknologi, superkonduktor semakin banyak digunakan,
misalnya dalam bidang perkeretaapian yaitu kereta api super cepat di Jepang yang dikenal
dengan magnetic levitation (Maglev) yang mampu melaju dengan kecepatan sampai 600
km/jam [1]. Selain maglev penggunaan superkonduktor lainnya adalah kabel superkonduktor
dengan pendingin nitrogen untuk menggantikan kabel listrik bawah tanah yang terbuat dari
tembaga [2], generator superkonduktor bersuhu kritis tinggi (SKST) [3], dan di bidang medis
digunakan untuk pembuatan alat diagnosis magnetic resonance imaging [4].
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Superkonduktivitas dapat didefinisikan sebagai sifat dari suatu material yang memiliki
resistivitas listrik yang menurun secara tiba-tiba hingga hampir mendekati nol ketika material
tersebut diturunkan temperaturnya hingga di bawah temperatur ktitis (Tc). Material yang
memiliki sifat tersebut dinamakan superkonduktor [5][6]. Sifat khusus dari superkonduktor
yaitu konduktivitas sempurna tanpa adanya hambatan (p = 0), pada temperatur T < Tc dan
diamagnetik sempurna dengan B = 0 pada temperatur T < Tc [7].

Berdasarkan suhu kritisnya, superkonduktor dibagi menjadi dua yaitu
superkonduktor suhu rendah dan superkonduktor suhu tinggi (SKST) [8][9]. Salah satu
superkonduktor suhu tinggi (SKST) adalah Bi-Sr-Ca-Cu-O (BSCCO). Superkonduktor BSCCO
memiliki 3 fasa yang berbeda yaitu fasa BSCCO-2201 (Tc~10 K), fasa BSCCO-2212 (Tc~80 K)
dan fasa BSCCO-2223 (Tc~110 K) [10]. Di antara superkonduktor berbasis bismut tersebut,
fasa BSCCO-2223 merupakan bahan superkonduktor yang telah banyak dikaji dari aspek
eksperimen. Ditinjau dari suhu kritisnya yang cukup tinggi, fasa BSCCO0-2223 sangat
berpotensi untuk diaplikasikan [11][12]. Namun, kendala yang dihadapi dalam mendapatkan
fasa 2223 murni adalah ketika mensintesis fasa 2223 masih tercampuri dengan fasa lain dan
pengotor seperti Ca2Pb04 sehingga sulit mendapatkan fasa 2223 murni [13].

Sintesis superkonduktor BSCCO dapat dilakukan dengan metode pencampuran basah
[14], metode sol gel [15][16], metode lelehan [17] dan metode padatan [18]. Sintesis
superkonduktor ditentukan oleh komposisi awal bahan pembentuk superkonduktor [19].
Selain itu, sifat dan keadaan struktur mikronya sangat dipengaruhi oleh proses pemanasan
(pengontrolan suhu dan waktu) yang merupakan parameter penting dalam sintesis
superkonduktor [20]. Salah satu upaya untuk meningkatkan nilai Tc dan fraksi volume (Fv)
superkonduktor BSCCO-2223 dilakukan dengan pemberian suatu doping [20][21]. Pemberian
doping bertujuan untuk mempercepat pertumbuhan dan peningkatan Fraksi volume [22].

Sintesis superkonduktor BSCCO-2223 dengan variasi doping Pb (Pb: 0,0; 0,1; 0,2; 0,3
dan 0,4 mol) menunjukkan bahwa sampel dengan kadar doping Pb 0,4 mempunyai nilai Fv
tertinggi yaitu sebesar 62,06%. Hal ini menunjukkan bahwa penambahan doping Pb dapat
meningkatkan nilai fraksi volume [18]. Selain penambahan doping Pb, penambahan doping Ca
juga dapat mempengaruhi pembentukan fasa dalam sistem BSCCO [23][24]. Sintesis
superkonduktor BPSCCO dengan variasi kadar Ca (Ca: 1,95; 2,00; 2,05 dan 2,10 mol)
menggunakan metode padatan menunjukkan bahwa penambahan kadar Ca dalam sampel
dapat meningkatkan nilai Fv dan P BPSCCO-2223, ditandai dengan nilai Fv tertinggi pada
sampel dengan kadar Ca 2,10 mol sebesar 86,09% [25][26].

Selain itu, suhu dan waktu sintering juga berpengaruh terhadap tingkat kemurnian fasa
superkonduktor BPSCCO-2223. Nilai Fv akan meningkat seiring bertambahnya suhu sintering
[27] dan berkurangnya waktu sintering [28]. Suhu sintering 865°C mempunyai nilai Fv
tertinggi yaitu sebesar 87,20% dibandingkan dengan suhu sintering 850°C, 855°C dan 860°C.
Sedangkan, waktu sintering selama 10 jam mempunyai nilai Fv tertinggi yaitu sebesar 88,88%
dibandingkan waktu sintering 20, 30 dan 40 jam.

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan, maka dilakukan penelitian tentang
variasi CaCO3 terhadap pertumbuhan fasa BPSCCO-2223 menggunakan metode pencampuran
basah. Variasi kadar CaCO3 yang digunakan adalah 1,95; 2,00; 2,05 dan 2,10 mol. Hal ini
dilakukan untuk mengetahui kadar CaCO3 yang relatif baik dalam pertumbuhan fasa BPSCCO-
2223. Hasil yang diperoleh kemudian dikarakterisasi menggunakan X-Ray Diffraction (XRD),
Scanning Electron Microscopy (SEM) dan uji Meissner.
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2. Metode Penelitian

Penelitian ini menggunakan bahan dasar Bi203 (99,9 %) dari Strem Chemical; PbO
(99,9 %) dari Aldrich; SrCO3 (99,9 %) dari Strem Chemical; CaCO3 (99,9 %) dari Strem
Chemical; dan CuO (99,999 %) dari Merck, HNO3, nitrogen cair dan aquades. Bahan dasar
tersebut ditimbang sesuai takaran yang telah ditentukan.

Setelah bahan ditimbang, kemudian dilarutkan dengan asam nitrat (HNO3) 68% dan
aquades secara perlahan. Bahan diletakkan di atas hot plate dengan suhu sekitar 70°C sampai
larutan tersebut berwarna biru jernih yang menandakan bahwa larutan tersebut sudah
homogen dengan pH sebesar 1. Lalu, larutan dipanaskan sampai mengerak, kemudian
dilakukan pengeringan pada suhu 300, 400, dan 600°C secara bertahap. Setelah pengeringan,
dilakukan penggerusan dengan mortar dan pastle selama +10 jam (bertahap) sampai bahan
terasa halus. Sampel dipeletisasi dengan alat pressing dengan tekanan 8 ton.

Setelah sampel berbentuk pelet, dilakukan kalsinasi pada suhu 800°C selama 10 jam.
Sampel hasil kalsinasi belum sempurna karena adanya porositas dan penangkapan gas sekitar,
sehingga perlu penggerusan ulang sekitar #10 jam. Selanjutnya sampel disintering selama 10
jam dengan suhu 865 °C agar terbentuk fasa yang diinginkan. Hasil sintesis superkonduktor
dikarakterisasi menggunakan XRD, SEM dan uji Meissner. Diagram alir penelitian ditunjukkan
pada Gambar 2.1.

Penimbangan bahan awal superkonduktor BPSCCO-2223 ‘ A ‘
dengan variasi kadar Ca 1,95; 2,00; 2,05 dan 2,10 mol

Pelarutan dengan HNO3 68% dan aquades sampai larutan
berwarna biru jernih

l
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Gambar 2.1. Diagram Alir Penelitian

Analisis hasil XRD dilakukan dengan program PCPDFWIN 1997. Kemudian tingkat
kemurnian fasa Bi-2223 yang terbentuk dapat dihitung menggunakan persamaan (1), (2) dan

(3) sebagai berikut:

Fv = 202228 o« 10000
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Dengan Fv, P dan I berturut-turut adalah fraksi volume fasa BSCCO-2223, derajat
orientasi dan impuritas. Sedangkan I(total), [(2223) dan [(001) berturut-turut adalah intensitas
total, intensitas fasa 2223 dan intensitas fasa h = k= 0 ; | bilangan genap.

3. Hasil dan Analisis
3.1. Identifikasi Fasa Hasil XRD

Struktur kristal yang terbentuk pada masing-masing sampel dikarakterisasi
menggunakan XRD. Spektrum diperoleh dengan menembak sampel menggunakan sumber
sinar-X dari Cu-Ka yang mempunyai panjang gelombang 1,5406 A. Data diambil dalam rentang
20 = 10,0131° sampai 99,9731° dengan modus pemindaian kontinyu dan ukuran langkah
sebesar 20 = 0,0260 serta waktu 7,1400 detik per tahap. Spektrum yang terbentuk dari
pengukuran setiap sampel dianalisis menggunakan program PCPDFWIN 1997.

Dalam program ini dapat dilakukan search-match (pencocokan hasil analisis dengan
database) untuk memperoleh fasa apa saja yang terbentuk dalam setiap sampel. Pencocokan
fasa pada sampel dilakukan dengan mengambil acuan PDF untuk BSCC0-2223, BSCC0O-2212,
BSCCO-2201 dan impuritas yang terbentuk. Hasil identifikasi fasa ditunjukkan pada Gambar
3.1.
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Gambar 3.1. Hasil Analisi XRD dengan Program PCPDFWIN 1997
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Gambar 3.1 memperlihatkan spektrum (difraktogram) XRD pada sampel BPSCCO-
2223. Pada Gambar 3.1 menunjukkan bahwa semua sampel sudah membentuk fasa BPSCCO-
2223. Hal ini ditandai dengan adanya puncak-puncak fasa BPSCCO0-2223 yang terbentuk.
Sampel BPSCCO-2223 tersebut juga sudah terorientasi yang ditunjukkan dengan adanya
puncak-puncak fasa BPSCCO-2223 yang memiliki h =k = 0 dan 1 = bilangan genap yaitu puncak
20 =29,16° (0010) pada kadar Ca 2,00 mol; 26 =49,10° (0020) pada kadar Ca 2,05 mol dan 26
=60,38° (0020) pada kadar Ca 2,10 mol.

Berdasarkan hasil search-match dapat disimpulkan bahwa secara umum hasil
karakterisasi XRD untuk semua sampel memperlihatkan puncak-puncak tajam yang
menandakan bahwa kristalisasi sudah terjadi dengan baik. Spektrum difraksi pada BPSCCO-
2223 kadar Ca 1,95 dan 2,10 mol memperlihatkan bahwa puncak-puncak pada sampel
dideminasiselehsfasa-pengotor.-Hanya sebagian puncak-puncak yang dapat ditandai sebagai
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fasa BPSCCO-2223. Sedangkan pada BPSCCO-2223 kadar Ca 2,00 dan 2,10 mol puncak-puncak
yang terbentuk didominasi oleh fasa BPSCCO-2223. Sesuai dengan hasil analisis, fasa pengotor
tersebut berasal dari fasa superkonduktif fasa BSCCO-2212, BSCCO-2201 dan impuritas
seperti Ca2Pb04, PbO, Pb02, CaCu02, Ca2Cu03, dan Ca0.4CuSr0.602.

3.2. Perhitungan Fraksi Volume, Derajat Orientasi dan Impuritas

Berdasarkan hasil search match pola XRD menggunakan program PCPDFWIN 1997
dapat dihitung tingkat kemurnian fasa superkonduktor BPSCCO-2223 yang meliputi fraksi
volume, derajat orientasi dan impuritas menggunakan persamaan (1), (2), dan (3). Hasil
perhitungan tingkat kemurnian fasa BPSCCO-2223 pada variasi kadar Ca ditunjukkan pada
Tabel 3.1.

Table 3.1. Hasil Perhitungan Tingkat Kemurnian BPSCCO-2223 pada Variasi kadar Ca

Kadar Ca Fraksi Volume D_era] at. Impuritas
No. (mol) (Fv) (%) Orientasi (%)
(P) (%)
1 1,95 41,27 0,00 58,73
2 2,00 54,15 5,50 45,85
3 2,05 79,98 4,28 20,02
4 2,10 49,81 7,67 50,19

Berdasarkan Tabel 3.1, variasi kadar Ca cukup berpengaruh terhadap fraksi volume
fasa BPSCCO-2223. Pada penelitian ini, fraksi volume fasa BPSCCO-2223 yang diperoleh
meningkat sampai kadar Ca 2,05 mol sebesar 25,83% dan mengalami penurunan pada kadar
Ca 2,10 mol sebesar 30,17%. Hal ini menandakan bahwa dalam penelitian ini, kadar Ca yang
cukup optimum yaitu kadar Ca 2,05 mol dengan nilai fraksi volume sebesar 79,98%. Hubungan
kadar ca terhadap fraksi volume dan derajat orientasi ditunjukkan pada Gambar 3.2.
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Gambar 3.2. Hubungan Kadar Ca terhadap Fraksi Volume dan Derajat Orientasi

Berdasarkan Gambar 3.2, Penambahan kadar Ca sangat berpengaruh terhadap fraksi
volume BPSCCO-2223. Peningkatan fraksi volume fasa BPSCCO-2223 akibat peningkatan
kadar Ca dalam sampel, dikarenakan Ca adalah unsur yang sangat berpengaruh pada
pembentukkan fasa BPSCCO-2223 [29]. Ca merupakan atom yang berperan dalam
pembentukan bidang CuO, yaitu sebagai pemisah antar bidang CuO yang terbentuk (bidang
CuO dalam sistem BPSCCO dipisahkan oleh bidang Ca0)..Sehingga.semakin, tinggi kadai,Ca
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maka semakin besar kemungkinan untuk dapat terjadi transformasi fasa menuju BPSCCO-
2223. Namun, kemungkinan tidak selamanya penambahan Ca dapat meningkatkan fraksi
volume BPSCCO-2223. Hal ini dikarenakan Ca justru dapat membentuk fasa impuritas seperti
(Sr,Ca)2Cu03 apabila kadarnya terlalu tinggi [29].

Penambahan kadar Ca juga mempengaruhi persentase derajat orientasi yang
terbentuk. Persentase derajat orientasi terbesar diperoleh pada sampel dengan kadar Ca 2,10
mol sebesar 7,67%. Hal ini disebabkan karena intensitas fasa BPSCCO-2223 yang terbentuk
dengan bidang h = k = 0 dan 1 = bilangan genap pada sampel Ca 2,10 mol lebih banyak
dibandingkan sampel pada kadar Ca lainnya. Sedangkan persentase derajat orientasi terendah
diperoleh pada sampel dengan kadar Ca 1,95 mol yaitu sebesar 0%. Persentase derajat
orientasi pada kadar Ca 2,00 dan 2,05 mol secara berturut-turut sebesar 5,50% dan 4,28%.

Berdasarkan hasil fraksi volume yang diperoleh, keempat sampel yang terbentuk
belum merupakan fasa BPSCCO-2223 murni. Hal ini dikarenakan, pada sintesis BPSCC0-2223
umumnya terdapat fraksi impuritas sebagai hasil reaksi padatan yang tidak terbentuk secara
merata dan sempurna. Fraksi volume fasa lain yang terbentuk ditunjukkan pada Tabel 3.2.

Table 3.2. Fraksi Volume Fasa Lain yang Terbentuk

Yo, Kadar Ca Fraksi volume (%)
(mol) BSCCO-2212  BSCCO-2201  Impuritas Lain
1 Ca 1,95 29,11 16,92 12,70
2 Ca 2,00 36,08 7,13 2,65
3 Ca 2,05 20,02 0 0
4 Ca 2,10 32,07 11,12 7,00

Berdasarkan Tabel 3.2, pada kadar Ca 1,95 mol teridentifikasi 3 fasa yang terbentuk
yaitu fasa BSCCO-2223 (41,27%), fasa BSCCO-2212 (29,11%) dan fasa BSCCO-2201 (16,92%)
serta impuritas seperti Ca2Pb04, PbO dan CaCuO2 (12,70%). Pada kadar Ca 2,00 mol
teridentifikasi 3 fasa yang terbentuk yaitu fasa BSCCO-2223 (54,15%), fasa BSCCO-2212
(36,08%) dan fasa BSCCO-2201 (7,13%) serta impuritas seperti Pb02 (2,65%). Pada kadar Ca
2,05 mol teridentifikasi 2 fasa yang terbentuk yaitu fasa BSCCO-2223 (79,98%) dan fasa
BSCCO-2212 (20,02%). Pada kadar Ca 2,10 mol teridentifikasi 3 fasa yang terbentuk yaitu fasa
BSCCO-2223 (49,81%), fasa BSCCO-2212 (32,07%) dan fasa BSCCO-2201 (11,12%) serta
impuritas seperti Ca2Cu03, Ca0.4CuSr0.602 dan PbO (7,00%).

Terbentuknya impuritas disebabkan karena dalam sintesis BPSCCO-2223 sangat
bergantung pada komposisi molar awal bahan-bahan pembentuk BPSCCO-2223 [19].
Impuritas dalam sampel merupakan fasa yang belum sempurna membentuk BPSCCO-2223,
yakni fasa BSCCO-2201 dan fasa BSCCO-2202. Oleh karena itu, pertumbuhan fasa BPSCCO-
2223 tidak dalam single phase melainkan disertai dengan pembentukan fasa yang lainnya.
Sebagaimana telah diperlihatkan peneliti sebelumnya bahwa fasa pengotor BSCCO-2212,
BSCCO-2201, SrCO3, CuO, Ca2Pb04 sesungguhnya merupakan bahan dasar untuk
pembentukan fasa BPSCCO-2223. Dengan sintesis yang tepat bahan dasar tersebut secara
bersama dapat tereduksi menjadi fasa BPSCCO-2223.

3.3. Hasil Uji SEM
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Pengujian struktur mikro BPSCCO-2223 dilakukan pada semua sampel menggunakan
SEM. Hasil perekaman foto SEM ditunjukkan pada Gambar 3.3.

Gambar 3.3. Hasil Perekaman Foto SEM pada Sampel BPSCCO-2223
(a). Ca 1,95 mol, (b). Ca 2,00 mol, (c). Ca 2,05 mol, (d). Ca 2,10 mol

Berdasarkan Gambar 3.3(a), terlihat bahwa BPSCCO-2223 masih belum terlihat
struktur lapisannya secara menyeluruh, namun terlihat adanya bagian yang telah berbentuk
lapisan yang diperkirakan merupakan BPSCCO-2223. Pada Ca 1,95 mol terlihat banyak ruang
kosong atau void antar lempengannya. Gambar 3.3 (b, c dan d) terlihat mikrostruktur yang
terbentuk berupa lempengan-lempengan yang merupakan BPSCCO-2223. Pada Ca 2,10 mol
memiliki derajat orientasi (P) yang relatif tinggi yaitu sebesar 7,67%, pada sampel tersebut
terlihat susunan lempengan yang lebih teratur dan memiliki sedikit ruang kosong atau void
antar lempengan, sedangkan Ca 2,00 mol dan 2,05 mol memiliki derajat orientasi (P) sebesar
5,50% dan 4,28%.

3.4. Hasil Uji Meissner

Pengujian efek Meissner dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui adanya sifat
diamagnetisme sampel yang diujikan. Hasil efek Meissner pada berbagai kadar Ca ditunjukkan
pada Tabel 3.3.

Table 3.3. Hasil Efek Meissner pada BPSCCO-2223

Kadar Ca

No. (mol) Levitasi
1 1,95 Tidak teramati
2 2,00 Tidak teramati
3 2,05 Lelah
4 2,10 Tidak teramati
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Pada pengujian efek Meissner, efek Meissner dikatakan kuat jika magnet terangkat di
atas sampel. Efek Meissner dikatakan lemah jika magnet tertolak oleh sampel tetapi magnet
tidak sampai terangkat. Sedangkan efek Meissner dikatakan tidak ada jika tolakan magnet oleh
sampel sangat lemah. Berdasarkan Tabel 3.3 terlihat bahwa sampel Ca 2,05 mol mengalami
efek Meissner lemah, hal ini dapat dilihat bahwa terjadi pergeseran magnet oleh sampel tetapi
magnet tidak sampai terangkat. Sedangkan sampel BPSCCO-2223 dengan kadar Ca 1,95; 2,00
dan 2,10 mol tidak menunjukkan adanya efek Meissner dalam nitrogen cair (77 K). Hal ini
menunjukkan bahwa secara kumulatif seluruh butir tidak mengalirkan arus DC, yakni masih
ada hambatan dari fasa impuritas (pengotor). Selain itu, hal yang menyebabkan ketiga sampel
tidak mengalami efek Meissner karena adanya fasa impuritas yang terbentuk, baik impuritas
superkonduktif maupun non-superkonduktif [30].

4. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, penambahan kadar Ca sangat
berpengaruh terhadap tingkat kemurnian fasa superkonduktor BPSCC0-2223. Kadar Ca yang
optimum yaitu Ca 2,05 mol dengan nilai fraksi volume (Fv) sebesar 79,98%. Hasil uji-Meissner
menunjukkan bahwa sampel Ca 2,05 mol mengalami efek Meissner lemah. Sedangkan untuk
derajat orientasi terbesar terdapat pada sampel dengan kadar Ca 2,10 mol sebesar 7,67% dan
mempunyai struktur kristal yang lebih baik.
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