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Abstralk

Sintesis Kristal Superkonduktor Bi-2223 dengan Metode Self-Fluks, Andy
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Pralam penchitan it relah dilakukan kajian mengenar pembentukin kostal

Untub maksud tersebut, proses sintesis dilaksanakan denpan memvarissikan kadar
fluks B sebesar 2.1, 2.2 dan 2,3 dalam perbandingan molar tertentu. Karakierisasi
sampel mengeanakan kurva B-1T menunjukkan buhway sampel denpan kadar fluks
2.3 memiliks temperatur kntis {Te) vang paling besar (Te-nol = 104 K dun lehar
lersperatur transist paling kecil (Al = 3 K) Selanjuinva foto mikroskop optik
viang dipetalel menmjukkan ukuran butican terhalus werdapar pada sampel denpan
katlar luks 2.3,

Ketar ket © Superbondafion, Bi-2223, Metode Nelistaks Femiperaine iy
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Balam penclinan m relah dilakukan kajpan mengena pembentokan krstal

Untub maksud terschut, proses sintesis dilaksanakan denpan memvarissikan kadar
Bluks Bi sebesar 2.1, 22 dan 2,3 dalam perbandingzn molar tertenty. Karnkiersas
sampel mengzanakan kurva B-1T menunjukkan buhwa sampel denpan kadar Muks
2.3 memiliki temperatur knitis {Te) vang paling besar (Te-nol = 104 K dan lehar
lertiperatur transist paling kecil (Al = 3 Ky Selanjuinva fote mikroskop optik
vang diperaleh memmjukkan ukuran butican terhalus terdapar pada sampel denpan
Ladar fluks 2.3,

5
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1.1 Latar Belakanp Masalah.

Gegala Superkonduknvitas pemama kali ditesnokan oleh ahl Belanda
lHeike Kameligh onnes pada tahun 1911 baban supetkonduktor  tersebut
berhentuk logam sederhana berupa raksa dengan temperatur kncis 4 K Selama 75
tahun kemudian, pada talom 1986 George Bednorz dan Klaur Alex Muller
meneinukan superkonduktor keramik [aBaCuQ dengan subu keitis 30 K (Tjia,
MM Perkembangim selangutnva para ahl fisika menemukan bahwa logam
campuran dapal menghasilkan pejata superkonduktivitas dengan temperany yang
lebil g Dengmn kata lan baban superkondukior subu knts vinggi dapa
herupa senyawa dengan komponen jamak serta memulikl fase sieukiur baban vang
Jamak pula.

Bahan superkonduktor sulm kit omggl (SKST) umumiya mempumyai
stukiur vang berlaps selungpa bersifin anisotropis. Kajan sifa lisis intrinsik dan
analisis dart balan superkemduktor diperlukan kristal tunggal vang  bersil, hehas
dan cacat strukiur, Fase 1ak mumian dan efek batas botir Dalam hal ini, Teknik
sintesis dan pengembangan bahan SKST i telabh dilakukan secara iniensef ds
lalwnatonum — laboratorium negara maju (Darminto. dkk, 1999).

acjak  ditemukanmya bahan superkondukior BilaSrCa-Cusy,  (sistem
BSCCO) dengan fase 2223 (T - 110"K) pada tshun 198%. dimana, sistem ind
mempurnyal kelebihan dibandingkan dengan sistem YRCO terutama dalam suhn
krisnya. Selain itu, sistem BSCCO memiliki medan kmtis (He) vang tingss
schingea memungkimkan aplikast paada wcknologm vang membuivhkan medan
mapnel dan ares hstnk besar (Li dkk, 1997)

Banyak metidle yvang digunakan dalam pembuatan SEST ini antara lan
melalul metode pendinginan lambat dengzm memasukan pelans pauda suhu ungp
(Mux) (Darmmto. dikk, 1999) Pefamt (fluks) yang digunakan bemupa KOl
(Balestripom. dkk, 1994). BoO: (Subiarta, 1997) dan sebagainva Metode mi
dikembangkan  dengn  memvanasikan kadar flux (pelarut) dan pengolahan

laimivva, kemudian sintesis knstal vang lam dapat dilakukan denpan metode

Rrigmen. Travelimg Solvent Floaung Zoned I 542) sera metode Self Fluks (Zhao
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dkk, 20007 Namun demikian sintests bahar BSOCCO) dengan lase 1223 yung
memmilikl Fe tingg 110 K sejaub im belum dapat menghasilkan hristal wnggal
dengan ukuran vang berarti. Bahkan untuk menghasilkan fase 2712 vang hersuhu
knis rendab dan ampanitas lam, belum dilemukan cara atan Proscs  vang
reprodusibel. Upays vang diuempuh uniuk menghasilkan knstal tunppal vang
dapat dikatakan berbusil adalah dengan mengggunakan metode TSES akan terap
kendala vang paling besar bila menggunakan metade it adalsh biayanya vanp
sangat mahal. Dibandingkan metode lainnva (TSFZ ), maka merwle fluks
umuminya lebih sederhana, mavanva murah,

Dalam penelitian ini, akan dilakubkan sintesa hahan dengan menggunakan
metode Self Flux yvaitu metode vang mengaunakan kelebituan salah suty atau lehih
dart unsur pembentukan senvawa ity sendim yang berfungsi sebagai fluks,

Karena pentingnya pengertian diagram fase dalam ckspenmen rm. maks
bab benkutnva (1) akan memuat penjelasan dan diskusi teniang pengertian
diagram fase secara umum mavpun khususnva vang berkaitan denvan sistem

BSCCO. Ekspenimen vang dilakukan akan dipelaskan pada bab 111

1.2 Rumusan Masalah.
Berdusarkan latar belakang masalah di atas. permasalaban vane dikaji
dalam penehitian ini adalah pengaruh kadar Fluks pada pembentukan knsa! dan

temperatur krits bahan superkonduktor By - 2223

1.3 Tujuan penelitian.
Tujuan vang ingin dicapai dalam penelitian 1m adalah -
|. Menghasilkan knsmal tungeal Bi-2223 dengan metode Self<Fluks

2 Mengetshuwi  pengarubh kadar  fluks pada  pembeniukan  kristal

3. Menpetahwe sifat superkonduktivitas  bahan berdasarkan  juuin  hasil

penguburan K-1 dan upi mikroskop optik
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|4 Manfaat Penclitizn,
Peneiinan ini dibarapkan dapat bermantaat dalam hal ;
I Penpembamgan  ilmu penpetahuan baban Khususava  bahun
superkandukior.
© Bertambahoya  pengetahuan tentang melode  pemboatan kristal

superkondubtor vakm dengan metode Sell<uks
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il sicmn mkoneioesy akan IR prerubibag kompose daiem Droeses
Wanaisl 5 e [ Seperd hperithatkan aich chagmam fise di atts Senvawa vang
Berwwal dan fase padatan dengan Kemnposist AfS:, dalam poses pemanssan kg
mnlar mengatam deXomgpuosst, dan Peda Ty omewadl comparan Gase cairan den
fese padlintan (L v B) dengan kemposis: berlaingn dan semuia

Mitd finjau sclanjutnya proses pendinginan dan senvawe AR daiam fase
cairan pacs sulu F o= Tl Dakan proses pendinginan, presipiias knisal 14 akas
muiar ferpads pads subu T Denpan ahuy vange mwnurun lebah lanol dibawal T
kristal T3 vang reshentol makin banyak, sedangkan face cairan akan bt hurang,
tengan Lawposisi kompones T vang Dt mengikul anak pansh. Padu §-
tepad dibawali Ty sclund sistemy beralih Mmenpadi senyawa padatan atan boisial
AB: Dengan Lata lam, pada T eelal hertamgsing reakst pariteltik [ (N~ B
AB: Arinya senyvawa vinge meleleh secara hisigrnen dapat giperddel dan
cnpirai tase L dan 5 dengan horpposisl shakiometn berlainan melalys ek
peTiiciih

Indy pemibentukan krisial dari senvawg vang meleleh seoara inkemgren
melilin proses pemekiik (peleleban dags T, dam perdingivan metalis 120 pada
iy akan memnhilkan peribahan komposist kimia atau mienighasil ki
senyaws yang fidakh dongmicm (impories) Pengendalian Komposisi campuran
awal {fuk ahan menpamin stotkiomen siinpel vang sama Sepethondukior sulia
finggt pada umumoya melefel secnrn inhongrien Oich karens it unmgk
menphasiikan senyawa dengan sussnan Sinna Pase i dalam eiszal pimeaeal,

Prvses smtesss yang melibatkan reaksi peritekeih harus dilindan
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2.3 svgram Fase BPSsC OO
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Crambar ? 7 Dhagram fase pembentukan superkonduktor BIPSCCE

Diagram fase pada gambar 2.2, menvatahan hubungan antara suhu dan
komposisl pembentukan superkonduktor (BiPb), S Ca, Cu,e Ogran dengun o
berteda, seperti vang dilakukan oleh Strobel dan kawan- kawsm (kotar dkk.
(9850 Lralar disgram fase terscbut terdapat himy dacrah fase dimana tergad

-

pembentukan fase 2223, vaitu:

1. [Faerah fase Bi2212 <« Bi2223 9 1

I

Daerah [ase Bi2223 + (5r.CapCul); (1.1

Daerah fase Bi2223 + {Sc,CahCu0s + Cul) + L]

i

4 Daerah fase Bi2223 + {Sr.CalhOuOe + Cald

2. Laerah fase B12212 - B12223

Dart kelima daerah fase tersebul. tiga daerah mengandung cairan karena
~udsh mengalami parvial meling, sedangkan dua fase Jamiva adalah padatan
Schingga untuk menglindar munculnya fase impuritas vang tidak dnngnkan.

maka daerah lase Bi2212 + Bi2223 merupakan daerah paling cfekufl dalam
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menumbubihan fase 2223, karera hanva menpandune Fase 221 dan fase 23Xy

[ Mhantorn, 1997

2.3 Superkonduktor Sistem BPy=CC0O

Dalam  superkonduktor  sistem Bi-8-Ca-Cu-0 {BSCCO) dan sistem
dengan substitusi parsial dari B oleh b (BPSCCO) dikenal ga  fase
superhondukior masing-masinye  berkagtan dengan komposisi vang dinvatakan
dengan mumus BiySr:Ca,Cu,, O, dengan n = 125, Ketiga [ase 1erschul adalyh
fase 2201 dengan Te 10 K. fase 2217 denpan Te = 80 K dan fuse 2273 derngzan
Te =110 %K. Mmasing-masing mernliki stuktur kriscal vang ditunjukan dalym
pambar ? 3, Semua superkonduktor Te tinggi dengan dasar tembaga {Cu)
merniliki struktor kristalograli vang terdin dan blok-blok perovskite. Blok-hlok
I Bersusun sedenukian supa dengan ndang-bidang Cut), vany berlungs: schagyi
lapnsan konduks supcrkondukior 1 tngel sistem kuprat dengan Te rendah,
misalnya  sistem La: Se.Culdy dalam  fase 17, superkondukuivitas diperaleh
denyan dopan elektron {Yubiany 02y

w [rio]®

oo S

-
[r..n*]
Cal-

E - ol :1:-\.-1I1JI

L=

< . -
) .'1_'_'.:'“ fowmy )

T ]
oyt

Uiambar 2 3. Struktur krestal fase superkonduktor BSCCO / BPSCEOO
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menumbubkan fase 2223 karena hamva mengandung Tase 2212 dan fase 77293

(Mhantoro, 1997

2.3 Superbonduktor Sistem R{P}=(C0p

Dalam  superkonduktor  sisiem Bi-5r-Ca-Cu-0 (BSCCO) dan sistem
dengun - substies parsial dari 3 aleh Ph (BPSCCO) dikenal A fase
superhonduktor masing-masing  berkartan dengan komposisi vang dinvatakan
dengan mumus B Ca, O, O, dengan n = 123 ketiga [ase 1erschut adalyh
fase 2201 dengan Te -10 K. fase 2217 dengan Te - 80 K dan fase 2273 dengan
Te =110 3 masing-masing memidiki stuktur krisral vang ditunjvkan dalym
pambar ? 3. Semua superkonduktor T tinggi dengan dasar tembaga {Cu)
mernliki struktor kristalograli vany terdin dan blok-blok perowskite Blok-blok
I iersusun sedendian rupa dengan bidang-bidang Cuds vang berlungs: schagyi
lapisan konduksi. Superkondubior 1e linger sistem kuprat dengan Te rendah,
misalnya sistem La. Sr.Cul), dalam fase 17, superkonduktivitas diperaleh

denyan dopan elektron { Yuliann, 2007

P o]
L] Sl
[r..n*]h
Cale

& fown {"
Cabe

(1 ] frllﬂt ht-
S
HaLal b

1

-

Uambar 2 3. Struktur kristal fase superkonduktor BSCCO |/ BESCCOO
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2.4 karakteristik Superbanduktor

2.4.1 Efek Mcisner

Pada bahan konduktor berlaku hukum faraday tentang arus induksi, yaitu
itka suatu konduktor diempatkan pada medan magnet maka aros fistrik induoks
than medan magnet vang ditimbulkannya akan melavwan perubahan medan g
Yang mengenamyia

Hukum laraday tersebut tidak mampu  menjelaskan adanya  pejala
penelakan maynet oleh baban superkonduktor. Pads saar bahan menjadt bahan
superkonduktor (pada subu dibawah temperatur kritis). superkonduktor akan
menolak magnet vang berada didekatnya, Hal ini disehabkan dipol magne: pada
superkonduktor leninduks dan menalak medan magnel vang mengendinya.

hka sebuah magnet yvang relatit keeil dhitempatkan di atas superkondiekio
maka magnel tersebut akan mengambang beberupa mm, Mugmet tersebut dapat
berputar dalam waktu vang lama scolab-olah bergerak tanpa gesehan, Proses i
atas dapat dijelaskan secam teonibs schagpai berikut. Induksi magnel 1 dalamn
bahan vang diberikan oleh

s A My eI s L L (1)

dimana |

H = miensitas medan magnet di luar bahan

M Magnetisas pada medium

X = Suseptibilitas magnet dar bahan

karena dalam bahan superkondukior B = 0. maka

. (LGB VR = {2.2)

............................................................ e f

Berarti besarnya magnetisusi adalah sama dan melawan H. Oleh sebuab itu bahan

bersifal sebagal dwmagnetik sempurma (X = 1),
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Laambar X 4
a) Dalam keadaan normal garis v imagznet dapat menembis bahan (1=1¢)
bt Dalam kesdasn superkonduktor garis pava mapgnes akan mengembang di

atas bahun superkondoktor (Efek Mueissner (T=Tel)

2.4.2 Temperatur Kritis (Tc)

Sifat yang paling menarik dan bahan superkendukrer pada sube rendah
adatali hambatan listriknya sama dengan nol (p - O). Subu vang dicepe: pada saat
hisrnbustan listriknva sama dengan nol disebut fempenaiur krits (Tel. Lemperatw
kritis stan disebul jupa denpan tempersiur Uansisi karena proses terjadmya dai
keadaan normal ke keadaan superkonduktif, Transisi terschut bersifar reversible
artinya |ika dipanaskan akan kembali memiliki resistivitas normal pada subu Te
{ Y uhanti, 2002

Denpan mengeunakan pesrsamian resistivitas, vang dinyatakan dengan:



http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

dlenpan
o= Resanvitas (Uhm, m}
12 = llambatan Listok { Ohmi;
A= Luas Penampans L

| paniang (m};

= DX i
[ o T
e b -l =TS
= .;_.-l-d-!r‘-—'
e A0 2 d‘_‘..__.,—..-\.'-'-'.-"" w
2 000 03 E e oo
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I ' A CQ CBO 0230 14D 1RE 2RO SO S TP IR
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Crinba 25 Korva sulwe kats dan superkenduktor BRPSCCO dengan metode

self — fluks

243 Mudan Krtis

Medan magnet vang diperlukan unuk menghilangkan superkondoknatas
it memulihkan resisitivitas normalnyva discbut medan kritis ¢11c). Hubunpannya
dengan o schapgm bertkur:
DR S ANl (8 E G v O A (2.3
Dengan H{O} adalah medan kntis pada =0 K

Dalam superkonduktor dpe [ terdapar dua medan keitis, vadu: medan
kritis bawah Hel dan medan kntis atas Fle2. Di bawah el Nuks mageelk ditolak
socard sempumna dan di atas Hel floks magnel sebagan dapat menembus interor
bahan sampai batas medan knitis He2. Do atas He2 behan akan kehilangan sifat

superhonduktivitasnya. Hal ini ditunjukken gambar 2.6
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dlenpan
= Fesiatvitas (U, m}
1= Hambatan Listnk (Ohm;
A= Luas Menamipans TSaE

| panjang (m}

= Wil

ozanEoz e

=3 Ep—— L . |

= e s

= e i

g 10Hs G2 :_*_h__-._-.-'ﬂ.rr

:;"' ERE R ;"- B il e

=f A i ﬂr—n—i e

ol ¥ ] = &

I oA CoL B 00 230 140 150 80 00 200 2a D 25T 1

S [

Ganba 2.3 kwrva suhne knns dan superkendokior BRPSCCO dengan metade

self — fluks

2453 Medan Ketis

Medan magnet vang diperluban untub menghilangkan superkondukinvitas
itlan imemulihken resisitivitas nommalnyva disebut medan knts (He). Hubunpannva
tengan Te sebapai benkue:
He (13 =10{0) ] 1 - (7T’ ], _ < N cronif239
Drengan H(O} adalah medan kons pada T =0 K

Dalam superkonduktor dpe [ terdapat dua medan koeis, vatu, medan
krites bawah Hel dan medan knins atas He2. D1 bawah Hel fluks magnetik ditolak
socard sempuma dan di atas Hel fluks megnet sebagian dapat mensmbus interior
bahan sampai baias medan kors He?2. D atas He? behan akan kehilanpan sifat

superkondukiivitasnya. Hal ini ditunjukkan gambar 2.6
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Wl

L -
Hep He He- 1
Gambar 2.6, Magnetisasi M dan medan magnel luar H pada superkondultivitas

tapa 1l

2.4.4 Rapat Arus Kritis (Je)

Parameter kuanoeatil untk mengukur superkonduktor salah salunyva
adalah rapat arus knns. Dengan mengukur rapal arus krits (Jo), bahan tanpa
pengarih medsn magnet maka kita dapal mengetahui pada rapat anus kritis berapa
bahan superkonduktor mula kehilangan sifi supcrkonduktivitasnva. | lasgn rapat
arus kritis vang unge dapat diperoleh pada bahan superkondukior dengan tinghat
kemurman yang tnge: dan memilike tekstur bahan vang tinpged pula, Iika pada
superkondukior subu ungo diemukan Jo yang rendah dalam orde - 107 A om?
hal i dischabkan amtars lain ukuran butiran {eram) (Yoo, dik. 1994, karens
pada bahan superkonduktor tersusun oleh kumpulan gram,

Pemmasalan rapar arus kritis pada bahan keramik superbondukior banvak
dipenparuby oleh masalah butiran {granulariday] seperti - rapal massa, penjajaran
grain dan kemurnian fase (Yoo dik. 19943 Parsmeter rapal massa merepakan
bBesaran makrokoms vang dikankan dengan porositas bahan. Adanva porositas
bahan dapat menvebabkan penurunan rapal massa bahan Superkondukior vang
diperoleh dalam sistem BSCCO diketahan memiliki rapat arus kris vang refant
rendah, dalam kevadsan medan magnet {Chauhan, dkk, 19498, Rapar arus kriis

tersebut mermiliki saman Ampere ' cm’ (A em”)
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|

L5 Metmde Pembentokan Kristal
Dalam baly i akan libatus heherapa metode vang biaza digunakan vk
pembeninkan o pertombuhan krstal Metisle pembentokan dan pertwmboabuan

kmistal denpan menggumakan metode seff ks dan mewsde Tuks lamnya

2.5.1 Metode Self-Fluks

Metode seif-fluks adalabh metode yvang menggunakan kelebilan salah sato
alin beberapa unsur pembentuk dam senyawa o sendin sebagai fluks. kristal dan
servawn - suparkandukwer suhu finged vang dibenivk dengin metode seil=Dikes
lehih bk bilg dibandmpkan denpan menggnmakan metode reaks padatas csalil
sutted, Pembentukan knstal dengan mengeunakan metode seif-fluks adalah tanpa
melalin reshst periehtibh, Pectunduban kosial dalang mewade oo egace peda saal
pencingmrtan - Didseme hasus g komposist knme off - siotkiomeln demnn
komposist Ay antara M. dan X, dilclchlkan dan sclamjutnya didinginkan dempat
tambar feambar 2.7 Denzan menpeunakan metods i campuwran koisial erbeniok
akibal pelelehan. Dalam kases im0 nokleasi pomer legad. Dalame keistalisas
primer dimvatekan dalwm jenekanan vanas komposist anfara X5, dan X, sertn
tangkavan vanast suhu antara ‘|, dan 1. . Bahan awal dengan kemummian tingg
diperiukan untuk menzhindar nukleast heteropen. walaupun nukleas: heerogen
miasihy thapat 1eryadi pada dinding krucihle

ika batas fase cair dilewat], scivawa berkomposist x; vang meleleh secara
peritektik akan mengalamu perubalan perbandingan lzaksi padatan dan cawan
dalam proses pendinginan menpikuti kaideh = leves * sebagm bernikul.

AR r:"__

i) od,
dengan
niA:B) = Jumlah mole dari prsdatan
(¥ = Jumbah mol dam Lgquid.
AT = Komiposisi A:B.
X = Kompsist X

di Tarak AsB ke X, . d.=Jarak X. ke X
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Fucia sail [ERLALL hotaposts N Jdan siran Derabady | boomam sy
Bergantiig peda Banvaboyva diggiam fise v didewats Lharan hisiad dibiatasi,
sebab jangkanan suf pendingingn vang dituronkas dengran daapenn fass lilaan
Lalam permunbohan kistal dan pelehan Buks. beadaan sUpLisalurssl vang
dipestukan szcara nornsal diimbalkan oleh prose Dot lamba pada cairan
saiipel, dengan pessudtan pelarud glau dengn menpeinthan rerbedioan suhu,

tehmb  pendismnan (mnbal aer dagimakan harens peraliun Y i
fersedia sangat sedeshana. Untuk pertumbulun krisial ke lan servawa bans,
pendingsan fambat dan tungky pemanas vang besar dengan Lapasies 25-700 ml
membuktikan metede self-fluks sanpat etk dan lebil baik i handangkan
dessyran fehink vang brasa digupalan

Selumy pendinginan, sradien suli kritis dalir aral berliwana, sebimugs
permumnbuban fegad pada stau deki dasar krusible. Dafam  defehan vany
didimgnkan melalu daerah mietasabn, beherapa kristal akan menghasikan Grisal
b

alam  beberapa  ehspertmen  biasamva konstania RecepHian  subi
pendingman - vang digunaksn sdalab dalam orde 1 M. dan bz cang
iperolel samgar baik, selama pevalutan Tunghu pemanas mempunyan Keatol vmg

ierghasihan perubahian Ineas rerhadap <ot

1
(E) F——
5 e r
;s . P S L
; P
! i )
| 1 ' , e |
! & r d & ',;-"'
1 o H oL P'.' I'll '
! s = T
! i . i —
} " ) i
F
i [ _ | i
X, X, Ag By A,

Ciambar 2.7 Prinsip Pertsmbuhan Knsiad derszan Metode SelFlidos
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152 Metodde Flulis Laim

Metade ks dalam sub-bab ini berbeda dergran metode selt-fluks Sepat
telah dijelaskan dalam sub-bab 251, metode self-fluks adalah metode v
mengpunakan salab saiu atau beberapa unsus dan unsur-umsus pembentuk
servaws fersehut schagal fluks. Proses sintesis metode self-fluks adalab melalu
peleleh senvawn  Sedanpkan metode fluks, vang digunakan sehapal Huks adalah
senvawa lain, Proses sintesis metode fluks wmpa melalw pelelehan senyawa.
Fluks dalam hal wi diartiksn  sebagai pelarut pada suhu tinggl  dengan
mengounakan ks dilarapkan permumbuban kristal vang dungnkan di proses
pada sub dibawah ttik leleh fase gt terlanue. Reduksi pada subu temsehut, secan
prinsip membenkan kemimgkinan untuk pertumbubeam dengan menggumakan Mukes
lebth  besar dibandingkan pada proses pelelehan mumi Fluks yvang biasa

digunakan, dalam cksperimen adalah B,Ch, »aCl, KOT dan K
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BAB I
METODRE PEMNELITLIAMN

fFeneliman i mernpakam penglitan laboraomme Dalam hal i, pesedisan
dilakukan di Laboratorivm  Fistka  Bahan  jurusan Fisika  Fakulias AP A
Universitas Jember Seciorn pans besitr kepatan-kegiatan yang akan dilakukan

dalam penchtian i dimraikan sebaga berikut.

A0 Bahan dan Peralatan Sintesis
a. Bahan
Bahan dasar vang digumakan dalam cksperimen’ i terdin dan
a0 090 U, CTal Oy p99  Sah, Sy [ S S Uk Y (99 2%y, HMCh (63 %5,

arpades, pasta perak umok eleb sl

h. Peralatan

Peralatan vang digunakan dalam eksperomen mi dicantumban datam tabel 3.1

Peralatan Sintesis — _-P_l;u.lalan IELEJ'IHI:Fiﬁmi

+  Peogeerus mortal dan cawan keramik |+ Pengukur lL‘I'I'I]:IL'I'H1IIT-EiI:b_
, {Tc)

i +  Alat pencetak steinless steel . Mikroskop Upnik

* ."'I.JHT.pi‘]'I chan .

*  Fumace dengan pengontrol temperater

sclanjutnve kompozisl sampel vang dibuat dan paramster proscs vang

dipunighan dalam penelitian i adalah sebagan benku

Talkel 3.2 komposisl serta parameter vang digunakan dalsm eksperimen

homposisi hadar Fluks [ SubwLeleh Waldu lelch
I (il )
I Bz I"-'lT_'_E;’l:E lI_IGH 20 [ ET'—‘-J 3] S |
Biz:SnCaluy | 33 | 74" BT
| Bis a8 az gy i 71 1 475 T _I

e i |
Masing-masing sampel dibuat dengan bahan swal 5 gram.
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i

3.2 Metmde Sintesis

Secara winum metode vang duymmakan dalam pembustan sampel adalah
metode reaks padatan vang didabudoy pencampuran sceers basah untuk menjann
hemaopemtas sampel yang dibasitkan. Sintesis superhondukios fase Ta-2222 dalan

penchitian im deelaskan dalam diaprm alie vampe ditenjukkan pada gambear 3.1

| Persigpan bahan  awal  Biads,

LSrCCh, Calr dalin misbah berst
denesan P T A
sloikicamated ferteniy

v

Pesicanpan cara basal

Pelarm g, SrC0s CaO0s. Cul) densan
NG b3 % dan Aduades

Femmiapan H:O dan HNO:

Penpgerinpan dalam rungkn

Pengrrerisam

i

Peletisasi (herbentuk sthimder padan §

_ ¥

Kalsinazi (f = 30 menit, T =820 %N

v

Pengperusan (sampat halus selama & jam }

B

[ Peletisasi (herhentuk silinder padal |
| Puelelchan (1 = 30 meni, T - 875 °C)
| Rarakiensasi @ Te, Marfoliygd hahan

Garnbar 3.1, agram Alir sitesis sampel suparkondulion
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Masing-inasing  mata tantai dad poses  swtests dalam diggran ind

dijelaskan socars lebih mines benkour in

Pencampuran cara basah

Bahan-bahan wwal vanp sudab tercampor dalam bejana gefas decampur
dengan aquades dan HNCO5 (653%) diaduk sampal seluruh bahan larutan dengan
sernpurni dan berwarna barn @il Laroan terselur dipanaskan sampai terbennik

aumpalan padatan vang berwarna biru kehitam-hitaman.

Pengerimgan dalam tungko

Sefelah pencamporan cara basah, hahan superkondokoon vang sudan kanng
soperg dimasukkan ke datam tungkn {fumacel dengan krocibel alumina 370+
Tupan peneennean o gdatall wotuk pelepasan asam miral dan uap ar vang
masih 1ertinggal di dalam bahamd Yuline, 20020 Soloe i tongko distar seperti

A
gambar 5.2

=nh -:"'L‘J

&

250 M

I=Jd
-1

-
ko T

Gambar 3.2 Dingram proses penseringan dalam tungky
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Penpirerusan

selelal proses  pengenngan selesa dilaksanakan  dalam gk,
penggerusan dbakukan dengan mortal dan pastel secwa manual selama 4 jam
(bertahap) sampar baban terasa balus. Tujuan dan penggerusan selam memboar
bahan superkonduktor  menjadi  semakin halus, juea  dihaapkan  lchih
memngkatkan homopenitas campuran bahan, Dengan baban yane halus dan
homogen akan terjadi peninghatan efektivitas reaksi padatan vang membentuk

benih-hemh senyawa (prekurser)

Kalsinasi

Pada proses selanjutnva bahan superkonduktor dipanaskan dalam mungku
selarng A0 jam pada subwm 820 "C. Twuan kKalsinasi mlalash membennik senvawa
prekurser Bi-2223 melalu reaksi padatan. Diagram kalsinasi ditunjukkan pada

gambar 3 3

Sulu ("0
3
g207
/ # -_ 3
=
0 |3 ik Waktu (jam)
Crambar 3.3 Thagram kalsinas:
Peletisasi

Ltk mennykatkan efekiilitas reaks padaran dag bahsn supetkondukior,
jarak antara serhuk perlu diperked! dengan memanpaikan serbuk dalam Tenfuk
cetakan keping hmgkaran dengan dismerer 0.3 cm dan whal 0.3 cm. peletisas

sebaiknya dilakukan 2 kali, vaine sebelum dan sesudah kalsinast.
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Penprerusan

melelah proses  pengeringan  sclesw dilaksanakas  dalam  rongku,
pengperusin diakukan dengam mortal dan pasel seciia maneal selama & jam
(bertahap) sampai baban terasa halus. Tujuan dan penggerusan selain membuar
bahan  superkonduktor  menjadi semakin halus,  juea  dihampkan  lehib
memingkatkan homaopenitas campuran bahan, Denpan bshan yang halns dan
homogen akan terjadi peningkatan efektivites reaksi padatan vane memnbentuk

benih-henih senyawa {prebursor)

Kalsinasi

Pada proscs sclanjutnva bahan superkonduktor dipanaskan dalam munghku
selamy A0 jam pada subw 820 "C Twuan Kalsinasi mlalah membennik senvawa
preburser [3-2223 melalu reaksi padatan [iagram kalsinasi ditunjukkan pada

gaimbar 3 3

Suhu "C)h
&
g0 C
/ - .'_ H":I
-
0 |4 33 Wkt (1am
Crambar 3.3 Thapram kalsinas
Peletisasi

Untub meninygkatkan efekilitas reaks padaran dasi bahan superkondukior,
Jarak antara serbuk perly diperkes! dengan memanpaikan serbuk datam beniuk
cotakan kepng lingkaran dengan dizmeter 0.3 cm o dan tebal 0.3 cm. prele st

sebaiknva dilakukan 2 kali, vaitn schelum dan we=sudah kalsinasi
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Pelelehan
Setelah proses kalsimas pads sampel bersangkuam: dilakokar pelelchim
Yary dimaksud pelelehan disine adalah pemangsan sampal suhu 875 70 07

lungsza wryadi pelelehan selama wakoe (0 vakon 36 m2mit,

3.3 Metode Karnkiersas
sampel vang telah selesar dibuar dikarekeensasi  dengan wp Te dan

perehaman gambar denpm mikroskop opnk.

3.3.2 Pengukuran Subu Kritis (1o}

Parameter penting vang perlo dimnan adalah subo kobs Ted don kanes H-
T wung dapal memberikan indikasi kvalitas sampel vang diperoleh sepert
dipelsskan dalam pasal 2.2.2. hontak sampel dengan kabel digunaban pisia peras
dengan metode empat probe

Denpan  suhn mitrogen cair, pelan-pelim - dinakkan,  sambu dookoar
restslivitasnva Data vang terukur adalah suhu dalam derajat celeins dan tepanpan
dalam wvolt, sedangkan amas dibuar retap datam skale ol Ampers. Sistem
peraiatan telah dikomputersasi lengkap dengan interfacenvie. Dan hasit im dapal
dibaar plot grafik, sehinpes To setap sampel dapat ditentukan.

Untuk menpghitung resistivitas (de ), digunakan persamaan sedechana, yaini .

Cpd 0

L. ar .j P pli'.'h'

igah el

i)

Lhimana
d adualah jurak antars probe (mm)
p adalah panjang bahan (mm)
| adalah lebar balan (rm §
Y dan I berturut adalah tepanean (Y (mVolty) dan aros (6 (maA)) (de)
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gy
N O
|
3 l B e
| o z :
[ [ i 4— (h)
. I' . "1: t |:'-._':-
|
| |4 (d)
| Sumber Arns |'

Focterangan :
ia) Crvopenic System / nitrogen cair
() Termokopel
(o) Sampel
(1} Kawal pemghubumye

{iambar 2 4 Skema pengukuran ¢

J.3.4 Uji Mikroskop Optik

L1 struktar mikro dari sampel dianahisa dengan menppomakan mikaskop
optik  yang dilakukan di laboratorium fistka matenal, schubungan denpan hal
tersebul untuk mengetahul morloloai suate bahan dengan dava [:IJI.'!:I"hI:.‘:i-HFEI'I |0
kali.
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BAR W
KESTYTPUTL AN IDAN SARAN

51 Kesimpulan

Dengan menggunakan metode seli-Moks telah dihasilkan bahan kristal
superkondukior BiSr-CaCusdd, (x =21, x = 2.2 % = 2.3). Berdasarkan hasil
saraklensast, diketalun babwa vemperatyr koitis vang depecoleh untuk sampel
dengan x = 2.1 x =22, dan x - 2.3 pdalah 1025 K; 103 K, 104 K. Dani grafik
Mubungar antaoa restsovitas erhadap temperabn masing-masing sample. maka
dapar  dismpulkan  babws dengan  bertambichinya kadar fluks pada balan
BriraCaxCusllk tx =211 x = 22 2.3 E.IIFH‘,_."TL‘&J]]..‘_I‘HI_-;[D:' Al VETR vhahlan
temperatur hoitis (Teh semakin naik selungea femperalur mansis) (A7Te) vang
diperoich semakin heol Uj strukoor mukmo juea wennnjukkan bahwa stk
terhalus diperoleh pada sampel denpan ssmperatur kntis emtingei vaile 104k

pada sampel dengan kadar fluks (x) = 2.5,

5.2 Saran
Dengan mehhat hasil-hasil shsperimen dan kesimpulan di aas maka
tisarankan dalam penelitian selunjuinya perlu dilakukan pengukuran mpat srus

krites {Jo i wntuk lelih mengetabud sifar supechondoktivitas bahan tersebut.
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Lampiran [,

& llumus reaks secara amuam

Bz + 2 CaCOz + 2 5rCO: + 3 Culy 1S CapCusOs + 4 CO.

+ Perhitungan Sampel dengan kadir Moks 2.1 (dengan rumus Bis SeCa:Cus(),)
Beral masing-masing senvawa .

Bh Bi:0h = 465 93589

BM 5rU0 = 147 6292

BM CaCO, = [00,0872

BM Cy(r =79 5454

BM total Bi- Sr-Ca-Cus0,

B =BMB120y x 0.5x 2.1 — 489 2568

Sr=BM 5rC0:x 1 x 2 — 2952584

Ca=BMCaCOsx 1 x 2 200,1744

Cu=BM Culx [ x 2 =159 0208

Rerat molekul toral 1143, 7804

Apabila sctiap sampel | gram maka mol total = 17 1143, 7804 = 0,000874
Jadi babhan vang diperlukan untuk 1 pgram bahan superkonduktor Bis SeCasCuicy
adalah :

Untuk | gram Bi (000874 x 489 2568 0.42761

Lntuk 5 gram B = 5 x 042761 = 21380

Lk | gram Sr=0000874 x 295 2584 = (12580

Untuk 5 gram Sr=5x 02580 =1 29000

Untuk 1 gram Ca = (L000874 < 200, 1744 - 0,1 7493

Untuk 5 gram Ca=5x 017495 =0, 87475

Untuk 1 gram Cu = 0000874 » 159 0908 = (13904

Limruk 3 gram Co =5 x 0,13904 = () 6952
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+ Perlutungan Sampel dengan kadar fTuks 2.2 {dengan ramus BloaSnCaCusOy)
Herat masing-masing senyawa

[0 13i:00 — 465 9584

B 5rC0; = 147 6292

BM CaCO; = 1000872

BM CuQ = 79,5454

BM total Bia s SreCayCus,

Bi=BMBiz0h x 0,5x22=5]255479

sr=BM 5r00. x | x 2 = 20525584

Ca=BMCaCOyx | x 2~ 204,11 744

Co BMCuOx1x2=159 0908

Berat molekul total - 1167078349

Apabila sctiap sampel 1 gram maka mol total = 1/ 1167 07839 0 (NGRS T
Tadh bahan wvang diperflukan wntuk 1 gram baban superkonduktor BizSrCa:CoaCh
adalah

Untuk | gram Bi - 0000837 x 312 53479 =0 43925

Lintuk 5 gram Bi = 5 x 043924 - 21963

Untuk | gram Sr - 0,000857x 295 2584 =0.2530

Untuk 5 gram 5r - 5 x 00,2530= 1248356

Untuk 1 gram Ca— 0,000857 x 200,1744 =0_17155

Untuk Spram Ca  5x 0.17155=0R83775

Untuk | gram Cu = 0 000857 x 159, 09008 = 013634

Untuk 5 gram Cu =5 x 0.13634- 06817
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¢ erlutungan Sampel dengan kadar Toks 2.3 (dengan rumus B asTlan 0y
Berat masing-masing senyawa |

BM Bi;0: — 465 D589

BM 5rC0; = 147 6292

BM a0y = 1000872

BM Cu = 79,5454

BM total Bl aSraCaCus0,

Bi =BM B0 x0,5x23=5158527

Sr=DBMBCO:x 1 x2=2952584

Ca=BMCaCllh x1x2=2001744

Cu=BM Cul) x 1 x 2 =159, 0904

Herat molekul tolal = [ 1903763

Apalnla setiap sampel 1 gram maka mol ol = 1/ 1190,3763= 0.000840)
Jath bahan yang diperfukan untuk 1 gram bahan supetkonduktor BiasSrCasCu,
adalah

Untuk | gram Bi = 0, 000840x 535 8327 =0.4501

Untuk 5 gram B — 5 x 04501 - 22305

Untuk | gram S = 0,000840 x 295 2584 = (2450

Untuk 5 pram Sy =35 x .2480 = 1 240

Untuk | gram Ca = 0,000840 x 2001744 - 01681

Untuk 5 gram Ca =5x 01681 - 0,8405

Untuk | gram Cu = 0000840 x 159, 090% 01334

Untuk 5 gram Cu = 5 x (,1336= 0 6681
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Lampiran 2.

#  [lnigk kadar Fluks 2.0

| Gy | T | Vvl Rho |
-1589 &4 U o00027 (000759

,o-1s | 83 T nooze I' 0. (03731

L CI8T L 86 0008 | (000787 1

186 87 | 00032 LO00GIR

| -I83 88 0006 | 000045 |
W18 | 89 | DOOI4 | 0000393 |
-I83 o0 (000s 0000225

| -182 91 0001S 0.000422

| -18] a2 0T 00097 |
180 93 | DUOWE | B43EDS

-1 94 | 0 0 o
ik 93 i == Bl
-177 96 0| 0 |
) gl ——

| =175 98 | @ {t |

LS —F 9% g 4
A73 1 100 i a
172 e e - . - i —
171 02 4 6 i

S b 1023 I 0

[ <178 103 LL00T | OO0 eT
685 1 1033 00015 | 0000422
169 | 104 | 00074 0.002079 |
-168.3 1045 00118 G003314

| -168 105 | 00326 | 00091561

|_-l6735 1055 = 00508 | 0014275
167 106 0.0%7R | 0024672
1663 1065 | 01448 0.040603

| =166 107 07497 | 0aM192s

| -les s 1017 3 01323 | 0042796
145 108 615 (0014213

164 s 1085 01519 (042634
- 164 109 01534 4043105

| -1633 095 | 01528 | (442937 |

L <163 | 110 003s1 | 0043583

1625 T 1105 00587 | 0044595 ]

L ~l62 LT 01621 04555 |

| 1615 HIS | 0163 | 0045803

L 18] 112 01635 | 0045049
-160.5 1125 01658 | 004659

. r

o [2YE)
of A1

p-435an

| =0.255 cme

d=02em

| =25 ma

Feny = HI25 K
I-.E._||I|‘= “}‘Lj h
Few = 106,53 K
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| 160 | 113 0 166 1 (46644 _I
-159 § 1135 01645 0046225
E59 | 14 1679 | D4TIR
0585 1145 | 01682 0047261
158 115 | 0168 [ 0047377 |
-157.3 155 | 01686 | 0047377
| -157 | 16 | 06w 0047601 \
| -156.5 1165 | 01697 [1.U47686
-156 (7 | 01712 | GO04RI07 |
15535 | 1175 | G.1swe 0.047461
b 55 118 i 1698 0047714
| -154.3 1185 | {1726 0048501 |
LY 119 Pi734 | 0fMET2S
1535 1 N98 | 01752 | 0.049231
153 120 01766 | 0049625 |
 -1525 1205 | 0.1781 (030046
AIE 7 1 | 701788 00150243
1513 1215 | 01767 |  0.049653
= E nife | onso0is
| 1505 1225 | 01816 TR
-150 EE 01825 | 0051283
14935 | 1235 | G184 | 0451704
| -149 124 01865 | 0057407
[ 485 1245 | 01869 | 0052519
| -4 125 | 01888 L.0S3053
1475 1255 | 0:4872 0.052603
147 126 | 01895 005325
-146.5 1265 | 0.1921 003398
| -146 127 01928 0054177
| -1455 1275 | 0.1897 0053306
| =145 28 0192 0.053952
144 5 1285 | 0.1943 0.054598 _‘
144 1 199 0,195 (10154795
143 5 1295 | 01965 0053217 |
143 1 1ah 01971 00155385
| -i425 1305 | 01971 [ 0SS38S
142 | W 0.197 0055357 |
-141 5 1315 | @982 B.o55604 |
141 132 (01985 0035779
| -1M05 1325 [ ese 0055891
| -l40 EE 1983 0055727
139 5 | 1335 | 0.199] 0055947
39 1 13 | 019 0.056031 |
-138 5 1345 | 0.1981 0.035668 |
| -138 | 133 01945 | 0054655 |
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1375 1 1355 [ 00966 | 0053245
-137 136 | 0987 0055835
1365 | 1365 | 01998 n0S6144 i
136 | 137 | 02004 0056312 |
1355 | 1373 1.2062 0.057942
-135 I 138 | G201 | oo eel
| -1345 1385 | 0211 0 05925 ,
| -134 139 | 02191 | 0061567 |
+ Kadur Fluks 22
TC | TE | Viveln Em
189 8 ponls I0REQS |
188 8 | 00014 | 337605 |
| -187 B | 00017 454E-05
-186 87 | 0.0n4 313705
185 g | 0.001 135E03 |
-184 89 (0007 L79ED5 |
183 | %) | .0004 FOXE0S |
| 182 91 | 0.0004 | (RE05
-1%1 92 | 0.000] 355606 |
| -1 91 | 0 I I
-179 94 | 0 f |
e 95 | [ 0 1
ATT_ ] om ) 0 KT Tt
DO 0 v o
-173 o8 | 0 f ;
-174 99 i) i .
-1 73 o0 0 1
A72 01 101, | 0 0
-171 102 | 0 ¢
_ -1705 | 1025 0 i
1T 103 0 0
‘1695 T 1013 0 0003 TAIG
T 104 0001 § JEIERS
168 § 104 9 noll6 0000296
168 | 105 (L0128 T
-167.5 | 1058 0 0612 0001561
167 | 108 00864 0002205 |
-166.3 065 00935 0002384 |
166 107 01332 | 0.003397
-1653 | 107 S 01355 | 0.003455
-16% | 08 0.1226 INIEETT

ol

T 1
= . F_.'. ! ¥
p="=030 cn

| = 0,255 o
d—02¢em

Toom = 103K
Ty = L1035 K
i


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

[ 1645 (08 REL TR
L 01379 0003316 |
| -1635 | 1095 01388 1 0.003539
| -163 110 01413 | 0003603
| -1625 TE 01426 | 0003636
| -l&2 11 01435 | 0003659
1615 TE 0.1452 (0 B03T03
161 112 01446 L0368
1605 HZ3 01442 0 003677
160 113 {1451 00037
1585 | 11358 {1464 0003733
-159 114 | 01478 0 (03765
(1583 145 | 01493 (03807
158 115 | 01512 ({13856
ET 01495 0003812
157 116 01512 | 0003856
136 5 1163 (1,152 0.(M13876
-1 56 117 01524 | O003EEs |
1335 | 1175 01529 | 0003899 |
55 | 10 U.153% | 0003947 \
| -1545 1185 £ 1546 0 (03942
[T L154 19 [ 01549 | 000303 I
l 838 | jwes b 04557 | oomor |
- L5 20 04 | 000395y |
s 170 5 0 1564 0 OUIYES _‘|
| a2 121 0.1564 | DDOI9RY |
| 1515 121 5 01582 = 0004034
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[__-150.5 1225 | 01592 (3 D406 ,
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1465 | 1365 | 0163 0004157
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143 3 1273 (01643 n004105
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1445 128 3 0 Fént (0 004187
144 129 | 01657 0004225
1435 (205 | 01678 0.004279
_ -laz | 13 | Baess 0AMM4271
~ -1435 | 1303 01682 0.004289
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BETE D 01435 | 0003659
| -leix [ 113 | o452 0003703
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#  Eoucar Flpks 33
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