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ABSTRAK

Pengaruh Waktu Leleh techadap Morfologi Permukaan dan Temperatur Kritis
Bahan Keramik Bi-2223 Superkondukior Hasil Sintesis dengan Metode Selfs
Fluks, Badrivatul Faweah, 200810201088, Sknpsi, Bulan November, Tahun 2004,
lurusan Fisika, Fakultas Matematika Tan lImu Pengetahuan Alam, bUniversitas
Jemlser,

l'zlal dilakukan eksperiman pembentukan hahan keranik
By 5r:Ca-Cusllier 7 atan disingkat Bi-2223 superkonduktor dengan mengpunakan
metode seli-Fluks. Simesis bahan dilakukan melalu pencampuran cara hasah
menggunakan HNG; 65% ~ aguades dan reaksi padatan. Bahan dikalsinasi pada
subu 820°C selama 40 jam dan dilakukan proses pelelehan pada suhu 875°C selama
variast wakiu leleh vaitu 30 memt, 48 menil. dan 60 menit Selanjutnya dilakukan
proses pendimginan lambal dari subu 875°C ke suhu 83070 dengan laju pendinginan
FCham. Dari hasil analisis temperatur keitis (Te) menggunakan metode empat tittk
diketahut bahwa waktu leleh tm = 30 menit adalsh waktu leleh aptimum untuk
mendapatkan bahan keraamik Bi-2223 dengan Te sebesar 1025 K sedangkan dari
hasil analisis morfologi permukaan bahan dengan menggunakan mikroskop optik
didapatkan bahwa bahan dengan  wakiu leleh mm = 30 memt memiliki struktur
permukaan yang halus karena wkuran butirannva kecil dan buliran tersebar denpan
merata.

Katg Kunci @ Superkondultor, Bahan Kevamsh 83223, Waktn lefeh, Morfdog
permukaan, Temperatur briis (7o), Metodez Seli=f-Tuks
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PENDAHULLAN

1.1 Latar Belakang

Salal sati fenomena Nisika vang saneat mesard swiéalsh apabila secara itha-
tiba hambatan Bstrik dan suang bahan fensap saal lempesatemya ditunmkan sangal
rendah  mielampam temperatur kntis tertenrs (Kaetle 1976), Temperater beiis (o)
merupakan temperatur vang dicapan saal ressinatas bahan bernilas sol. Fenomens mi
lelwh dikenal denpan pejala superkoscdubievelas

Superkonduktivitas  pertama kabk  dilemwvkan  pada  wmhbom 1911 uleh
L Kamerlingh — Onnes di Belanda sebayen hasil dan penelitian pencaran gas helivm
(Aftandy, 2007?). Pada tahun 985 di tabocatorom mset TBM di Zurich, A Muller dan
(1. Bednordz menemukan babvwa senvawa keramik tembaga oksida dapal memilikd
sifal superkonduktor pada sulw vang refatd tinggd, saat ini bahan superkonduktor
dengan lemperatur krits yang tinggd dinnliki oleh golongan ini yaiu 1235 K {Pikatan.
1989}, Kemuihan Macda menemukan BipSeCaCu,Op (selanjutnva bahan mn deseba
BSCC) vang merupakan jemis maferial bare dengan sifat superkonduknl, yaity
baban keramik yang mengandung tembaga oksida { Barmawi, dkk, 1993},

superkonduktor sistesn BRSCCO memiliki beberapa keenggulan dibandingkan
dengan superkonduktor vang lan, diantaranva subu kritis vang refaud lebih tingei dan
kemurahan bahan dasar karena tak mengandung unsur tanah jarane (rore earth
element) (Subarta, 1997),

Sintesis bahan keramik BSCCO superkonduktor dapat dilakukan melalui
beberapa metode, antara lam metode “self-fluks” dan metode “Muks™ ( Damunto, dik,
1999), Kedoa macam melode fersebot sangat sederhana dan dengan biava vane
murah, akan tetap pada metode “self-fluks” fluks atan pelanst pada subu tnage yang
digunakan yau dary salah satu atau beberapa unsur pembentuk dan senvawa
sendin. Sedangkan pada metode “fluks™ Yang digunakan scbhasal fluks vl herasal
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dart umsur lain difuar dan unsur pembentok senvawa vanp cdibuat, rmgainva KOCLL
Mal’l, KF Bk dll {Suhara, 1997).

Sintesis  bahan  keramik  superkonduktor  polonpan BSCCO dengun
mengzzunakan metode  self-Huks telah banyak dilakukan untuk mencan  bahan
superkonduktor dengan kualitas vang batk vaitu memilixi temperatur kntis vang
unpo, sepert dilakukan oleh Nomura et al dalam Keitazawa (1989} yang menvatakan
halwa denpan menambahkan fluks Sr dan Ca pada baban superkonduktor Bi-2212
denpan rumus B SrCa) w0 yang divariasi mlan x -02 sampay 003
mendapatkan nilay lemperatur knbs tinged yate B2 K dibandingkan dengar Bi-2272
tanpa menggunkan fluks vanpg hanya memiliki temperator kritis 80 k.

Pepeliian  lan  dilakukan oleh Kishada et al pada tabun 1995 vang
mengungkapkan bahwa sintesis bahan superkonduktor Bi-2212 denpan melode sali-
tluks mampu mempertinggi nilai temperatur krtis bahan vang mencapai 89 K dengan
ukuran kristal optimum 6 x 2 mm*

Berdasarkan penelitian tersebut maka akan dicoba dilakukan sintesa bahan
superkonduktor pofongan BRCCO pada Tase 2225 (13-2223) dan menpounakan fuks
Bi;03; dengan kadar fluks 0.2. Penelitian ini diharapkan akan diperoleh temperatur
kritis vang lehib bak dibandingkan sintesa bahan superkonduktor tanpa menggakan
fluks.

Fenomena superkonduekiivitas i dapat diaphkasikan pada berbagar idang
industri, misalnva dalam industri tenaga listrik yang higoa saat ini diperkirakan lima
puluh persen energl hsink vang dibangkithan lang s1a-514 kelika ditransmisikan ke
konsumen. Kehilangan histnk im akan mendekati nol persen apabila menggunakan
kabel superkonduktor Sclain itu juga dimungkinkan untuk membuat magnet vange
sanpat kuat, sehinppa dapat diwwgjudkan berbagal produk teknologr baru vang
mempunyal sifal ungeul antara lain dapal dibual alal voluk mengukur sinyval

magnetik dan jantung dan otak manusia {Anonim, 2003 ).
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Untuk nngetabm hubungan wakiu leleh terhadap morfolom permukaan bahan
maka akan chilakukan pengamatan terhadap foto morfolom  permukaan dengan
mengeunakan mikroskop optk. Dan amiok menghkap hubungan waktu leleh rerbadap
temperatir kritis (Te) maka akan dilakokan pengukuran temperatur kritizs baban

mengzuakan metode four paisd probe

1.2 Rumusan Masalah

Permasalahan yvang akan dikaj pada baban keramik 3-2223 superkondultor
tasal sintesis dafam penclitian ini adalall bagaimana hubungan wakin leleh terhadap
morlolon  permukaan bahan Bi-2223 superkonduktor dan tempersiur kritis (Te)

Lrzbian has sintesis dengan metode self-fluks.

1.3 Tujuan Penelitizn
Pejuan yvang ingin dicapa dalam penelitian i adalah -
| Mendapatkan bahan keramik 13i-2223 superkonduktor dengan metode
self-fluks.

I3

Mengetahw pengaruh waktu leleh terhadap temperamur kritis dari bahan
keramik Bi-2223 superkonduktor.
1 Mengetahu pengaruh wakm feleb terhadap morfologr permukaan bahan
keramik 13- 2223 superkonduktor

1.4 Manfaat Penelitian
Penelitian in diharapkan dapat bermanfaar dalam hal
| Pengembangan  ilmu  pengelahuan  baban  khususnya  baban
superkondukior
2 Benambahnya pengetahuan  mengenai  metde  penumbuban  kristal
superkonduktor khususnyva metode self-fluks
5. Menggali bahan superkonduktor yanpg dapat diaplikasikan dalam bidanp

mcdusim dan teknolog,
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2.1 Diagram Fase

Dhagram lhse merupakas  dingram vang thapat digunakan schagal pedomun
Atan peta jafan froadmaps) unluk mecapal sasaran vang lepal dan mempennadah
erspenimen pennmbuhan kostal (informase praktis vang sespAl) dan perencanasn
pembuatan komposist vang baru Diaeram fase juea dapat menunjukkan fase vang
ada pada subw tortentu atan komposisi pedean pada  keadaaan kesctimbangan
(equilibrium) arinya bila semwa reaksi yang terjadi telah selesai {Hlarmmi, 20007,
Diapram fase senyawa mullikomponen vang ditampilkan dalam gambar 2| dapai
dijadikan sebaga contoh bahan ulasan.

Senvawa padatan vang meleleh secara kongruen adalah scnyawa dengan fase
padatan (5} vang dapat berada dalam keadaan setimbang denpan fase cairmya (L)
talam komposisi komponen vang sama. Contoh dalam diszgram fase tersebut  vaitu

senyaws yang meleleh secara kongruen adalah ALR

TiK1 4
L ¢
Ti o
) /‘{/"—ff 1
[ +B Tp
thf L_+.!L_Piig_
Te | .y
L AlAB [ A-B- AR, Al
A N Al Xp Xm AB- B

Cambar 2.1, Diagram fase senyaws mulukomponen yang mempunya sifat lelehan
kongruen (A B) dan inkengruen { AR { Ljia, 20003,


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

Knstal senyawa kosgroen dapat ditusbubban langsung dari lelchannya,
karena senyawa jends ind tidak mengalanu perubahan komposisi kimia dalam Proses
transiss 5 — L seperti diperhibatkan oleh diagram fase tersebul vallu senyawa AsR

senyiawa padatan vang melcleh secara mkongruen akan mengalami perubahan
komposisi pada proses lransist & —# 1. seperti diperiiatkan oleh diagiam (ase
senyawa multikomponen vaitu senyaws AB: vang berawal dari fase padatan, dalam
proses pemanasas akan mular mengalami dekomposiss pads subu lelek tertings atay
suhu peritektik (Tp) menjadi campuran fase caran dan fase padatan (1-R) denoan
kompasisi berlainan dan semula

Pembentukan kristal dari senvawa yang meleleh sccara inkongruen mebalu
reaksi peritekik (pelelehan di atas Tp dan pendinginan melalu Tp) pada umumnya
akan menimbulkan perubahan komposisi kimia, atan menghasilkan SETYAWA Yl
tidak dunginkan (impuritas).

Superkondukior T tingai pada ymumnya mefeleh secara mkengruen. Karena
M untuk menghasilkan senyaws dengan susunan kimia {fase) murni dalam kristal,
proses sintesis yang melibatkan reaksi peritektik harus dibindan. Metode vang dapat
digunakan untuk menghindari adanva reaksi peritektik tersebut vaitu metode “Nelf-
fuks™ dan metode  Traveliing Sofvent Floating Zone (TSFEZ)" (Tjia, 2000),

Diagram fasc untuk keperluan sintesis pada penelitan mengacu pada hasil
vang telah didapatkan strobel dan kawan-kawan seperti mmpak pada gambar 2 2
Mhagram fase yang dipunakan Stobel yvain Bi; P 48003, Cuy2 Oy dengan n
bervariasi. Dalam diagram fase tersebut terdapat lima daerh fase untuk tenadinya
pembentukan fase 2223, vaity dacrah fase Bi-2212 4 Bi-2227 + L] dacrah fase Bi-
2223 + (5r,Ca): CuOs 1 L1, dacrah fase Bi-2223 « (Sr,Cal CuOs | Cul) - L1,
daerah fase Bi-2223 + (Sr,Ca), CuDs + Cul} , dan daerah fase Bi-2217 1 B2 23,

Dart kelma daerah lase tersebut, dacrah fase Bi-2217 - Bi-2223 + 1.1 adalah
dacrah yang dipilih untuk cksperimen dengan menggmumakan metode selif-fluks,
karena pada dacrah tersebut telah terjadi pelelehan sehagan (partel melting) dan
hanya mengandung fase 2212 dan fase 2223, Pada metode ini senyaws vang dibuat
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harus sampar meleleh. Lamanya Wakie leleh dalam penelitian tugas akhir me akan

divarias:.
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1.2 Superkonduktor Sistem BSCCQ

Superkonduktor ssstem BSCCO memiliki tiga (ase superkondukior yang
masing-masing  berkaitan  denpan komposisi yang diyatakan  dengas  rumus
BroSe-Ca Oy O dengan o= | 2.3 Ketiga lase tersebut adalsh fase 2201 denzan
Te 10 K, lase 2212 dengan Te 80 K, dan fase 272723 dengan Te-110 K, memilik
strublur kostal seperti dizajikan dalum gambar 2.3, Semug superkonduktor T'c tinge
desgan disar tembags (Cu) memidiki siruktur Keistalografi vang terdiri dani blok-blok
perovskite”, (Hanni, 2000). Pembawa muatan dalam superkonduktor T tingg
adalah lubang vany bermuatan positif. Hal i berkaitan denpan keadaan-keadnan
valenst Cu dalam lapisan Cuf) vang selalu hadic dan berperan  schagai lapisan

kondukst dalam baluan fersebut (Tyia, 2000).

Gambar 2 3 Struktur knstal dan keliga fase superkonduktor BSCOO (A, Burdillon, ot
al, 1994)
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2.3 Karakteristik Superkonduktor
251 Efek Meissner

Sifat kemagnetan  bahan  superkonduktor diamati oleh  Meissner  dan
Ochsenfeld pada whun 1933, temyata superkonduktor berkelakuan scperti bahan
thamaymetik  sempurna, 1w menolak medan  magnet  schingea ia pun  dapat
mengambang di atas sebual magnet etap (Pikatan, 198%) Hal tersebul dinamakan
efck meissner vang dapat memperlihalkan fenomena levitasi superkonduktor, sepert
yang terlihat pada gambar 2.4, Berdasarkan hasil cksperimen vang telah dilalookan
oleh para penelin menunjukkan hahwa superkonduktor pada medan listrik lemal
akan  berperilaku  seperli diamagnetik  sempuma.  sehingga  induksi magnet
manumjukkkan nol di bagian dalam bahan superkonduktor ( Arkundata, 2000},

Efck Messner menampilkan adanyva fenomena levitasi suaty bahan magnel
permanen vang diletakkan diatas bahan superkonduktor, Jika berat dan magmet
permanen lessebut tidak terlalu besar maka akibat twlakan fluks medan magnet yang
tidak dapat menembus bahan dan bahan magnet bisa mengatasi sava tarik humi maka
akan mengakibatkan magnet melayang sampai pada ketingsian terleniy {hanya
beberapa milimeter) diatas bahan superkonduktor. Oleh karena itu, elek Meissner
dapat menjadi salah satu parameter kualitatit unluk menguji superkonduktivitas
bahan.

Cambar - 2.4 Fenomena levitasi pada bahan superkonduktor BiaSoCa:CusO,,
{AfTandy, 2040)
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4.3.2 Femperatur Krjtis

Barameter penting yang perlu dinmat adalah temperatur kritis {(T¢) dan bahan
superkonduktor. Baban superkondukior pada suhi rendab akan memiliki hambatan
listnk yang sama dengan nol ( o - 0) Temperatur kitis (Te) yaitu suby vang dicapa
pada saat hambatan listik sama dencan nol Diatas Te salal-sifat superkonduktivitas
bahan belm muncal dan bahan becsifat seperti lopam normal. Dibawah Te balan
bersifat sebupai superkonduktor, sehingeqs hambatan lisirik bahan fenvap

Hubungan antara resistivitas dan temperatur diperlihatkan pada gambar 2 3

beriku! i

Ciambar 1.5 Grafik hubumgan antara p terhadap T

Perubahan sifat dari keadaan normal ke keadsan superkondukor terjadi pada sulu
Iransisi vang disebur subu kritis {Te) Besaran fisis vang berkatan dengan transisi
superkondukior adalah resistivitas balan. Pada subu T = Te bahan dikatakan berada
dalam  keadaan normal. Unmek subu T < I'c baban berada dalam keadaan

superkonduktor {Pikatan, 1989),

233 Medan kritis
Medan krtis (He) vaitu medsn magnel  loar vang  diperlukan  ontuk

menghilangkan  superkonduktivitas bahan atan memulibkan resistivitas nonmalnya.
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=urva medan nugnet (H) terhadap sulw (T) pada bahan superkondideion sevara umuni

sopert terlibial pada gambar 2.6

&
H T Ha

hemdann k.emifaan
Mearrerusl | Mormal He-

= sy x
e

= - ¥
He(0) [ —— o(T) F-.I\n\
9/H Fi,

| Vorleks

Kesdazn | Keadaan™
Superbondyknf Rugerbonduin
L | . N 5
Te i [¢c T
(a) ik

Gambar 26 Kurva medan magmet (H) terhadap suhi {1} pada bahan superkondutior
tpes T (a) dan tipe T {b) (Plonus, 1978),

Hubimgan aiiars He dengan Te adalah sebagai bertkt -

2

i- & ]I' b
He(T) = H{w) x—[ o |

cengan H {0 adalah medan kritis pada suha T =0 K

Pada superkonduktor tpe [T terdapat dus medan keitis, vaitu medan kitis
bawah {He, ) dan medan kritis atas (Hey) Dacrah dibawah He, fluks Miagneik ditolak
secara sempuma, dan pada daerah diatas He, schagian fluks magnet dapat menembus
bahan sampai pada batss medan keitis Hos vane diselat sebapar keadaan vourieks
[Racrah diatas Hes fluks magmetik akan menembus Baban selundmya sehingga bahan
akan kehilangan sifat superkonduktivitasnya. Hal ini ditumjukkan pada gambar 2.7
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Tipe |

-
-~

Tipe 11
g,
¥ L ___/_,Z___ .
He

/ ey J' ey H
Keadaan Boesidaan keadaan
Superkimduktor  YVoreks Sl

Gambar 2.7 Kurva magnetisasi (M) dan medan magnet (H) pada Dalan
superkonduktor tpe 1 dan tipe 1T {Snuth, 1996 )

2.4 Metode Pembentukan kristal
2.4.1 Metode Sell-fluks

Merode seli-fluks adalah metode penumbuohan kristal dengan melohilkan
salah satu atau beberapa unsur pembentak dari senyvawa itu sendini sebaga fluks.
Proses penumbuban krestal ferjadi pada saat pendinginan. Prinsip penumbuhan kristal
i digambarkan seperti pada gambar 2.8, Komposisi kimia off-stoikiometri dengan
komposist Xr yang lerletak antara X. dan x, dilclchkan, kemudian didinginkan
dengan lambat. Pada metode self-Muks campuran kristal yang terbentuk, diakibatkan
karena  pelelehan. Dhaerah knstalisast primer dinvatakan dalam janpkauan variasi
komposisi antars X, dan X, dan jangkavan variasi suhu antara T, dan T, Rahan
awal denpan kemumian tngen diperfukan untuk menghindad nukleas: helerogen,

willaupun nukleast heterogen masih dapat terjadi pada dinding krusibel.
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Tik)

| A L
; . _\_\-\-\-\-\-\-\' R
T ".q—aﬁ—\/-'“
= k :_ ! .ir
X xp  Xf X
Gambar 28 Prinstp Pertumbuhan Knstal  denpan Metode  Self-Fluks

{Marhaendrajaya, 1999},

Apabila gans cair dilalul, maka senyawa dengan komposisi X yang meleleh
secara penlekiik akan dipercepat dan mengalami kaidab tuas (lever rule) -

rifx | .

.Fr[.:_._]- i,

demgan
alx )= Jumlah mol padatan dengan kompesisi X;
nfx. }= Jumlah mol padatan dengan komgunst X

di.di - Jarak dalam diagram lase ke X

Pada wakiu pendinginan komposisi X dari cairn berubah. Ukuran kristal
bergabung pada banyaknyva diapram fase yang dilalus. Ukuran kristal terbatas, karena
pangkanan pendnginan yang ditentukan dengan diagram fase juga terbatas.

Dalam hal mi konstanta kecepatan suhy pendinginan yang digimakan vaity
dalam orde 1"Cliam. Dan dengan Fluks vang digunakan pada percobaan ini vaitu
Liisnr B
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2.4.2 Metode Fluks

Pada metode sell~fluks vang dipunakan sebapai luks adalab salah satu atan
beberapa unsur dan unsur-unsur pembentuk senvawa o sendin denpan proses
sinfestsnyd melalul pelelehan Sedangkan metode Fluks vang dijadikan sebagai (ks
adalah berasal dare unsur yang lain, bukan wnsur pembentuk senyawa vang dibuat
dengan proses sintesisnya tanpa melalui pelelehan senvawa,

Fluks dalam hal i berans pelast pada subu tingg Denpan mengaunakan
metode ini - dibarapkan  perfumbuhan kristal superkonduktor yang kita inginkan
dipreses pada subm dibawah utk lefeh fase zat terlarnt. Reduksi pada subu ini, secara
prinsip memberikan kemunpkinan untuk pertumbuban dengan mengpunakan fluks

lebih besar dibandingkan denpan pada proses pelelehan mwmi,
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BAR I11
METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penciitian dalam tupas akhir ini dilaksanakan pada bulan Febroan 04
sampal  dengan Agustus 2004, tabap  pencampuran  cara basah dilekukan g
Laboratorium kimia Fisik Juusan Kinia, tahap pengermgan dalam tongku slilakokan
di laboratorum Geofiska Jwrusan Fiska, dan lahap sinfesa sera karaktonsas
dilakukan di Laboratoriun Fisika Matenal Jurusan Fisika Fakolias MIPA Tiniversitas

Jember,

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat

Peralatan vang digunakan dalam penelian ini , vaine
AL Peralatan Simlesis

L. Penpggerus morial dan pastel keramik

2. Alat pencelak stanless steel

1. Alat penekan/pengepres

4. Furnace dengan pengotrol temperatur
5. DBeker pelas

6. Penpaduk

7. Hot plate

8. krusibel Alumina
B. Peralatan Karaklenisasi
l. Mikroskop Optik
2. Mulmeter fluke 88624
Current source keithley 220

4. Thermocouple thermometer Digi-sense No. 8528- 10{1TEK)

Tad

L=

Sampel holder dan tembaga

k4
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-
=h

Dahan vang digunakan dalam eksperimen vaitu
I BiaOs, SrC0s, CalCy, Culs
2 HMNOh (65.0%)
1 Aguades

4. Pasta perak untuk alektroda

1

Mitrogen cait
Berikut im adalab komposist sumpel yang dibuat dan parameter proscs ¥aiig
dipergunakan dalam penelitian

Tabel 3.1 Kompaosisi serta parameter yang dipunakan dalam cksperimen -

}{;:mpusir .Kadérmmmmum. ‘aktu ]__;:Wm:nflj
Bizs S6Ca:Cm0nis 0.2 | §75° ‘ 30
Bi; : SrCa:0C00 0.0 | 0,2 R75" | 48
Biy; St.CasCuiCiis | 02 | &75° | 60
I | I |

Masing-masing sampe! dibuat dari baban awal 5 pram dengan berat tiap-liap senyawa
scpertl yang diperlihatkan pada tabel 3.2 berikut, dan pehitungan sampe] ada pada

larmperan |
Tabel 3.2 Perhitunpgan komposisi bahan dasar dalam pembuatan  masmg-masing
sampel ] :
Bahan Dasar Berar Molekul Massa hitung 3 gram
{gram/maol) {gram)
Bl | A65 9589 | 2116
SrC0- 147 6292 T |
Cal’(); 1000872 01,80
 CuO 79,5454 N 0,96 ~
| Massa total komposisi balan i 5 gram
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3.3 Sintesy Bahan
Proses smiesa bahan superkondukior Ri-2223 dilakuksn dengan metode reaksi
padatan dengan didshului pencampuran cara basah vang berlujuan unik menjamin

homogenitas bahan. Diagram sintesis bahan dinvatakan dengan pambar 3.1 bertkat,

| Persiapan baban awal - |
B0, r00;, Calo, Cudd dulam nasbaly |
berad dengan kesetimbanzan stokioietri !
| tertentu |

Pencampuran ¢ara bassh -
Pelarwian [0y, S0, Calihy, Cud dlemgran HMO,
5% dan aguades
Penguapan Ho0) dan [T,
| Pengermean dalam tngk

¥

|
| Pengaerusan |
¥
| ~ Poletizas: |
Eoalainas: ' =820°C, 1~ 40 jam

.

|| Pengeerssan ||

.

| Peletisas |
zlchii
Pelc E'ﬂn_l = 875°C

[
¥

L karakrerisas |
i

Gambar 3.1 Diagram alir sintesis sampel superkonduktor
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Pencampuran Cara Basah

Semua bahan dasar yaibe Bi:(h, SeC0; CaCO:, dan CuQ dicampur dalam
beker gelas kemuedian didarutkan dengsm asam nitrat HNO: {65%) dan aguades.
Selangutnya Tanutan tersebut dipanaskan diatas hot plate sambil terus diaduk perlaban
sampi semua bahan lamit denpan semporia hingea terbentuk farnan vang berwama
e jernihe Setelaby st laofan terus dipanaskan swnpai terbentuk endapan pada

Ikerwama kehitaman,

Pengeringan

Untuk menghilangkan air dan asam mitsy yang masih tersisa dalam bahan
dilakukan proses pengeringan dalam oven denpan suhi 250°C selama 24 jam denpan
menempatkan bahan di dalam krusibel Alumina.

Penggerusan

Setelah  bahan  kering, dilakukan  penpgerussn hinpea bahan hales
meaggunakan mortal dan pastel keramik. Penpperusan ni selain bertujuan untuk
memngkatkan homogenitas campuran, juga untuk meningkatkan efektivitas reaksi
pada saal proses kalsinasi dan sintering. Semakin halus butir serbuk, ks semakin
[uas permukaan butir sehingga reaksi dapal berlangsung optimal. Penggerusan im
dilakukan sebelum dan sesudah prozes kalsinas dilakukan

Peletisasi

Peletizasi dilakokan dengan cara penckanan menggunakan alat penekan dan
peacetak dengan diameter + 2.3 cm. Sedangkan ketebalan sampel diatur berdasarkan
hanyaknya serbuk yang dimasukkan kedalam cetakan Peletisasi ini bertujuan unmk
memngkatkan efektvitas reakss pada saat dilakukan proses pemanasan, sehab denpan
butir serbuk vang halus maka reakss padatan akan mudah berdangsimy jika jarak amar
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serbuk sedekal mungkin, Proses pemeletan i jupa dilakukan setelah proses kalsimas

selesa chilakukan

Kalsinasi

Ealsingt dilakukan unluk membentuk  senvawa  prekosor fase 2212 dan
impuritas lam puna memperolch senvawa  superkonduktor BSCCO fase 2223
Kalsinasi im dilakukan pada suhu 820'C sclama 40 jam. Sclama proses im
berlangsung teadi pelepasan senvawa karbon berbentuk C0O; schingea diperolch

semvawa vang lehih stabil.

Pelelehan

Proses pelelehan mi dilakukan dengan cara memanaskan sampel pada suhu
B75'C selama wakm () vang divariasi yairn 30 menit, 48 menit, dan 60 memt
Kemudian menumonkan subu menjadi 830°C dengan laju penurunan suhu 1°Clam.
Pelelehan wm bertujuan agar fluks beserta bahan-bohan yang lain bisa mengalam:
pelehan dengan sempurma schingga forbentuk krstal superkonduktor Bi-2223 vang
baik,

Subu ("C) &
875°C
A Tam : : 1'Cilam

Waktu (Jam)

Crambar 3.2 Diagram Pelelehan
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3.4 harakierisasi Bahan
Sampel bahan Superkonduktor vang telah selesal dibwat, dikarakterisasi

mengpunakan fodo Mikroskop optik dan pengukuran subu kritis,

341 Mikroskep Optik

Agar dapat wempelajan kaitan antara straktur dan sifat baban, dan Juga apar
dapat mengetahwl sifai-sifat baban bila struktuenya telah diketahyi, maka prerlu
diaman keadaan nukroskopik balan dalam orde mikrometer. Pengamatan dengan
mengeunakan mikroskop optik memiliki perbesaran yang terbatas, karena alat ini

mengeunakan sumber cahayva dan sekumpulan lensa optik.

3.4.2 Temperatur Kritis {Tc)

Pengukuran temperatur ks ini memberikan indikasi kuslitas sampel vang
diperaleh. Untuk mengukur nilai dan suhu kritis ind akan digunakan pengukuran “fiur
poinis probe’, vaimu metode empat elektroda. Dinamakan demikian karena ada empat
ntik kontak yang disentuhkan pada permukaan sampel Keempat tnik kontak tersehi
dibuat berderct dalam satu paris Jurus dengan jarak antar probe diatur sedemikian
schingga antara profre vang satu dengan probe vang lan begjarak sama. Elekiroda-
clektrods yang mempakan probe thsambungkan ke sampel mengpunakan kawat kecil
tembaga  dengan pasta perak. Arus listrik dialifkan secara konstan sepanjang
permukaan sampel melalui dua probe terluar. Jadi dua prose terluar dibwbungkan
dengan sumber arus DC. Sedangkan dua probe paling dalam dihubungkan dengan
alat pendeteksi tegangan atan  voltmeter (Anonin, 2003), Skemas pengukuran
temperatur kritis dengan mengmmakan metode empat elekitoda, vang ditampilkan
dalam gambar 3 4.
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Crambar 3.4 Skema motode “Four Pomi Probe™.

Lintuk menentukan nilai temperatur kritis { I'e) baban maka harus didapatkan
data berupa arus (1) yang nilainya dapat langsung ditentukan yailu 25 mA, tepangan
(¥} dan temperatur bahan dalam derajat Celeius (T(C}) vang kemudian diubah dalam
derajal Kelvin ({T{K)). Temperatur bahan ini langsung  dapat  diketahui  dan
thermocouple thermometer yang dipasang didekat bahan Data vang didapatkan
tersebul seperti pada tabel 3.3 berikut.

Tahel 3.3 Data parameter dan bahan vang akan dicari
" No i T ftj} T(Ek) | '*r"im‘-.’uh}
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Untuk menghitung resistivitas baban maks perlu diketshui ukuran panjang
hahan (1}, tebal bahan (1), dan jarak antar probe (d) bahan, sehinepa resistivitas bahan

dapat dihitung dengan mengeunakan persamann berikue

dimana
|1 = Resistivilas bahan (£2.cm)
t — Tebal bahan {em)
| = Lebar bahan (cm)
d = larak antar probe (cm
V= Tegangan bahan (mV)

I = Arus vang mengalir pada bahan (mA)

3.5 Analisis Data Hasil Penelitan

Lntuk mengetahun pengaruh waktu leleh terhadap morfologs permukasn
bahan hasil sintesis dilakukan dengan menganalisis gambar folo mikrograph hasil
foro mikroskop optik. Sementara it untuk mengetshui pengaruh waktu leleh
terhadap temperatur kntis dilakukan dengan menganalisis grafik hubungan antasa
temperatur krilis dan waktu leleh.

Analisis morfologt permukaan  bahan  dilakukan  dengan menggunakan
mikroskop opik jenis  W-GP23000 dengan perbesaran 40 kali. Berdasarkan
pengamatan foto morfologi permukaan bakan nanlings akan diketahui bapaimang
besar kecilnya ukuran butitan (greaen) dari bahan, selain itu akan diketabui bagaimana

persebaran butirannva
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Mo temperatur Entis bahan dapal diketahw densan membuat pratik
restshivitas sehaga fungsi emperatur, dimana resistivitss schagar absis (sumby o) dan
temperatur scbagal ordinat (sumbu x) Berdasarkan prafik tersebul maka dapual
diketahur ada ampat titik yang dapal digunakan untuk menentukan temperatur kritis
bahan {Te) vaita Tem, Te SRR 1
denpan

Tene  adalah lemperatur dimana bahan superkondukior mular  memiliki
resistrvitas vang bemilai nol,

Teow o adalah temperatur dimana bahan supcrkonduklor mulai herlransisi
menjads bersifat normal

Te.wy  adalah temperatur dimana harga resistivitas baban mulai tidak sams
dengan nol (pe0)

Ty adalah  temperatur dimana harga resistivitas berada ditenpah-tengah
antara To. ., dan Tc o, o

Lintuk mengetahui bahwa diatas Te ., .. bahan superkonduktor bersifal normal
seperll bahan  honduktor, maka perlu dibuat gralik resistivitas sebagal fungsi
temperatur dengan nilai resistivitas di atas Te.,, .. Bahan terscbut akan  hersifas
konduktor apabwla grafik tersebut memiliki  resistivitas vang lnier terhadap
temperatur, hal 1m dapat diketabw berdasarkan nilai koefisien korelasinya (R*) Dan
unfuk mengetahuw seberapa hesar keminngan garis data teschut maka perlu diketahue
bagaimana pesamaan gans kemiringan dar data i

Untuk  mengetahui hubungan antara wakty leleh (i) terhadap  lebar
wemperatur fransisi (A'c) yang merupakan pengurangan antara Teo,, dengan Te
maka perlu dibuat pralik antara wakiu leleh (tm} sebapai sumbu x dan lchar
temperatur transisi (ATe) schagai sumbu v,

Selam it untuk mengetahui hubungan antara wemperatur kritis (Te) terhadap
febar temperatur transisi (ATe) maka perlu dibuat prafik antara lemperatur kritis { Ty

sebugal sumbu v dan lebar temperatur transisi (AT schagal surnbu x.
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BAB W
KRESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Dralam  penehitian ini telah dilakukan sintesis bahan keramik [3-2223
superkondukior mengeunakan metode sell-Nuks dengan fluks 1300, Sintesis dibuat
denpan varast waktu leleh selama 30 memt. 48 menit, dan &0 meml, Berdasarkan
analisis hasil penelitian tersebut dapat diambil kesimpulan bahwa
| Didapatkan bahan keramik 13i-2223 superkonduktor vang berbentuk silinder
tipis dengan diameter + 2.3 em vang berwarna hitam pekat. dan dengan
kctehalan + 0,3 ¢m
2. lemperatur kons (Tc....) optimum didapatkan sebesar 102 5 K pada baban
dengan waktu leleh (im) 30 menit.
4. Struklur permukaan bahan vang halus dan memiliki penvebaran butiran yuang

merata didapat pada bahan denpgan tm = 30 menit

5.2 Saran
Ferlu dilakukan penclitian lanjutan untuk mengetahut nilai rapat ans krilis

pida bahan keramik Bi-2223 superkonduktor hasil sintesis dengan metode self-fluks.

;

l TR S S
i . o i TN Gl
. ;ﬁ | atiehstin o


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

DAFTAR PUSTAKA

A Burdillon & N.X Tan Bourdillon, 1991, High Temperature Superkonduciors
Mreessing and Scienc., Academic Press. Inc, New York.
] E]

Affandy. 2002, Seperkondubior, DITE23-02 online,

Anvnim. 2003, Kelomgrs bodun superbopdutior. Poslithang [P1TK Bahan-Badan
tenaga huklir Indonesia. Tangerang, Banten

Arkundato, A, 2008 Sewiesis Superkondutior Kevamk NdBCO Dengan Merode Fuse
Paelur, Lembaga Penelitian Universitas Jember

Barmawi, dkk. 1993 Prosiding Seminary Naviona! Hasid Perelition Pergurvan
finggn Pada Tapggal 5 - ¥ Februar: di Heotel USSU, Cizarua Hopor
Depdikbud Direktorar Pembinaan Peneliian dan Pengembangan Pada
Masvarakat

Chauhan, H5 T, Mochida, et al. 1998, ddvences n Superkonductiviny-X, ads. 1.
Osamura and [ Hirabavshi, Springer-Verlag Tokvo, P.725.

Darminte, A dhk 1999, Pariasi teharan oksigen dalam penmbulian kristal tunggal
superbondukior BiSeaCaCu-t04.5 dan pergarwhnva. Proc ITTB. Vol 31,
No 3

Fashida, 5, Yumeto. 'L, et al 1995 fffecs of Temperatures and Periods for Melting
aft Creowth af BiseCal uat),. Singde Crywigls, Joumnal of erystal Growth
153 {1995 146-130

boazawa, 1989 ddvences o Supercorduciiviey. Spinger-Verlag, Tokvo

Kittel, C. 1976 fniroduction (o Solid Stare Phyvsics. Jobn Wiley and sons. New York

Marbaendrajaya, I 1999, Flsperimen Pembentukan krisial BPSCCO-2223 dengan
metode Seli-flux dan metoda felehan. Tesis Magister. Fakultas pasca
sarpang. [TB. Bandung.

Pikatan, 5. 1989, Mengena! Superkondutior. Knsial no 3/ulif 1989

Flonus, M. A 1978, Appled io Salid Stare Piscs. John Wiley and sons, New York

34


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

L=
Lh

Shaoyan chu and Micheal E. Me Henrv, 1997, Growih and characierizaton of
AR PR =  Segrle Clrvstal, Departement of material Sience and
engineening, Carnegie Mellon Universite, Pittshurgh. Pennsylvama

amith £, W 1998, Praicipdes of material scwnce and engineering. Me Graw-1ill
inc. New York

=

Siromel, P Toledomo, Moo O 1992 eroagl Plvese Diggram of e Svsiom
Big bty SepCinl-Col 'y Betwean 8257 and 1 HPC, Physica C. 201, 27-

5
-I y
¥

subarta, W G0 1997 Fenparuh Lader fTaks 82005 dan heberapa P
pemragsesan puda pembentuban superkopdukior BESCCO-2223 Teus 572
Fakulias Pascs Sarjana. [TB. Bandung

Harma, Ti P. 20000 Stweh jewiang  mbrostvbrur dan soewltoe broval poda
pembentukan Superkondulor (Bi-Ph).2225 melaiw prekursor (Bi-178)-
2212 Lembaga Penclittan Liniversitas Jember,

Tria MO, 2000, Lekiar kulah Superkondukior Program Magister. ITH. Banduny.

Yubanti, N 2002, Sinresis Kristal Superkondultor Bi-2212 denpan menppunakan
Metade Seff-fiuky, Tesis 52, Fakultas Pasca Sarjana. I''B. 2002

Zhao ¥ 11 Zhang, et al. 1997, Growrh and annealing affect on resisitivite anisotrop:
of BipSrCal upids Sovgle Crpstals. Department of materials Science and
Enginesring, Carnegie Metlon University, Pittshurgh, Pensyhvaniu,


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

Eutekrik

Furnace Cool ng

Kongryen

Levitasgj

Mukleas

Prekursor

DAFTARISTII AN

Tinik leleh erendak: Perubahan dari dua fage menfadi saty fase,

Pendinginan hahan superkondukiar ke lemperatur ruang walny
dilakukan digdatam lungku setelah proses Iemanasan terjadi

SENyawa yanp kristalnva  dapat lanzsung  dijumbobkan dar
felehannya vang udak  menslamg perubahan homiposisi kimiy
dalam proses (ransisi dari fase padal ke fase cair
- Penstiwa penolakan medan magnet ol bahan superkonduktor
peristiwa Pengangkatan =Cputong magnet kegij ¥any diletakkan
thatas hahan superkonduktor dalam kendaan temperatur repdakh.
Aowal pembentukan hristal

Benih, Senvaws rang mendahulul senvaws Jain dalam jalyr

metabolisme

Reaksi Peritekti - itk lcleh tertingzi. Perubahan da salul fase menjadi duy fase
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LAMPIRAN |

vehitungan sampel Bi-2223 dengan kadar iluks 0.2

Rums @ Bia - 8000,Cm0,: §

Berat Molekui (M) masing-masing senyvaws -
BM (Bia(dy) 4639389 prany' ing!
B (SrC0y) = 1476292 sranyingl
BM (Call0n) = 100 0872 gramdmol
BM(Culyy =79 5454 gram‘mol

Berar Maolekul Tatal sampel |
Bt = BM (Bis(:) x 0,5 x 2,2 = 51255479
Sr=BM{SrCOs)x 152  =29572584
Ca=BM(CaCOx 1 x2 =200,1744
Cu=BM(CuD)x1x3 = 238,6362
Jumilah Berat Molekul total = 124662379 sram/mul

Mal total apahila setiap sampel beratnyva dibuat 5 graem

Maliotad = — = 0004010833

24662379

tadt bahan yang diperiukan uniok membuat sampel masing-masing 5 gram adalah -
I3 = (Mol total x Berat Molekul Total)
(LLOO40 10833 ) x (512,55479)
= 2035744031

= 2006 pram
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Al = (Mol total x Berar Molekul Total}

= [(LOGAHGRIZ) & [295.25584)
|, 184232134

= 1,18 gram

Ca i Mol total x [3emt Molekal Tolal)
= (0004010833 = (200, 1 744)
= () BO2RAGO8D
= (L& gram

Cu=(Maol toal x Berat Molekul 'Lotal)
= (L0083 x {238.6302)
=(,957129%46
=190 pram
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LAMPIRAN 2

A Hasil pengubkuran resistivitas schagai lungsi temperatur pada sampel thengan

waktu leleh tim = 30 mienit

LT ) L1l -TER) | Vi mVul )| Resistvitas tahm,.crm}
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615 | 11Ls 0.1554 | 000377

I 00570 | 0.0038
-160,5 | 1123 0,1 5 0,003 79 |
b || 113 01561 0003TR |
1595 | 1135 01576 ,00382
oI N TV 0,038
-158,5 | 1145 e i34
L T 01586 | 000384
| 1578 | 1155 0,1595 0, 00387
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151 | 120 0, 1639 1, U097 |
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Ll 3 4 0173 1004 24
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|3k | 135 | o 000427
78 | Bss | earms | 3,045

137 |16 0.1757 ‘ Bimda |
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| 1355 1375 01794 | (13 5 '
s 138 0,179% IRTEE
a2 1 O % i, 1 807 00435
| =134 | 139 (2,115 0,007
| 33,8 | 1395 | o {3,044
133 |41 ‘ i, 1§28 i1, 603
1328 | a0 | 0837 | (1163445

| ~-132 4t ' oaisas | 000447 |

B. Hasil pengukuran resistivitas sebagai fungsi temperatur pada sampel dengan

wiaktu leleh tm = 48 menit.

A TIK] | ¥V} | Hesstivitas {ohm.em} |
| Ky 54 01,000 0, 00000 ' l/ N1
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C. Hasil pengukuran resistivitas sebagai fungsi temperatur pada sampel dengan

wakiu leleh tm = 60 menit,

Fesistivitas {ohm cin)
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