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Ahstrak

Penelitizn ini bertujuan untuk memperoleh kandungan superkonduktor {Bi-Pb)-2223 setinggi

A

mungkin dengan cara variasi doping Pb denpgan proses sintlesis dua tahap. juga untuk memahanti
mekanisme penmtbentukan superkonduktor vang bersangkutan khususnya peranan Pb di dalam
proses tersebut. Metode "basah” gunakan dalam pembentukan superkonduktor {Bi-Pbi-2223 yang
dibuat melalui prekursor {Bi-Pb}-2212 dengan ditambah bahan petengkap (a,CuQ; dan CuQ),
Perhitungan fraksi volume fase 2223 dan kurva p-T untuk sampel Bi; ,Pb Sr.CaCu, 0y (x- 0,4}
menunjukkan hasil yang terbaik. Doping Ph sebesar 0.4 merupakan harga paling optimal. Fraksi
volume tase 2223 yang dicapai sebesar 92 34%. scdangkan To teninggi vang dicapai adalab 110
K.

Abstract

The goal of this experiment 15 to obtain the highest contents of high Fo superconductor
(Bi- Ph)-2223 with variation of Pb dopant, in a two step synthesized process, to understand the
formation of phase and the roie of Ph. Superconductor (Bi - Ph) - 2223 was formed from the
precursor (Bt - Pb) - 2212 with addion of CaCu(; and Cul, all the process is done in “wet”
methode. From the volume fraction of XRID spectra and p-Teurves, in found that sample
Bi, gPbSr.CaCus ¢ x - 0.4 1 is the best. The opumum Pb dopant is 0.4 and the highest Te is

1THIK.,
Pendahuluan

Pembuatan superkonduktor {Bi-Pb)-2223
melalut fase {Bi-Pb)-2212 dikenal dengan
cara reaksi dua tahap', menghasilkan
sampel dengan kualitas butir yang bagus,
menghasilkan kualitas sampel fase tunggal
2223 yang bagus sctelah sintering bertahap
selama 50 jam dengan suhu 850°C serta
memiliki laju tranformasi pembentukan fase
2223 paling cepat. Usaha dalam rangka
memperoleh  kemurnian  superkonduktor
2223 dengan cara pendopingan Phomasih
banyak  dilaksanakan™"®.  Atas  dasar
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pemikiran di atas, jelas masih diperlukan
ckspenmen sintesis dengan vanasi Pb, untuk
mengoptimalkan formasi Bi-2223 melatu
Bi-2212.

Bahan dan Cara Kerja

Sampel vang dibuat dengan komposis
kimia Bi) b Sr:CaCu-l)g (x-00.2;0.3; 04
dan ),5) berasal dari Bi,O, (99.9%). PbO)
(99.9%), CaC0:(99,0%). S8rC0:(99 995%)
dan  Cu(}99.99%). Pembentukan  awal
prekursor Bi-2212 melalui metode “basah”
yaitu mencampur semua bahan dengan asam
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nitrat (HNO.) 63% dan aquades kemudian
dipanaskan agar kering dan dikalsinasi pada
suhu §10°C selama 10 jam. Selanjutnya
sampel digerus dan dicetak pelet dengan
ukuran tebal antara 1.5 - 2 cm dengan
diameter 1,70 cm dan disinter dengan suhu
820"C selama 20 jam.

Dilakukan karakicrisasi perhitungan traksi
volume bahan dengan peralatan nifraksi
Sinar-X { XRD).

Senvawa pelengkap CaCuQ: dan CuQ di
kalsinasi pada suhu 900°C sclama 40 jam.
Hasil yang diperoleh dikarakierisasi fraksi
volumenya dengan XRD.

Pembentukan superkonduktor {(B1-Ph)-
2223 menggunakan model *;

(2212) + 2 J(0021) + (G001 ) —W (2223)

dengan (2212) adalah prekursor (Bi-Pb)-
2212, (0621) adalah senyawa CaxCu(); dan
(0001) adalah Cu® Bahan pclengkap
Ca)Cu)x, Cu() dan Bi-2212, dicampur,
digerus dan dicetak, dilakukan sintering
pada suhu 850°C dengan waktu p jam.
[Yigunakan waktu sintering 10 jam, 2 kali 1
jam, 3 kali 10 jam, 4 kalt 10} jam, 4 kali 14
jam + 40 jam langsung dan 4 kali 10 jam +
40 jam langsung + 40 jam langsung. Lintek
sclanjutnya dibuat  perjanjian  uniuk
mempermudah ingatan, bahwa
o sintering 20 jum berart 2 kal Y0 jam,
»  sisttering 30 jem berarti 3 kali 10 jam,
o sintering 40 jam berarti 4 kali 1) jam,
o simtering 80 jam berarti 4 kali 10 jam -
40 jam langsung
o vimfering {20} jum berarti 4 kah 10 Jam
+ 40 jam langsung + 40 jam langsung,
Setiap proses perlakukan sintering dilakukan
karakterisasi T,dan XRD

Hasil Penelitian dan Diskusi
Hasil XRD

Pada tahap prekursor tase 2212 untuk
semua sampel yang disinter pada suhu

§20°C dengan wakiu 20 jam. hasil XRD-nya
ditarmpilkan pada gambar 1.

Hasil XR1Y untuk semua sampel secara
kescluruhan belum menunjukkan
terbentiknya kristal yang baik. Impuritas
fasa 2201 muncul pada semua sampel pada
rentang sudut 20 antara 29.535" - 29 660",
kecuali pada sampel BiysPh,SrCaCux0)y
(x—0.5). Meskipun demikian traksi volume
(fv) fase 2212 cukup memadai untuk
dicampur dengan bahan pelengkap. kecuali
pada sampel Bi gPhSrCaCus(e (x=0.5)
vang hanya mempunyai  fv 2212 sebesar
27.44%. Kondisi ini discbabkan oleh jumlah
doping Pb yang terlalu banyak. Terbukti
pada saal kalstnasi dan sintering prekursor
2212, warna sampel Bi yPb.Sr-CaCu-0x
(x=0.5) ini tetap berwiarna abu-abu sepeni
warna sampel awal schelum  dilakukan
kalsinasi dan sintering, bukan hitam pekat
seperti  warna  sampel  yang  lamnya
Penambahan doping Pb yvang terlalu banvak
juga dapat dideteksi dengan munculova
tmpuritas CaxPbO,. Impuritas ini muncul
pada sampel Bi)sPb.Sr-CaCu-0y (x=0,5).
Puncak ympuritas Ca:"bO, tertinggi pada
sampel  Bal.X:Pb0.5. Impuritas lainnya
selain Ca;PbQ), yang ada pada sampel
Biy ¢Ph. Sr-CaCu-0y  (x=0.5) adalah Ca-
Fu(., Ph(), Cul). semikonduktor dan
impuritas lainnya yang tidak diketabui
identitasnya. Untuk  selanjuinya  hanva
dilakukan analisa sampel Biy yPbSrCaCu.s.
Oy {(x=0.2:0.3 dan 0.4).

Hasil B 2212 pada  sampel
BisPb.SrCaCu.0x (x=0.4) adalah vang
lerbesar meskipun tasa 2223 mula nampak
pada sudut 20 - 4,220" dengan puncak yang
hampir sama pada fasa 2212 sudut 20 =
5.540°  Sccara umuin pembentukan
prekursor 2212 sangat dipengarubi olch
pemberian dopan deagan komposisi yang
tepal.
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Gambar 1. Hasil XRD prekursor {Bi-Pb)-2212 pada sintering 820°C Selama 20jam;
C=Bi sPb.Sr-CaCu>0y4 (x=0.2):
[— B, sPh.SrCaCu-Oy(x=0.3);
1-— Bh_HPbWSl‘}CﬂCUgOa {K:0~4}l
t= Bi, xPb Sr:CaCu0y (x=0.5)

Hasi! XRD untuk senyawa pelengkap dicampurkan dengan prekursor 2212,
ditampilkan pada gambar 2. Fraksi volume Impuritas CuQ muncul pada sudut 26 =
untuk senyawa Ca-Cu(); scbesar 93,65%. 38.690", sedangkan Cu-0O pada 61,375%

dinilai  telah  memenuht  syarat  uniuk
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Gambar 2. Hasil XRI) untuk bahan pelengkap
Keterangan @ CaCul).; ¢ CuyO % CuQ)

asil XRID untuk sampel 13, w2b, SeCalCus
Oy (3—0.2:0.3 dan 0.4} dengan sintering pada
suhu 830°C selama 10 jam, 20 jam. 30 jam,
40 jam. 80 jam dan 120 jam ditampilkan
pada gambar 3.

Iraksi volume 2212 pada sampel
B, xIPb.Sr-CaCu>Oyx (x=0.2) sampai dengan
sintering 120 jam mempunyai harpga yang
cukup tinggi mencapai 40.55% jadi hampir
setard dengan (raksi volume 2223 sebesar
58,19%. Fase impuritas Ca-Pb() nidak
muncul mulai dari sintering 10 jam sampai
dengan sintering 120 jam.

Dalam  sampel  BixPb.SrCaCu-(y
{x=0,3) sampai dengan sintering 120 jam,
impuritas yang muncul adalah Ca-Pb(),,
Ca>Cu0:, Cu®) dan BijCaO. Pada
sintering awal 10 jam puncak swal fase
2212 masih lebih tinggi dari pada puncak

puncak awal fase 2223 pada sudul 20 =
5. 711" terlibat sama tinggi dengan puncak
awal tasc 2212 pada sudut 20= 4.705%
Puncak-puncak vyang terbentuk scbagian
besar masih berupa amort. Pada sintering,
120 jam, fraksi volume lase impuritas
(Ca,Pbi), hanya mencapai 0,66%.

Sampel  BiysPbSnCalu0s (x-00.4)
mempunyal bentuk kristal paling baik hila
dibandingkan denpan  keempat  sampel
lainnya. Pada sintering 120 jam  fraksi
voluine 2223 mencapai 92.34% merupakan
trakst volume tertinggi diantar volume
sampel lainnya.

Dari penjelasan ketiga sampel di atas
terdapat intormasi yang cukup menarik
untuk dikaj yaitu ketiga sampet mempunyai
komposisi nominal Pb masimg-masing {1.2,
0.3 dan 0,4. Untuk sampel Bi; 4Pb SriaCu
Oy dengan x=0.2 dan x=0_3
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Plasi XKDy superhonduktor {Bi-Pby-2223 pada suering 10 jaim, 26 jam.
10 fam. 40 qam. 8O jam dan 120 jani dengan suhu 850:7C
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diperkirakan kekurangan Ph sehingga
kristal fase 2223 yang terbeniuk masih
rendah sedangkan fase 2212 masth dominan.
Rendahnva kadar Pb ini mengakibatkan
tidak terjadinya fase impuritas Ca.Pbil,
untuk  waktu  sintering  yang  lama.
Berkurangnya Pb ini terjadi selama prosces
kalsinasi dan sintering ‘:thnbgﬂ berat
sampel mengalami penurunan juga ”

Sedangkan untuk sampel
Bij sPb.SrCaCu-Ox (x=0.4) ini. mempunyai
kompaosisi Pb yang optimal terbukti sampad
dengan  sintering 120 jam,  fase-fase
impuritas sudah tidak muncul tagi kecual
fase 2212 vang semakin berkurang dan
mempunyai harga fraksi volume 2223 paling
tnggi.

Kesimpulan yang dapat diambil baik
untuk sampel yang kekurangan, kelebihan
dan optimal doping Pb untuk kesemuanya
bahwa lama wakiu sintering  akan
menaikkan fraksi volume fase 3223,

Pengukuran Suhu Kritis Tc

I'abel 1. Subu kritis ’-‘.ampel HI. b S Calu.04 {x 0.2)

Pengukuran suhu kritis dilakukan pada
semua sampel saal fase 2223 untuk waktu
sintering 10 jam, 20 jam. 30 jam. 40 jam, 80
yam dan 120 jany dengan suhu 850°C, Data
yang diambil dari  pengukuran  adalah
tegangan schagai fungsi subu. Arus diset
konstan dan jarak antar probe dapat diukur
langsung schingga hubungan suhu | dengan
resistivitas dapal diplot dan suhu kritis (T¢)
dapat ditentukan baik suhu kritis anset (Te-
on). suhu keitis nol ('T'c-nol) maupun suhu
kratis undak (Te-step} yang mencirikan
kehadiran fase rendah.

Suhu kritis sampet BiqxPb.Sr-CaCu-Oy
{x=0.2:0.3:04) vang diperoleh dari hasil
pengukuran  resistivitas  terhadap  suhu,
disajikan pada gambar 4 — gambar 6 dan
pada tabel - 3. Terlihat masih besarnva
selisith antara [c-on denpan Te-nol {p=0)

vang menandakan  mengalami  transisi
superkonduktivitas yang tidak terlaiu tajam.
Gambar  suhu  kritis  dan  tabel

pengukurannya sampel Bi; sPb.SrCaCu Oy
(x-0.2} dicantumkan pada gambar 4 dan
label 1.
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Ciambar 4. Subu kritis sampel B Ph.SrCaCu On (x-002)
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Tabcl 2. Suhu kritls sampel Big gPh SnCaCuOx {x=0.3)

No. Sintering I (k) Alc
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Gambear 5. Suhu kritis untuk sampel Bi gPhSr=CaCu-0h {x—0.3)

Tabe! 3 Suhu kritis sampel BigsPboSr2CaCuzOg {x:0.4)

No. Smlerng Teik} ATc i
(m) Nol Slep nsel ]
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3 30 82 885 | 95 13
4 40) %3 915 | 100 E
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E o.o2s
g 0.021 |
5 o012
0.015 -
0.012 |
0.000 4
0.006 -

£.043 4
0
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Crambar 6 Suhu kritis untuk sampel Bip sPhySeCaCuxds (x=0.4)
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Dari kelima gambar dan tabel di atas,
terlthat bahwa pada sampel Bi) sPb.SrCatCu s
(x=(+4) dengan kadar dopan Pb yang
aptimal, memiliki suhu kritis onset paling
besar vaitu 110 K sesuai dengan suhu kritis
fase 2223,

Kesimpulan

Dari hasi! penclitian i1 dapat ditank
heberapa  kesimpulan  penting.  sebagai
berikut :

. Dari hasit XRD terlihat bahwa fraksi
volume terbesar untok fase 2223 terjad
pada  BigPbSr-CaCuw0s  (x=0.4)
sebesar 92,34 %%, Sampel in1 merupakan
dopan paling optimum,

Suhu kritis tertinggi antuk fase 2223
vang diperoich adalah 110K, ontuk
Bi:Lh.Sr-CaC Ok ix=0.4).
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