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Abstract. Research about the effect of sintering time on the phase purity level of superconductor BSCCO-
2223 at the level of Ca 2,10 has been synthesized using the wet-mixing method. Sample dissolved is slowly
with HNO3 and aquades, then drying gradually temperature of 300, 400, 600 °C. The sample was calcined
for 10 hours at 800 °C and sintered using variations of time 10, 20, 30, and 40 hours at 865°C. Variations
were carried out to determine the effect of sintering time on the purification of the superconductor. XRD
results show that sintering time has an effect on the volume fraction value of BSCCO-2223. Volume fraction
that is relatively high at 30 hours sintering time is 79,17 % with an orientation degree value of 37.94%.
While the lowest was obtained at the time of sintering for 10 hours with the volume fraction of 38.47% with a
degree of orientation of 15.27%. the SEM results show that all samples have layers oriented and have
relatively little space between the plates (voids).
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Abstrak. Telah dilakukan penelitian tentang sintesis superkonduktor BSCCO-2223 dengan variasi waktu
sintering pada kadar Ca=2,10 menggunakan metode pencampuran basah. Sampel dilarutkan dengan HNO3
dan aquades secara perlahan, kemudian dilakukan pengeringan pada suhu 300, 400, dan 600 °C secara
bertahap. Sampel dikalsinasi selama 10 jam pada suhu 800 °C dan disintering dengan variasi waktu 10, 20,
30, dan 40 jam pada suhu 865 °C . Variasi dilakukan untuk mengetahui pengaruh waktu sintering terhadap
kemurnian fase superkonduktor. Hasil XRD menunjukkan waktu sintering cukup berpengaruh terhadap nilai
fraksi volume BSCCO-2223. Fraksi volume tertinggi diperoleh pada waktu sintering 30 jam sebesar 79,17 %
dengan nilai derajat orientasi sebesar 37,94 %. Sedangkan terendah diperoleh pada waktu sintering selama
10 jam dengan fraksi volume sebesar 38,47 % dengan derajat orientasi sebesar 15,27 %. Hasil SEM
menunjukkan bahwa semua sampel telah terorientasi serta memiliki ruang kosong antar lempengan (void)
yang relatif sedikit.

Kata kunci: BSCCO-2223, derajat orientasi, fraksi volume, sintering, superkonduktor
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PENDAHULUAN

Superkonduktor pertama kali
ditemukan oleh fisikawan Belanda Heike
Kamerlingh Onnes pada tahun 1911 [1].
Teknologi superkonduktor mulai
berkembang sejak ditemukan
superkonduktor suhu kritis tinggi (SKST)
pada tahun 1986 [1].

mudah dibentuk, tidak mudah patah, tidak
beracun, dan dapat dikembangkan sebagai
lapisan tipis [1].

Sintesis superkonduktor BSCCO-2223
dapat memunculkan fase-fase lain yang
masih dalam sistem Bi, yaitu fase BSCCO-
2212 atau fase BSCCO0-2201. Sintesis
superkonduktor BSCCO-2223 umumnya
terdapat fraksi impuritas sebagai hasil
reaksi padatan yang tidak terbentuk secara
merata dan sempurna [5].

Lama  waktu sintering  sangat
berpengaruh pada pembentukan fase 2223
[6]. Lama waktu sintering berpengaruh
terhadap  pertumbuhan fase  yang
diidentifikasi dengan meningkatnya fraksi
volume dan kualitas kristal yang dihasilkan
semakin baik [1].

Pada penelitian ini dilakukan variasi
waktu sintering pada kadar Ca = 2,10
menggunakan metode pencampuran basah
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Superkonduktor suhu  kritis  tinggi
(SKST) yang banyak dikaji adalah sistem
BSCCO atau bahan superkonduktor
berbasis bismut. Dalam sistem BSCCO
dikenal 3 fase superkonduktif yang berbeda
yaitu fase 2201, fase 2212 dan fase 2223,
dengan suhu kritis berturut-turut adalah 10
K, 80 K, dan 110 K [1].

Kelebihan dari superkonduktor sistem
BSCCO adalah suhu kritisnya tinggi,
untuk mendapatkan waktu sintering terbaik
dalam pembentukan fase superkonduktor
BSCCO-2223. Variasi waktu sintering yang
digunakan yaitu 10, 20, 30, dan 40 jam
pada suhu sintering 865 °C. Hasil yang
diperoleh dikarakterisasi menggunakan X-
Ray Diffraction (XRD) untuk mengetahui
tingkat kemurnian fase yang terbentuk dan
Scanning Electron Microscopy (SEM)
untuk mengetahui struktur mikro dari
sampel.

METODE PENELITIAN

Penelitian ini menggunakan bahan
dasar Bi2O3 (99,9 %) dari Strem Chemical,
SrCOz (99,9 %) dari Strem Chemical,;
CaCO:s (99,99 %) dari Strem Chemical; dan
CuO (99,999 %) dari Merck, NHOz dan
aquades. Komposisi bahan untuk membuat
3 gram sampel disajikan pada Tabel 1.
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Bahan dasar yang digunakan terlebih
dahulu ditimbang untuk dibuat 4 sampel
sesuai dengan perbandingan pada Tabel 1.
Setelah bahan ditimbang, lalu dilarutkan
dengan HNOs 68% dan aquades diaduk
secara perlahan sampai larutan berwarna

Tabel 1. Komposisi bahan BSCCO- 2223
Massa hitung

Bahan  Fraksi  untuk 3 gram
sampel
Bi203 2,00 1,1552
SrCOs 2,00 0,7320
CaCOs3 2,10 0,5211
CuO 3,00 0,5916
Total 3,0000

biru jernih. Bahan diletakkan di atas hot
plate dengan suhu sekitar 70 °C [1].

Kemudian, larutan didiamkan selama
24 jam sampai mengerak. Selanjutnya
dilakukan pengeringan pada suhu 300, 400,
dan 600 °C secara bertahap sampai bahan
kering [1].

Setelah bahan dikeringkan dalam
tungku, bahan dibagi menjadi 4 sampel dan
dilakukan penggerusan dengan mortar dan
pastel selama £10 jam (bertahap) sampai
total, 1(2223) = Intensitas fase 2223, 1(00I)
= Intensitas h = k = 0 dan I bilangan genap.
Karakterisasi SEM  bertujuan  untuk
menganalisis struktur
superkonduktor BSCCO-2223.

mikro
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20 (=)
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bahan terasa halus. Sampel dikompaksi
dengan alat pressing dengan kekuatan 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 dengan
variasi waktu 10, 20, 30, dan 40 jam pada
suhu 865 °C.

Hasil sintesis superkonduktor
dikarakterisasi menggunakan XRD dan
SEM. Karakterisasi XRD bertujuan untuk
mengetahui tingkat kemurnian fase dengan
menghitung Fv, P, dan | menggunakan
persamaan:

1
Fv= m x100% @
Itotal
(2)
P= M x100%
> 1(2223)
| =100% — Fv (3)

Dimana, Fv = Fraksi volume, P = Derajat
orientasi, | = Impuritas, Itotal = Intensitas
HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil XRD

Hasil spektrum XRD sampel BSCCO-
2223 ditunjukkan pada Gambar 1.

a5 50 55 &0
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Gambar 1. Hasil analisis XRD pada BSCCO-2223 dengan variasi waktu sintering. (a) 10 jam, (b) 20 jam,
(c) 30 jam, dan (d) 40 jam. (* : BSCCO-2223, 1 : BSCCO-2212, 0 : BSCCO-2201, B : Bi»0s, C :
Ca,CuQg3, U : CuO).

142



JURNAL Teori dan Aplikasi Fisika

Sampel pada waktu sintering 10 jam
terbentuk fase CuO, fase CayCuOs dan
fase Bi»Ogz, sedangkan pada waktu sintering
20 jam sudah terbentuk fase BSCCO-2212
dan fase BSCCO-2223. Fraksi volume
mengalami  peningkatan dan impuritas
mengalami  penurunan seiring dengan
bertambahnya waktu sintering. Hal ini
sesuai dengan penelitian sebelumnya
bahwa impuritas mengalami penurunan
dikarenakan sebagian dari impuritas sudah
mulai membentuk fase BSCCO-2223
maupun fase BSCCO-2212 [1].

Pada waktu sintering 20 jam terbentuk
fase BSCCO-2212, sedangkan pada waktu
sintering 30 jam sudah terbentuk fase
BSCCO-2223. Hal ini sesuai dengan
penelitian sebelumnya bahwa formasi fase
BSCCO-2223 terjadi melalui pembentukan
fase BSCCO-2212 terlebih dahulu dan
memerlukan waktu sintering yang cukup
lama karena laju reaksinya sangat lambat,
sehingga lama  pemanasan  sangat
mempengaruhi pembentukan fase BSCCO-
2223 [1].

Pada waktu sintering 20 jam terbentuk
fase Ca,CuOs sedangkan pada waktu
sintering 30 jam sudah terbentuk fase
BSCCO-2223. Hal ini sesuai dengan
penelitian sebelumnya bahwa impuritas
mengalami penurunan dikarenakan
sebagian dari impuritas sudah mulai
membentuk fase BSCCO-2223 maupun
fase BSCCO-2212 [1].

Pada waktu sintering 30 jam terbentuk
fase BSCCO-2201 dan BSCCO0-2223,
sedangkan pada waktu sintering 40 jam
sudah terbentuk fase BSCCO-2212 dan fase
BSCCO-2201. Hal ini sesuai dengan
penelitian sebelumnya bahwa fase BSCCO-
2223 telah bertrasnformasi menjadi fase
BSCCO-2201 dan fase BSCCO-2212 [1],
dan menurut penelitian sebelumnya hal ini
dikarenakan semakin lama waktu sintering
semakin merubah struktur dan susunan fase
BSCCO-2223 membentuk susunan baru
yang bukan merupakan BSCCO-2223 [1].
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Tabel 2. Hasil perhitungan fase BSCCO-2223
dengan variasi waktu sintering

Fraksi

Wak_tu volume Impuritas .Derajgt
sintering (%) (%) orientasi(%)

10 jam 38,47 61,53 15,27

20 jam 55,15 44,85 16,10

30 jam 79,17 20,83 37,94

40 jam 40,54 59,55 37,15

Berdasarkan Tabel 2. fraksi volume
tertinggi diperoleh pada waktu sintering 30
jam sebesar 79,17 % dan fraksi volume
terendah diperoleh pada waktu sintering 10
jam sebesar 38,47 %. Kemudian pada
waktu sintering 20 dan 40 jam masing-
masing diperoleh 55,15 % dan 40,54 %.
Hal ini sesuai dengan penelitian
sebelumnya bahwa variasi waktu sintering
cukup berpengaruh terhadap nilai fraksi
volume BSCCO-2223 [1]

Hasil SEM

Berdasarkan Gambar 2, secara umum
sampel telah menunjukkan keadaan struktur
kristal yang sudah tersusun searah
(terorientasi) serta ruang kosong antar
lempengan (void) juga relatif lebih sedikit.

Gambar 2(a) dan Gambar 2(b)
sampel BSCCO-2223 dengan waktu
sintering 10 dan 20 jam diperoleh derajat
orientasi sebesar 15,27 dan 16,10 9%,
gambar terlihat bahwa pertumbuhan kristal
pada sampel relatif baik, sudah membentuk
lempengan-lempengan  serta memiliki
sedikit ruang kosong.

Gambar 2(c) dan Gambar 2(d)
sampel BSCCO-2223 dengan  waktu
sintering 30 dan 40 jam diperoleh derajat
orientasi sebesar 37,94 dan 37,15 %,
gambar terlihat bahwa pertumbuhan kristal
pada sampel semakin baik, membentuk
lempengan-lempengan yang saling merapat
satu sama lain. Hal ini sesuai dengan
penelitian sebelumnya bahwa
bertambahnya waktu sintering dapat
menurunkan jumlah ruang kosong antar
lempengan (void) [1].
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Gambar 12. Hasil perekaman foto SEM pada
sampel 10 jam, (b) 20 jam, (c) 30
jam (d) 40 jam dengan perbesaran
masing-masing 500x
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KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian yang telah
dilakukan tingkat kemurnian fase bahan
superkonduktor  BSCCO-2223  terbaik
diperoleh pada waktu sintering selama 30
jam dengan fraksi volume sebesar 79,17 %
dan derajat orientasi sebesar 37,94 %.
Sedangkan terendah diperoleh pada waktu
sintering selama 10 jam dengan fraksi
volume sebesar 38,47 % dan derajat
orientasi sebesar 15,27 %. Berdasarkan
hasil karakterisasi SEM, struktur mikro
bahan superkonduktor BSCCO 2223 telah
terorientasi serta memiliki ruang kosong
antar lempengan (void) yang relatif sedikit
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