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Abstrak

Telah berhasil dikembangkan bahan paduan oksida Nd,(Fe).Ba,..Cu;0, dengan variasi
x=+0,1 sampai +0,5. Hasil analisis struktur kristal dengan menggunakan pengukuran XRD
menunjukkan telah terjadi ikatan senyawa dengan kristalinitas yang tinggi, yang dapat dilihat
pola pertumbuhan kristalnya dengan sangat konsisten mulai dari hasil sampel serbuk. Sedang
dari hasil pengukuran EDAX diperoleh data komposisi penyusun bahan paduan telah sesuai
dengan kerangka penelitian tahun pertama, dengan rasio perbandingan molar Nd:Ba:Fe:Cu =
1: 2-x :x :3,1. Hasil variasi doping Fe pada paduan oksida juga ditunjukkan berdasarkan hasil
pengukuran SEM, dimana terjadi perubahan pola pertumbuhan butiran dari X=0 dan x= +0,4.

Demikian pula puncak-puncak ikatan kimia terhadap panjang gelombang juga
menunjukkan orientasi dan pola ikatan yang sangat konsisten. Hasil ini mingindikasikan bahwa
perubahan sifat fisis yang telah teramati tidak diikuti dengan perubahan sifat kimia, berarti
telah terjadi ikatan senyawa yang sangat kompak pada paduan Nd,(Fe).Ba,..Cu;0, berapapun
variasi x yang diberikan.
Kata Kunci: Metode reaksi padatan

1. PENDAHULUAN

Sejak ditemukannya superkonduktor suhu tinggi (SKST) yang diawali oleh hasil
rintisan Bednorz dan Muller [3], kegiatan penelitian dalam bidang superkonduktor oksida
telah mengalami peningkatan yang luar biasa. Peningkatan ini semula dirangsang oleh potensi
peningkatan Tc lebih lanjut yang mendukung aplikasi dalam bidang teknologi yang luas, namun
kini telah menumbuhkan pula penelitian ilmiah yang intensif karena banyaknya fenomena baru
(novel) yang perlu diselidiki dan dipahami. Fenomena baru ini selain menimbulkan tantangan
bagi pengembangan gagasan dan rumusan baru, juga peningkatan metode/proses sintesis bahan
untuk menghasilkan sampel bermutu, serta keperluan untuk memeriksa ulang konsep dan teori
dasar yang berlaku selama ini, baik dalam fisika padatan pada umumnya maupun mengenai
superkonduktivitas konvensional pada khususnya.

Tantangan pertama yang dihadapi oleh para peneliti, baik untuk keperluan ilmiah
maupun demi kepentingan aplikasinya, adalah masalah pengembangan cara sintesis yang
menghasilkan sampel berkualitas tinggi, yaitu sampel berfase murni dan berkristal tunggal.
Bagi bahan superkonduktor Tc tinggi, tuntutan itu merupakan persoalan tersendiri karena jenis
bahan yang berunsur majemuk dan berstruktur rumit ini memiliki beraneka ragam senyawa dan
struktur yang mudah terkontaminasi dalam proses pembentukannya. Masalah ini dipersulit
lebih lanjut dengan sifat pelelehan yang bersifat inkongruen sehingga kristalisasi tidak dapat
dilaksanakan langsung dari lelehan bersangkutan melalui pemanasan peritektik. Selain itu,
pembentukannya pada suhu tinggi juga menimbulkan interaksi dengan bahan lain yang
berakibat pencemarannya dengan impuritas yang tidak dikehendaki. Masalah-masalah tersebut
akan relatif lebih mudah diatasi untuk sistem YBCO yang berunsur tiga, namun tidak untuk
bahan paduan oksida NdBCO yang memiliki karakteristik menarik dan berpotensi baik untuk
aplikasi. Hal ini sebagai akibat adanya transisi order dari ion Ba" dan Nd" dalam proses
pembentukannya. Sehingga dalam keadaan off-stoikiometrik (tidak berstruktur Re-123 seperti
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halnya YBaCuO), paduan oksida ini pada temperatur di bawah Tc masih bersifat
superkonduktor. Selain itu penelitian pengembangan superkonduktor NdBCO yang diusulkan
ini, didasarkan atas hasil kajian riset sebelumnya bahwa bahan ini memiliki stabilitas kimia
yang lebih tinggi dibanding sistem YBCO. Sistem NdBCO memiliki struktur yang sama dengan
sistem YBCO, namun NdBCO diketahui ber- Jc lebih tinggi dan memiliki fluks pinning yang
lebih kuat. Dengan demikian memungkinkan untuk diadakan variasi doping impuritas,
dalam penelitian yang sedang dikembangkan adalah dengan doping Fe dari senyawa
Fe;O; yang bersifat magnetik. Hal ini dengan pertimbangan doping Fe dalam paduan
NdBaCuO diharapkan dapat meningkatkan sifat kemagnetan bahan paduan pada temperatur
kamar. Sehingga hasil sintesis bahan oksida yang direncanakan tidak hanya bermanfaat sebagai
bahan baru superkonduktor namun juga bertujuan untuk menemukan magnetik material yang
sangat berguna dalam aplikasi spintronik devais.

Ciri yang menonjol dari superkonduktor oksida tembaga, selain Tc yang lebih tinggi
adalah struktur yang berlapis (atau berciri struktur dua dimensi), panjang koherensi yang
pendek, dan konsentrasi pembawa muatan yang rendah. Semua ini merupakan sumber
fluktuasi termal yang tidak banyak berperan pada superkonduktor lama (konvensional), tetapi
berpengaruh penting pada superkonduktor suhu tinggi. Sebagai akibatnya, efek pelebaran
intrinsik transisi p(T) di dalam medan magnet menurut teori fluktuasi Aslamazov-Larkin (AL),
menjadi aksesibel bagi studi eksperimental dan dapat diselidiki dengan teori tersebut di atas
suhu transisi Ginzburg Landau (GL) Tg., dan dengan teori Kosterliz-Thouless (KT) dibawah
T [8]. Analisis seperti ini perlu dikembangkan untuk penentuan Tg, Tgr, parameter
anisotropis y dan energi “hopping” Josepshon J antar lapisan, serta penyempurnaan lebih lanjut
dari teori tersebut.

Kegiatan penelitian superkonduktor dalam SKST (Superkonduktor suhu Tinggi) telah
dilakukan oleh tim peneliti di Laboratorium Fisika Material Elektronik Jurusan Fisika ITB
kurang lebih 5 tahun. Kegiatan tersebut dititikberatkan pada penguasaan sintesis bahan bulk dan
film tipis superkonduktor YBCO, serta potensi aplikasinya pada devais persambungan
Josephson serta karakterisasinya baik dengan pengukuran kurva p-T, I-V, maupun spektrum
XRD, SEM, dan EDAX Sedangkan untuk bahan superkonduktor oksida NBCO telah
dikembangkan selama 2 (dua) tahun di Universitas Twente Belanda. Hasilnya telah
diaplikasikan dalam pembuatan persambungan Josephson, direct injection SQUIDs,dan devais
analog to digital converter.

Sehingga pengembangan paduan oksida baru ini, lebih dititik beratkan pada aspek
pengkajian bahan oksida dengan sifat kemagnetan yang kuat pada temperatur di atas temperatur
kritis Tc, namun tetap bersifat superkonduktor pada temperatur di bawah temperatur tersebut.
Dengan demikian jika terealisasi, maka temuan baru bahan ini akan dapat bermanfaat tidak
hanya pada saat kondisi bahan bersifat superkonduktor namun juga berguna pada kondisi devais
pada temperatur kamar yaitu sebagai material bahan magnet.

2. METODE PENELITIAN

Dalam penelitian pembuatan dan pengembangan bahan akan digunakan dan
dikembangkan:

a. Proses reaksi padatan dengan teknik campuran kering untuk menghasilkan bahan serbuk
dengan kadar dopan tertentu.

b. Proses reaksi padatan dengan teknik campuran basah untuk menghasilkan bahan serbuk
dengan kualitas kemurnian yang tinggi. Adapun peralatan pokok yang digunakan dalam
kegiatan a dan b yaitu neraca sarthorius (ketelitian 0,001 gram) untuk penimbangan bahan
dasar, serta mortar dan pastel untuk proses penggerusan.

c.  Dengan memanfaatkan keunggulan teknik campuran kering dalam pembuatan komposisi
serbuk dengan dopan tertentu, setelah proses kalsinasi pertama bahan digerus kembali dan
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selanjutnya digunakan teknik campuran basah. Pada proses kalsinasi, campuran bahan
dasar dipanaskan dari temperatur ruang hingga 950 °C selama 10 sampai 20 jam. Hal ini
untuk menghasilkan proses pencampuran yang lebih homegen dari senyawa yang
dikembangkan. Setelah proses pencampuran bahan dasar selanjutnya dilakukan tahap
sintering pada temperatur tetap 950 °C selama 15 sampai 25 jam dengan menggunakan
peralatan furnace Nabertherm (gambar 2a, dan 2b). Bahan-bahan tersebut diletakkan di
dalam crusible.

Kegiatan dari a hingga c dievaluasi melalui pengulangan “rute proses sintesis precursor”
sehingga dihasilkan bahan yang bermutu tinggi.

Proses peletisasi untuk menghasilkan bahan bulk dengan ketahanan mekanik yang baik.
Peralatan yang digunakan adalah alat press yang dapat dikontrol tekanannya sesuai
kebutuhan penelitian dan jenis bahan. Kegiatan ini dilakukan di Laboratorium Fisika
Material Jurusan Fisika Universitas Negeri Makassar (UNM).

Prosedur kerja secara garis besar dapat digambarkan sebagai berikut :

Bahan Dasar: Nd,0;, CuO,
BaCOj; dan Fe,04

* Ditimbang berdasarkan variasi
dan dicampur dalam mortar

Campuran Bahan Dasar

v

Campuran Bahan Homogen

Digerus selama +3 jam

v Dimasukkan dalam crusible
dan dikalsinasi selama +40 jam

Bahan Hasil Kalsinasi

Disisihkan Beberapa mg il Digerus ulang selama £3 jam

untuk karakterisasi
XRD; SEM; dan EDAX

Bahan Hasil Kalsinasi (halus)

v Dibuat pellet
berdiameter 1.25 cm
Pelet
v Dimasukkan dalam crusible

Pelet Hasil Sintering disintering selama +67 jam

!

Dikarakterisasi dengan XRD; SEM; dan EDAX

Gambar 1. Diagram alir prosedur kerja untuk eksperimen sintesis sampel
serbuk dan bulk paduan oksida Nd,Fe,Ba,,Cu;0,.
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Gambar 2. (a) kurva pola kalsinasi sampel. (b) kurva pola sintering

3. HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil karakterisasi struktur kristal menunjukkan bahwa sampel bahan paduan yang
disintesis dengan menggunakan metode reaksi padatan memiliki kualitas kristal yang baik,
dengan orientasi pertumbuhan pada sumbu-c (0 0 /). Pada gambar 3. diperlihatkan hasil
pengukuran XRD pada sampel NdBaFeCuO dengan variasi doping x =+0,1 sampai dengan x
=+0,4. Hasil karakterisasi juga menunjukkan variasi doping tersebut sangat konsisten mengikuti
pola pertumbuhan kristal NdBaCuO stoikiometri pada x=0.
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Gambar 3. Hasil pengukuran XRD sampel bulk hasil sintering dan annealing berdasarkan
variasi x pada bahan paduan Nd,Fe,Ba,..Cu;0,

Selanjutnya untuk menguji apakah paduan oksida Nd,Fe,Ba, Cu;O, telah terjadi pada
seluruh permukaan bulk, maka pada sampel juga telah dilakukan pengukuran XPS (X-ray
photoelectron spectra) yaitu untuk melihat pola reaksi senyawa bahan yang ditunjukkan
perbandingan komposisi atomik bahan terhadap profil kedalaman/tebal sampel. Hasil
karakterisasi ditunjukkan pada gambar 4. Tabel 1. Dari data tersebut nampak bahwa reaksi
senyawa paduan oksida Nd;Fe.Ba, (Cu;0, telah terbentuk dengan baik pada seluruh sampel.
Dengan demikian dapat dikatakan bahwa paduan oksida dapat ditumbuhkan dengan
menggunakan reaksi padatan.
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Gambar 4. Hasil karakterisasi XPS pada bahan paduan NdBaFeCuO
berdasarkan variasi x
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Selanjutnya hasil karakterisasi XPS juga didukung dengan hasil analisis komposisi
kimia bahan oksida yang telah disintesis dengan menggunakan EDAX. Hasilnya menunjukkan
bahwa senyawa NdBaFeCuO telah terbentuk dengan perbandingan fraksi molar yang
stoikiometrik sesuai program penelitian yang telah dirancang yaitu Nd:Ba:Fe:Cu=1:2-x : X :
3,1.

Perbandingan fraksi molar yang telah dikemukakan, didukung oleh hasil analisis
morfologi sampel yang menunjukkan pengaruh doping Fe pada senyawa paduan NdBaFeCuO
menyebabkan perubahan bentuk butiran dari pola memanjang segi empat, menjadi pola
segiempat pendek. Pada doping Fe +0,4 nampak kumpulan butiran segiempat pendek yang
mencirikan adanya pembentukan Fe,O; nampak jelas pada morfologi permukaan sampel hasil
SEM. Temuan ini selanjutnya pada tahap kedua (tahun 2007) akan dilakukan pengujian khusus
kemagnetan, terutama pada pusat butiran tersebut.
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Gambar 5. Hasil karakterisasi FTIR pada bahan paduan NdBaFeCuO
pada x=+0,4.

Hasil karakterisasi FTIR menunjukkan pola ikatan kimia pada paduan oksida
Nd,Fe,Ba, Cu;0, tidak mengalami perubahan yang ditunjukkan dengan tidak terjadinya
perubahan pada % transmitansi IR, dan intensitas puncak pada panjang gelombang tertentu.
Dengan demikian dapat dikatakan bahwa variasi doping Fe tidak mempengaruhi terjadinya
reaksi pembentukan senyawa NdBaFeCuO, namun berpengaruh pada sifat fisis bahan.

Hasil analisis struktur dengan XRD, komposisi dengan EDAX, morfologi dengan SEM
menunjukkan bahwa dengan melakukan kalsinasi pada temperatur 950°C selama 10 sampai
dengan 20 jam terbentuk paduan ’awal’ oksida NdBaFeCuO dengan karakteristik kristal dan
ikatan kimia hasil XPS, dan FTIR yang sangat baik dan berpotensi untuk dikembangkan
menjadi bahan baru superkonduktor.
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4. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil analisis data serta pembahasan yang telah dikemukakan maka,
kesimpulan yang dapat dipaparkan adalah sebagai berikut :

1. Metoda reaksi padatan telah berhasil digunakan untuk mensintesis bahan paduan oksida
baru NdBaFeCuO dengan pola pertumbuhan kristal yang sangat konsisten mulai dari
sampel serbuk setelah proses kalsinasi, sampai dengan sampel bulk hasil variasi doping
Fe mulai +0,1 sampai dengan +0,3, dan menghasilkan struktur tetragonal.

2. Hasil analisis komposisi kimia bahan oksida yang telah disintesis dengan EDAX
menunjukkan bahwa senyawa NdBaFeCuO telah terbentuk dengan perbandingan fraksi
molar yang stoikiometrik sesuai program penelitian yang telah dirancang yaitu
Nd:Ba:Fe:Cu=1:2-x:x:3,1.

3. Hasil analisis struktur kristal dengan menggunakan pengukuran XRD menunjukkan telah
terjadi ikatan senyawa dengan kristalinitas yang tinggi, yang dapat dilihat pola
pertumbuhan kristalnya dengan sangat konsisten mulai dari hasil sampel serbuk

4. Perbandingan fraksi molar yang telah dikemukakan, didukung oleh hasil analisis
morfologi sampel yang menunjukkan pengaruh doping Fe pada senyawa paduan
NdBaFeCuO menyebabkan perubahan bentuk butiran dari pola memanjang segi empat,
menjadi pola segiempat pendek. Pada doping Fe +0,3 nampak kumpulan butiran
segiempat pendek yang mencirikan adanya pembentukan Fe,O; nampak jelas pada
morfologi permukaan sampel hasil SEM.
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