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ABSTRACT
The influence of Nd substitutions for Ca on formation of 2223 phase in the superconductors (Bi,Pb)-Sr-Ca-Cu-
O system : (Biy4Phgg)Sra(CayNd,)CusOqq+s has been studied. Samples were made by solid state reaction
methods, with sintering temperature at 860°C for 40 hours continuously in air atmosphere. From the XRD
characterization it is revealed that the samples are poly crystals and the volume fraction of Bi-2223 phase is less
than 45%. All of samples show Meissner effect weakly on 77 K, which is indicate that in the samples has formed
few superconducting high-Tc phase. This result is in accords with of the resistivity as function of temperature
measurement, show that the Tcyeat 88 K - 107 K, which is range of the critical temperature (Tc) of the Bi-2212

phase and Bi-2223 phase.
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PENDAHULUAN

Sampai saat ini telah dapat dibuat
superkonduktor berbasis bismuth (Bi) sistem
(Bi,Pb)-Sr-Ca-Cu-O fase Bi-1212, Bi-2201, Bi-
2212, Bi-2223 (Frank et al., 1996, Chu, et al.,
1997, Maple, 1998). Di antara superkonduktor
berbasis bismut tersebut senyawa
(B1,Pb),Sr,Ca,Cu301 045 (fase Bi-2223)
merupakan bahan superkonduktif yang telah
banyak dikaji baik dari aspek eksperimen
maupun aplikasinya. Dengan suhu kritisnya
yang cukup tinggi (Tc ~110 K) fase Bi-2223
ini sangat berpotensi untuk diaplikasikan. Akan
tetapi fase ini memiliki rapat arus kritis (Jc)
yang cukup rendah dan mudah turun bila
berada di dalam medan magnet dan suhu
tinggi. Di samping itu, fase Bi-2223 masih
belum dapat dibuat dalam bentuk kristal
tunggal. Oleh karena itu sampai sekarang
masih  dilakukan penelitian baik untuk
mendapatkan  kristal tunggalnya maupun
memperbesar rapat arus kritis (Jc)-nya dan
meningkatkan ketahanannya di dalam medan
magnet pada suhu tinggi.

Untuk kasus fase Bi-2212 peningkatan Jc
dapat dilakukan dengan pemberian dan
meningkatkan kekuatan piningnya (pinning
strength) dengan melakukan substitusi Pb
(Darminto, 2002). Sebelumnya, Rentschler et
al.  (1992) telah mencoba melakukan
penggantian Ca dengan Nd. Diperoleh bahwa

ternyata Nd dapat menggantikan kedudukan Ca
dalam struktur kristalnya dengan baik dan
memberikan efek yang cukup baik terhadap
peningkatan rapat arus kritis Jc-nya. Pada suhu
30 K dan medan magnet 0,4 Tesla, rapat arus
Jc pada sampel yang mengandung Nd naik
sekitar 30% dibandingkan dengan sampel tanpa
Nd.

Dari  pengetahuan di atas, sebelum
melakukan penelitian lebih jauh tentang sifat-
sifat Jc-nya : rapat arus kritis Jc dari fase Bi-
2223 dan kemampuannya di dalam medan
magnet tinggi pada suhu tinggi kami terlebih
dahulu melakukan penelitian awal untuk
mengetahui bagaimana pengaruh substitusi Nd
dalam pembentukan kristal fase Bi-2223
(Bi; 4Pby 6)Sr2(CayxNd,)Cuz0 5. Dari
penelitian ini diharapkan diperoleh sampel
dalam bentuk bulk fase Bi-2223 terdoping Nd,
Dalam tulisan ini akan dibahas sejauh mana
dampak penggantian Ca dengan Nd terhadap
pembentukan fase Bi-2223-nya dan suhu kritis
(Tc)-nya.

METODE
Sampel superkonduktor sistem Bi-Sr-Ca-Cu-O
fase Bi-2223 terdoping Nd dibuat dari bahan
Bi,0; (Aldrich, 99.9+%), PbO (Aldrich,
99.9+%), SrCO; (Aldrich, 99.995%),Y,0;
(Aldrich,  99.999%), CaCO; (Aldrich,
99.995%), Nd,0; (Aldrich, 99.99+%) dan CuO
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(Aldrich, 99.99+%). Campuran awal dibuat
dalam beberapa komposisi sesuai dengan
stokiometri (Bi1A4Pb0A6)Srz(Caz_dex)Cu3O10+5,
dengan mengambil x = 0,01, 0,025, 0,05 dan
0,15. Campuran yang telah dipersiapkan
diproses menjadi superkonduktor dengan
menggunakan metode reaksi padatan (solid
state reaction methods). Pencampuan bahan
awal dilakukan dengan cara menggerus di
dalam mortar. Hasil pencampuran tersebut
kemudian dikalsinasi pada suhu 810°C selama
20 jam. Hasil kalsinasi digerus kembali,
kemudian dicetak menjadi pelet dengan
diameter 12 mm dan tebal sekitar 2 mm.
Selanjutnya, pelet dipanaskan (sintering) pada
suhu 860°C selama 40 jam secara kontinyu
pada tekanan atmosfir udara. Pendinginan
sampel dilakukan sesuai dengan pendinginan di
dalam tungku.

Karakterisasi sampel meliputi, pengamatan
secara visual sifat penolakan sampel terhadap
medan magnet (Efek Meisner) pada suhu 77 K.
Untuk mengetahui telah terbentuk atau
tidaknya kristal fase Bi-2223 dilakukan
pengukuran ~ XRD.  Berdasarkan  hasil
pengukuran XRD dilakukan perhitungan fraksi
volume (FV) fase Bi-2223 yang terbentuk,
dengan persamaan

FV= Intensitasfase Bi-2223

= - x 100 %
Intensitasseluruh puncak

Pengukuran suhu kritis, Tc dilakukan
melalui pengukuran resistivitas sebagai fungsi
suhu dengan metode empat titik elektroda
sejajar dengan arus dc.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Pengukuran XRD dan Fraksi Volume
Gambar 1 memperlihatkan pola spektrum
(difraktogram)  hasil pengukuran  XRD.
Puncak-puncak (peaks) yang ditandai dengan
lingkaran penuh adalah puncak-puncak yang
berasal dari refleksi fase Bi-2223. Penandaan
tersebut dilakukan dengan membandingkan
spektrum XRD dari hasil penelitian dengan
pola spektrum XRD referensi (Li et al., 1996,
JCPDS 1997), dan dengan mengambil
parameter kisi a = 5,4096 A, b =5,4191 A dan
¢ = 37,062 A. Sedangkan puncak-puncak yang
tidak ditandai adalah fase lain, yang mana
disebut sebagai fase pengotor. Spektrum

difraksi Gambar 1 memperlihatkan bahwa
sampel masih bersifat polikristal, didominasi
oleh fase pengotor. Hanya sedikit puncak-
puncak yang dapat ditadai sebagai fase Bi-
2223. Sesuai dengan hasil analisis fase
pengotor tersebut adalah berasal dari fase
superkonduktif fase Bi-2212 yang memiliki Tc
sekitar 85 K Ini ditandai oleh munculnya
puncak pada sudut 20 = 23,1° dan 27,5°. Juga
terdeteksi adanya fase Bi-2201 (ditandai oleh
puncak pada 20 = 29,8°) yang superkonduktif
pada suhu rendah. Fase lainnya seperti fase
SrCO; (ditandai oleh puncak pada 20 = 36,6°
dan 25,2°), CuO (ditandai oleh puncak pada 20
= 35,5° dan 38,8%), Ca,PbO, (ditandai oleh
munculnya puncak pada 20 = 17,59
merupakan fase non superkonduktif.

Dari penandaan spektrun XRD tersebut dan
dengan menggunakan persamaan 1 dapat
ditentukan besar fraksi volume fase Bi-2223
yang terbentuk. Gambar 2 memperlihatkan
perubahan fraksi volume fase Bi-2223 dengan
bertambahnya kandungan Nd pada sistem
(Bi; 4Pbg 6)Sry(Cay4Nd,)Cu30;5. Tampak bahwa
fraksi volume fase Bi-2223  sedikit naik
dengan bertambahnya kandungan Nd, tetapi
masih kurang dari 45%. Tampak masih belum
jelas  memperlihatkan  besar  kandungan
maksimum Nd yang diijinkan.

Uraian tersebut memperlihatkan bahwa
belum seluruh bahan (kation) penyusun
bereaksi dengan baik untuk membentuk fase
Bi-2223 terdoping Nd. Sebagaimana telah
diperlihatkan peneliti sebelumnya bahwa fase
pengotor fase Bi-2212, Bi-2201, SrCO;, CuO,
Ca,PbO, sesungguhnya merupakan bahan
dasar untuk pembentukan fase Bi-2223.
Dengan sintesis yang tepat bahan dasar tersebut
secara bersama dapat tereduksi menjadi fase
Bi-2223 (Chen et al., 1992). Waktu sintering
40 jam tampaknya belum cukup untuk dapat
terbentuknya fase Bi-2223 terdoping Nd secara
maksimal. Sebagaimana telah dilaporkan
peneliti sebelumnya (Suharta, 1997,
Manfredotti, et al, 2001, Liang, et al. 2002,
Muralidhar, et al., 2003) untuk dapat
menumbuhkan fase Bi-2223 (tanpa doping Nd)
pada superkonduktor sistem Bi-Sr-Ca-Cu-O
dengan fraksi folume lebih besar dari pada 90%
memerlukan waktu lebih dari pada 100 jam.
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Gambar 1. Pola XRD sampel sistem (Bi; 4Pbg)Sr2(Ca, (Nd,)Cu;O;5 Dari atas
ke bawah, (a) x = 0,01, (b). x = 0,025, (¢). x = 0,05, (d). x = 0,15,

©® = fase Bi-2223, tanpa tanda = fase pengotor
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Gambar. 2. Grafik fraksi volume (%) fase Bi-2223 terhadap bertambahnya x
pada formula (Bi; 4Pbg¢)Sr,(Ca,Nd,)Cu;05
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Efek Meissner dan Suhu Kritis, Tc

Pengamatan efek Meissner memperlihatkan
bahwa ke empat sampel telah memperlihatkan
adanya efek Meissner yang lemah. Ini
mengindikasikan bahwa di dalam sampel telah
ada fase superkonduktif pada suhu ~77K. Hal
ini didukung oleh hasil pengukuran resistivitas
sebagai fungsi suhu antara 77 — 200 K,
sebagaimana diberikan pada Gambar 3.
Semuanya memperlihatkan adanya penurunan
resistivitas secara tajam mulai pada suhu
tertentu, yang mana disebut sebagai suhu mulai
transisi Tcyp.qr- Bila diperhatikan, Gambar 3a —
3¢ memperlihatkan adanya Tc,,s pada suhu
88 K, yang mana merupakan daerah suhu kritis
resistivitas nol (Tc¢y) dari fase Bi-2212. Akan

memperlihatkan adanya resistivitas nol (Tcy).
Ini menggindikasikan bahwa sampel masih
sangat  didominasi  oleh  fase  non-
superkonduktif. Sedangkan kurva pada Gambar
3d, dengan jelas memperlihatkan adanya dua
penurunan resistivitas secara tajam, yaitu mulai
pada suhu Tcyee = 88 dan 107 K yang
merupakan daerah suhu kriis dari pada fase Bi-
2223. Dengan demikian ada indikasi bahwa di
dalam sampel tersebut sesungguhnya telah
terbentuk dua fase superkonduktif yaitu fase
Bi-2212 dan fase Bi-2223. Ini konsisten
dengan hasil pengukuran XRD di atas dimana
dengan jelas spektrumnya memperlihatkan
adanya puncak-puncak difraksi yang berasal
dari fase Bi-2212 dan fase Bi-2223.
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Gambar 3. Hasil pengukuran resistivitas sebagai fungsi suhu untuk sampel
(Bi; 4Pbg)Sry(Cay 41Nd,)Cu305 dengan a. x=0,01 ; b. x=0,025 ;

c. x=0,05 ; d. x=0,15



Jurnal ILMU DASAR, Vol. 8 No. 1, 2007 : 1-5

Dari Gambar 3 juga tampak bahwa dengan
bertambahnya Nd ada perubahan kemiringan
kurva mulai dari suhu 90 K ke atas. Pada
Gambar 3a dan 3b, dari suhu 90 K — 200 K
kurva naik dengan bertambahnya suhu, yang
mana sesusi dengan sifat-sifat resistivitas dari
pada logam. Tingkat kemiringan kurva pada
daerah suhu tersebut berkurang pada Gambar
3c dan 3d. Ini memberi indikasi bahwa
pemberian Nd sangat mempengaruhi sifat-sifat
resistivitasnya,  yaitu  dengan  semakin
bertambahnya doping Nd sifat-sifat logamnya
menjadi semakin berkurang.

KESIMPULAN

Dari uraian di atas dapat disimpulkan bahwa
penggantian Ca  dengan Nd  pada
superkonduktor  sistem  Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O
sangat berpengaruh terhadap pembentukan fase
Bi-2223 dan sifat-sifat superkonduktifnya.
Dengan sintering pada suhu 860°C selama 40
jam, fraksi volume fase Bi-2223 yang terbentuk
masih di  bawah 45%. Sampel telah
memperlihatkan adanya Tc,,. antara 80 K -
107 K, yang mana merupakan cermin dari
adanya fase Bi-2212 dan 2223. Sifat-sifat
logam  berkurang dengan bertambahnya
kandungan Nd.
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