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Intisari

PENGARUH PEMAKAIAN GAS OKSIGEN PADA TAHAP PEMBUATAN MATERIAL Ba-Ca-Cu-O.
Sejak ditemukannya superkonduktor oksida tembaga tahun 1986 yang mempunyai suhu kritis (T¢) tinggi,
perhatian dunia semakin tertuju pada bahan ini untuk menemukan superkonduktor dengan T yang lebih tinggi
lagi. Superkonduktor jenis ini berbasis Hg merupakan superkonduktor dengan nilai T¢ tertinggi diantara jenis
lainnya. Pada penelitian ini telah dilakukan pembuatan bahan precursor berupa pencampuran bahan serbuk
BaCOs;, CaCO; dan CuO secara manual, dan kemudian dipanaskan di dalam tungku pada suhu 900 °C dan 930
°C selama 12 jam dengan variabel pemakaian gas oksigen dan aliran udara. Dari hasil analisa XRD (x-ray
diffraction) didapatkan senyawa BaCuO,, dan juga berdasarkan analisa FWHM (full width at half maximum)
pada puncak tertinggi dan hasil analisa EDS (energy dispersive spectroscopy), diketahui bahwa pemanasan pada
suhu 930 °C dan pemakaian gas oksigen dapat mengoptimalkan reaksi pembentukan BaCuO, dan meningkatkan
kritalisasi senyawa BaCuO, yang terjadi.

Kata kunci : Hg-Ba-Ca-Cu-O, Ba-Ca-Cu-0, Bahan superkonduktor, Gas oksigen

Abstract

EFFECT OF OXYGEN GAS USAGE AT THE PREPARATION STAGE OF Ba-Ca-Cu-O MATERIAL.
Since the discovery of Copper-oxide superconductors in 1986 which having a high critical temperature (T¢), the
world's attention is increasingly focused on these materials to find superconductors with even higher T¢. Hg-
based superconductors are superconductors with highest T value among other types. In this work, we has
prepared precursor by mixing BaCO;, CaCO; and CuO powder manually. And then heated in the furnace at
temperatures of 900 < and 930 < for 12 hours with the use of variable oxygen gas and air flow. Regarding to
the analysis of XRD (x-ray diffraction), we obtained BaCuO, compounds, and also based on analysis of
FWHAM (full width at half maximum) at its highest peak and the results of EDS (energy dispersive
spectroscopy)analysis, it was known that heating at temperatures of 930 < and the using of oxygen gas
optimizes the reaction formation of BaCuO, and improves the crystallization of BaCuO, compounds.

Keywords : Hg-Ba-Ca-Cu-0, Ba-Ca-Cu-0O, Superconductor material, Oxygen gas

PENDAHULUAN Cu. Salah satu material HTS ini yang
memiliki suhu kritis tertinggi (Tc = 130K)
Sejak ditemukannya material adalah tipe Hg-Ba-Ca-Cu-O (disebut

superkonduktor suhu tinggi (HTS, high HBCCO)™M. Material HBCCO ini selain

temperature superconductor) tahun 1986,
perhatian dunia terhadap material ini
semakin tinggi untuk dapat
mengaplikasikan  material ini  dalam
kehidupan. Material HTS hingga saat ini
masih ditempati oleh material tipe oksida

memiliki Tc¢ tertinggi diantara material
HTS lainnya, tapi juga memiliki unsur
yang bahan bakunya berpotensi dapat
diperoleh dari sumber daya mineral
Indonesia.



Masalah yang dihadapi pada pembuatan
material HBCCO ini adalah pemakaian
unsur Hg (merkuri) yang sangat beracun
bagi tubuh manusia. Bahan baku merkuri
berupa HgO (serbuk) akan langsung terurai
menjadi Hg (gas) dan O, (gas) pada suhu
500 °C (suhu didih Hg adalah 377 °C).
Untuk itulah penanganan bahan baku ini
pada pembuatan superkonduktor HBCCO
harus ditangani dengan benar?!.

Senyawa superkonduktor
HgBa,CaCu,06+5s  (disebut  Hg-1212)
dibentuk dari precursor senyawa BaCuO,,
Ca0, Oy(g) dan Hg(g), sesuai dengan 2
reaksit*!.
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Sehingga berdasarkan reaksi ini, untuk
membentuk senyawa superkonduktor Hg-
1212 diperlukan precursor berupa senyawa
BaCuO,"**.

Dalam tulisan ini, kami akan
menjelaskan tahapan pembuatan HBCCO
sebelum pencampuran unsur Hg. Dimana
akan dilaporkan hasil percobaan dan
analisa pada pencampuran bahan Ba-Ca-
Cu-O yang dikalsinasi dengan variable
pemakaian aliran udara dan aliran
oksigen. Percobaan ini bertujuan untuk
membuat bahan material Ba-Ca-Cu-O
dengan memakai serbuk BaCOs3;, CaCOs,
dan CuO.

PROSEDUR PERCOBAAN

Langkah percobaan pada penelitian ini
adalah analisa DTA/TGA (differential
thermo analytic/ thermo gravimetric) pada
bahan BaCO3, CaO dan CuO. Kemudian

dilanjutkan dengan analisa diagram fasa
biner BaO — CuO dan CaO - CuO, serta
fasa BaO — CuO- CaO. Dari hasil analisa
tersebut, kemudian dilakukan pembuatan
sampel.

Untuk bahan BaCO3; dan CaCOj; perlu
dilihat analisa DTA/TG untuk mengetahui
suhu dimana bahan tersebut akan melepas
unsur karbonatnya. Kemudian akan dilihat
diagram fasa biner dari tiap bahan.

Untuk analisa DTA/TG dari bahan
BaCOs, daPat dilihat pada Gambar 1 di
bawah init".
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Gambar 1. Analisa DTA/ TG pada BaCO,™
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Gambar 2. Analisa DTA di lingkungan udara
pada serbuk BaCOj; yang dipakai

Pada Gambar 1, diketahui bahwa
BaCO3; akan mulai terurai menjadi BaO
dan CO, pada suhu diatas 800 °C. Pada
suhu diatas 1200 °C, BaCO; terurai
sempurna menjadi BaO pada lingkungan
udara. Hal ini sesuai dengan hasil
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pengukuran DTA yang memperlihatkan
adanya reaksi endothermal (penyerapan
kalor) pada suhu sekitar 800 °C (Gambar
2).
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Gambar 3. Gibbs energy pada reaksi BaCO;
menjadi BaO'®

Gambar 3 memperlihatkan energi Gibbs
pada reaksi BaCO; menjadi BaO. Pada
Gambar 13 diperlihatkan bahwa senyawa
BaCO3; menjadi BaO pada suhu diatas 800
°C yang sesuai dengan data analisa DTA/
TG pada BaCOj3 (Gambar 1 dan 2) dimana
BaCO; akan mulai terurai menjadi BaO
dan CO, pada suhu di atas 800 °C.

Untuk analisa DTA/TG bahan CaCOs,
da|c[>9?t dilihat pada Gambar 4 di bawah
ini
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Gambar 4. Analisa DTA/TG pada CaCO;

Pada data analisa DTA/ TG pada
CaCO;s terlihat bahwa CaCO3 mulai terurai
sekitar suhu 610 °C dan akan terurai
sempurna menjadi CaO dan CO; pada suhu
sekitar 900 °C.

Sedangkan diagram fasa dari reaksi
bahan bakunya dapat dilihat pada Gambar
5 di bawah ini.
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Gambar 5. Diagram fasa biner pada BaO dan CuO
(S]atuan temperatur pada sumbu y adalah Kelvin)™-
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Dari diagram fasa ini terlihat bahwa
pada pemanasan CuO dan BaO pada suhu
900 °C — 987 °C, akan terjadi BaCuO,,
sedangkan pada suhu 966 °C — 1030 °C
akan dapat diperoleh Ba,CuO3 (Gambar 5).
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Gambar 6. Diagram fasa pada CaO dan CuO™*?
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Gambar 6 memperlihatkan diagram fasa
CaO dan CuO. Pada gambar tersebut
diketahui bahwa senyawa Ca,CuO; akan
terbentuk  setelah CaO dan CuO
dipanaskan pada suhu 1000 °C ke atas.
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Gambar 7. Diagram fasa BaO, CaO dan CuO pada
suhu 900 °C di dalam aliran gas oksigen*?

Dari Gambar 7 tersebut diketahui
bahwa senyawa BagCaCuzOig5 terbentuk
pada pemanasan senyawa Ba,CuOjz; dan
Ca0O, sedangkan senyawa Ba;CaCu3Og s
terbentuk dari pemanasan BaCuO, dan
Ca0.

Berdasarkan analisa DTA/TG dari unsur
BaCO3, CaCOs, serta analisa diagram fasa,
BaO - CuO, CaO - CuO, dan BaO — CuO-
CaO , maka tahapan pembuatan sampel
pada penelitian ini adalah seperti di bawah
ini:

1. Bahan yang dipakai pada penelitian ini
adalah serbuk BaCO3, CaCOj3 dan CuO.

2. Serbuk CaCO; dan Serbuk CuO
dicampur dengan memakai mortar
secara manual selama 3 jam, dipanaskan
pada suhu 1000 °C selama 24 jam.

3. Setelah itu serbuk BaCO;3; ditambahkan
dan diaduk dengan memakai mortar
secara manual dan dipanaskan pada
suhu 900 °C selama 12 jam.

4. Diaduk kembali, dan dipanaskan pada
suhu 930 °C selama 15 jam (memakai
variabel gas oksigen dan aliran udara).

5. Setelah itu suhu diturunkan dengan
kecepatan 100 °C per jam (aliran udara
dan gas oksigen tetap dialirkan sampai
suhu turun menjadi 100 °C).

Cud 1 BaaCalusls. 25

2 Baslalualio.s

Setelah itu dilakukan analisa XRD
untuk mengetahui struktur kristalnya dan
EDS (energy dispersive spectroscopy)
untuk mengetahui komposisi kimianya.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Setelah pencampuran CaCO3; dan CuO
dengan memakai mortar yang diaduk
selama 3 jam, dan dipanaskan 1000 °C
selama 24 jam dalam aliran udara, hasil
analisa XRD dapat dilihat pada Gambar 8
dibawah ini.
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Gambar 8. Analisa XRD pada sampel Ca-Cu-O

setelah dipanaskan 1000 °C selama 24 jam (dalam
aliran udara)

Dari Gambar 8 tersebut terlihat bahwa
setelah pencampuran kedua bahan, CuO
masih  menempati  sebagai  senyawa
dominan dan diikuti oleh senyawa
Ca,CuOs.

Sampel kemudian ditambahkan serbuk
BaCO;3; dan kemudian diaduk memakai
mortar secara manual selama 3 jam.
Setelah itu sampel Ba-Ca-Cu-O (disebut
BCCO) tersebut dipanaskan pada suhu 900
°C selama 12 jam (memakai variabel aliran
udara dan oksigen). Setelah itu sampel
diaduk kembali memakai mortar selama 3
jam dan dipanaskan pada suhu 930 °C
selama 15 jam (memakai variabel aliran
udara dan  oksigen). Gambar 9
memperlihatkan hasil analisa XRD pada
sampel yang dipanaskan memakai aliran
udara. Gambar 10-12 memperlihatkan
hasil analisa XRD pada sampel yang
dipanaskan dengan memakai gas oksigen.
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Gambar 9. Analisa XRD pada sampel BCCO setelah dipanaskan pada T = 930 °C selama 15 jam (dalam aliran
udara)
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Gambar 10. Analisa XRD pada sampel BCCO setelah dipanaskan pada T = 900 °C selama 12 jam (dalam aliran
gas oksigen)
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Gambar 11. Analisa XRD pada sampel BCCO setelah dipanaskan pada T = 930 °C selama 15 jam (dalam aliran
gas oksigen)

Pengaruh Pemakaian Gas ...../ Agung Imaduddin| 29



Intensity (3.1.;

28 (de)

Gambar 12. Perbesaran hasil analisa XRD pada sampel BCCO (26 = 20°-35°) setelah dipanaskan pada T = 900
°C selama 12 jam (dalam aliran gas oksigen)
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Gambar 13. Perbandingan hasil analisa XRD pada sampel BCCO (26 = 25°-45°) setelah dipanaskan pada T =
930 °C selama 15 jam (dalam aliran udara dan oksigen)
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Gambar 14. Perbandingan nilai FWHM (full width at half maximum) pada rocking curve dari puncak BaCuO,
pada 26 = 29,4° (a) Sampel yang dipanaskan dalam aliran udara (b) Sampel yang dipanaskan dalam aliran
oksigen
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Gambar 13 memperlihatkan
perbandingan hasil analisa XRD pada
sampel yang dipanaskan memakai aliran
udara dan oksigen.

Gambar 10 dan Gambar 11
memperlihatkan hasil XRD pemanasan
dalam gas oksigen dengan suhu 900 °C
dan 930 °C. Pada pemanasan 900°C,
selain senyawa BaCuO,, juga terbentuk
BaCa(CuOs3),. Sedangkan pada pemanasan
930 °C, memperlihatkan pembentukan
senyawa BaCuO, yang lebih baik.

Dari perbandingan puncak pada sampel
yang memakai gas oksigen pada Gambar
13, BaCuO, terlihat dominan diantara
senyawa CaO, Ca,CuO; dan CuO, dan
tidak ditemukan adanya puncak yang
menunjukkan ~ senyawa  Ba,Ca,CuOy,
Ba;CaCu30s 25, maupun BagCaCu3zO1g 5.

Gambar 14 memperlihatkan
perbandingan nilai FWHM pada sampel
BCCO yang dipanaskan dalam aliran udara
dan sampel yang dipanaskan dalam aliran
oksigen.

Pada pemanasan BCCO dengan
memakai oksigen memperlihatkan bahwa
kristalisasi senyawa BaCuO, yang terjadi
lebih  baik dibandingkan Kristalisasi
senyawa BaCuO, pada pemanasan
memakai udara. Selain itu FWHM pada
sampel yang memakai oksigen adalah
sebesar 0,075°, yang menunjukkan bahwa
kristalisasi senyawa BaCuO, pada material
ini sangat baik.

Untuk  melihat pemakaian  suhu
pemanasan terbaik dalam aliran oksigen,
dilakukan juga analisa EDS untuk
mengetahui perbandingan komposisi tiap
unsurnya.

Sedangkan hasil analisa EDS pada
sampel tersebut, adalah seperti ditunjukkan

pada Tabel 1 di bawah ini.

Tabel 1. Data analisa EDS pada sampel yang
dipanaskan dengan aliran oksigen

Pemanasan Pemanasan
930°C dengan 900°C dengan
unsur oksigen oksigen
% % % %

berat atom berat atom

C 0,00 0,00 4,50 18,64

@) 9,37 36,32 | 12,62 | 39,22

Ca 4,55 7,04 3,46 4,29

Cu 33,92 | 33,09 | 21,67 | 16,96

Ba 52,15 | 23,54 | 57,74 | 20,90

Total | 100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00

Dari data EDS tersebut juga
memperlihatkan bahwa pada pemanasan
930 °C, jumlah prosentase atom Cu lebih
besar dari Ba. Dari perbandingan dengan
data hasil analisa XRD, diketahui bahwa
senyawa yang terjadi adalah BaCuO;
sebagai senyawa yang dominan, diikuti
olen senyawa CuO, CaO dan Ca,CuQs.
Sedangkan pada pemanasan pada suhu 900
°C, jumlah prosentase atom Cu lebih
sedikit dari Ba, yang diperkirakan
disebabkan masih tersisanya BaO yang
kemudian bereaksi kembali menjadi
BaCO; di udara.

Pada sampel yang dipanaskan pada 930
°C dengan memakai aliran oksigen,
senyawa BaO telah bereaksi dengan CuO
membentuk senyawa BaCuO, yang lebih
stabil. Pada sampel yang hanya dipanaskan
pada suhu 900 °C di dalam aliran oksigen,
masih terlihat senyawa BaCO; yang
terjadi, yang menandakan BaO masih
tersisa pada sampel yang kemudian
bereaksi membentuk senyawa BaCOs;
kembali.

KESIMPULAN

Dari  hasil  penelitian  terhadap
pembuatan senyawa Ba-Ca-Cu-O, pada
analisa XRD diketahui bahwa senyawa
yang terjadi adalah BaCuO, sebagai
senyawa yang dominan, dan kemudian
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terdapat juga senyawa CuO, CaO dan
Ca,CuO3. Pada pemanasan dengan 900 °C,
senyawa BaO masih tersisa. Dengan
pemakaian oksigen pada pemanasannya,
terjadi kristalisasi senyawa BaCuO, yang
lebih baik dibandingkan pemakaian aliran
udara. Selain itu pemakaian oksigen pada
pemanasannya dapat mengoptimalkan
reaksi BaO menjadi BaCuO:..
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