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Abstrak 
Telah disintesis superkonduktor sistem BPSCCO fase Bi-1212 dengan metode reaksi padatan melalui 
pelelehan, dengan skedul: kalsinasi pada 9000C selama 10 jam, pembuatan pelet, pelelehan pada 10100C 
selama 6 menit, pendinginan dengan laju 350C/jam menuju 9800C, dan sintering pada suhu 9800C selama 
5, 10, 20 dan 30 jam. Dari pengukuran XRD diperoleh bahwa seluruh sampel telah memperlihatkan 
terbentuknya fase Bi-1212 dengan baik, dengan fraksi volume tertinggi mencapai 91,23 % diberikan oleh 
sampel yang disintering pada 9800C selama 10 jam. Spektrum difraktogramnya memperlihatkan  refleksi 
dari bidang 00l intensitasnya sangat tinggi, menunjukkan adanya keterarahan yang sangat baik, dengan 
arah sumbu-c tegak-lurus terhadap bidang permukaan. Pengukuran resistivitas sebagai fungsi suhu, 
sampel belum menunjukkan adanya Tc0, belum bersifat superkonduktif pada suhu di atas 77 K. 
Pengukuran SEM memperlihatkan morfologi permukaan, memperlihatkan adanya tumpukan seperti plat. 
Analisis EDX pada beberapa titik butiran memperlihatkan distribusi elemen-elemen Bi, Pb, Sr, Y, Ca dan 
Cu hampir merata dan perbandingannya telah mendekati komposisi fase 1212. 
 
Kata kunci : metode pelelehan, fraksi-volume, superkonduktif, fase 1212 
 

 

Abstracts 
Superconductors system BPSCCO 1212 phase have been synthesized by solid state reaction with melting 
methods. The schedules: calcining at 9000C during 10 h, making of pellet, melting at 10100C for 0.1 h, 
cooling (cooling rate 350C/h) to 9800C, and sintering at 9800C during 5, 10, 20, and 30 h. From 
measurement of XRD, all of the sample has showed to be formed of  Bi-1212 phase. The highest volume 
fraction reach 91,23 % given by sample which is sintering at 9800C during 10 h. The spectrum pattern 
show reflection of its 00l extremely high intensity, showing the existence highly textured which as 
according to the typical behaviour for materials with the c-axis lying normal to the surface plane. The 
resistivity as function of temperature, that sample not yet shown the existence of Tc0, not yet had the 
superconducting properties at temperature above 77 K. The SEM shows morphology of surface, showing 
the existence of  the stacking of plate-like. Analyse EDX at some spots observation, show elements 
distribution of Bi, Pb, Sr, Y, Ca and Cu nearly homogenous, and its ratio of the spots on grain have been 
nearly the composition of 1212 phase. 
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1. PEDAHULUAN 
 Penelitian superkonduktor sistem 
BPSCCO fase 1212 masih ditujukan untuk 
mendapatkan parameter, kondisi sintesis untuk 

pembentukan fase tunggal, kristal tunggal fase 
Bi-1212 dan peningkatan Tc0-nya. Metode 
yang digunakan selama ini adalah metode 
reaksi padatan  (Ehmann et al, 1992, Ehmann 
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et al. 1993, Zoller et al. 1994, Zoller et al. 
1995, Kambe, et al. 1995, Frank et al. 1996, 
Schineider et al., 2000, Sumadiyasa, 2001). 
Dengan metoda ini berhasil disintesis sampel 
bahan superkonduktor fase Bi-1212 dengan 
Tc~102 K (ini lebih tinggi dari pada Tc fase 
Bi-2212 dengan Tc~85 K dan hampir sama 
dengan Tc superkoduktor fase Bi-2223 dengan 
Tc~100 -110 K). Akan tetapi sampel yang 
diperoleh selama ini fraksi volumenya masih 
cukup rendah, dan bersifat multi-fase.  
 Selain itu, fase Bi-1212 menarik untuk 
diteliti lebih lanjut karena ada petunjuk bahwa 
bahan superkonduktor yang memiliki tebal 
lapisan yang bersifat sebagai isolasi 
(insulating layer) yang memisahkan lapisan 
superkonduksi, CuO2, di yang lebih pendek 
memiliki sifat sifat magnetik yang lebih baik 
(Aihira et al., 1992 dan Kim et al., 1991, 
Zheng et al, 1995). Misalnya, uperkonduktor 
fase Tl-1223 dapat mempertahankan sifat-sifat 
superkonduktifnya pada medan magnetik yang 
lebih tinggi dari pada bahan superkonduktor 
fase Tl-2223. Dalam hal ini  tebal di dari fase 
Tl-1223 adalah 20% lebih tipis dari pada tebal 
di pada fase Tl-2223. Sementara itu, 
superkonduktor fase Bi-1212 memiliki tebal di 
lebih pendek dari pada fase Bi-2212 dan Bi-
2223, yaitu  masing-masing ~8.37Å, ~12.29Å 
dan ~12.23Å.  

Dari fenomena tersebut di atas  maka 
superkonduktor fase Bi-1212 merupakan salah 
satu bahan superkonduktor yang sangat 
berpotensi untuk dapat diaplikasikan. Oleh 
karenanya sangat diperlukan penelitian lebih 
lanjut baik dalam usaha pembentukan fase 
tunggalnya, kristal tunggalnya maupun 
pengoptimalan sifat-sifat superkonduksi, dan 
sifat-sifat fisis lainnya.. Pada penelitian ini, 
dalam usaha untuk membentuk fase tunggal 

fase Bi-1212 dan mengarahkan orientasi 
kristalnya kami akan menggunakan metode 
pelelehan dalam mensintesisnya. Metode ini 
berhasil digunakan dalam mensintesis 
superkonduktor sistem NBCO fase 123  
dengan Tc dan Jc yang tinggi. (Yoo, S. I, 
1994). 

 
2. EKSPERIMEN  

Dalam penelitian ini sampel dibuat 
dari bahan awal Bi2O3, PbO, SrCO3, Y2O3, 
CaCO3 dan CuO. Campuran awal dibuat 
dengan komposisi nominal 
(Bi0.4Pb0.35)Sr2(Y0.5Ca0.5)Cu2.05.  Ini dipilih 
karena sesuai penelitian sebelumnya 
(Sumadiyasa, 1997, 2001) memberikan hasil 
XRD yang paling baik. Campuran digerus di 
dalam mortar, kemudian ditempatkan di dalam 
krusibel alumina dan dikalsinasi pada suhu 
9000C selama 10 jam. Hasil kalsinasi digerus 
kembali, kemudian dibuat dalam bentuk pelet 
dengan berat 2-3 g, berdiameter 1,2 cm. 
Selanjutnya, pelet diberi perlakuan pemanasan 
dengan skedul sebagaimana diberikan pada 
Gambar 1, sehingga diperoleh 5 sampel 
dengan waktu sintering setelah pelelehan yang 
berbeda. Pendinginan seseuai dengan 
pendinginan di dalam tunggku. 

Sampel yang diperoleh selanjutnya 
dikarakterisasi, : Pengamatan Efek Meissner, 
Pengukuran  XRD. Fraksi Volume  dihitung  
dengan persamaan, 

 (FV)   =
.Int

1212 -Bi Int.

∑
X 100%      1 

Pengukuran resistivitas sebagai fungsi suhu 
dengan menggunakan metode 4-elektroda 
(Yamashita, M., 1987) dilakukan pada 77  - 
200 K  Sedangkaan untuk analisis butiran 
dilakukan pengukuran SEM-EDXA. 
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Gambar 1. Proses perlakuan pemanasan 

 
 

 

3. HASIL DAN PEMBAHASAN 
3.1 Pengukuran XRD 

Gambar 2 memperlihatkan pola 
spektrum XRD dari sampel yang diproses 
melalui rute pelelehan sebagaimana skedul 
pada Gambar 1. Puncak-puncak difraksi 
dari fase Bi-1212 ditandai sesuai bidang  
Puncak yang ditandai sesuai dengan 
bidang refleksi hkl dari fase Bi-1212. 
Puncak puncak yang tidak ditandai 
merupakan pengotor, dapat  berasal dari 
fase Bi-2212, SrY2O4, dan fase lain yang 
tidak diketahui dkk. (Ehmann 1992, 
1993), sedangkan puncak yang tidak 
ditandai merupakan pengotor. Dari bawah 
ke atas adalah sampel yang disintering 
selama 5, 10, 20, 30 jam. Jelas tampak 
bahwa semua sampel sebagian besar 
puncak-puncak spektrum XRD-nya telah 
dapat ditandai sesuai dengan bidang hkl-
nya. Pola spektrumnya memperlihatkan 
bahwa puncak pada sudut  2θ = 37,80 
merupakan puncak dengan intensitas hkl-
nya tertinggi. Puncak-puncak tersebut 
 

 
Gambar 2 Pola spektrum XRD sampel 
yang disintesis melalui rute pelelehan 
pada 10100C selama 6 menit, dan sintering 
pada 9800C selama : (a) 5 jam, (b) 10 jam, 
(c) 20 jam,  (d) 30 jam.  
 
berasal dari refleksi bidang 005. Ini sesuai 
dengan spektrum  yang diberikan oleh 
Bauer et al.  (1996).  

Dari Gambar 2 tampak, pada 
spektrum 2a  hampir seluruh refleksi 
bidang hkl yang muncul. Demikian juga 
puncak-puncak pada spektrum  2d. 
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Sedangkan spektrum 2b dan 2c sangat di-
didominasi oleh puncak-puncak yang 
berasal dari bidang refleksi 00l fase Bi-
1212. Khususnya spektrum 3b 
memperlihatkan fraksi volume 91,23%. 
Spektrum ini memperlihatkan adanya 
tingkat keterarahan kristal yang sangat 
baik, dengan arah normal pada sumbu-c 
tegak-lurus terhadap bidang permukaan 
sampel. Dari Gambar 2b secara kasar 
dapat diperkirakan konstatnta kisi c = 
11,89Å. Terjadi pertambahan besar c 
dibandingkan dengan material tanpa Pb 
dan Ca, yaitu (Bi0.5Cu0.5)Sr2Y0.8Cu2.2O7-z  
dengan c=11,73Å (Ehmann et al, 1992, 
Glaser, et al. 1997). Ini sebagai akibat dari 
adanya pergantian posisi Bi oleh Pb (jari-
jari ionik Bi3+=1,03 Å dan 1,19 Å untuk 
Pb2+) dan penggantian Y3+ (berjari-jari 
ionik 1,109 Å) oleh Ca2+ (berjari-jari ionik 
1,12 Å). Tampak juga bahwa jika waktu 
sintering diperpanjang puncak-puncak 
yang berasal dari bidang bukan 00l 
muncul kembali dan mengurangi fraksi 
volumenya dengan cukup signifikan, 
sebagaimana diperlihatkan pada Gambar 
3. Fraksi volume tertinggi 91,23% 
diberikan oleh sampel yang setelah 
pelelehan disintering selama 10 jam. 

 
Gambar 3  Fraksi volume terhadap waktu 
sintering sampel yang disisntesis melealui 
pelelehan  

Ini memperlihatkan adanya batas waktu 
sintering setelah pelelehan yang diijinkan 
untuk dapat terbentuknya fase Bi-1212 
dengan tingkat keterarahan kristal yang 
sangat baik. 
 
3.2. Pengamatan Efek Meissner dan 
Pengukuran Tc 

Sebelum melakukan pengukuran 
Tc melalui pengukuran resistivitas  
sebagai fungsi suhu, terlebih dahulu 
dilakukan pengamatan efek Meissner yaitu 
pengamatan secara visual adanya 
penolakan medan magnet oleh sampel 
pada 77 K. Ternyata seluruh sampel 
belum memperlihatkan adanya efek 
Meissner. Ini berarti sampel tersebut 
belum bersifat  superkonduktif pada suhu 
titik didih nitrogen cair, ~77K. Hasil 
pengukuran resistivitas  sebagai fungsi 
suhu antara 77 – 200 K dengan metode 
four point probe, semua sampel tidak 
memperlihatkan Tc0 di atas 77 K. 
Sebagaimana penelitian-penelitian 
sebelummya untuk fase 1212 (Ehmann et 
al, 1992, Ehmann et al. 1993, Zoller et al. 
1994, Zoller et al. 1995, Kambe, et al. 
1995, Sumadiyasa, 2001) Tc-nya sangat 
dipengaruhi oleh komposisi nominal 
kation dan kandungan oksigennya. Hal ini 
terkait dengan komposisi campuran dan 
kondisi sitesis, adanya pemberian 
perlakuan akhir (post-treatmant) dengan 
oksigen  atau gas argon. Misalnya, 
material dengan komposisi (Bi0.5Cu0.5) 
Sr2Y0.8Cu2.2O6.74 adalah bersifat non-
superkonduktif, dan menjadi 
superkoduktif pada suhu di bawah 68 K 
setelah diperi perlakuan akhir dengan 
aliran oksigen pada 5000C selama 16 jam, 
dengan komposisi (Bi0.5Cu0.5)Sr2Y0.8Cu2.2 

O6.95 (Kambe et al., 1995, Bauer, et al., 
1996). Dengan memperhatikan hal 
tersebut dan efek kandungan oksigen 
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terhadap sifat-sifat transport pada 
Ba2YCu3O7-y (Tagaki et al. 1988), maka 
belum adanya Tc0 di atas 77 K pada hasil 
penelitian ini kami duga sebagai akibat 
dari belum optimalnya kandungan oksigen 
pada kristal fase 1212 yang terbentuk, 
meskipun fraksi folumenya telah 
mencapai 91,23 %.. 

 
3.3 Pengukuran SEM – EDXA 

Gambar 5 memperlihatkan morfo-
logi permukaan untuk sampel yang 
disintesis dengan pelelehan 10100C 
selama 6 menit, laju penurunan 350C/jam, 
pemanasan 9800C selama 10 jam dan 20 
jam. Tampak teksturnya seperti plat 
dengan ukuran masih dalam orde 
mikrometer. Tampak adanya struktur 
lapisan-lapisan, satu butiran terdiri atas 
tumpukan lapisan-lapisan. Sebagaimana 
telah diunkapkan bahwa keadaan tidak-
isotropi (unisotropy) superkonduktor fase 
Bi-Sr-Ca-Cu-O : laju kristalisasi bidang a, 
b adalah 1000 kali lebih cepat 
dibandingkan dalam arah arah-c 
(Majewski, 2000). Karena lambatnya laju 
kristalisasi dalam arah c, sehingga arah c 
menjadi bagian yang tipis dari butiran 
sebgaiamana arah kristalografi butiran 
yang direpresentasikan pada Gambar 4. 
Tampak juga adanya struktur seperti teras 
(terrace-like structures) dan lubang-
lubang (holes) yang mana juga 
diperlihatkan oleh fase Bi-2223. (Marvin, 
2002) 

Dari hasil analisis SEM-EDX 
dapat diperoleh distribusi atomik pada 
beberapa titik pengamatan sebagaimana 
diberikan pada Tabel 1. Tampak atom 
terdistribusi hampir merata. Perbandingan 
komposisi kation Bi : Pb : Sr : Y : Ca : Cu 
telah mendekati komposisi fase 1212. Ini 
memberikan indikasi bahwa pada sampel 
telah terbentuk fase Bi-2212 

 

 
(a) 

 
(b) 

Gambar 4. Arah kristalografi butiran 
 

 
Gambar 5  SEM permukaan sampel  
sampel yang di sintesis dengan pelelehan 
10100C selama 6 menit, penurunan 
350C/jam dan pemanasan 9800C selama 
(a) 10 jam dan (b) 20 jam 
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Tabel 1 Distribusi kandungan atomik pada beberapa titik butiran  

Elemen-elemen Penyusun Perbandingan Elemen 

(Bi,Pb) : Sr : (Y,Ca) : Cu  Bi Pb Sr Y Ca Cu 

0.28 0.46 2.31 0.70 0.44 1.80 0.74 : 2.31 : 1.14 : 1.80 

0.26 0.48 2.33 0.75 0.43 1.75 0.74 : 2.33 : 1.18 : 1.75 

0.23 0.55 2.39 0.75 0.45 1.63 0.78 : 2.39 : 1.20 :1.63 

0.31 0.29 2.47 0.38 0.61 1.94 0.60 : 2.47 : 0.99 : 1.94 

0.26 0.48 2.32 0.73 0.43 1.78 0.74 : 2.32 : 1.16 : 1.78 

 

4. KESIMPULAN 
1. Dengan menggunakan metode 

pelelehan, fase Bi-1212 dapat terbentuk 
dengan sangat baik : fraksi volumenya 
mencapai 91,23 % dan menunjukkan 
adanya tingkat keterarahan kristal yang 
sangat baik dengan arah normal pada 
sumbu-c, tegak-lurus terhadap bidang 
permukaan sampel. 

2. Sampel belum menunjukkan adanya 
Tc0, belum superkonduktif pada suhu di 
atas 77 K. Sampel terdiri atas butiran 
yang berbetuk seperti plat dengan 
ukuran masih dalam orde mikromter. 
Perbandingan  elemen-elemen 
penyusun butiran Bi:Pb:Sr:Y:Ca:Cu 
telah mendekati komposisi fase Bi-
1212 
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