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Abstrak – Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh pada proses kalsinasi dan annealing Nd1 (Fe) xBa2-

XCu3Oy, dengan menggunakan metode reaksi padatan. Karakterisasi bahan untuk menentukan apakah bahan tersebut dibuat 

menjadi bahan  superkonduktor, suhu kalsinasi dan annealing adalah 950 dan 450 masing-masing selama 20 jam. Metode 

efek Meissner digunakan dan untuk mengetahui fraksi volume bahan superkonduktor Nd1 (Fe) XBa2-XCu3Oy menggunakan 

hasil XRD sebanyak 67%, ditemukan bahwa sampel N (Fe) BCO yang diambil sampel dalam penelitian ini memiliki kristal 

berorientasikan  struktur kristal Tetragonal, parameter kisi yang diperoleh untuk semua puncak, berkisar antara 11,2828 Å 

sampai 11,7518 Å. Berdasarkan hasil karakterisasi XRD sampel N (Fe) BCO menunjukkan bahwa bidang hkl sampel semua 

puncak berorientasi pada sumbu-c. 
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I. PENDAHULUAN  

Sains dan teknik material merupakan dasar 

pengembangan teknologi modern, baik untuk penerapan 

struktural, elektronik, termal, elektokimia, lingkungan dan 

biomedis. Setiap era dicirikan oleh penemuan bahan baru. 

Sifat mekanik material terutama dipengaruhi oleh proses 

sintesis dan komposisi material [8]. 

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 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 tercampur 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 crusibel 

yang berakibat pencemarannya dengan impuritas. Masalah-

masalah tersebut akan relatif lebih mudah diatasi untuk 

sistem YBCO yang berunsur tiga [1], [2], namun tidak 

untuk bahan paduan oksida NdBCO memiliki karakteristik 

yang 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), paduan oksida 

ini pada temperatur di bawah Tc masih bersifat 

superkonduktor. Selain itu pengembangan superkonduktor 

NdBCO dalam penelitian ini, karena 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 akan dikembangkan adalah dengan 

doping Fe. Hal ini dengan pertimbangan doping Fe 

diharapkan dapat meningkatkan sifat kemagnetan bahan 

paduan pada temperatur kamar. [6]. 

Metode reaksi kimia padat adalah cara yang dilakukan 

dengan mereaksikan padatan dengan padatan tertentu pada 

suhu tinggi. Merupakan metode yang paling banyak 

digunakan untuk sintesa bahan anorganik dengan mengikuti 

rute yang hampir universal, yakni melibatkan pemanasan 

berbagai komponen pada temperatur tinggi selama periode 

yang relatif  lama. Reaksi ini melibatkan pemanasan 

campuran dua atau lebih padatan untuk membentuk produk 

yang juga berupa padatan. Tidak seperti pada fasa cairan 

atau gas, faktor pembatas dalam reaksi kimia padat biasanya 

adalah difusi [6]. 

Ada beberapa cara pemprosesan Nd1(Fe)xBa2-xCu3Oy  

yaitu metode sol-gel, metode pembakaran, metode 

hidrotermal, metode reaksi solid state, dan seterusnya [8]. 

Keuntungan menggunakan reaksi padatan karena metode ini 

murah dan mudah untuk menyelesaikannya. Juga Produk 

reaksi memiliki kemurnian tinggi dan kristalinitas yang 

sangat baik. Hasil yang diharapkan dari penggunaan. 

Pendekatan ini adalah untuk mendapatkan ukuran yang lebih 

besar, kristalinitas lebih baik, dan kemurnian yang lebih 

tinggi daripada metode lainnya. Namun, dalam metode 

reaksi padatan , ada banyak sifat yang mempengaruhi 

struktur kristal 

 

II. METODE EKSPERIMEN 

Paduan oksida Nd1(Fe)xBa2-xCu3Oy  disentesisi dengan 

metode reaksi padatan. Proses sintering dimulai dengan 

mencampurkan bubuk Nd2O3  99,99 %; CuO 99,99 %; 

BaCO3 99,99 % and Fe2O3 99,9 % dengan cara digerus 

sampai 3 jam sampai paduan menjadi homogen. 

Sampel yang telah homogen kemudian dikalsinasi 

selama 10 jam pertama untuk menaikkan suhunya sampai 

dengan 950oC, selanjutnya dipertahankan pada suhu tersebut 

selama 20 jam, dan akhirnya kembali ke suhu kamar dengan 

sendirinya, seperti tergambar pada gambar 1. 
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Gambar 1. Grafik proses Kalsinasi 

 

Setelah proses dikalsinasi, dilanjut dengan proses 

sintering annnealing  selama 10 jam pertama untuk 

menaikkan suhunya sampai dengan 950oC, selanjutnya 

dipertahankan pada suhu tersebut selama 20 jam, lalu 

dibiarkan suhunya sampai dengan 450oC dan dipertahan kan 

lagi pada suhu tersbut untuk prosos annealing selama 20 jam 

dan akhirnya kembali ke suhu kamar dengan sendirinya, 

seperti tergambar pada gambar 2 berikut.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Gambar 2. Garfik proses sintering dan annnealing 

 

Untuk pengukuran struktur kristal dengan XRD (X-Rays 

Difraction), dan pengukuran struktur morfologi permukaan 

bahan dengan SEM (Scanning Electron Microscope). 

Sedangkan pengukuran komposisi elemen bahan dengan 

EDAX (Energy Dispersive X-rays).[ 

Struktur kristal bahan dianalisis berdasarkan hasil 

karakterisasi XRD, yang terdiri nilai FWHM (Full Widht at 

Half Maximun). Software microsoft Excel  digunakan  untuk 

memplot hubungan antara intesitas dan 2. Pada pola 

difraksi XRD ketajaman puncaknya menunjukkan 

pertumbuhan kristal yang baik dari senyawa atau mineral 

penyusun [9]. 

Teknik SEM pada hakekatnya merupakan pemeriksaan 

dan analisis permukaan. Data atau tampilan yang diperoleh 

adalah data dari permukaan yang diperoleh merupakan 

gambar topografi dengan segala tonjolan dan lakukan 

permukaan. Gambar topografi diperoleh dari penangkapan 

pengolahan elektron sekunder (secondary elektron) yang 

dipancarkan oleh specimen. Kata kunci dari SEM adalah 

scanning yang berarti bahwa berkas elektron “menyapu” 

permukaan specimen [10]. 

 

III. HASIL DAN PEMBAHASAN   

Gambar 3 menunjukkan pola difraksi sinar-x dari sampel 

Nd1 + xFeO3 dengan variasi rasio molar  masing-masing  x 

= 0,1, 0,2 dan 0,3 setelah proses kalsinasi. Dimana 

menunjukkan bahwa bidang hkl dari sampel tersebut semua 

puncak berorientasi pada sumbu-c yakni puncak I (003), 

puncak II (004), puncak III (005), dimana puncak yang 

paling dominan adalah puncak II (004) untuk sampel x = 0.3 

dan puncak IV (006) untuk sampel x = 0.2 dan x = 0.1. 

 
Gambar 3. Grafik hasil XRD setelah dikalsinasi untuk ketiga 

sampel 

 

Gambar 4  menunjukkan pola difraksi sinar-x dari 

sampel Nd1 + xFeO3 dengan variasi rasio molar  masing-

masing  x = 0,1, 0,2 dan 0,3 setelah proses kalsinasi, yang 

menunjukkan bahwa bidang hkl dari sampel tersebut semua  

puncak berorientasi pada sumbu-c yakni  puncak I(003); 

puncak II (004), dan puncak III (005), dimana puncak yang 

paling dominan adalah puncak IV (006) untus semua sampel 

variabel x (0.1; 0.2; dan 0.3). 

 

 

 
Gambar 4. Grafik hasil XRD setelah Annealing untuk ketiga 

sampel 

 

Puncak intensitas untuk sampel setelah dikalsinasi dan 

setelah dianneling di atas cenderung meningkat, hal ini 

mengimformasikan bahwa sampel yang dibuat semakin 

lebih baik (mengalami peningkatan kualitas). 

Untuk menentukan parameter kisi digunakan rumus yang 

berasal dari hukum Bragg sebagai berikut: 
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Dengan  adalah panjang gelombang sinar-x,a,b,c adalah 

sisi-sisi dari struktur kristal dalam bidang hkl,  dan θ adalah 

sudut difraksi. 

 
Tabel 1.  Parameter kisi sesudah kalsinasi dan sesudah annealing 
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Puncak 
Sampel 
(x=……) 

Parameter 

kisi (Å) (setelah 

dikalsinasi) 

Parameter kisi (Å) 

(setelah dianneling) 

[006] 

0.1 11.7384 11.7518 

0.2 11.7997 11.7518 

0.3 11.8148 11.7518 

[005] 

0.1 - 11.2614 

0.2 11.3325 11.2708 

0.3 11.3375 11.2828 

 

Berdasarkan hasil karakterisasi tersebut, diperoleh 

bahwa sampel N(Fe)BCO yang dijadikan sampel pada 

penelitian ini memiliki struktur kristal Tetragonal yang 

berorientasi pada sumbu-c, parameter kisi yang diperoleh 

untuk semua puncak, yakni berkisar antara 11.2828 Å 

sampai 11.7518 Å, seperti yang diperlihatkan pada tabel 1. 

Pada tabel 1 juga ditunjukkan parameter kisi untuk 

puncak [006] yang merupakan puncak yang paling dominan, 

sedangkan puncak [006] dapat dikatakan sebagai puncak 

fantastic dalam penelitian ini, karena jika dibandingkan 

dengan puncak yang lain yang sangat konsisten, maka 

puncak [006] ini dari variabel x=0.3 puncak ini nampak, 

namun pada x=0.2 mulai mengecil dan bahkan pada variabel 

x=0.1 puncak ini telah menghilang. Puncak fantastic ini 

didapatkan pada hasil setelah kalsinasi dan setelah anneling 

namun, pada tahapan setelah kalasinasi saja puncak [006] ini 

menghilang. 

Jika dibandingkan nilai parameter kisi NBCO yang 

bernilai 11.77-11.81  Å  maka nilai konstanta kisi di atas 

yang rata-rata bernilai ≈11 Å, dapat mengimformasikan 

bahwa dari variabel x = 0.1 sampai x = 0.3 saja, 

menghasilkan nilai kontanta kisi yang mendekati dari nilai 

NBCO yang telah akriditasi sebelumnya, dan bahan yang 

dihasilkan dalam penelitian ini dapat dikatakan berkualitas 

bagus sebagai bahan superkonduktor. 

Dilihat dari setelah kalsinasi dan setelah dianneling, 

maka nilai parameter kisi ini tidak mengalami perubahan 

yang sangat jauh. 

Selanjutnya dilakukan perbandingan intensitas difraksi 

antara intensitas puncak dominan (006) dengan puncak 

intensitas yang lain (005) untuk sampel setelah dikalsinasi, 

seperti diperlihatkan pada table 2 berikut: 
 

Tabel 2.  Intesitas sesudah kalsinasi dan sesudah annealing 

Sampel 

(x = ……) 

Perbandingan 

Intensitas Difraksi 

 (setelah dikalsinasi) 

Perbandingan 

Intensitas Difraksi 

 (setelah dianneling) 

0.1 1.306 2.452 

0.2 1.093 4.478 

0.3 1.116 1.644 

 

 

Intensitas difraksi setelah dikalsinasi dan diannealing 

dapat dilihat pada gambar 5. 

 
Gambar 5. Grafik intensitas difraksi setelah kalsinasi dan 

setlah annelaing.  

 

Nilai intensitas puncak (006) yang melemah, dan bahkan 

untuk sampel x=0.1 menghilang, namun pada saat 

dianneling selama 40 jam (grafik b) puncak intensitas (006) 

mengalami peningkatan. Berbeda dengan puncak yang lain 

yang cenderung lebih stabil dimana puncaknya makin 

meningkat seiring dengan peningkatan suhu pada saat 

dikalsinasi maupun pada saat dianneling. Hal ini 

mengindikasikan bahwa rentang waktu kalsinasi dan 

anneling mempengaruhi karakteristik/komposisi suatu 

sampel dalam hal ini NFBCO 

Karakterisasi dengan SEM untuk menentukan 

morpologi, struktur dan ukuran partikel dari paduan oksida 

Nd1(Fe)xBa2-xCu3Oy  seperti yang ditunjukkan pada gambar 

6 dan gambar 7. 
 

 
Gambar 6. Grafik hasil XRD setelah  Karaktesasi untuk ketiga 

sampel 

 

ambar 

 
Gambar 6. Grafik hasil SEM setelah Annealing untuk ketiga 

sampel 

Berdasarkan gambar 6 dan gambar 7 di atas, dapat dilihat 

bahwa semua sampel mempunyai ketidak homogenan 

morpologi. Masih banyak agromerat yang nampak yang 

kemungkinan karen pengarus suhu dan pada saat 

penggerusan. Ukuran partikel yang terlihat pada sampel 

sekitar 1 µm. Namun hasil ini mengindentifikasikan bahwa 

sampel seperti ini cocok sebagai material sensor gas. Hal ini 
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senada yang dituliskan oleh V. Zharvan dkk [9] dan Xinshu N 

[3]. 
Hasil analisis morfologi sampel yang menunjukkan 

pengaruh doping Fe pada senyawa paduan NdFeBaCuO 

menyebabkan perubahan bentuk butiran dari pola 

memanjang segi empat menjadi pola segiempat pendek. 

Pada hasil karakterisasi x = 0.3 nampak kumpulan butiran 

segi empat pendek yang menunjukkan adanya 

pembentukkan Fe2O3 nampak jelas morfologi permukaan 

sampel hasil SEM, yang senada diutarakan oleh Zhang R [4]. 

   

IV. KESIMPULAN   

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. 

Diperoleh bahwa sampel N(Fe)BCO yang dijadikan 

sampel pada penelitian ini memiliki struktur kristal 

Tetragonal yang berorientasi pada sumbu-c, parameter kisi 

yang diperoleh untuk semua puncak, yakni berkisar antara 

11.2828 Å sampai 11.7518 Å. 

Hal ini mengindikasikan bahwa rentang waktu kalsinasi 

dan anneling mempengaruhi karakteristik/komposisi suatu 

sampel dalam hal ini NdBaCuO/Fe. 
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