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Latar Belakang

Aplikasi Superkonduktor

—/—Normal metal

Kabel 0.0021
{3 transmisi
g RI Superconductor
aya
/ R<107%Qcm
0.000 T T T T T
4.0 7‘ 45 To»
T=42K )
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Tipe Superkonduktor

Tipe | Tipe I
K= A < = K= A > = g
-M 5 \/5 -M \/E E
i Vorteks/
\ Fluksoid
Meissner Normal Meissner I Normal
Hc Hc1 Hc2
Logam Campuran Logam Keramik Oksida
Unsur Tc(K) Senyawa Tc(K) Senyawa Fasa Tc (K)
Al 1,2 V,;Ga 16,5 Y-Ba-Cu-O Y-123 90,0
Hg 4,3 Nb;Ge 23,2 Bi-Sr-Ca-Cu-O  Bi-2101 30,0
Bi-2212 80,0
Bi-2223  110,0
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T Latar Belakang

YB32CU3O7_3
Cf: REBa,Cu,0, ., ﬁ
Metode Sintesis Doping / Substitusi
—> Melt Textured ] [ Ag, Ce, Pt, Zr, Zn
4
Oxygen-controlled
? . Melt Growth (OCMG) —> RE tunggal
r ' i 2 RN/ Mengetahui )
Top-Seeded Melt Kombinasi'2 RE pengaruh substitusi
—> Growth (TSMG) dengan komposisi RE pada YBCO
\ —> molar sama —> terhadap
bel}IJm pirnah struktur kristal, sifat
- ~ \ Epenen J/’bistrik dan magnetik )
o > Kombinasi 3 RE,
—>| Wet-mixing Method Rt \
— : Mengetahui 1
| - I
- J Nano-Partikel I sifat magnetik !
RE882CU3O7_6 — = — — »I d h |
S =>  belum pernah , pada sund
\ ruang l

dilaporkan o y
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‘I; Proses Sintesis REBa,Cu;0 5

Penimbangan
(RE,O3, BaCO5, CuO)
RE = Nd, Eu, Gd

7

Bahan awal dicampur
dengan asam nitrat (HNO,)

7

4 )
Pencampuran dan
pengadukan
9 T <100°C y

7

4 )
Karakterisasi
XRD, HRPD, SRD, SEM,
9 TEM, VS{I\% SQUID y
Re-Kalsinasi
T,.= 650 —970°C, t..= 1 jam

J

Kalsinasi
T.=600°C, t. = 3 jam

ﬁ

N
Oven
T=100°C, t =1 jam)

&

Karakterisasi
DTA-TGA

Diagram alir sintesis superkonduktor
REBa,Cu;0,_5 dengan wet-mixing method
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Analisis Termal

DTA-signal (smooted) [uV]
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Temperature (°C)

Hasil karakterisasi DTA-TGA sampel NdBa,Cu;0; 5
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Hasil karakterisasi DTA-TGA sampel GdBa,Cu;0; 5



G Identifikasi Fasa

Pola difraksi sinar-X sampel NdBa,Cu;0- 5
(Toq =600°C, t_,, = 3 jam)

600 - A
. A
500-_ A
— 4004
=
= ]
n 300 -
[(4v]
.‘u':') .
& 2004
= ]
1oo-_ %
0-
10 20 30 40 50 60
206 (derajat)
Fasa —fasa yang terbentuk : 4 Ba(NO;),, m CuO, ® Nd,CuQ,,

® BaCO,, O BaNd,0,, 4 BaCuO,,

© Nd,O;, ¥ (Ndgg25Bag g75.),CUO,
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"5 Pola Difraksi Sinar-X Nd-123

Pola difraksi sinar-X sampel NdBa,Cu;0- 5
(T.. = 650-900°C, t..= 1 jam)

0
Pencocokan 0
puncak difraksi . o o 0 )
menggunakan | 900C ¢ 0 0 o o

program Match!

850°C C
800°C .

750°C e
7OOOC o M_JWNWAMM

*

6500C *x k%

0 20 3 40 5 60 70 8 X
20 (derajat)

Intensitas (a.u.)
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Fraksi Berat Nd-123

T.c (°C)

650
700
750
800
850

900

Nd-123

84,3
86,2
87,6
89,2
90,8

92,4

Fraksi berat sampel Nd-123
(T..= 650-900°C, t ..= 1 jam)

Fraksi Berat (%)

BaCO; BaCuO, CuO Nd,CuO, Nd,BaCuO;4

13,2 0,4 1,7 0,4
10,4 0,9 1,5 0,2
8,4 1,6 1,2 0,1
5,9 24 0,7 -
4,2 3,1 0,3 -
2,0 4,2 0,1 -

Fraksi berat (FB) dihitung menggunakan program Rietica

0,6
0,5

0,2

Semakin tinggi suhu re-kalsinasi,
fraksi berat Nd-123 semakin besar

BaNd,O,

0,8
1,1
1,2
1,1

1,1



‘I; Pola Difraksi Sinar-X Nd-123

Pola difraksi sinar-X sampel NdBa,Cu;0 5
(T,.= 920-970°C, t..= 1 jam)

7000

6000 - o

| 0 0) 0)
s 90C © 1 o0 0 o Ok

4000

1 960°C | L \
3000 I—
2000 040°C P
1000
1 920°C

10 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (derajat)

Intensitas (a.u.)




‘I; Fraksi Berat Nd-123

Fraksi berat sampel Nd-123
(T,.= 920-970°C, t .= 1 jam)

T..(°C) Fraksi Berat (%)

Nd-123  BaCuO, BaNd,O,

920 94,2 4,1 1,7
940 94,7 3,8 1,5
960 95,2 3,1 1,7
970 95,9 2,5 1,6

T,. = 970°Cdigunakan sebagai
acuan untuk sintesis sampel
berikutnya




‘I; Pola Difraksi Sinar-X NY-123

Pola difraksi sinar-X sampel Nd, Y, Ba,Cu;0; 5 (x=0-1)
(T,c=970°C, t,.= 10 jam)

(0}

7] (¢

| Nd-123 o | 0 % g o 0 oy o

| Ndo.75Yo.25'123
. ) A me i MM.J\\WMW%MM
:i -
©
~ Nd .Y -123
.C_.(;U) e A J ) JU\ " &AMJNMMM
% -
= Ndo.25Y0.75'123 J

\ M o W) - ﬂwwmw

Y-123 |

10 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (dergjat)
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Fraksi Berat NY-123

Sampel

Nd-123

NdO.75Y0.25_1 23
NdO.25Y0.75_1 23

Y-123

Fraksi berat sampel NY-123
(T,.=970°C, t .= 10 jam)

Fraksi Berat (%)

BaY,0O,
97,8 1,7 0,5
96,7 2,1 1,2
96,8 1,9 1,3
97,0 2,2 0,8

96,6 2,1 1,3



‘I; Pola difraksi sinar-Xsampel RE-123

Pola difraksi sinar-X sampel REBa,Cu;0-_ 5 (RE=Nd,Eu,Gd)
(T,.=970°C, t..= 10 jam)

o (0]
NEG- 123 o O 0 0 o
0 A 0O o 0 0 0
4 - “OﬁfL M it MMWWN«%MM
EG-123 A
A KJ&MMMA—M-%M—M
NG-123 J
—~ M ‘- A, }L—WMnMW
>
L
8 NE - 123 J
% I8 { )\«JL *J\)\ - WL—J\—VMLA—-JJ\G«%MWM—M
j=
Gd-123 J
h - 'L-A'M mnu:AW
Eu-123
M J "‘Hﬂk M J\A M AWWW&M
Nd-123 J
A A J\A - JL\ SROTRUD, VST VRNY. ¥ SV S

2 0 (derajat)



Bl Fraksi Berat RE-123

Fraksi berat sampel RE-123
(Tc=970°C, t =10 jam)

Sampel Fraksi Berat (%)

Nd-123 97,8 1,7 0,5
Eu-123 98,4 0,9 0,7
Gd-123 99,1 0,7 0,2
NE-123 97,5 1,8 0,7
NG-123 98,0 1,2 0,8
EG-123 98,8 0,9 0,3

NEG-123 98,1 1,4 0,5



G Morfologi (TEM, SEM) Nd-123

Gambar TEM sampel Nd-123 Gambar SEM sampel Nd-123
(T,.=700°C,t =1 jam) (T, =970°C, t .= 1 jam)
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Intensitas (a.u.)

=)

oS

I8
wm gOOOC
wf/w 85000
MWMWM 8000C
JWWMM 750°C
W 6500C
2 24 26 28 30

20 (derajat)

Intensitas (a.u.)

(010)

(100)

970°C

W 960°C
w 940°C

PDF No. 00-046-0229

1 22,72 3,91
2 22,91 3,88

(010)
(100)

Antipov, E., Abakumov, A., Moscow State
Univ., Russia, ICDD Grant-in-Aid, (1994)



Bl Morfologi (SEM) NY-123

Gambar SEM sampel NY-123 (x=0) Gambar SEM sampel NY-123 (x=1)
(T, =970°C, t ..= 10 jam) (T, =970°C, t .= 10 jam)

3 um 3 um
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"5% Pola difraksi

netrom (HRPD)

Pola difraksi netron (HRPD) sampel Nd,Y ,,,Ba,Cu;0; 5 (x=0-1)
(T,.=970°C, t,.= 10 jam)

Intensitas (a.u.)

Nd .Y, 123

Nd-123

Nd, .Y, ,-123 HRPD dilakukan di
. PTBIN BATAN
Serpong

" NC|0.25Y0.75'1 23

w ” H L n Y-123
T T T T T T ] T T T T T I
20 40 60 80 100 120 140

20 (derajat)



G Pergeseran sudut

XRD Sampel Nd,Y ,,,Ba,Cu;0; 5 HRPD Sampel Nd,Y 4.,Ba,Cu;0;5
(x=0-1) (T,.= 970°C, t..= 10 jam) (x=0-1) (T,.= 970°C, t..= 10 jam)
Pada sudut 30-35° pada sudut 37-42°
S o<
| S
Ng-123 ! :
o Nd,Y 123 > :
= — 1 © '
E Ndo.25Yo.75'123 E E |
Y-123 L :
T T T T I T T SR
20 (derajet) 20 (derajat)
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Pergeseran sudut disebabkan oleh
perbedaan jari-jari ion Nd3* dan Y3*
Y3+ (104 pm) < Nd**(112.3 pm)

Parameter kisi (a, b, c) berubah

|2

h k°
Ortorombik : %hkl 2 + 02 + o2

Bragg : nA=2dsing
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Pola difraksi sinkrotron (SRD)

Intensitas (a.u.)

Pola difraksi sinkrotron Sampel REBa,Cu;0,_5 (RE=Nd,Eu,Gd)

(T..= 970°C, t = 10 jam)

SRD dilakukan di
KEK (The High
Energy Accelerator
Research
Organization)
Jepang

NEG-123
L ll L s A M A et
EG-123
L4l L ot 1
NG-123
ul L A PSR WY
’ I NE-123
L “ | Mo A e
Gd-123
;J Jk ~ A Fa A
Eu-123
LI L " A M
Nd-123
N L n A A A -
| | | ! | ! | ! | ! |
20 40 60 80 100 120 140

20 (derajat)




G Pergeseran sudut

XRD sampel REBa,Cu;0, 5 SRD sampel REBa,Cu;0- 5
(RE=Nd,Eu,Gd) (T..= 970°C, t_= 10 jam) (RE=Nd,Eu,Gd) (T..= 970°C, t _= 10 jam)
pada sudut 56-61° pada sudut 43,8-45,50
T8 N8
w MM G123
5 3 . Eu-123
\(_5/ : g 1
g | e MRGTR :
= E % : NG| 5By Ol 123
= | = _J:K/\ '\ldo.sGdo.s"I23
| N NG-123
% 5 ! 8 8% 6 6 88 M) M2 M4 M6 M8 450 452 454

20 (derajat) 20 (derajat)
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Hasil refinement
XRD, SRD
dan HRPD

Intenstly ord. units)

Tntenstly (orb. units)

Tntenstly (b, units)
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‘I; Hasil Refinement XRD, SRD, HRPD

Harga parameter kisi a, b dan c, faktor releability (Rp, R

wp?

Re, RB’ RF)

dan y? sampel Nd-123 hasil karakterisasi XRD, SRD dan HRPD

a (A)
b (A)
c (A)

R, (%)
Rup (%)
R, (%)
Re (%)
Re (%)

Antipov, et.al

Nd-123 (XRD)

Nd-123 (SRD)

3,872(6) 3,9008(5)
3,922(1) 3,9113(6)
11,775(4) 11,74(8)
1.1 1,2
9.4 16,6
12,3 22,5
11,6 20,3
11,2 15,7
11,3 9,6

00-046-0229  NdBa,Cu,0q g

3,8799

Nd-123 (HRPD)

3,868(9)
3,920(3)
11,767(9)
1,3

6,9

8,7

7.7

11,8

9,1

3,9161

11,7645
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Parameter Kisi Nd-123

Parameter kisi sampel Nd-123
(T,.= 650-970°C, t ,.= 1 jam)

3.94

3.93 1

Parameter kisi (A°)
[0} [@0] (o] (o] (<o}
oo © o - N
| N | N | N | N |

—H—a u
° —0—b
—A—c/3

3.87 1

3861

Suhu re-kalsinasi (°C)

Antipov, etal  00-046-0229  NdBa,Cu,Oggs 3,8799

— T ' T ' T ‘'t T Tt T T+t T T
650 700 750 800 850 900 950

3,9161

3,9215
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Parameter Kisi NY-123 dan RE-123

Parameter kisi sampel NY-123
(T,.=970°C, t .= 10 jam)

3.92
3914
3.90

)

w
0
v

Parameter kisi (A’
(0] (0] oo [0 ]
F 8 18

®

3.83 1

/ —o—D
- A 3

3.82

x padaNd Y, Ba,Cu,0, .

Parameter kisi (A°)

Parameter kisi sampel RE-123
(T,.=970°C, t ..= 10 jam)

2

I c/3

Nd Nd-Eu

Nd-Gd No-Eu-Gd Eu
Kombinasi satu, dua dan tiga rare earth

Eu-Gd  Gd
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T Ortorombisitas

Ortorombisitas sampel Nd-123 Ortorombisitas sampel Nd,Y 4_,-123
(T,. =650-970°C, t .= 1 jam) (T,.=970°C, t .= 10 jam) hasil
karakterisasi XRD dan HRPD
1.020 0.9870
| -
10154 \ ogges| NAYi,BaluO,
1.010 - - 0.9860 -
)] 1 \l 1
8 1.005 @ 09855
8 \ B .
= o]
o 1.000 — é 09850
+ 4 .
© 0.995 - \l 5 0.9845 -
J \I\. J
0.990 - \i 0.9840 -
0.985 —71r r 1 r T 1 T 1T T T r T 7 0.9835 T T T T T T T T T T T
600 650 700 750 800 80 900 950 1000 0.0 0.2 04 0.6 08 1.0

Suhu re-kalsinasi ( °C) X
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rrs Faktor Hunian (Occupancy)

Faktor hunian (Occupancy) oksigen pada posisi O(4)
dengan penambahan x dalam sampel Nd, Y, ,Ba,Cu;0-
(T,.=970°C, t .= 10 jam)

0.123 + \

Faktor hunian O(4)
o
X
1

0.121 4 \

00—
0.0 0.2 04 0.6 0.8 1.0

xinNd Y, Ba,Cu.O

27737738
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Kandungan Oksigen

Kandungan oksigen sampel NY-123
(T..=970°C, t . .= 10 jam)

Sampel Kandungan Oksigen
Nd,Y,,Ba,Cu;0,; (x =0) YBa,Cu304 o7
Nd,Y,,Ba,Cuz075 (x =0,25)  Ndg 55Y¢75Ba,CU30 o6
Nd,Y;,Ba,Cu;0;; (x = 0,9) Ndj 5Y05Ba,Cu304 o5
Nd,Y;,Ba,Cuz075 (x =0,75)  Ndg 75Y( 25Ba,Cu306 g4

Nd,Y,,Ba,Cu;0, (x=1) NdBa,Cu;0q¢ o3

Occupancy (faktor hunian) oksigen pada posisi O1, 02,
dan O3 dianggap penuh, sehingga jumlah oksigen pada
posisi O1, O2 dan O3 adalah 6



Pergeseran Atom

ims
R Nopember

Insitltut
Tel
luh Nopeml
!

YBa,Cu;0,
Ndj 5Y05Ba,Cuz04;

970°C, t .= 10 jam)

(Tre

Pergeseran atom-atom penyusun senyawa NY-123



G Jarak Antar Atom

Jarak antar atom sampel NY-123
(T,.=970°C, t =10 jam)

A
Atom Jarak antar atom ( )
sampel Nd, Y, ,Ba,Cu;0,,

x=0 x =0,25 x=0,5 x=0,75 X =
Y/Nd-Ba 3,654 3,660 3,725 3,734 3,748
Y/Nd-O2 2,368 2,398 2,451 2,483 2,501
Y/Nd-O3 2,370 2,386 2,429 2,450 2,489
Y/Nd-Cu2 3,190 3,198 3,237 3,261 3,283
Ba-O1 2,739 2,748 2,749 2,756 2,764
Cu2-02 1,935 1,939 1,941 1,943 1,947
Cu2-03 1,959 1,967 1,970 1,975 1,983

Cu1-0O4 1,911 1,916 1,923 1,934 1,947
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Suhu Kiritis (T;) NY-123

x(T)/x(10 K)

0.2 -

04-

0.6

0.8 -

-1.0

Kurva M-T sampel NY-123
(Trc = 97OOC, t e 10 Jam)

0.0

Ts (Ndg25Y(75-123) = 91 K

T (Ndy5Y(5-123) = 92 K

—a—Nd .Y 123

0.25°0.75

—o—Nd .Y -123

0505

M-T SQUID dilakukan di

RIKEN (Issao Watanabe

dan Yasuyuki Ishii) dan

Chiba university (Hideto

Fukazawa dan Prof. Yoh
Kohori)

40 60 80 100
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s

Suhu Kritis (T,) RE-123

M(T)YM(10 K)

S
o)
1 1

-1.0

Kurva M-T sampel
Eu-123 dan Gd-123

Ku
NdGd-

rva M-T sampel
123, GdEu-123 dan

NdEuGd-123

o
~
1

o
»
1 "

[ |
n O
. ~~
.' 0 < 04-
n ® o
n 0 \m J
;s 5
o & 064
S

S
o
] .

m NdG&d
s Eu e GdEu
o Gd 10 A NdEuGd
8|0 ’I(I)O 120 2|0 I 4|0 6|0 I 8|0 I ’I(I)O I 120

88,5K <T,<93,6K
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s

Rapat Arus Kritis (J,.)

y(emu/cm?®)

05-
1.0-
15
-20-
25
304
35-

3.5

Kurva M-H sampel NY-123
(T,. =970°C, t .= 10 jam)

3.0
25
2.0
15-
10
05
0.0

——Nd Y 123

0.25°0.75

——Nd .Y -123

0505

-60000

T I T
-40000

T T
-20000

0 200 40000
H (Ce)

60000

Dengan menggunakan

model Bean
B 3Am
©o2rv

Harga rapat arus kritis sampel NY-123
(T,. =970°C, t .= 10 jam)

Sampel J. (Alcm?)

M-H SQUID dilakukan di
RIKEN (Issao Watanabe
dan Yasuyuki Ishii)




‘I% Paramagnetik

Gambar TEM sampel Nd-123 Karakterisasi VSM sampel Nd-123
(Mixing 30 menit, T, = 800°C, (Mixing 30 menit, T, = 750°C, 800°C,
t, = 1jam) 900°C, t,, = 1 jam)
006
0.04-
5 0.02
2
£
> 000
g | 900
2
S 0024
)
> f
0041 8o0°c” A
0.06 75?00,.,. —
45 -0 05 00 05 1.0 15
Ukuran partikel Medan magneti (T)

> 100 nm



‘I% Feromagnetik

Gambar TEM sampel NEG-123
(mixing 24 jam, T . = 800°C,
t .= 30 menit)

Ukuran partikel
<50 nm

Magnetization (emu/gr)

Hasil VSM sampel NEG-123
(Mixing = 24 jam, T,. = 800°C, 850°C,

900°C, t.. = 30 menit)

05 00 05 10
Medan magnetik (T)
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)T Hasil penelitian Rao et.al.

0.04

i

0.02

M (emu/cm’®)
=
e

-0.02

4000-2000 0 20004000 |
H (Oe)

-4000 -2000 0 2000 4000
H (Oe)
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Kesimpulan

Proses sintesis superkonduktor REBa,Cu;0,_; (RE=Y, Nd, Eu, Gd) dengan wet-mixing method telah berhasil
memperoleh kristal REBa,Cu;0,_; dengan prosentase berat tertinggi sekitar 99,1 % (mendekati fasa tunggal).

Penambahan unsur Nd pada superkonduktor Nd,Y 4, Ba,Cu;0;_; dengan x = 0, 0,25, 0,5, 0,75 dan 1
menunjukkan bertambahnya nilai parameter kisi, volume sel satuan dan ortorombisitas. Urutan nilai parameter
kisi, volume sel satuan dan ortorombisitas dari yang terkecil sampai terbesar adalah Y-123, Nd; 55Y 75-123,
Nd,5Y,5-123, Nd; 75Y( 25-123 dan Nd-123. Penambahan unsur Nd juga mengakibatkan migrasi oksigen yang
diperlihatkan dengan berkurangnya faktor hunian oksigen (occupancy) pada posisi O(4). Penambahan unsur Nd
pada superkonduktor Nd,Y 4_,,-123 dapat meningkatkan nilai suhu kritis, rapat arus kritis dan sifat ketahanan
superkonduktor terhadap medan magnet. Suhu kritis dan rapat arus kritis sampel Nd, ,5Y, 75-123 masing-masing
adalah 90,5 K dan 4 x 10* A/cm?, sedangkan suhu kritis dan rapat arus kritis sampel Nd, ;Y 5-123 masing-
masing adalah adalah 91,5 K dan 1 x 105A/cm?.

Kombinasi satu, dua dan tiga unsur RE (Nd, Eu, Gd) pada superkonduktor REBa,Cu;0,_; menghasilkan
perubahan nilai parameter kisi serta volume sel satuan, dengan urutan dari terbesar sampai terkecil, yaitu
Nd-123, Nd, sEu, 5-123, Nd, 5Gd, 5-123, Nd, 33EU 55Gd, 35-123, Eu-123, Eu, 5Gd, 5-123 dan Gd-123. Urutan
tersebut merupakan kebalikan dari pergeseran sudut 20 yang diakibatkan oleh perubahan nilai parameter kisi.
Suhu kritis dan sifat ketahanan superkonduktor terhadap medan magnet superkonduktor Gd-123 (93,6 K) lebih
besar dibandingkan superkonduktor Eu-123 (92,5 K). Penambahan Nd pada kombinasi dua dan tiga RE dapat
menurunkan suhu kritis dan sifat ketahanan superkonduktor pada medan magnet dengan urutan dari terbesar
sampai terkecil adalah Eu,5Gd, 5-123 (93,1 K), Nd, 33EU, 33Gd; 35-123 (92 K) dan Nd, ;Gd, 5-123 (88,5 K).

Proses sintesis dengan wet-mixing method, serta perlakuan mixing selama 24 jam telah menghasilkan nano
partikel REBa,Cu;0,_;. Sampel REBa,Cu;0;_; dengan ukuran partikel lebih kecil dari 50 nm memperlihatkan
sifat feromagnetik pada suhu ruang, sedangkan sampel dengan ukuran partikel lebih besar dari 100 nm
memperlihatkan sifat paramagnetik.
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