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RINGKASAN PENELITIAN
ANALISIS RIETVELD HASIL DATA DIFRAKTOMETER SINAR-X
UNTUK SAMPEL BSCCO FASE 1212
(Bambang Supriyanto, Dyah Hikmawati, 2002, 37 hal.)

Analisis Rietveld dengan bantuan program GSAS dapat digunakan untuk
menganalisis struktur kristal bahan hasil data Difraktometer Sinar-X (XRD). Di
bidang superkonduktor analisis struktur ini sangat penting karena berkait erat
dengan superkonduktivitas

Tujuan penelitian ini adalah menganalisis struktur kristal bahan superkonduktor
fase tunggal BSCCO-IZI?. menggunakan metode Reitveld dengan bantuan
perangkat lunak GSAS. Hasilnya akan diperoleh parameter struktur meliputi
posisi atom, kostanta kisi, volume sel satuan sudut kristal, grup ruang dan
sebagainya, yang akan menjelaskan sifat fisis yang terukur.

Penelitian ini dimulai dengan sintesis bahan superkonduktor BSCCO-1212
dengan komposisi [(Bij.x Moy)o,33 Cuger JSr; Y Cuy Oy dengan x = 0,7 disinter 40
dan 80 jam, dan x = .l disinter selama 20 jam dan 60 jam. Sintesis dilakukan
melalui reaksi padatan dengan proses pencampuran basah. Proses sintesis meliputi
penimbangan, pencampuran basah, pengeringan uap air, pengeringan furnace,
kalsinasi, sintering aniling oksigen. Bahan yang dicampur Bi,O; (99,99%) .
SrC0;(99%), Cu0(99,99%), Mo00;(99,99%), Y,03(99,99%) dengan pelarut
HNO; 65% dan aquades. Suhu sintering 990°C. Hasilnya dikarakterisasi dengan
XRD, SEM/EDAX, pengukuran p-T.

Hasil sintesis berupa fase tunggal-1212 dengan fraksi volume 94-100%. Hasil
pengukuran p-T menunjukkan adanya gejala awal superkonduktivitas dengan
munculnya temperatur on set, T.,,=40K. Hasil foto SEM menunjukkan ukuran
butir 2-6um dengan distribusi butir kurang merata. Hasil perhitungan EDAX
menunjukkan komposisi yang masih ada kelebihan (Bi,Mo,Cu) sebesar 1%, Sr
30%, Y 45%. Sampel x = | juga ada kelebihan (Mo,Cu) 8%, Sr 45% dan Y 80%.
Hasil Refinement spektrum menunjukkan kecocokan dengan data yang

dimasukkan. Hasil refinement posisi atom, dan konstanta kisi menghasilkan nilai
iii
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reliabilitas yang dengan harga < 20 % yaitu 0,1705 (18%) dan 0,1779 (18%) serta
0,1997 (19%).

Hasil analisis Rietveld tidak memunculkan posisi O(4) pada sampel x =0,7, Bahan
superkonduktor okupanci O(4) harus lebih dari 0,5 dan arak O(2) ke Cu(2) antara
2,15A sampai 2,21A Pada x=0,7 O(4) tidak muncul dan jarak O(2) ke Cu(2)nya
hanya 0,2552A dan 0,21622A. Pada x=1 okupansi O(4) hanya 0,2 dan 0,3
jaraknya 1,23073A dan 1,93229A, karena itulah T,g-nya tak terukur.

Pada penelitian selanjutnya perlu sering latihan menganalisis dengan GSAS.
Sintesis sampel ini perlu penganilan oksigen lebih lama dari 20 jam agar
superkonduktivitasnya lebih baik.

(L.P. Universitas Airlangga. Kontrak Nomor023/LIT/BPPK-SDM/1V/2002
* tanggall Januari 2002)
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SUMMARY
Tittle: RIETVELD ANALYSIS OF X-RAY POWDER DIFFRACTION
PATTERNS OF PHASE-1212 BSCCO SYSTEM

Bambang Supriyanto, Dyah Hikmawati
Departement of Physics

Faculty of Mathematics and Sciences, Airlangga University

Rietveld Analysis with GSAS Program very useful to analyze matenals crystal
structure. . The analysis is very important in materials superconductor because
there’s relationship with superconductivity.
The aims of this study is analysis of superconductivity of BSCCO-1212 system
crystal structure analyze by Rietveld method and GSAS software. The result
obtained structure parameters like atoms position lattice constants, cell volume,
space group and reliability factor. The parameters will explained
superconductivities.
The started by synthesize via solid solution samples of BSCCO-1212 phase with
nominal composition of BSCCO-1212 [(Bijx Moy)o 33 Cuoer }Sr2 Y Cu; Oy with
- x = 0,7 sintering 40h and 80h and x = | sintering 20h and 60h. The samples
prepared from Bi,O3; (99,99%) . SrC03(99%), CaC03(99,99%), Cu0(99,99%),
Mo00;3(99,99%), Y203(99,99%) solved in HNO3;65% and aqua by conventional
mixing technique and processing samples is heating, calcining, sintering on
990°C and oxygen annealing. The samples characterized by XRD, SEM/EDAX.,
p-T measurement and refinement XRD patterns analyzed by GSAS.
The result of synthesize the samples is single phase-1212 about 94-100%. The
transition temperature on set of 40 K is observed in sample x=0,7 and the mikro
structure observed about 2-6um and the SEM photo showed inhomogeneities
grains distribution. From EDAX data, sample composition of x= 0,7 calculated
get to much (Bi,Mo,Cu) 1%, Sr 30% and Y 45% and x=1 sample too much
(Mo,Cu) 8%, Sr 45% and Y 80%. All samples measuring by XRD and the XRD

patterns refinement by GSAS and obtained lattice constant, atom position, cell
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dimensions, space group The factor reliability is 17%-19%, this value match
enough with input parameters crystal BSCCO-1212 standard, and the .reliability
factor of refinement atom position <20%.

Occupancy of O(4) <0,5 and distance O(2) to Cu(2) <2,15, explain
superconductivity, so transition temperature of superconductor, T, is absent.

In the next study we us.ually exercise analysis by GSAS and for this samples need
investigate influence annealing O, to increase it in crystal structure so

development of superconductivity.

(L.P Universitas Airlangga, Kontrak Nomor 023/LIT/BPPK-SDM/1V/2002
tanggal 1 Januari 2002)
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