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KATA PENGANTAR

Puji syukur kami panjatkan ke hadirat Allah SWT atas segala Karunia dan Rahmat-
Nya sehingga prosiding ini dapat terselesaikan. Prosiding ini merupakan kumpulan artikel
dari peneliti, dosen, dan guru yang berkecimpung dalam bidang MIPA dan Pendidikan MIPA
yang berasal dari berbagai propinsi di Indonesia.

Makalah yang didesiminasikan ada dua jenis yaitu 3 makalah utama dan 138 makalah
pendamping (sidang pararel) yang terdiri: 22 makalah bidang matematika dan pendidikan
matematika, 45 makalah bidang fisika dan pendidikan fisika, 28 makalah bidang kimia, dan
43 bidang biologi dan pendidikan biologi.

Pada kesempatan ini panitia mengucapkan terimakasih kepada semua pihak yang telah
membantu dan mendukung kelancaran penyelenggaraan seminar ini. Atas partisipasinya

diucapkan banyak terima kasih

Yogyakarta, 25 Agustus 2007
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SAMBUTAN KETUA PANITIA

Assalamuallaikum wr. wb ,

Yth. Bapak Rektor UNY Prof. Sugeng Mardiyono, Ph.D

Yth. Bapak Dekan dan Para Pembantu Dekan FMIPA UNY

Yth. Bapak Sumarna Surapranata, Ph.D Direktur Pembinaan Diklat Dirjen PMPTK
Yth Bapak Prof. Dr. Sukardjo, Bapak Prof. Suryanto, Ed.D, Bapak A. Sardjana, M.Pd,
Ibu Yoni Suryani, S.U. dan

5. Yth. Para peserta seminar sekalian,

b s

Kami atas nama panitia mengucapkan selamat datang di gedung baru FMIPA UNY
dan marilah kita panjatkan puji syukur kehadirat Allah s.w.t atas limpahan nikmatNYA yakni
berupa kesehatan kepada kita semua sehinga kita bisa menghadiri ~ Seminar Nasional
Penelitian Pendidikan dan Penerapan MIPA yang diselenggarakan oleh FMIPA UNY pada
pagi ini. Seminar ini diselenggarakan rutin tiap tahun dan sudah merupakan salah satu agenda
kegiatan FMIPA UNY. Untuk tahun ini seminar diselenggarakan sekaligus untuk
menghormati para senior yang purna tugas yakni Bapak Prof. Dr. Sukardjo(Jurdik Kimia),
Bapak Prof. Suryanto, Ed.D(Jurdik Matematika), Bapak A. Sardjana, M.Pd (Jurdik
Matematika) dan Ibu Yoni Suryani, S.U(Jurdik Biologi). Sudah menjadi tradisi di FMIPA
UNY untuk menghormati para senior yang purna tugas selalu diadakan seminar, hal ini
menunjukkan bahwa karya-karya beliau tidak berhenti walaupun sudah purna tugas.

Pada seminar tahun ini panitia mengundang Bapak Sumarna Surapranata, Ph.D
Direktur Pembinaan Diklat Dirjen PMPTK untuk berdiskusi dan bertukar pikiran mengenai
hal-hal yang terkait dengan Peningkatan Keprofesionalan Pendidik melalui Lesson Study
menyongsong Sertifikasi Profesi. Seminar ini diikuti oleh 132 peserta pemakalah yang berasal
dari berbagai perguruan tinggi baik negeri maupun swasta dan terdiri dari makalah pendidikan
MIPA ataupun makalah tentang MIPA serta penerepannya. Lebih lanjut, rincian abstrak dan
acara seminar ini ada di booklet.

Ucapan terimakasih kepada seluruh anggota panitia yang telah berusaha keras demi
lancarnya seminar ini. Namun kiranya apabila ada hal-hal yang kurang pada pelaksanaan
seminar ini kami atas nama panitia mohon maaf yang sebesar-besarnya. Tidak lupa ucapan
terimakasih kepada seluruh peserta atas partisipasi dan kontribusi makalahnya dan juga
kepada semua pihak yang membantu kelancaran seminar ini. Akhir kata kami ucapkan
selamat berseminar dan mudah-mudahan seminar ini memberi manfaat bagi kita semua.
Demikian sambutan kami kurang lebihnya kami mohon maaf.

Wassalamuallaikum wr. wb.

Yogyakarta, 25 Agustus 2007

Ketua Panitia
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SAMBUTAN REKTOR

-Assalamu’alaikum Wr. Wb.

Puji syukur kita panjatkan kepada Tuhan Yang Maha Esa, Allah SWT,
atas karunia, rahmat, nikmat, dan hidayahNya yang selalu dilimpahkan kepada
kita semua sehingga kita dapat mengikuti kegiatan seminar nasional ini.
Selamat datang dan terimakasih kepada  para peserta seminar atas
kehadirannya di Yogyakarta, khususnya di Fakultas Matematika dan limu
Pengetahuan Alam Universitas Negeri Yogyakarta untuk mengikuti seminar
nasional dengan tema.

Peningkatan Keprofesionalan Peneliti, Pendidik dan Praktisi MIPA.

Tema ini sangat relevan dengan semangat inovasi, peningkatan kualitas
guru, dan pengamalan Matematika dan limu Pengetahuan Alam (MIPA).
Rumusan tema tersebut memiliki muatan untuk meningkatkan peran dan fungsi
Fakultas Matematika dan Illmu Pengeahuan Alam baik yang terkait dengan
keilmuan, pendidikan, maupun pengimplemetasiannya. Rendahnya kualitas
pendidikan, khususnya bidang MIPA, antara lain juga disebabkan oleh adanya
image masyarakat terhadap betapa sulitnya belajar MIPA. Betapa kering dan
meaninglessnya belajar MIPA dibandingkan belajar bidang lainnya yang
terapannya lebih dapat dirasakan secara langsung. Padahal sebenarnya dengan
MIPA kita dapat meningkatkan keimanan, kesadaran diri, sayang lingkungan,
kebersamaan dan kualitas sosial kemasyarakatan serta perilaku terpuji lainnya.

Sehubungan dengan hal itu, semangat dan fasilitas pendukung untuk
meneliti baik tentang keilmuan, pendidikan maupun ‘penerapannya perlu terus
ditingkatkan agar dapat menghasilkan temuan vyang lebih berkualitas.
Matematika dan limu Pengetahuan Alam merupakan pengetahuan dasar yang,
walaupun banyak penerapannya, pada umumnya kurang diminati untuk
mengembangkannya. Hal ini terbukti dengan sangat minimnya jumlah proposal
penelitian tentang MIPA, pada setiap tawaran penelitian, jika dibandingkan
dengan penelitain dalam bidang ilmu lainnya.

Untuk itu, saya sangat menghargai prakarsa panitia untuk
meyelenggarakan seminar nasional dalam penelitian, pendidikan, dan
penerapan MIPA ini. Apalagi seminar ini diselenggarakan sekaligus dalam
rangka pemberian penghargaan dan penghormatan kepada 4 (empat) dosen
senior, pakar, pembina dan penasihat MIPA yang telah berhasil menunjukkan
kesempurnaan pengabdiannya dengan memasuki masa pensiun, yaitu yth:

Bapak Prof. Dr. Soekardjo, Bapak Prof. Suryanto Ed.D,
Bapak A. Sardjono MPd, dan lbu Yoni Suryani MSi.

Kami ucapkan selamat memasuki masa pension, terimakasih kami
ucapkan atas segala pengabdiannya untuk kejayaan Fakultas MIPA dan
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Universitas Negeri Yogyakarta. Keteladanan " Bapak-lbu semoga dapat
membangun suasana dan semangat baru dalam pengembangan MIPA.

Akhirnya, saya sampaikan banyak terimakasih kepada segenap panitia
penyelenggara, yang dalam hal ini Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan
“.Alam (FMIPA), atas kesungguhannya dalam penyelenggaraan seminar nasional
ini. Kami mohon maaf atas berbagai kekurangandan kekhilafan dalam
penyelenggaraan seminar nasional ini. Selamat mengikuti seminar nasional dan
semoga sukses.

Wassalamu’alaikum Wr. Whb.

Yogyakarta, 25 Agustus 2007

REKTOR

o

Prof. Sugeng Mardiyono, PhD
NIP. 130687369
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STUDI MEKANISME ADSORPSI MENGGUNAKAN XPS

Endang Widjajanti Laksono
Jurdik Kimia, FMIPA UNY

ABSTRAK

Makalah ini bertujuan mengkaji penggunaan teknik spektroskopi fotoelektron — yang
bersumber pada sinar-X (XPS) untuk mengkarakterisasi struktur elektronik pada berbagai sistem
keadaan padat maupun cair. Teknik ini didasari oleh adanya pemisahan beresolusi tinggi dari energi
ikatan elektron pada tingkat inti yang diemisikan oleh efek fotoelektrik yang berasal dari iradiasi
sinar X. Melalui deteksi energi kinetik atau energi pengionan setiap saat dapat diketahui secara
tepat perubahan energi elektron bagian tengah (core) akibat perlakuan yang diberikan atau akibat
proses adsorpsi.

Kata kunci : XPS, mekanisme reaksi adsorpsi

PENDAHULUAN

Teknik spektroskopi fotoelektron yang bersumber pada sinar-X (XPS) telah dikenal
sejak lama. Penggunaan alat ini bertujuan untuk mengkarakterisasi struktur elektronik pada
berbagai sistem keadaan padat maupun cair (dalam bentuk sel), melalui analisis energi kinetik
baik yang berupa energi ikatan valensinya maupun fotoelektron pada kulit yang lebih dalam.
Penggunaan teknik ini telah meluas tidak hanya untuk mempelajari karakter permukaan
secara kualitatif, tetapi juga secara kuantitatif. Secara kuantitatif teknik ini biasanya
digunakan untuk menentukan komposisi suatu permukaan, dan lebih dikenal sebagai ESCA
(electron spectroscopy for chemical analysis). Penggunaan alat ini tidak hanya untuk analisis
secara makroskopis, tetapi lebih pada skala mikroskopis (Marcus, 2000, 160)

Mekanisme reaksi adsorpsi gas pada permukaan padat umumnya dipelajari
menggunakan teknik spektroskopi desorpsi termal atau TDS , atau menggunakan metode
spektroskopi infra merah seperti IRRAS atau ATR (M. Kaltchev dan W.T. Tysoe, 1999, 32,
H.Ma, 2002, 178). Gas yang telah teradsorpsi pada permukaan padat (logam) didesorpsikan
dengan pemanasan dan dideteksi menggunakan teknik spektroskopi tertentu. Sebagai contoh
Klauber C (1985, 139) telah berhasil mempelajari mekanisme reaksi adsorpsi amoniak pada
permukaan Ni(110) menggunakan spektroskopi desorpsi termal dan iradiasi elektron pada
suhu perlakuan 85K. Demikian juga H. Ma dan Berthier (1999,45) telah mempelajari
mekanisme reaksi adsorpsi amoniak pada Cr,Os/ Cr(110) menggunakan teknik TDS.

Pemanasan yang dilakukan pada proses desorpsi tidak akan tepat bila digunakan untuk
adsorbat yang terikat lemah pada substrat atau permukaan. Pengaruh panas akan membuat
adsorbat terdesorpsi total padahal mungkin saja sebenarnya hanya sebagian saja adsorbat
terdesorpsi, atau dengan kata lain mekanisme reaksi adsorpsi yang dideteksi adalah akibat
pemanasan. Sehingga perlu dicari alternatif lain untuk mempelajari mekanisme adsorpsi gas
pada permukaan padat.

Gagasan penggunaan teknik XPS untuk mempelajari mekanisme reaksi adsorpsi gas
pada permukaan padat dapat diwujudkan, bila alat dilengkapi dengan perangkat lunak (soft
ware) yang dapat digunakan untuk pemrograman secara otomatis, seperti misalnya
spektrometer VG ESCALAB Mark II yang dilengkapi dengan program ECLIPS. Endang
Laksono (2003, 40) telah memanfaatkan teknik XPS untuk mempelajari mekanisme reaksi
adsorpsi amoniak pada Ni(111) pre-adsorpsi Oksigen pada temperatur kamar dan berhasil
menentukan mekanisme reaksi adsorpsinya.
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PEMBAHASAN

Umumnya alat XPS dilengkapi dengan ruang preparasi sehingga eksperimen dapat
dilakukan secara ‘in situ’ atau langsung dalam alat. Hal ini sangat menguntungkan karena
untuk mengamati suatu proses yang terjadi pada sampel, sampel tidak perlu terkontaminasi
oleh atmosfer luar. Hanya saja eksperimen yang dapat dilakukan masih terbatas pada proses
reaksi padat dengan gas. Sedangkan untuk sampel cair karena cairan diletakkan dalam sel,
maka sulit untuk diberi perlakuan.

Alat XPS beroperasi dalam keadaan vakum, dan dilengkapi dengan berbagai
fotoelectron gas mulia (atau ion gas mulia) yang berguna untuk membersihkan permukaan
sampel (bila sampel diberi perlakuan dalam alat) sebelum diberi perlakuan tertentu, misalnya
permukaan sampel dibersihkan menggunakan ion Argon.

Teknik spektroskopi fotoelektron mengukur besarnya energi pengionan molekul
ketika elektron dikeluarkan dari orbital yang berbeda- beda sehingga informasi yang
didapatkan adalah energi orbital tempat elektron berasal. Menggunakan informasi ini dapat
menduga spesi yang berkaitan dengan energi orbital tersebut.

1. Prinsip kerja XPS

Spektroskopi photoelektron induksi oleh sinar X dikembangkan sejak tahun 1950- an
oleh kelompok Siegbahn (1). Teknik ini didasari oleh adanya pemisahan beresolusi tinggi dari
energi ikatan elektron pada tingkat inti yang diemisikan oleh efek fotoelektrik yang berasal
dari iradiasi sinar X. Secara sederhana prinsip kerja XPS dapat dijelaskan seperti pada
gambar 1. Sumber photon yang berasal dari iradiasi sinar X, dilewatkan pada sampel.
Elektron yang berada pada tingkat dekat inti atau kulit bagian dalam akan diemisikan keluar,
yang ditangkap oleh penganalisa dan dideteksi dalam bentuk energi ikatan elektron pada
tingkat inti. Energi ikatan elektron tingkat lebih dalam / dekat inti oleh interface/software
akan ditampilkan dalam bentuk spektrum energi ikatan terhadap intensitas, yang akhirnya
dapat diinterpretasikan sebagai kehadiran molekul atau atom tertentu.

Sumber sinar biasanya merupakan hasil iradiasi logam alumunium atau magnesium.
Penggunaan sumber sinar alumunium menghasilkan sinar dengan panjang gelombang 1450
nm, sedangkan sinar X yang dihasilkan oleh sumber sinar magnesium menghasilkan 1250
nm. Masing- masing sumber sinar ini karakterisik , sehingga diperlukan pemilihan sumber
sinar yang tepat untuk menghasilkan karakter analisis yang diharapkan.

Alat e-
untuk
sumber analisis
Photon hv
[e' PV+ PK

hv

Energi
Tingkat inti

sampel

B S—

Gambar 1. Prinsip kerja XPS
Keterangan :
PV : elektron yang berada pada pita valensi atau kulit terluar

PK: elektron yang berada pada pita konduksi atau pita hantaran
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2. Interpretasi data XPS

Energi foton yang datang sangat besar, sehingga elektron terlepas dari bagian tengah
(core, atau sebelah dalam ) atom. Elektron bagian tengah ini terikat sangat kuat dan ada
kaitannya dengan pembentukan dan peruraian ikatan. Maka energi pengionan bagian tengah
ini merupakan sifat khas atom individual. Sebagai contoh pengionan kulit K untuk beberapa
unsur baris kedua dalam sistem periodik unsur :

unsur Li Be B C N 0O F
Energi

pengionan (ev)
PW. Atkins, 1999, 74

50 110 190 280 400 530 690

Deteksi energi ini memperlihatkan adanya atom tersebut pada sampel yang dianalisis. Energi
pengionan elektron bagian tengah ternyata dipengaruhi oleh pembentukan ikatan, sehingga
adanya pembentukan ikatan yang berbeda akan mengakibatkan adanya perubahan energi
pengionan atau dalam spektrum muncul dalam bentuk pergeseran. Hal ini sangat bermanfaat
bagi studi mekanisme reaksi karena pengaruh lingkungan yang berbeda akan menghasilkan
informasi energi pengionan yang berbeda dan itu berarti hasil atau produk yang berbeda.
Sebagai contoh oksigen yang mempunyai energi ikatan 530 ev, akibat pengaruh lingkungan
muncul membentuk spektra yang melebar dengan ‘bahu’ seperti gambar 2. Bila spektra
direkonstruksi (dekomposisi) maka akan menampilkan 3 buah puncak runcing, yaitu O, OH
dan H,O (Endang W, 2001, 126). Letak O yang terikat sebagai OH berada pada 531, 5 ev,
sedangkan O yang terikat sebagai HyO akan bergeser pada 533, 0 ev (Robert MW, 1991 :
136)

60— —

BE—

S0—

a/—

KCPS

30—

25—

20—

| | | |
o34 532 530 528 528
Binding Energy (=V)

Gambar 2. Spektra XPS Ols setelah oksidasi Ni (111) pada temperatur kamar
(EndangW,2001, 127)

3. Studi mekanisme adsorpsi
Mekanisme adsorpsi sangat penting untuk diketahui, terutama untuk mempelajari
struktur suatu permukaan setelah mengalami adsorpsi. Pengetahuan ini sangat diperlukan
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terutama untuk diaplikasikan pada proses katalitik dan pengendalian korosi, karena dengan
mengetahui mekanisme sekaligus struktur permukaan maka dapat dirancang katalis atau
pengendali korosi yang tepat dan bekerja pada keadaan optimal.

Prinsip terpenting dari mekanisme adsorpsi adalah perubahan struktur permukaan
selama proses adsorpsi, atau dapat dikatakan proses adsorpsi merupakan fungsi waktu. Untuk
itu mempelajari mekanisme adsorpsi merupakan deteksi permukaan sampel selama waktu
tertentu, diawali saat pencampuran reaktan pada permukaan dan diakhiri dengan saat
permukaan telah menjadi stabil atau tidak terjadi perubahan kembali. Pada alat XPS proses
deteksi dapat diatur sebagai fungsi waktu, sehingga alat ini sangat mendukung bagi studi
mekanisme adsorpsi.
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Gambar 3. Pertumbuhan lapisan hidroksil pada permukaan Ni(111)/NiO
setelah adsorpsi NH;3 a) 4,5 L dan b) 81 L (Endang W, 2001:142)

Gambar 3, memperlihatkan proses studi pertumbuhan lapisan hidroksil pada
permukaan Ni(111)/ NiO. Permukaan Ni(111)/NiO dialiri gas amoniak , permukaan Ni/NiO
akan mengadsorpsi amoniak, ternyata pada konsentrasi rendah lapisan hidroksil telah
terbentuk akibat reaksi antara gas NH; dengan NiO sehingga membentuk NiOH dan NH,.
Lapisan hidroksil yang terbentuk akan meningkat seiring dengan peningkatan konsentrasi
amoniak dipermukaan. Mekanisme ini dapat terdeteksi oleh XPS, seperti pada gambar 3,
sehingga mekanisme reaksinya dapat dituliskan sebagai berikut :

NHj3; (ads) + x O (ads) — NHs.y(ads) + x OH (ads) dengan x : 1 atau 2

Perubahan permukaan dapat diamati juga, meskipun tanpa permukaan sedang tidak
mendapat perlakuan, karena untuk reaksi yang lambat reaksi biasanya baru muncul setelah
adsorpsi selesai, seperti yang diperlihatkan pada gambar 4.
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Gambar 4. Evolusi karbon setelah proses adsorpsi (Endang W, 2001:166)

Selama 12 jam, keadaan atom karbon (285 ev) dideteksi setiap 1,5 jam ternyata dalam alat
terkontaminasi dengan gas karbon (udara), yang makin lama makin besar kuantitasnya.
Menggunakan gambar 4 ini dapat diketahui juga bahwa alat ini tidak semata- mata hanya
untuk mengamati proses atau mekanisme adsorpsi, tetapi juga dapat digunakan untuk
mengontrol keberadaan pengotor lain dalam reaksi.

PENUTUP

Berdasarkan kajian dari berbagai referensi, maka disimpulkan spektroskopi
fotoelektron yang bersumber pada sinar X-rays (XPS) dapat digunakan untuk mempelajari
mekanisme reaksi adsorpsi pada permukaan. Dengan melakukan deteksi sebagai fungsi
waktu, maka dapat diketahui perubahan struktur permukaan setiap waktu, sehingga dapat
diduga mekanisme yang terjadi. Bila terjadi perubahan lingkungan dalam molekul akibat
pembentukan ikatan baru, maka akan terjadi perubahan energi ikatan atau energi pengionan
dari atom yang dipengaruhi dan mekanisme reaksi adsorpsi akan terdeteksi.
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