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INTISART

Gandengan kromatografi, meroda pemisairan yang peiing efekif pada bonsentrasi
kecil, dengan spektrometer maia plasma, metoda detekst yang sanga; selektif dan
sensitif, oenphasilian swatn metoda spesiasi yang ampuh.  Ketiga ey
leromalografi, masing-mdsing baik bromatografi catr, kromatsgrafi pas ataHpiT
kramarsgeafi (lda saper britis sudab dighunglean denpan spektromerer mara
plasma.  Kromatografi cair digunakan antnk memisabkan senyatwa non poler,
servated peler slaupun senydawa lon, kromatografi ges untuk senyawa mudab
menpudp dan kromatografi Tida superkritis merupakan perantara antara kedua
metoda sebelimnya. Barw dug jents plasma yang digunakan wstwk perbubung
anturd kromatografi dan spektrameter plasma yaite playma pasangan indiekri)
dan plasma gelombang mikro. Ploima selombang mikro febil sewwai untub
Aromatogralt gas, karena disamping keserasionnya demgan sampel berupa g,
energ plazma Il lebik tiaggd dapar mengionkan wnsur pon logam memjadi fon
positif.
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defection  method resalts in @ powerful speciation method,  All hee
chromatographic modes, Including lquid chromatsgraphy, gas chrematozrapin
and supercritical Muid chromatogreply bave been coupled 1o plasma masi
spectrometer, Liguid cheomatography is applied for separation of nen palar, polar
and/or isnic compounds, gas chromategraphy for valatile compownds and
supercritical fluid chromatograghy is lied in bevween. Only twn kinds of plasma
bave been wilized as bridges berween chromatagraplby and mass specirometer, i,
e, indwctively coupled plasma and microwave induced plysma,  Microwave
induced plasea i suitabls for gas chromatographic detection beeanse of iir bigh
energy that is iomized non metallic element into positive fons.
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INTISARI

Crandengan dromatografi, meteda pemisaddae yang paling efekif pada Ronsentras
Zecil, dengan speksrometer maia plasma, metods detebsi vang sangat selekil dan
semsitif, memghavilkan swate metoda spesiasi yang amped.  Ketiga jends
kramatografi, masing-masing baik kromarngrali cair, kromatagrafi pas atanpun
wromaragrafi fiwida super ks swdab dighunghan dengan spektronerer mass
plaspra. Kromatografi caie digunglan antuk memisabian senyates non polar,
IERVATW PRIAT SIGNDUR SERYIWG (on, Sroratografi gav anink senvawa mdah
wenguaf dan kromatografi Twida superkritis merupakan perantara antara kedua
mictods sebelumaya. Barw dud fenis plasma yang digunekan wntwk perbubung
dntded wromatografi dan spektrometer slasma yaitu plasma pasangan indikeif
dan plasma gelombang mikro. Planng gelombang mikro febil sesasf wnink
sromaltograft gas, karena disamping keserasiannya dengan sampel berupa g,
enerpl plasma Inl lebil tagel dapat mengionkan wnswr non lagam memjadi fon

positf.

ARSTRACT

Coupling of chromatograplky, the mos effective separation methods 2t wery low
concentration, wAlh plasma mas specrremerry, the most sefective and sensitive
detection  metbod reswlts in @ powerful specistion method,  All thee
chromatograpbic modes, including lgquid thrematography, gas chromatography
and supereritical fluid chromatagraphy have been coupled to plasma mas;s
spectrometer, Liquid chromatograpey isapplied for separatian af non polar, polar
andsor lonic compainds, gas chromatography for velatile composnds and
supercritical (luid chromatography is lied in between. Oaly teeo binds of plasma
pave been alilized as bridges between chromatagraphy and mass spectrometer, |,
e, inductively coupled plasma and microwave induced plasma.  Microwave
irrdseced Fl':u'.'.':?:r:u::l' i snirafele Il'i'.'r gai Crramangranhye detectfon becaie |:'_i'- iy bisk
eteriry that is femized nen metallic slement inlo positeve 2oms,




1CP dibentuk dalam tabung kuarsa vang werdici dari tiga lapis tabung. Gas
plasmua, umumnya argon. dialirkan pada lapis terluar deagan laju alir cerrentu
118 - 20 liter per muemit) tergantung pada tenags digunakan. Aliran gas ini
dibuar secara tangensial sehingga berputar dan membentuk plasma melinghar
seperti domat.  Gas ini sekaligus berfungsi sehagai pendingin tabung hingga
tidak meleleh, Tabung lapisan kedua digunakan untuk mengalickan zas
pembantu untuk mengatur posisi plasma agar plasma tidak melenghet pada
tabung tengah vang meleleh bila kena plasma.  Sedanghan cabung tenzah
cigunakan untuk mefewatkan sampel vang sudah dirobah menjadi bercuk
aerosol oleh alar pengabur (nebulizer].

Energn dizlirkan ke tabung melavi sebush kumparan dari pipa tembaga
vang didinginkan dengan air. Energl tersebut berupa arus listrik bolak balik
dari suatu generator pada frekuensi gelombang radio, biasanva 27,12 atau 40,48
MElz pada kekuaran 0,5 - 2,5 KW, Arus bolak baiik pada frekuensi radio yang
lewat pada kumparan ini akan menginduksi medan magnic.  Medan Mgt
terbentuk akan berinteraksi dengan elektron dan jon dari zas plasma hingaa
terjadi panas yang tnggi dan terjadilah plasma vang sabil. Dalam
pembentukannya pertama kali elektron dari plasma gas dipancing dengan
erergi luar dard suatu kumparan Tesla sehingga gas plasma cerion. Setelah jon
terbentuk terjadidah interaksi dengan medan magnic dan terbentuklaly plasma
secara spontan dan bertahan pada suhu 4200 - §000 K.

xampel yang sudah dirubah jadi aerosol dimasukkan melalui tabung tengah
se plasma,  Kebanyakan cara pembentukan aerosol ini melalui pengabutan
sampel larucan ke alat pengabut baik nebulizer preumatik berupa concentric
dan cross fow, staupun nebulizer ultrasinik. Kamar pengabet (spray chamber)
juga diperlukan untuk memisahkan tetesan besar dan menguranai pelarut vanz
masuk ke plasma. Pengatoman, cksitasd dan pengionan teriadi di pusat plasma
terutama melalui perpindahan panas dari plasma. Sifat kas [CF adalah punva
suhit tinggi, umur analic dalam plasma relatif lama, kerapatan slektron tingsi
dan lingkungan yang relatif inert’. Kombinasi sifat-sifat ini akan menghasilkas
desalvasi sempurna, penguapan pelarut sempurna dan efisiensi peagatoman/
pengionan tnggi, Hal ini menjadikan TCP metoda penenmuan mult unsur
seeara serentak bila digunskan alat pendeteksi vang seseai.

Suhu tinggi plasma dapat menjadikan analit terion dan berupa jon muatan
waggal untuk kebanyakan unsur. on ini selanjuraya dickstrak dengan alat
ukur ion yang paling sensitif yaitu spekrrometer masa. Dengan ini terbentuk
suatu metoda analitik vang sangat selektif dan sensitif vang  disebut
spekitrometer masa plasma pasangan indukeif’,

lon dari plasma pada tekanan atmosfir dilewatkan melalui kerucur
samphng biasanys dari nikel demgan lobang beriameter | mm kedalam
sprkirometer masa yang divakumkan sampai tekanan sangat rendah, Dibalik
lobarg kecil ini gas akan mengembang dan sehagian akan masuk pada kerucuc
Wedua disebut skimmer,  Diibelakanya terdapas sederetan lensa ion pada
potensial tertentu uatuk memifokurkan on ke analizer masa kuadrupel, Ton
dikeluarkan dari kuadropol berdasarkan perbandingan masa muatan {m/2) dan
selingiainya didetelen oleh detclior dleitiren multipiier.



Keampuhan utama metoda ini adalsh batas detebsi vang luar biasa cendah
pada tingkat konwentrasi ppe (bagtan per trilivm}, daerah konsentrasi kerja vang
sangnt Iuss {ppt wmped pporl AoriiaiLar heberams uamre whalipus dan
kemampuan penentuan HoLop.

MIP dibentuk dalam tabung pengawamuatan tunggal yang diletakkan
dalam ronpga resomansi. Rongga resonansi terbuat daci tembaga, perunggu
atau aluminiwm vang didinginkan dengan aliran air.  Generator dengan
{rekuenst 2450 MHz digunabian uncuk menghasithan gelombang mikro dengan
Lelyatan 307« 120 W untuk tenapa rendah, 100 - 500 W unttull tenaga
menengah dam 500 - 1500 W wntuk cenaga tinggl, Alvan plasma zas kedalam
tabung juga dibuat berputar untuk mendapackan plasma Dingkar dengzn
melewatkan melalui aluminiem arsu teflon beraler vang disisipkan kedalam
Labiung.

Gas plasma MIP umumnya hetivm memberikan kesstimewaan vang tidak
dipunyai argon. Helinm mempunyai potensial ionisasi 24,3 «V sedangkan
argon cuma 15.75 eV, hingga plasma helium mempunyai aerg iehih tinggi
dan berkemampuan pengionan yang lebih timggi. Dengan il unsur-unsur
btiman loeam juga dapat dijonkan membentuk jon pesinf sepers: As, Se dan
ltalogen’® Disamping iu helium dengan masa rendsh udak banyak
mengzanggy dalam pembentukan ion seperti argon,

Spektrometer masa MIP memerlokae pompa tambahan untuk mengurdng:
masknya haljum kedalam spektromerer masa karena helivm lebih ringan dan
argon’. Peralatan ini belum ada vang dipasarkan secara komersil,

Plasma DCP dibentuk zntara dua anoda grafit prrobicik dan satu kateda
wolfram dengan konfigurasi ¥ terbalil. Masing-masing elektroda didinginkan
densan aliran argon secars melingkar disekeliling vlehtroda,  Dunga phisma
dimulai densan mendekackan ketiga clektrods dap ‘segera setelah plzema
terbemtuli clokiroda dipisabtkan. DO peium dipaka sehazal- sumber fon
spehicrometer plasma karena posisi plasma vang tidak memunglinian unok
itu.

SPESTASI UNSUR

Spesiasi unsur adalah identifikasi dan huantifikasi berbagai bentuk senvawa
dari suaty unsur dalam sampel sehaligus baik unsur logam ataupen bukan
losam. Bentuk-bentuk senyawa ini dapat berupa bedla bitangan oksidasi dalam
senvawa anorganik acau jenis dan banyak substituen  dalam semyawa
orpanologam.  Informasi ini diperlukan karena sifat racun dizentukan aleh
bentuk senvawa bukan oleh jumlah toral unsue. Karena it spesiast unsur
merupakan suatu tantangan bagi orang-orang kimia analitik,

Umumnya kandungan senyaws logem-organik vang ada dalam sampel
lingkungan sangat remdah dalam pelarut sangat polar sepertl air alam atau
cairan hiologi. rena itn untuk spesiasi unsur diperlukan dua teknik saling
melenzkapi. Yang satu dapar metakukan pemisahze yang efisien dan satu Zagi
dapat  mendeteksi dan kuantifikasi pang sangat sensitifdan dipereays.



Penggabungan kedoa teknik ini memerlukan cara pemasukan sampel vang
kompacibel dan modifikasi alat yang minimal untuk mendapatkan efisiensi dan
respon maksimal dari masing-masing teknik. Disamping it juga diperlukan
carz pengambilan data perwaktu proses pemizahan,

Bebera macam teknik pemisahan sudah ada tetapi vang sesuan untuk
spesiasi unsur adalah teknik kromatografi sepesti kromatografi gas (GO
khromategrafi cair (LC) dan keomatogeafi fluida superkritis [SFC).  Deteksi
unsier selekeif dapac dicapai dengan beberapa vekaik seperti spektroskopi
absorbsi arom runeku grafit, spekeeoskopi fluorisensi atom eksitasi [aser,
spektroskopi emisi plasma dan spektrometer masa plasma.

Spektroskopi absorbsi atom wengku grafit dan spektroskopt fluorisens
atom memang dapat mendeteksi pada konsentras vang sangat rendah, tetapi
tidak dapat mendetehsi perwakiu vang diperlukan suatu  kromatografi.
spektraskopi emisi plasma dan spektrometri masa plasma sesuai untuk deccksi
kromatogrzii dan sudak banysk dipakaikan. Spektometri mass plasma
memtberilian sensitifit 2« 3 dekade lebih baik dari spektrometri emis plasma.
Baik playma ICP acwwpun plasma MIP sudah digunakan sebagai sumber ion
spektrometer  plasma dan  sudah digandeng dengan  berbagai  tehinik
lromartopgrafi.

Unsur-unsur vang sangat menarik perhatian untuk dispesiasi adalah
logam-logam seperti A, Hag, Ph, Sn, Ce karena su dah diketahn sifat cacunnys
dalam berbazai bentuk senvawa. Senvawa-semyawa arien misalnya. dimana
senvawa arsenit (AS(II)} sangat . beracun, ditkutt oleh acsenac [ASVIE,
monemetl  arsepac Jdan dimen]  arsemac Sedangkan arsenobeoin dan
arsemokolin tidak beracun sama selalic

Medl serga etil merkuri dan timbal sésing dijumpai dalam sampel
linghungan,  Seavawa m eil merliurs dan diened] merkun mervpakan bentul

toksik vang felas. Dialarsy hal simbad, tetrastil timbal, teteamer] eimbal dan
kombinasi meciletil cimbal sapgat secing dijumpai.  Benyawa int berasal dari
hensin ramg ditambahkan sehagai ancd Tetuk yang saz inf masih banvak
dimunzlan,

Senvawa-semyawa  organotimzh  berupa  tetrae  dan triarganetimah

merupakan rzcun vamg sanzat kuat.  Berkurang gugus organiknya, sifat
racunnya juga berkurang. Sen iwawa menaril perhatizn lainnya adalah keamiem
dimana sifar racun dicentukan oleh hilangan oksidasinya, Crilll) diperlulan
sehagai makanan sedangkan Cr{VT) adalah racun, mutagen staupus karsinogen.
Spesiasi Jogam juga diperlukan untuk mendapathan informasi pemakaian obat
dan metabolisme obat dalam tubuh stau uncuk menentukan metaloprozein

dalam sampe] biolog:.

EROMATOGRAF] CATR - SPEKTROMETER MASA PLASMA

KEh Fomatog afi cair umumnya dipaka: untuk permisahan senyawa on, senyawa
polar dan non polar dan |ug;a ion Lr_‘-m'p :’]I_S dzn semyawa netral. Teknik
pemuszhan  mp sngit popu Tt «'4gi _nusur demgan detehror

spekrometer masa plasma pasangan m:lu-;tlt.



Pada khromatogssfi cair faga halik yang sering digunakan sebagai pelarut
adalah campuran air dengan metanol atae asetonitcil. Untul mendapathan
kepolaran pclarut yang hib Uspy, &x dopzs L wap dngpl hedalam
campuran sering pula ditambahkan tetrshidrofuran.  Optimasi pemisahan
dengan fasa balik sering jugs memerlukan varizs konsentrasi bufer,
pengaturan pH dan penambahan garam kedalam fasa gerak.

Kromatogedfi pasangan jon menggunakan kolom dan fasa gerak yang
serupa  dengan kromatografi fasa  balik. Pempahan  dibanti  Jdenpan
penambahan ion pembawa kedalam fas gerak yang membentuk pasangan ion
dengan analit; Bila pagangan ionnya berupa ditergen pads konsentrasi relacif
tinggi metodanya disebut dengan kromatografi cair massl.

Kromatografi penukar ion dapat memisshkan Dalx senyama .on anaupun
senyawa non jon.  Pembentukan jon komplek atu reaksi penukarzn ligan
diperlukan ontuk memisshkan senyawa non polsr. Larunan buffer vang
mengandung sejumlzsh metanol atau asetonitril digunakan sehagai fasa gerak
sedangkan tingkat jonisasl, retzasi analit dan kesefehrifan diztur dengan
memvartasikan pH.

Pemisahan dengan kromatografl ddusi dicapal dengan dengan ukuran
mileku] efekeif dari anafit dalsm Farutan. Fasa geraknya dipilih berdasarkan
kettrutan sampel dan lkompatibilitas dengan {353 diammya.

Penggandengan khromatografl Gair desigan spektrometer masa plasma
hanya memerlukan tabung penghubung antara keluaran kelom kromatogeats
dengan masukan nebufizer speltrometer. Tabung ini biasanya terbuat dari
bahan inert seperti Teflon atau PEER dengan menggunakan sambungan
khromatografi cair biase. Panjang dan diameter tabung harus dipilih selenl
mungkin untuk mengurangi pelebaran puncak krosmatogean,

Laju aliran fasa g::’:l]-[ kromaiograls vang bizsanya antara 2,5 - 2,2 misnnn
merupakas laju aliran yang sama untuk nebulizer plasma jenis pnenmatih.
Tetapi nebulizer jenis ini hanya manpunya efisiensi 1 - 3 % hingga signal
dihasilkan rendah. Nebulizer dengan efisiensi |<bib tinggi seperti nebulizer
ulerasenik juga tidak banyak membantu karesa akan memberikan pelebaran
puncak dengan bertambahnya volume gas.

Mebulizer yang lebih cocok untuk twjuan ini adalah nebulizer injeks
langsung yang membawa langsung aliran kolom ke plasma.  Diengan in
pelebaran puncak kecil sekali dan cfisiensi hampir mencapai 100 %, Teapi
hanya dapat dipakai pada lsju aliran rendah sampai G5 mi/min dengan
menggunakan kolom mikro’,

Fasa gerak kromatografi cair blasanya mervpakan hombinasi air desgan
pelarut organik, garam schagai bulfer, dan pasangan ion.  Pelarut organik
dapat mengurangi penampilan plasna, menjadikan plasma ticlak seabil, atau
penumpukan Karbon pada tabung plasma atau sampler  spektrometes.
Pengurangan pelarut organik masuk ke plasma ini dapac diatasi dengan
pendinginan kamar pengabut dan kestabilan plisma dapat dijaga dengan
mempertinggi tenaga plasma sampai 1,7 kW. Penumpulan oksigen pada
tabung piasma dan sampler dapat dikurangi dengan mencampur zas pengabut
denzan oksigen (1-3 %), Tetapi sampier spektrometer lebib cepat habas®.



Fasa gerak vanz mengandung garam dapat menvebabhan sigral menurun
dalam waktu debat, mempengaruhi kesensitifan din memberikan spekirum
yang lebih rurmit. Disamping ite terjadinva penumpukan garam di nebulizer
dan sampler dapac menvebablan penyumbatan. Pengaliran asam nirear 2 =
dintara penginjeisian sampel ke kromazograd; dapat mengurangi penyumbaran
tersehut tentu harus dibayar densan tambahan wakiu analisis®,

secara umum. penggandengzan kromatografi cair dengan spektromerer
plasma memerlukan pengaturan kondisi baik Kromatografi mavpun plasma
untuk mendapatkan pemisahan yang efisien dan cotap mempertahanlan
penampilan decektor, Penggunaan pelarut erganik dan pemakaian garam vang
besar dari 0,2 % sudah sangat mempengaruhi penampilan plasma, maka kondisi
keduanva harus disesuaikan,

Berbagai senvawa dari unsur-unsur Ay, Hg, 5n, Ph, Cr, Cd, Cu, Zn, Au,
P dan & sudah dipelajari dengan metoda keomatografi cair spehtrimeter masa
plasma.  Kromatogeafi fasa balik dan pasangan iom dipakaikan untuk
pemisahan arsenit, arsenat, monormetil arsenat, dimetil arsenae dan arsenobetain
dengan batas deceksi 520 sampai 300 pe LeTgantung jenis semyawanya, Dengan
kromacagrafi penukar ion juga didapathan barss deteksi vang sama. Metods
terschut juga sudah dipakaikan uncuk beberapa sampel alam seterti daging ikan
lauat, urin, anggur din minuman bersoda*®,

Salah satu kelemahan pendeteksian As dengan spebtrometer masa plasma
adalah zangguan isobar pada midz « 73 karena pembencukan jon poliatom
“ArCl bila klorida juga terdapar dalam sampel.  Dengan kromatografi
penukar ion, klorida dapar terpisah dari wnyawa-senyawa arsen hingga
gangguan tesschur teratasi.  Kesensitifan Arsen dengan spektrometer masa
plasma dapat bertambah sepuluh Lali lipat dengan penambahan Helium pada
1% plasma dengan mengtonkan As lebih hanvak'™,

zemvawasenvawatimbal vang terdird dar ion P, teimetil Gmbal lerida,
trietil timbal klorida, infent timbal klorida dan tetraetil timbal celah banvak
dilakukan spetiasinva. Pemisaban rang baik didapatkan dengan kromaroprafi
cair {asa baltk dengan pasangan ion dan kromacogeafi penukar ion secara elus
gradien dari mesanal 28 % sampai 92 % kemudian kompasisi ini diperezhankan
sampai akhir keoamatografi.  Batas detelsi sangat bervarizsi tergantung
semyawanya mulai dari 0.2 sampai 3900 pg. Aplikasinya terhadsp sampel air,
uein dan bensin sudah dicobakan® .

senvawa timah terutama organotimah sedsh Banyak menjadi perhatian
parz peneliti karena pemaliaiannya vang sudah meluss. Pemisaban SETIVEWA
trimecil timzh klerida, teifenil timah klorida dan cibutil cimah klorida dicapai
dengan krematograli penubar ion dan kromatografi pasangan ion denzan bacas
deteksi daei $20 - 1222 pg Sn. Tetapi senvawa timah dapat terserap pada kolom
siltiia dan selanjutnya keluar perlahan.zhan menvebabkan percambahan sinar
“atar belakang, Dengan menggunaban kolom disar polimer pengaruh serpapan
i berkurang dan batas deteksi menurun sampai 2 pe untuk semus jenis
senvawa, Kromatografi misel dengan fasa gerzk natrium dodekil sulfar dapat
memisahkan ceimetil timah klorida, triet] timah bromida dan tripropiltimah
slirsda juga campuran mono dan disrganotimah, Batas deteksi berkisar antara
24 - 126 pg Sn*it,



Senvawa merkuri berupa Hg'", metil merkun, etil merkori dan fenil
merkuri yang sering dijumpai dalam bentuk klorida dipisahkan denpgan
kromatografi cair fasa balik dengan deteksi sgrektrometer masa plasma.  Batas
deteksi antara 7 - 27 ppb Ha. Pooggueass gensraisr vap dingin scrudah
kolom dapat memperkecil batas deteksi dampai 06 - 1,2 ppb Hg'
Kromatografi cair pasangan ion juga sudah dipakaikan untuk pemisahan
sertvawa ini dengan batas deteksi 7 pp Hi dan applikasinya unmek sampel urin
sudah dicobakan,

Kromatografi size chlusi - spehtrometer masa plasma sudah dicobakan
untuk spesiasi metalloprotein. Cd, £n, Cu dan Au vang terdapat dalam
senyawa bermasa relani Linggl 1.|'i]!|ii-=]!|]-[:].|:l dan didetelsi dars sarmpel giJ'liaJ by
dan bahan binlogi lain. Obat-obatin mengandung emas juga sudah ditentukan
dengan kromatografi eklusi™.

EHROMATOGRAFL GAS - SPERTROMETER MASA PLASMA

Kromacografi gas digunakan untuk pemisahan senyawa menguap dan stabil
dalam panas atau turunin senvawa terschut yang masih mempunvai sifat-sifar
vang sama. Jumlah senyawa organolegam yang dapat dipeahlan dengan
khromatograli  gas  agak  cerbatas karena sifat  kimdanva vang cidak
menguntunghkan seperti masa relatif molekul tingg, tidak mudah menguap dan
mempunyat kepolaran tertentu, Tetapi senyawa dengan subscituen vang terdird
dari gugus metil, el arau propil biassanya mudah menguap dan cocok untuk
kromatografi gas. Senvawa-senyawa 5o, Pb dan Hg teemasuk pada kategori ini,
Senvawa-senvwa terscbur sudab dikenal sebagai kontaminan linghungan,
Pemakaian metoda sac ini lebih terfokes pada senyawa-senyawa berhalogen].

Pemmtasukan sampel gas ke plasma sangat mengustungkan  Karena
memberikan efisiensi tramsport 100% dan energi plasma semuanva dapat
digunakan unruk pengionan karena tidak diperluban desolvas dan penguapan
pelarut, Pengpandengan kromatografi gas dengan spehtrometer masa plasma
sangar mudah dilakukan dengan meletakkan ujung kolom langsung ke dasar
plasma. Untuk ite diperlukan penghubung berupa mbung stainless steel vang
dipanaskan ancara oven kromatografi dengan tabung plasma. Redalam tabung
imilah dilewatkan vjung kolom kromacografi gas.

Tabung penghubung ini harus dipertahanhan pada subu tertentu untuk
menjaga pengembunan analit pling tidak sama dengan suhu certingai dars
Ve, Fluktuasi suhu dapat mempenyaruhi tampilan  dan  resolusi
kromategrali. Bila digunakan kolom kapiler diperlukan rambahan gas untuk
mendorong keluaran kolom kedalam plasma. Tentu saja aliran gas ini harus
diatur sedemikain rupa wuntoh miminimumkan pelebaran puncak dan
memaksimumkan cfisiensi transport analit,  Ada hal kbusus lagi vang harus
diperhatikan untuk menggabungkan kromatografi gas dengan spekiirometer
masa plasma gelombang mikre, Plasma ind tidsk taban dengan pelaruc organik
vang digunakan sebagai pelarut sampel. Karena itu pelarut harus dilepas dulu
keluar dengan menggunakan suatu kran, Hal ini memunghkinkan karena
pelarut organik kelear dulu sebelunmy soalic.



Kromatografi gas spektrometer plasma gelombang miliro lebih banvak
dipakaikan untuk senyawa bukan logam.  Meroda ini digunakan untuk
peientuan senvawa-senyawa halogen, fosfor dan belerang hingza sesuai untuk
menentuan PCE dan dioksin pada konsentrasi vang sangat rendah®.

Metoda ini juga sudah dipakaikan uncuk spesiasi senvawa organologam.
Campuran senyawa tetraorganotimab sudah ditentukan dengan batas detelsi
L -4 pg 3n dengan cara biasa. Detehsi lebib rendah sampai 0,69 - 0,4 pe Sn
didapatkan dengan menggunakan injektor dali logam tanealim vana membawa
kngsung keluaran kolom kedalam plasma. Tecap wmygwa organotimah vang
mudah menguap saja vang dapac ditentukan dengan megoda ini®,

Peazgabungan kromatograli gas dengan spekerometer masa plasa pasanzan
mduktil juga sudah dilaporkas di beberpa lieratur.  Pesgeabungan ini
wmumnya tidak memerlukan perobahan kondisi plasma, Diantaranya sudah
dipakaiakan wntuk spesiasi organotiomah, dan organctimbal.  Batas deveksi
sekitas 0,7 pa/s”. Terrametil timbal, crimeed el cimbal, dimeeil dietil timbal,
metil crietil timbal dan tetraecil timbal dispesiasi dalam sampel nafea dan
bensin.  Senyvawa lin vang sudah dipelajari adalah ferosen dan nikel
diectlditiokarbamae?,

KROMATOGRAFT FLUIDA SUPERKRITIS - SPEETROMETER MASA
PLASKA

Rromatograbi fluida super kricis sazc ini semakin populer karena fuida super
kritis mempunyal daya laret vang lebih besas dari gas dan kekentalan vang
cebil keesl dari zat cair. Metoda ini merupakan alternatif dari kromatografi gas
dan kromacogeafi ¢sir karena pemisahanava berdasackan Eombinasi koefisien
ditusi tinzgi dart khromacografi gas dengzn sifat kelarvran dari kromatograti
cair,  Senvawa tishik menguap, labil dzlam panas dan masa relacii molekul
tinggl, vang tidak mungkin dipisahkan dengan kromatografi gas, dapat
dipisahkan dengan kromatografi fluida superkritis dalam waktu analisis pendek
dan pengzunaan pelacutr vang lebih sedikic dari kromzatograft cair. Suhu,
tekanan dan komposisi fasa gerak dapar dikontrol dengan mudah pada
kromatografi fluida superkritis. Fasa gerak vang secing digunakan adalah Co,
dan daya pelarutannya dapat ditambah dengan menambahkan metanol actau
pemuodifilasi yang sesuai lainnya.

Suatu bal unik dari kromatografi iluida superksitis adalah bahwa
panisaban dilakubkan dalam fasa superkritis sedanghan deceksi dapat dilakukan
wizlah dekompresi dimana fasa superkritis sudah herohah kembali jadi fasa gas.
Untuk menjaga fasa gerak selama dalam kolum dalam keadaan superkritis
harus diempatkan restriktor divjung holom. Restriktor berupa tabung silika
132 - LI0 em) dengan wjung fric berpori. Sewaktu fasa gerak berobah dari
superkrizia (72 atm dan 49 “C ontuk CO)) ketekanan atmosfir akan terjadi
pendinginan karena ste oy Jiberikas pacas pada resiktror untuk menjaga
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Karena keluaran kolom berupa gas, penggambungan dengan plasma sama
dengan penggambungan GO dengan plasma, vaitn memerlukan penghubung
vang dipanaskan.

Khromatogeafi fluica superkrus  dapat  digunasan wesfld SETLYETYE
organologam tidsk menguap yang tidak bisa dilakukan dengan kromatografi
gas, Disamping itu pemasukan keluzran kolom yang berupa gas kedalam
plasma juga sangal menguntunghan. Tetrabutiltimak, tecibutiltimah xlorida,
trifenil timah klorida dan tetrafemil cimah celabodi jﬁ]'l}g::m dalam satu
kromatogeam dengan batas deteksi dibawsh pikogram. “Timbal, merkuri dan
arsen juga sudah dispesiasi dengan patas deteks: didaerah pikogram™,

Penggabungan kromatografi fluida superkritis dengan spekerometer plasma
gelimbang mikro sudah  dipakatkan untuk penentuan 1-kloronaftaien.
\-bromo-2-metil naftalen. Adanya CO, menurunkan enefgi plasma uncuk
pengionan dan menurunkan semsitifiti,  Batas deteksi yang didapatkan
swimbang dengan yang didapatkan dasi kromatografi gas.

RESTMPLUTAN

Baras deteksi didapatkan dari kromatograli gas dan keomatograli fluida
superkritis dengan spekiromelss masa pizsma lebih rendah karena keluaran
liromatografi vang berupa gas hingga tidale diperiukan energi plasma unruk
penguapans can desolvasi, Disamping it keluaran kolom dapat langsung
diarahhan pada plasma dengan efisiensi transport snalit mencapal 100 %,
Disameping ite fasa geraknya tidak memberikan banvak gangguan pada plasma,

fatas deteksi dengan kromatografi caie sangat bervariasi. Relemahan
kromatograii cair adalah efisiens nebulizer szmgar rendah, dan kehiasusan
penggunaan pelart organik vang tidak disukai plasma. Tetzpi kromatograti
cair dapat digunakan untuk berbaga: variasi sampel hingga penggunaanaya
masit diperlukan.  Untuk itu diperlekan pengaturan kondisi baik plasma
ataupun kromatografi yang saling menguntunpgkan.
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