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Kromatografi

)Sejarah Kromatografi

)Definisi Kromatografi Gas

)Fungsi/Manfaat Kromatografi Gas

)Aplikasi Kromatografi Gas

) Konsep Teori Kromatogafi Gas

Instrumentasi




= Tswett, kromatografi, kolom 1900-t

= Martin & Synge, krom.penukar ion, 1940-t
= James & Martin, GC, 1950-t

= Lovelock, SFC, 1958-t

» Snyde, Huber mfl, HPLC, 1970-t

Dari bahasa Yunani:

* Chroma = warna & graphein = menulis

Analisis

Kromatografi

» Pemisahan/Separation
* Identifikasi
» Kuantitatif



Mikhail Semenovich Tswett. Merupakan seorang pria
kelahiran Italy sekitar tahun 1872 dan wafat sekitar tahun
19109.

Beliau memiliki menemukan teknik chromatography
sekitar tahun 1900an pada penelitiannya yang
berhubungan dengan pigmen pada tanaman.



Fritz Prior. Merupakan seorang pria kelahiran German
tahun 1921 dan tutup usia sekitar tahun 1996.

Karya tulis ilmiah yang terkenal berjudul :
“Determination of Adsorption Heats of Gases and
Vapors by the Application of the Chromatographic
Method in the Gas Phase”.



Erika Cremer. Merupakan seorang wanita kelahiran
German tahun 1900 dan tutup usia sekitar tahun
1996.

Beliau merupakan seorang ahli kimia dan salah satu
profesor di universitas Innsbruck. Beliau juga orang
penting yang mempelopori teknik gas
chromatography.



Archer John Porter Martin. Merupakan seorang pria

kelahiran Inggris tahun 1910 dan tutup usia sekitar tahun
2002.

Dalam proses pengembangan chromatography beliau
menggunakan kertas saring berpori.

Hal ini memungkinkan mengisolasi dan mengenali bahan
Kimia yang mirip asam amino.



\Apa itu Kromatografi Gas? (GC)

« Kromatografi gas (GC) adalah teknik analitik yang berlaku untuk
sampel gas, cair, dan padat (komponen yang diuapkan oleh
panas).

« Jika campuran senyawa dianalisis menggunakan sistem GC,
setiap senyawa dapat dipisahkan dan dikuantifikasi.



Kromatografi Gas

Pada kromatografi gas, fase bergeraknya adalah gas dan
zat terlarut terpisah sebagai uap

Pemisahan tercapail dengan partisi sampel antara fase
gas bergerak dan fase diam berupa cairan dengan titik
didih tinggi (tidak menguap) yang terikat pada zat padat
penunjangnya




GC=Gas Chromatography
Ada 2: GLC & GSC

» Fasa gerak: gas (Helium atau hidrogen)
» Fasa diam: cair atau padat
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Pemisahan senyawa Menghitung kadar Pengujian Identifikasi senyawa

dalam suatu sample senyawa dalam kemurnian suatu yang ada pada
suatu sample senyawa suatu sample
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Menyiapkan suatu
senyawa murni dari
suatu sample



Senyawa Volatil dalam Biji Kopi




Beberapa aplikasi penggunaan instrument KG pada bidang
penelitian diantaranya :

» Gasifikasi dan Pirolisa
» Produksi Biogas
e Sintesis Metanol

Pusat Teknologi Sumber Daya Energi dan
Industri Kimia. https://smesta.kemenkopukm.go.id/



Beberapa contoh gas yang biasa digunakan pada proses kromatografi
gas diantaranya:

He N*

NITR EN
HELIUM —_—

Helium Nitrogen Argon Hidrogen



\ Konsep Teori Kromatografi Gas

Volume  Volume pembawa yang diperlukan untuk
retensi menggerakkan pita zat terlarut pada
(VR): keseluruhan panjang suatu kolom
Waktu  waktu yang diperlukan masing-masing
retensi komponen untuk tingggal di dalam kolom

(tR):



Konsep Teori Kromatografi Gas

Retensi relatif:

» Waktu retensi dibandingkan terhadap suatu zat referens
yang kedua-duanya dianalisis pada kondisi yang identik

* Dipengaruhi oleh temperatur

 Tidak tergantung pada: panjang kolom, laju aliran gas
pembawa, faktor kompresibilitas dan perbandingan
banyaknya cairan fase diam terhadap zat padat
penunjang




Konsep Teori Kromatografi Gas

= Resolusi suatu kolom >>> merupakan efisiensi untuk pemisahan
komponen tertentu

= Suatu kromatograf dengan puncak yang sempit menunjukkan
resolusi yang baik



Instrumentasi

Regulator Sistem injeksi Kolom
tekanan sampel kromatografi
Penunjang :

stasioner Fase stasioner Detektor

Pencatat
sinyal




Kromatografi Gas

* Eluent, berfungsi sebagai fase gerak yang akan membawa
sampel masuk ke dalam kolom pemisah.

 Pompa, berfungsi untuk mendorong eluent dan sampel masuk ke
dalam kolom. Kecepatan alir ini dapat dikontrol dan perbedaan
kecepatan bisa mengakibatkan perbedaan hasil.

 Injektor, tempat memasukkan sampel dan selanjutnya sampel
dapat didistribusikan masuk ke dalam kolom.



Kromatografi Gas

« Kolom pemisah, berfungsi untuk memisahkan ion-ion yang ada
dalam sampel. Keterpaduan antara kolom dan eluent bisa
memberikan hasil/puncak yang maksimal, begitu pun sebaliknya,
jika tidak ada "kecocokan", maka tidak akan memunculkan
puncak.

» Detektor, berfungsi membaca ion yang lewat ke dalam detektor.

 Rekorder data, berfungsi merekam dan mengolah data yang
masuk



Cara Kerja Kromatografi Gas

Zat terlarut teradsorpsi pada
bagian atas kolom oleh fase

diam, kemudian akan
: : ey d  Merambat dengan rambatan
dibawa oleh gas menuju masing-masing komponen
yang sesuai dengan nilai Kd
masing-masing komponen

S : Senyawa-senyawa dalam
Sampel diinjeksikan (melalui
sample injection port yang sampel akan menguapiaan

temperaturnya dapat diatur) kolom

Detektor mencatat sederetan

Masing-masing komponen sinyal yang timbul dan akan

akan terelusi menuju detektor i tampak sebagai kurva antara
waktu terhadap komposisi

aliran gas pembawa




Kelebihdg & Kelemahan Kromatografi Gas

Kelebihan

« Dapat menggunakan kolom yang lebih panjang untuk memperoleh efisiensi pemisahan
yang tinggi

» Cuplikan dengan ukuran beberapa mikrogram sampai dengan ukuran10-15 gram masih
dapat dideteksi

» Viskositas gas dan uap rendah

» kesetimbangan partisi antara gas dan cairan berlangsung cepat
« Analisis relatif cepat

« Sensitivitasnya tinggi

CIEINERER

 Teknik ini terbatas untuk zat yang mudah menguap

« Komponen cuplikan harus mempunyai tekanan beberapa torr pada suhu
kolom




Kelebihan kromatografi gas padat

Adsorben lebih stabil
Selektivitas GSC biasanya lebih besar dibandingkan GCL

GSC juga sesuai untuk pemisahan gas-gas inorganik dan
hidrokarbon

Dapat menggunakan detektor dengan selektivitas tinggi

Kekurangan kromatografi gas padat
- Pilihan fase diam (adsorben) terbatas




Prinsip KG

Analit tersebut dimuatkan ke bagian atas kolom melalui suatu portal injeksi yang dipanaskan, tempat
analit menguap.




enyawa Cocok untuk Analisis KG

Komponen yang dapat dianalisis dengan KG memiliki tiga
fitur utama sebagai berikut.

« Senyawa dengan titik didin hingga 400 °C
« Senyawa yang tidak terdekomposisi pada suhu penguapannya

« Senyawa yang terural pada suhu penguapannya, tetapi selalu
dengan jumlah yang sama. Ini disebut pirolisis KG.



yawa yang Tidak Dapat Dianalisis atau

Sulit Dianalisis dengan GC

Senyawa Yang Tidak Dapat Dianalisis

« Senyawa yang tidak menguap (logam anorganik, ion, dan garam)

« Senyawa yang sangat reaktif dan senyawa yang tidak stabil secara
kimiawi (asam fluorida dan asam kuat lainnya, ozon, NOXx, dan
senyawa yang sangat reaktif lainnya)

Senyawa Yang Sulit Dianalisis

« Senyawa yang sangat menyerap (senyawa yang mengandung gugus
karboksil, gugus hidroksil, gugus amino, atau belerang)

« Senyawa yang sampel standarnya sulit diperoleh (Analisis kualitatif
dan kuantitatif sulit dilakukan.)



Gambaran Umum Analisis GC

Sample injection unit Column

Heat and vaporize Separate components

Liguid sample each component
o_ O
™ {"‘“ @ I':l _':.::'
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Ccarrier gas

Detector

Convert the amount of
each component into
an electrical signal
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To the data processing unit

What does it contain
and in what amount?



Komponen Kromatografi Gas

Instruksi

» Tentukan nama bagian/komponen dari
Instrumen Kromatografi Gas !

= Buka tautan berikut
https://learningapps.org/display?v=ppylrhcsn?2

= Durasi waktu pengerjaan 5 menit



https://learningapps.org/display?v=ppy1rhcsn23

Regulator  Traps 2.

Autosampler

Detector

Chromatogram

il ull

Column Oven

Inert Carrier Gas Gas Chromatograph Data

Mobile Phase

Stationary Phase



Konfigurasi sistem KG sangat

sederhana. Ada tiga komponen utama

sistem KG:

= Unit injeksi sampel, yang
memanaskan sampel cair dan
menguapkannya;

= Kolom yang digunakan untuk
memisahkan setiap senyawa;

= Detektor, yang mendeteksi
senyawa dan mengeluarkan

konsentrasinya sebagai sinyal listrik.

Konfigurasi Sistem GC

Carrier gas flow

Cylinder

controller

/ Detector

Sample injection

Electrical signal

Data
processing unit



Types of Connectors Used In The GC Oven O

Advantages

Packed columns,
reliable

Low dead volume,
inert, low cost

High temperature

Low initial leakage

Limitations

Not inert, no ferrule
for capillary columns

Difficult to assemble,
comes apart

Sheds active graphite
particles into sample
path

Loosens and leaks
with oven cycling,
solvent tailing

Agilent Technologies



Capillary Flow Technology Devices (A e

Ultimate Union  J|timate Union _
FID Reliable precolumn

connector
Precolgmn a *

7890 GC

Gas Sampling Valve

Tube Connector
Easy valve to capillary

column connector

Tube is 0.25 mm id and
is deactivated

7890 GC

Agilent Technologies



Splitters: Unpurged Tee (A e
Simultaneous detection with 2 detectors (but NOT

MSD)
Cannot do backflushing

1:1 split FPD:uECD

Autp-sampler FPDP «'0
WW. pECD
0.3mX0.25
S Effluent Splitter
=t // WITHOUT Makeup
&
Det 1 OUT
Column IN
st Det 2 OUT

GC 30 m X 0.25 mm id X 0.25 um HP-5MS

Agilent Technologies



Detektor

Senyawa yang
terdeteksi

Jumlah
minimum

TCD Semua senyawa kecuali gas 10 ppm (10 ng)
pembawa

FID Senyawa organik 0,1 ppm (0,1 ng)

ECD Senyawa halogen/logam 0,1 ppb (0,1 pg)
organik

FTD Senyawa nitrogen/fosfor 1 ppb (1 pg)/
organik 0,1 ppb (0,1 pg)

FPD Senyawa sulfur/fosfor organik | 10 ppb (10 ng)/

50 ppb (50 pg)

<




THERMAL CONDUCTIVITY DETECTOR (TCD)

1] {]} & Mendeteksi semua senyawa yang
5§ T memiliki perbedaan bahan dengan
gas pembawa.

r[inmlmuul'n»C:

l

Filament



FLAME IONIZATION DETECTOR (FID)

- lon collector
Signal cable

Sensitif terhadap senyawa-senyawa
| .igh voltage electrode Ol‘g an|k pada Umumnya

Quartz jet

Column

' Carrier gas



ELECTRON CAPTURE DETECTOR (ECD)

» Sensitif terhadap senyawa-senyawa

— | - Electrode

P | i halogen dan logam organik.
J+——Ni"souce  w Bjasanya untuk analisis pestisida
organoklorin
=——= - Purge gas
! | l[
Exhaust :

~ ; 53
|

Column

£ Carrier gas



’ FLAME THERMIONIC DETECTOR (FTD /NPD)

Transformer

:—t— Ceramic
insulator

Alkaline

salt Collector

| 4 [ High voltage
o Tl electrode

t carrier gas

= Sensitif terhadap senyawa
fosfor organik dan nitrogen
organik.

= Biasanya untuk analisis
pestisida dan produk medikal.



Electrode for FID monitor

1 (option)
i "/C°0||ng fin
' ~ Photomultiplier

Quartz
cylinder

§ . \

Quartz tube. "]| : \\ Interference filter
Quartz window

—-— Air

Column

L Garrier gas

Sensitif terhadap senyawa-senyawa
fosfor organik, sulfur organik dan timah
organik.

Biasanya untuk analisis pestisida dan
flavour.



Kromatografi Gas

Column
Stationary phase
Sample Carrier gas
injection 9
s ial o
Transported LA 7 e%g’w H
while repeatedly o OSP 0O SF
being partitioned O "ﬁ
l l o ,.”‘,' l f&?f’
A A A
Finally eluted e
from the column F f

>
Peak

Analysis results are obtained as a chromatogram



Analysis Results—Chromatogram

hin: Tetensity © 15,63008 1

25000+
5 Peaks
TR
£ ,
E 10000 Baseline :
[=1] ] ]
¥ s l ‘E\
1 ||1L|'\_ i E
i
0% 10 15 20 25 EC as a0 45 i
] i
- E Time
. X

Sample Injection Point Retention Time

3.172 min 4610 min



Jenis/Tipe Kromatografi




Jenis/Tipe Kromatografi




pe Kromatografi




How GC Columns Work

o> > -
o : hermo x
N -

Compound Separation: Retention Time Compound
O34 aur Methprylon
= Compounds separate according to 0344  mir Butalbital
i larit i ' Amabarbetal
VOlatlllly and iiaicadad ) 4 min Megprobamats
« As compounds elute they are A4 i Gluthethimide
gquantified by the detector o Bkt
1344 min Mathaqualone

Prmidone

https://www.youtube.com/watch?v=q0pM-kOSvOQ



Kromatografi Gas

Pipette

1l o

https://youtu.be/luSG8ANBTaNO




A narrow cut is taken from the first column and reinjected into the second column

First column ///\ Second column

(non-polar) (polar)

Modulator

Simplified diagram of GC x GC analysis.



Kromatografi Gas

QU'Ckly Gas Chromatography
understand

@ i

0
< Mobile phase

https://youtu.be/UycPljfrnWo



Response

A
- peak width .
/ athalf height _~ Datapoints
| N peak heightf spectram
] A peak area
l

peak width : -

b tIR Retention time

Chromatogram output from a GC or GC-MS. Credit: Anthias Consulting.



Masses: TIC

Substituted phenanthrene
Substituted & dibenzothiophene

dibenzofurane & fluorene

Substituted napthalene
& benzothiophene
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Aromatic band -
substituted benzenes -
! %

1st Dimension (seconds

GC x GC contour plot of diesel showing the different chemical classes separated. 1st dimension column is non-
polar and 2nd dimension column is mid-polar. Credit: Anthias Consulting.

https://www.technologynetworks.com/analysis/articles/gas-chromatography
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Lavender Provence LOPROGSSZ

i Notes : CBS 1.2u 50M 40{5)>250@10. 10ps! 10mim split Inj 220
i Source 220 Gain 1.2x105
\ 10mg in ImI DCM 1ulin)

TON TRAGE. Flagging=Scan, Max Scan=1056%28:03.
| wg _TYotallon Curront, Bkg=1063, Max. Int,=13010092.
ge 475 630

| B N p)

’o_
80 -}

70

14:00 18:00 18:00 20:00 _ 22:00 24:00



Glycols
Column: DB-1

JE&W P/N:
Carrier:

30 m x 0.45 mm LD., 1.27 ym
124-1032

Helium at 35 cm/sec,
measured at 50°C

Oven: 50°C for 2 min

Injector:
Detector:

CENOOADN

50-260°C at 10°/min

Megabore Direct, 1 pL, 250°C

FID, 280°C

Nitrogen makeup gas at 30 mL/min

Ethylene glycol monomethyl ether
Ethylene glycol monoethyl ether
1,3-Propanediol

1,2-Propanediol

2,3-Butanediol

. 1,3-Butanediol
. Ethylene glycol monobutyl ether

Diethylene glycol monomethyl ether
1,4-Butanediol

. Diethylene glycol monoethy! ether
. Dipropylene glycol

. 1,5-Pentanediol

. 1,6-Hexanediol

. 1,7-Heptanediol

. Diethylene glycol monobutyl ether
. 1,8-Octanediol

. 1,89-Nonanediol

. Ethylene glycol

. 1,10-Decanediol

3.4

8.9

10

14,15

16 17

|
10

Time (min)
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EPA Method 551

Column: DB-210

30 m x 0.25 mm 1L.D., 0.5 pm

J&W P/N: 122-0233
Carrier: Helium at 24.8 cm/sec, measured at

150°C

Oven: 35°C for 11 min

35-120°C at 10°/min
120°C for 18 min

Injector: Splitless, 200°C

15 sec purge activation time
1 L of 50 pg/pL, AccuStandard

Detector: ECD, 300°C

CENOOAEN

Chloroform
1,1,1-Trichloroethane
Carbon tetrachloride
Trichloroacetonitrile
Dichloroacetonitrile
Bromodichloromethane
Trichloroethylene

. Chloral hydrate
. 1,1-Dichloro-2-propanone

Dibromochloromethane

. Bromochloroacetonitrile

. 1,2-Dibromoethane

. Tetrachloroethylene

. 1,1,1-Trichloropropanone

. 1,2-Dibromopropane (IS)

. Bromoform

. Dibromoacetonitrile

. '1,2-Dibromo-3-chloropropane

Se 6t

10

|
20

W st - B by

30 40



Lemon Ol

Column: DB-5
60 m x 0.25 mm 1.D., 0.25 pm
J&W P/N: 122-5062
Carrier: Helium at 25 cm/sec (0.73 mL/min)
Oven: 75°C for 8 min
75-200°C at 4°/min
200°C for 5 min
Injector: Split 1:150, 270°C
1 pL neat
Detector: FID, 270°C
Nitrogen makeup gas at 30 mL/min
1. a-Thujone 15. Linalool
2. a-Pinene 16. Nonanal
3. Camphene 17. Citronellal
4. Sabinene 18. Terpinen-4-ol
5. B-Pinene 19. a-Terpineol
6. Myrcene 20. Decanal
7. Octanal 21. Neral
8. a-Phellandrene 22. Geranial
9. a-Terpinene 23. Neryl acetate
10. p-Cymene 24. Geranyl acetate
11, d@-Limonene 25. p-Caryophyliene
12. yTerpinene 26. trans-a-Bergamotene
13. Octanol 27. o-Humulene

14. Terpinolene

Thanks to:

28. p-Bisabolene

Mr. William Faas of A.M. Todd Company for
providing the sample and assisting with peak

identification,

~ran
weui

11 12
10
9
8 138
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45 min
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24

26

28

27
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Instruksi :
1) Buatlah 10 kelompok, tiap kelompok terdiri atas 9-10 ‘.‘
personil anggota. ’

2) Tontonlah video terkait kromatografi gas pada tautan
berikut : https://s.id/1Mf1s =0
3) Buatlah resume catatan antar kelompok Pindal QR-Code :

4) Alokasi waktu pengerjaan 15 menit
5) Presentasikan didepan kelas Eﬁ'ﬂ"m

l id:







