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<그림 1> ELSD 검출기 사용시 유로 흐름

■  질량분석기(MS) : UV 흡광이 없는 구조를 갖는 성분을 분취해야 할 경

우, 원하는 질량값(m/z)을 가진 화합물의 MS 신호로 분취되게 할 수 

있다. 또한 수집된 분취액을 정확히 정성 확인하는 용도로 사용할 수 

있다. MS 검출기는 파괴 검출기이면서 UV 검출기에 비해 감도가 높기 

때문에 컬럼 또는 UV 검출기를 통하여 나오는 대용량 부피의 시료를 

splitter로 나누어 일부 적은 양의 시료만 MS 쪽으로 나머지는 분취기 

쪽으로 이동하게 한다. MS 쪽으로 분할되어 이동하는 시료와 make-

up 펌프에서 들어오는 이동상이 혼합되어 MS의 이온화원까지 도달

한다. 이때 make-up 펌프는 MS에 호환되는 이동상을 사용함으로써 

이온화 효율을 더 높여줌과 동시에 시료 희석이 되게 한다.
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<그림 2> MS 검출기 사용시 유로 흐름

분취기(fraction collector) 작동 원리

분취기는 관심 성분 피크 영역의 시간을 기준으로 분취(시간 

프로그래밍)되거나 검출기에서 설정한 임계값 이상으로 검출

이 될 때 분취(피크 기준 분취)되게 할 수 있다.
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<그림 3> 분취기의 도식

분취기의 전환 밸브(diverter valve)를 이용하여 유로를 폐액

통 방향으로 전환하거나, 분취기 니들 방향으로 전환하여 분

취 시료를 주입할 분취 용기의 특정 위치로 흘려준다. 분취

기의 전환 밸브는 시간 프로그래밍 또는 검출기 신호의 임계

값 설정에 의해 전환된다. 시료가 검출기 흐름셀에서 감지되

어 분취기 전환 밸브까지 도달하는데 걸리는 시간(분취 지연 

시간)을 잘 계산하여 분취 시점에 적용해야 가장 높은 순도

와 수율을 얻을 수 있다. 수동으로 계산하는 방법도 있지만 

Agilent 분취기는 분취 지연 센서가 장착되어 있어 자동으로 

분취 지연시간 검정을 한다. 

다양한 응용을 위한 분취기 및 분취용기, 트레이

분취 목적과 응용에 따라 분취 및 분취용기, 트레이 종류를 

선택할 수 있다. 분취 수가 매우 많을 경우 최대 3개의 분취기

를 동시 연결하여 확장할 수 있다. 분취기 종류 중에는 분취 

후 바로 확인분석을 하기 위한 자동시료주입기와 분취기가 함

께 결합된 모듈도 제공하고 있다. 분취 트레이 종류로는 well 

plate, 2 mL 바이얼, 튜브 타입, funnel 트레이 등이 있으며, 특

수 용도인 funnel 트레이의 경우 분취된 시료가 분취 트레이

에 바로 주입되고 각 위치에 연결되어 있는 튜빙을 통해 최대 

120개의 둥근 바닥플라스크에 대용량으로 모을 수 있어 분취 

완료 후 회전증발기에 바로 장착하여 농축시킬 수 있게 한다.
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분리 모드 및 컬럼 고정상 선택

Preparative의 중요한 요소 중 하나는 처리량이기 때문에 컬

럼 충진제의 용량이 중요하다. 용량이 큰 컬럼은 주입 당 더 

많은 물질을 처리할 수 있다. 용량을 늘릴 수 있는 방법은 크

로마토그래피 기법에 따라 차이가 있다.

■  흡착 크로마토그래피 : 흡착제 표면적이 용량을 결정. 더 넓은 표면적

의 흡착제는 좁은 표면적 흡착제보다 더 큰 질량 주입을 할 수 있다.

■  역상 크로마토그래피 : 분석물의 용해도와 함께 결합상 커버리지 또

는 탄소 로딩양이 용량을 결정(결합된 상의 알킬 사슬길이보다 영향

을 많이 받음)

Preparative에서는 analytical처럼 분리능이 중요하지만 컬럼 

오버로딩을 하면 피크가 넓어질 수 밖에 없기 때문에 선택성

을 더 중요하게 생각한다. 분취할 두 화합물 사이의 선택성이 

높으면 선택성이 낮은 경우보다 컬럼에 더 많은 시료를 오버

로딩할 수 있다. 따라서 관심 성분에 대해 최고의 선택성을 줄 

수 있는 고정상을 선택하는 것이 중요하다.

컬럼 내경 및 입자 크기 선택

Preparative HPLC에서는 일반적으로 오버로딩을 하기 때문

에 고가의 작은 입자 크기의 컬럼은 거의 사용하지 않는다. 만

약 시료가 매우 복잡하고 관심 화합물 간의 분리능과 선택성

이 떨어져 오버로딩이 어려울 경우 5 μm 입자도 사용되지만 

분리가 잘 되는 시료의 경우 7~10 μm 입자를 일반적으로 사

용한다. 입자 크기가 커지면 가해지는 압력이 낮아지고 유속

을 더 높일 수 있어 처리율을 높일 수 있다.

컬럼 크기는 주입하고자 하는 주입 당 재료의 양에 의해 결

정된다. 주입할 수 있는 시료의 양은 컬럼 내경과 길이에 따

라 증가한다. 일반적으로 4.6 mm 내경은 소규모 preparative 

HPLC용, 7.8 mm 내경은 semi-preparative HPLC용, 21.2 

mm 내경 컬럼은 보다 큰 규모 preparative용이다. 더 큰 내

경의 30 mm 및 50 mm 컬럼은 보다 높은 스케일업용으로 사

용할 수 있다.

Preparative 컬럼 내경에 대한 시료량 및 권장 유속

Preparative LC에 적용할 컬럼 내경 크기와 조 생성물의 양에 

따라 권장하는 적정 유속 범위는 아래 표와 같다.
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이동상 선택

마지막으로 관심 화합물에 대해 최고의 선택성을 갖는 정지

상 및 이동상 조건을 선택해야 한다. 그리고 이동상 용매의 분

광학적 특성(UV 투과성, 형광 특성, 질량 분석기 호환성), 분

취물에서 쉽게 제거할 수 있는 휘발성, 압력이 낮게 걸릴 수 

있는 점도, 미량의 비 휘발성 오염물질에 대한 순도, 최대 시

료 로딩을 위한 좋은 용해도, 용매 비용도 함께 고려해야 한다.

Low cost High cost

methanol
hexane

ethyl acetate

acetone
dichloromethane

heptane

MTB

acetonitrile

<그림 6> Preparative HPLC에서 사용되는 유기용매의 상대적 비용

순상 크로마토그래피의 이동상 용매는 위의 기준을 만족하지

만 그럼에도 불구하고 역상 크로마토그래피가 더 익숙한 분리

모드이기 때문에 여전히 가장 큰 관심을 끌고 있다. 역상 크로

마토그래피로 사용한다면 최종 분취물에서 잘 제거될 수 있

는 ammonium formate나 ammonia와 같은 휘발성이 있는 

버퍼나 이동상 첨가제를 사용해야 한다. 그러므로 analytical 

규모에서부터 휘발성 있는 버퍼나 이동상 첨가제를 이용하

여 초기 분석 조건을 셋업한 후 preparative 규모로 스케일

업 해야 한다. 
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Analytical에서 preparative까지의 스케일업 예시 

- 카페인과 테오필린의 분리

Column 3 x 150 mm ZORBAX SB-C18, 5 μm
Mobile Phases Water = A

Acetonitrile = B
Flow Rate 0.6 mL/min
Isocratic 10 % B
UV Detector DAD: 270 nm/16 (Reference 360 nm/100)

Standard cell (Pathlength 10 mm)
Oven Temperature Ambient
Stop Time 15 min

Amount
per

Injection
0.025 μg each
0.25 μg each
2.5 μg each
25 μg each
250 μg each

min2 4 6 8 10 12 14

mAU

0

1000

2000

3000

4000
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<그림 7> Analytical 컬럼에서 오버로딩 실험

카페인과 테오필린은 역상 크로마토그래피에서 잘 분리된다. 

3.0 mm 내경의 컬럼에 두 화합물의 양을 0.025 μg에서 500 

μg까지 증가하여 오버로딩했다. 150 mm 길이의 ZORBAX 

StableBond C18 analytical 컬럼을 사용했고 첨가제가 들

어있지 않은 물과 아세토니트릴을 이동상으로 사용하고 0.6 

mL/min 유속으로 진행했다. 표준 10 mm 경로 길이의 UV 흐

름셀에서 검출했기 때문에 높은 농도에서 포화 현상의 피크

가 나타났다. 이 두 화합물은 분리 선택성이 매우 좋았기 때

문에 가장 높은 오버로딩에서도 잘 분리되었다. 이러한 좋은 

선택성은 다음의 스케일업 단계에서도 좋은 오버로딩을 할 수 

있을 것으로 예측할 수 있다. 

Preparative 컬럼으로는 analytical 컬럼과 같은 충전제를 포

함하는 21.2 mm 내경의 150 mm 길이의 컬럼을 사용하여 

preparative 컬럼에 주입할 수 있는 최대 질량을 결정했다. 짧

은 길이의 preparative 흐름셀을 사용해서 더 큰 컬럼에서의 

preparative 크로마토그래피를 진행했고 유속은 25 mL/min

으로 조절했다. <그림 8>과 같이 두 화합물 모두 고순도로 분

취할 수 있었다. 

min0 2 4 6 8 10

mAU

0

500

1000

1500

2000

Column 21.2 x 150 mm ZORBAX SB-C18, 5 μm
Mobile Phases Water = A

Acetonitrile = B
Flow Rate 25 mL/min
Isocratic 10 % B
UV Detector DAD: 270 nm/16 (Reference 360 nm/100)

Preparative cell (Pathlength 3 mm)
Oven Temperature Ambient
Stop Time 15 min

TheophyllineCaffeine

<그림 8> 스케일 업해서 얻어진 preparative 분리

자동 purification 소프트웨어

자동 purification 소프트웨어는 analytical에서 preparative 

규모까지의 정제 분석법 스케일업 시 필요한 모든 조건을 자

동으로 계산하여 그 다음 분석법에 전달되게 한다. Prepara-

tive 단계에서 각 관심 화합물에 초점을 맞춘 이동상 기울기

를 즉각적으로 계산해 주어 분취물질은 최대한 분리가 잘 되

게 하면서 분취가 필요하지 않은 물질은 최대한 빨리 지나가

게 하여 전체 정제 시간을 단축하고 이동상 용매 소모를 줄

여준다.

[특징]

■  수학적 알고리즘을 통해 analytical에서 preparative 규모까지의 

진정한 “자동 스케일업”

■  각 시료에 대해 최적화된 ‘집중적인’ preparative 이동상 기울기를 

바로 계산

■  최고의 순도와 회수율을 얻기 위해 집중적인 기울기를 무한으로 

생성 가능

■  집중적인 기울기를 통한 최고의 시료 처리량과 최저의 용매 소비

■  입자크기, 유속 또는 컬럼 크기 변화 모두 고려하는   

자동 스케일업 도구

■  UV 및 MS 신호의 자동 분취 triggering

■  분취 결과 브라우저를 통해 한눈에 분취, UV 및 MS 스펙트라  

데이터를 한눈에 확인

■  결과 검토 후 바로 시료 재 분석을 할 수 있는 시퀀스 테이블 생성기

■  워크업 및 전문가 모드 선택



RecoveryFractions
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최신 동향

정수장의 경우 정수 분석결과만 계수

조사대상은 4대강 수계에서 주로 지표수를 취수하는 24개 

정수장, 서울시와 한국수자원공사가 생산하는 수돗물 병입수 

2개 제품과 먹는샘물 6개 제품이다. 조사항목은 입자크기 1.2 

μm~5 mm의 플라스틱이고, 분석은 국립환경과학원과 서울

물연구원, 한국수자원공사가 공동으로 수행했다. 미세플 라스틱 

검출방법은 국내외 연구사례를 참조했으며, 수돗물 5 L를 걸

러낸 여과지를 현미경과 적외선분광기로 분석하여 플라스틱 

입자만 검출해 내는 방식을 적용했다.

이번 연구결과는 2017년 9월 발표된 외국의 검출(평균 4.3

개/L) 사례보다 낮은 수준으로서 미세플라스틱에 대한 외국

정부 대응상황, 세계보건기구(WHO)와 같은 국제기구 및 국

내 전문가 의견 등을 종합하면, 우리나라 먹는물에서 미세플

라스틱은 우려하지 않아도 될 것으로 판단된다.

인체 노출과정 및 위해성

미세플라스틱은 통상 5 mm 이하의 플라스틱 조각을 말하며, 

공업용연마재, 각질제거용 세안제, 화장품 등에 직접 사용하

기 위해 생산되거나 페트병, 스티로폼 등 큰 플라스틱이 잘게 

부서져서 생성된다. 매년 약 3억톤의 플라스틱이 생산되며, 그 

중 약 20%만이 재활용되거나 소각된다. 나머지는 대기, 토양, 

해양으로 유출, 축적되어 우리는 지금 플라스틱 행성에 살고 

있다해도 과언이 아니다.

이번 국내외 수돗물에서 미세플라스틱이 검출되었다는 것은 

좀 의아하기는 하나, 이는 지표수와 대기 중에 존재하는 미세

플라스틱이 오염원이 될 수 있다는 것을 알려주기도 한다. 일

례로 미국 가정의 80% 이상이 회전식 건조기를 보유하고 있

으며, 세탁 및 건조과정을 통해 의류 내 미세플라스틱은 지표

수와 대기 중으로 방출된다 (대기 중의 미세플라스틱은 지표

수에 내려앉는다). 이러한 이유로 Orb Media 결과 중 레바

논 수도 베이루트에서는 천연샘물의 94%가 미세플라스틱으

로 오염된 것으로 나타났다.

미세플라스틱의 인체 노출경로는 국제적으로 연구사례가 부

족한 상황이지만, 현재까지 알려진 바에 따르면 미세플라스틱

의 인체 노출은 주로 음식 섭취와 먼지 흡입에 의해 이루어지

는 것으로 보고되고 있다. 유럽지역에서 연구된 자료에 따르

면, 굴, 홍합 등 해산물을 통해 섭취하는 미세플라스틱의 양

은 하루에 1~30개이고, 연간 최대 11,000개로 보고되었다.

하지만 미세플라스틱의 첨가제 및 오염물질(중금속, 난분해

성 유기오염물질(POPs))은 위해 가능성이 있으나, 섭취에 의

한 노출량은 매우 낮은 것으로 보고되고 있다. 일부 연구에

서 사람이 미세플라스틱이 함유된 해산물을 통해 섭취한 유

기오염물질의 양은 전체 섭취량과 비교하여 0.1% 미만이 될 

것으로 평가된다.

향후 연구과제

미국, 영국, 프랑스, 독일, 네덜란드, 유럽연합(EU) 등 주요 국

가의 경우 미세플라스틱 정책의 중점을 먹는물보다는 해양

오염이나 폐기물 발생원 관리에 두고 있는 것으로 파악되었

다. 환경부는 앞으로 국민보건의 예방과 관리차원에서 미세

플라스틱이 사람에게 노출되는 보다 다양한 경로 및 인체위

해성에 대해 체계적인 연구를 추진할 예정이다. 미세플라스틱

의 인체위해성에 대해서는 그 동안 국내외에서 연구가 제한

적으로 이루어져 왔으나, 향후 추가 연구가 이루어져야 할 것

으로 판단된다. 또한, 미세플라스틱이 인체에 미치는 영향을 

정확히 파악하기 위해서는 먹는물 뿐만 아니라 식품 섭취, 공

기 흡입 등 다양한 노출경로를 고려한 종합적 연구가 필요할 

것으로 보인다.

[참고자료]
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2.  theguardian 보도자료 “Plastic fibres found in tap water around 

the world, study reveals”(2017.09.06)
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➞     Agilent DB-5ht column, 5 m × 0.32 mm, 0.1 μm film

➞     Flame ionization detector

➞     Agilent 7693 Automated Liquid Sampler (ALS)   

with 10 μL syringe

기기 조건

<표 1> TPH 분석을 위한 Intuvo 9000 GC 기기조건

Parameter Value

Inlet Splitless at 380 °C

Injection volume 0.5 μL

Constant column flow 10 mL/min helium

Constant column program
40 °C ℃ for 0.5 minutes
250 °C ℃/ min to 350 °C
350 °C ℃ for 1.3 minutes

Intuvo Guard Chip temperature 350 °C ℃

Detector Flame ionization at 350 °C ℃

검량선 작성 및 분석을 진행하기 전, C10-C40의 짝수 번 노

말 알칸류를 함유한 헵탄 용액 50 mg/mL를 주입하여 적합

성 시험을 진행하였다. 이 시험으로 분리능, 회수율 및 감도에 

대한 GC 시스템 성능을 검증하였다. 이때 미네랄 오일을 포함

한 표준물질을 사용하여 0.24 mg/mL부터 8.0 mg/mL까지

의 6 단계 농도로 검량선을 작성하였다. 세 번째 표준용액(1 

mg/mL의 미네랄 오일)은 재현성 시험을 위한 제어 솔루션으

로 사용되었으며 교정이 끝난 후 정밀도와 정확성 측정을 위

해 각각의 시료 추출물들을 5 회씩 분석하였다.

Result and Discussion

<그림 1>과 <표 2>는 시스템 적합성 시험의 결과이다. 데칸

(C10) 피크는 헵탄 용매에서 잘 분리가 되었으며 혼합물 안

의 각 n-알칸은 바탕선에서 분석되었다. 아이코산(eicosane, 

C20)의 회수율을 1이라고 했을 때 테트라콘탄(tetracontatne, 

C40)의 상대적 회수율은 0.93으로 측정되었다. 이 값은 분석

법 하한인 0.80을 초과하는 값이며 끓는점 구분에 있어서 우

수한 성능을 보여준다.

<그림 2>는 검량선 결과를 보여준다. 상관계수(R2)는 0.9998

이며, 이것은 전체 검량선 범위에서 우수한 직선성을 나타낸

다. 검량선 세 번째 표준용액(1 μL/ml)의 반복성 시험은 3회 

연속 시료를 주입했을 때 검출기 반응을 측정하여 진행하였

으며 그 결과는 <표 3>에 나타나 있다. 측정된 상대표준편차

(RSD)는 1.7%로, 최대 허용 RSD인 5% 보다 낮은 값이다. 
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<그림 1> Agilent Intuvo 9000 GC를 이용한 탄화수소 분리

<표 2> TPH 시료에서 탄화수소 C10-C40의 회수율

Peak area Recovery

C10 861 0.98

C12 867 0.98

C14 877 0.99

C16 890 1.01

C18 875 0.99

C20* 882 1.00

C22 882 1.00

C24 882 1.00

C26 873 0.99

C30 867 0.98

C34 859 0.97

C36 853 0.97

C38 829 0.94

C40 817 0.93

Amount (mg/ mL)

A
re

a

0

20,000

40,000

60,000

80,000

100,000

120,000

140,000

1 2
3

4

5

6

Peak area = 17 005.7346*Amt + 52.100781
R2 = 0.9998
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<그림 2>  TPH 0.24 mg/mL 부터 8 mg/mL 까지 6단계의 농도로 이루어진  

검량선
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<표 3> ISO 16703 검량선의 반복성 시험

Run Standard 3 peak area

1 18,044

2 17,644

3 18,236

Mean 17,975

Std dev 301.9

RSD 1.7 %

<그림 3>은 BAM-U021 시료와 동일한 또 다른 시료를 5회 주

입한 후 얻어진 각각의 크로마토그램을 오버레이 한 것이다

(총 10회의 주입). 초고속 GC를 사용하면 시료 분석이 한번 

완료되는 데 3분 정도가 소요된다. 시료에 첨가된 C10 및 C44 

피크는 <그림 3>의 크로마토그램에서 점선으로 이루어진 바

탕선과 같이 총 TPH 정량분석에 대한 기준의 역할을 한다. 각

각의 GC 분석은 거의 동일한 크로마토그램과 머무름 시간을 

보여주며 양 옆으로 삽입된 C10과 C40 피크에 대한 두 크로

마토그램으로 더 자세하게 확인할 수 있다. C10 피크에서 각

각의 분석에 대한 머무름 시간 차는 0.003분 밖에 되지 않으

며, C40 피크의 시간차는 이보다도 작은 0.001분이다. 각 피

크에 대한 머무름 시간의 통계적인 분석은 <그림 3>에 삽입된 

표에서도 확인할 수 있다. 

<표 4>는 각각의 시료에 대한 정량적인 데이터를 보여준다. 분

석 성능을 측정하기 위해 토양 시료에 함유된 TPH의 양을 기

기 분석하여 분석 방법의 정확성을 확인했으며, 그 값을 BAM

에서 제공한 인증된 값과 비교하여 서로 일치하는지, 허용된 

오차범위 내에 있는지를 확인하였다. 그 다음, 전반적인 기기 

정밀성은 분석 결과로부터 계산된 RSD를 사용하여 표시되었

으며 각 시료의 5회 반복 결과, RSD가 1% 미만으로 나타났다. 

마지막으로, ISO 16703법에 설명된 단일 반복성 (r) 시험법을 

사용하여 중복분석 결과로부터 분석법 전체에 대한 정밀성이 

측정되었다. 기준 토양 시료의 경우, 시료의 실험 반복성 결과

가 59 mg/kg으로 필요 최대값 139 mg/kg보다 충분히 낮다.
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<그림 3>  BAM-U021 토양 시료와 그 복제 시료를 분석한 10개의 크로마토그

램을 중첩시킨 그래프 

내부에 삽입된 크로마토그램 2개와 표는 C10과 C40 기준 피크의 

머무름 시간 정밀도를 나타낸다. 

<표 4> TPH 토양 시료 분석의 반복

Run U021 A (mg/kg) U021 B (mg/kg)

1 3,462 3,480

2 3,487 3,485

3 3,502 3,482

4 3,513 3,479

5 3,538 3,492

Mean 3,500 3,484

Cert. value 3,560 ± 260

Std dev 28.547 5.234

RSD 0.82% 0.15%

r (exp) 59

r* (ref) 136

Conclusion

환경시료 중 TPH 분석을 위해 초고속 GC 분석법이 개발되었

다. Agilent Intuvo 9000 GC는 빠른 컬럼 가열, 빠른 냉각 속

도, 그리고 높은 유량을 제공하기 위해 Agilent Intuvo GC만

의 컬럼 제어 방식을 사용하였으며 높은 수준의 정확성과 정

밀성을 제공한다. 
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실험

시료전처리 

250 mL의 물 시료에 음이온 교환 카트리지(Agilent Samp-

leQ WAX)를 사용하여 흡착하고, EPA Method 537을 참고하

여 96/4 (v/v) 메탄올(MeOH)/물 조건에서 최종 추출하였다.

LC/MS/MS 분석조건

<표 1> LC Parameters  

1290 Infinity ㅑII LC Parameters

Delay Collumn Zorbax Eclipse Plus C18, 4.6X50mm, 3.5 μm

Analytical Column Zorbax Eclipse Plus C18, 3.0X50mm, 1.8 μm

Injection Volume 5℃μL

Column Temp. 50 °C

Flowrate 0.4 mL/min

Mobile Phase
A : 5 mM Ammonium Acetate in Water
B : 5 mM Ammonium Acetate in 95% MeOH

Runtime 19.0 min

<표 2> LC Gradient 

Time(min) %B

0.0 10

0.5 10

2.0 30

14.0 95

14.5 100

<표 3> MS/MS Parameters  

MS Source Parameters

Gas Tamp. 230 °C

Gas Flowrate 5 mL/min

Sheath Temp. 350 °C

Sheath Flowrate 12 mL/min

Nebulizer 15 psi

Capillary 2500 V

Nozzle 0 V

Ionization Negative ESI

<표 4> MRM transitions and Ret. Time for 17 PFASs

Compound Precursor lon Product Ion RT(min)

PFBA 213 168.9 3.88

PFPeA 263 218.9 6.52

PFBS 298.9 98.9(80) 7.06

PFHxA 313 268.9(119) 8.52

PFHpA 362.9 319(169) 9.9

PFHpS 398.9 99(80) 10.07

PFOA 413 396(169) 11.05

PFNA 463 419(169) 11.95

PFOS 498.9 99(80) 11.95

PFDA 513 469(218.7) 12.71

PFUdA 563 519(218.7) 13.37

N-MeFOSAA 570 482.9(418.9) 13.04

N-EtFOSAA 584 525.9(418.9) 13.38

PFDS 598.9 99(80) 13.32

PFDoA 613 569(268.9) 13.93

PFTrDA 663 619(169) 14.4

PFTeDA 713 669(169) 14.82

결과 및 고찰 

Ultivo LC-QQQ를 이용하여 물 중 PFASs 17종에 대해 뛰어

난 피크와 감도를 확인하였다.

• 검량선 및 감도

<그림 2>  17 Per/Polyfluoroalkyl substances (PFASs) 17종 1.0 ng/mL에  

대한 LC/MS/MS Chromatogram

www.youngin.com
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•회수율 및 재현성

PFAS 17종의 회수율은 <그림 5>에서와 같이 1 ㎍/L (물 4 

ng/L 상당) 및 5 ㎍/L(물 20 ng/L 상당) 농도를 주입하여 확

인하였다. 전체 회수율은 두 농도에서 70 ~ 125% 이내이며, 

상대 표준 편차는 모든 화합물에 대해 0.3 ~ 10.8% 수준으

로 확인되었다.

<그림 3>  PFOS, PFOA, N-Et FOSAA, PFBS 검량곡선 

Page 4

<그림 4> 5회 시료 주입 시 1 ng/mL PFNA 피크 안정성 

Page 4

<그림 5> 물 시료 중 PFASs 1 ng/mL , 5 ng/mL 주입 후 회수율 및 RSD  
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분석기기 및 조건

본 실험에서는 VUV Analytics사 VGA100(Vacuum Ultra 

Violet) 검출기를 사용하였다. VUV 검출기는 vacuum-UV 영

역(100~200 nm)의 파장을 이용한 검출기이다. 대부분의 가

스상 화합물은 115~185 nm 영역의 파장을 강하게 흡수하고 

고유한 흡수 스펙트럼을 가진다. VUV는 각 물질의 미세한 흡

수 스펙트럼의 차이로 화합물을 정확하게 식별 및 정량 분석

한 결과를 제공한다.

분석 조건

• Instrumentation 

ㆍDetector: VUV Analytics VGA-100 

ㆍGas Chromatograph: Agilent 6890 

ㆍStatic Headspace Sampler: GERSTEL MPS2 

ㆍColumn: Restek 30 m x 0.25 mm x 1.40 μm Rxi-624Sil MS

•Analysis conditions

ㆍInjection temperature : 250 °C

ㆍOven Condition : 35 °C(1 min), 30 °C/min, 245 °C

ㆍSplit ratio : 2.5

ㆍCarrier gas : Helium │ flow rate : 4 mL/min 

<그림 1> VUV Analytics사 VGA100

분석 결과

잔류용매 Class 1, 2

VUV Analytics사는 잔류 용매 분석을 위해 ICH/USP가 지

정한 Class 1 및 Class 2 화합물 분석을 진행하였다. 시료는 2 

mL의 물과 100 mg의 citric acid(구연산)을 혼합하고, Class 

2 Solvent Mix A와 B(Restek)를 spiking하여 원하는 농도 

한계에 맞춰 준비하였다. <그림 2>는 GC-VUV with Static 

headspace를 이용하여 Class 1 및 Class 2 혼합 잔류 용매를 

분석한 결과이다. 가장 마지막에 검출된 Tetralin은 6분 대의 

retention time을 갖는다.

 

<그림 2> GC-VUV를 이용한 잔류용매 Class 2 크로마토그램 

잔류 용매 Class 1은 원료의약품, 제제, 제조공정에서 사용하

여서는 안 되며, Class 2는 고유의 독성 때문에 의약품 중 잔

류량을 규제해야 하는 용매이다. 그러므로 잔류 용매를 정확

하게 식별하고 정량 분석하는 것이 중요하다. 이에 ICH에서

는 1일 노출 허용량(PDE, permitted daily exposure)을 정

하여 관리하고 있다. <그림 3>은 이 허용치 PDE에 대해 농도

를 0.1X-2X까지 두어 분석한 것으로 linear한 response를 

보여준다. <그림 4>는 Class 2 잔류 용매 dichloromethane를 

60-1,200 ppm(PDE 0.1X-2X) 농도 범위에서의 검량선이다.
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Application Note ➌ : 제약

 

<그림 3> Class 2 잔류용매의 크로마토그램(PDE 0.1X-2X)

<그림 4> Dichloromethane의 검량선(PDE 0.1X-2X)

잔류용매 분석에서 GC-VUV 방법의 주요 장점 중 하나는 

deconvolution(역합성) 하는 능력이다. Class 1, Class 2 혼

합 잔류용매 크로마토그램인 <그림 5>를 보면 3.2분 대에

서 Class 1인 benzene과 Class 2인 1,2-dichloroethane이 

co-elution됨을 볼 수 있다. <그림 6>과 <그림 7>에서와 같

이 두 물질의 흡수 스펙트럼의 차이를 이용해 deconvolution 

시키고, 개별 크로마토그램으로 분리하여 정성 및 정량이 가

능하다.

<그림 5> Co-elution된 benzene과 1,2-dichloroethane의 크로마토그램

 

<그림 6> Benzene과 1,2-dichloroethane의 흡수 스펙트럼

 <그림 7> Benzene과 1,2-dichloroethane의 deconvolution 결과
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잔류용매 Class 3

VUV Analytics사는 영유아 해열·진통제 acetaminophen

(아세트아미노펜)의 Class 3 잔류 용매에 대한 분석을 진행

하였다. GC-VUV를 사용하여 2 mL의 물에서 200 mg의 

acetaminophen을 분석한 결과는 <그림 8>과 같다. 

2-butanone과 ethyl acetate 두 물질이 2.8분 대에서 

co-elution 됨을 확인할 수 있다. 이를 VUV의 deconvolu-

tion 기능을 통해 개별 크로마토그램으로 <그림 9>와 같이 분

리하였으며, 이렇게 분리된 크로마토그램으로 각 물질의 Area 

값을 구하여 농도 값을 도출해 낼 수 있다.

<그림 8> Acetaminophen의 잔류용매 Class 3 크로마토그램

<그림 9> 2-butanone과 ethyl acetate의 deconvolution

Class 3의 잔류 용매는 저 독성 용매이지만 1일 50 mg(5,000 

ppm) 이하인 경우에만 타당성을 입증하는 자료 없이 허용된

다. 이에 잔류용매 Class 3 농도에 대한 직선성을 확인하기 위

한 실험을 하였다. <그림 10a>, <그림 10b>는 ICH 농도 한계

에 대한(PDE 0.05X-1X) 2-butanone과 ethyl acetate의 검

량선이며, 잔류용매 Class 3에 대해서도 우수한 직선성을 가

짐을 보여준다. 

<그림 10a> 2-butanone의 검량선(PDE 0.05X-1X)

<그림 10b> Ethyl acetate의 검량선(PDE 0.05X-1X)

결론

분석 결과, PDE에 대해 0.1X-2X 및 0,05X-1X 농도 범위에

서 잔류용매 Class 1, 2, 3의 우수한 직선성을 확인하였다. 제

약분야에서 VUV Analytics사 VUV를 이용한다면 기존 USP 

467 분석 조건보다 GC 실행시간을 8분 이내로 크게 줄일 수 

있다. 또한, 이성질체를 포함하여 co-elution된 화합물도 분

리하여 분석할 수 있으며, 서로 다른 용매 종류 및 유형(Class 

1-3 및 기타 관심 대상)을 개별로 추출하여 통합 분석까지 

가능하다.

www.youngin.com





흡연 전

검출기: FPD

흡연 후

검출기: FPD

흡연 전

검출기: NPD

흡연 후

검출기: NPD

흡연 후

검출기: MSD

1

2
3

4

5
6 7

8

9

10
11

12
13 14

1~6, 8: Nitriles, 7: 1-Methyl-1H-pyrrole, 9: Pyridine, 10: Pyrazine, 11: 2,3,4,5-Tetrahydro pyridine 
12: Methyl pyrazine, 13: 1H-Pyrrole, 14: 4-Cyanocyclohexene



Lithium
ponds

Salt
harvest

Extraction of brine
from Salar

Granulated potassium
chloride

Potassium chloride

Lithium carbonate
Lithium hydroxide
Potassium chloride

Potassium
choride plant

Solar evaporation
ponds

Lithium brine to
Antofagasta

Lithium hydroxide plant

Lithium hydroxide
Lithium carbonate

Lithium
carbonate

plant







Application Note 29

Vitamin D 검사

1) 25-hydroxyvitamin D

칼슘이 낮거나 소아의 골기형과 골연화, 성인에서 비타민 D 

결핍이 의심된다면 이를 확인하기 위하여 25-OH 비타민 D 

검사를 받는다. 비타민 D 결핍은 생각보다 훨씬 흔한데 노인

과 골다공증으로 치료 받는 여성층에서 50%가 결핍증을 보

인다는 보고가 있다. 따라서 골다공증 환자는 25-OH 비타

민 D 검사를 받고, 비타민 D결핍이 확인되면 비타민 D를 투

여 받아야 할 것이다.

2) 1,25-dihydroxyvitamin D

통상적으로는 칼슘이 높거나 sarcoidosis, 림프종과 같은 과

도한 양의 비타민 D를 생성하는 질환에서 1,25-dihydrox-

yvitamin D 검사를 의뢰한다. 드물게는 1-alphahydroxylase 

효소 이상이 의심될 경우에도 이 검사를 실시한다. 또한 PTH

는 비타민 D, 칼슘, 마그네슘을 치료받는 환자의 치료효과를 

모니터링하기 위한 목적으로 측정할 수도 있다. 

비타민 D와 당뇨병 관련성에 관한 논쟁

호주 멜보른대학 웨스턴병원의 연구팀에 의하면 5년 동안 5천

여명에서 비타민 D 혈중농도를 측정하여 비타민 D가 정상보

다 낮은 경우 제2형 당뇨병이 발병할 확률이 57% 높다는 연

구결과를 발표했다. 그리고 이러한 결과는 인슐린 분비를 증

가시키는 비타민 D의 역할이 떨어졌기 때문일 것으로 추정하

였다. 앞서 비타민 D는 적절한 혈당조절에 도움이 된다는 보

고도 있었다.

그러나 제2형 당뇨병의 유발요인인 비만이나 운동부족에서도 

비타민 D가 낮기 때문에 직접적인 관련성을 지우기는 어렵다

는 주장도 제기되었다. 그리고 비타민 D는 기관지천식, 심장

병이나 종양까지 발병률을 낮출 수 있다고 하지만 확실한 증

거가 없다고 한다.

여러 종양 발생의 원인, 비타민 D 결핍

비타민 D 결핍은 여러 종양 발생의 원인이 될 수도 있다는 

주장이 있다. 전임상 연구에 의하면 비타민 D의 활성형인 

1,25(OH)2D3은 세포증식 억제효과로 인해 항암제로서의 가

능성을 예고하기도 했다. 세포고사 과정(apoptotic pathway)

을 활성화하고, 혈관신생(angiogenesis)을 억제할 뿐만 아니

라 1,25(OH)2D3은 많은 세포독성 및 세포증식을 억제하는 

항암제의 효과를 강화시킨다고 한다. 

[참고 자료]

*  Low vitamin D levels linked to diabetes risk, Lower levels of vitamin D 

circulating in the bloodstream are tied to a higher risk of developing 

diabetes in a new study of Australian adults. [Wed Apr 27, 2011, 

Reuters]

* Nature Reviews Cancer 7, 684-700 (September 2007)
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 자료번호 78-11

연구원이 꿈꾸는 실험실이 펼쳐집니다
Laboratory Total Solution, 
LAB CONSULTING

새로운 연구실을 준비 중이신가요? 혹은 기존 실험실의 변화

를 준비하고 계십니까? 실험실 구축 방향을 점검하고, 

적절한 실험실 컨설팅을 전문가에게 제공 받으세요.

• 신규 실험실 컨설팅

• 기존 실험실 리모델링, 인테리어

• 실험실 각종 유틸리티 공사

• 실험실 이전

• 실험실 안전 컨설팅에 맞춘 리모델링

• 안전법에 맞는 안전장비

• 국가 인·지정 컨설팅

실험실의 트렌드는 계속 변화하고 있다. 단순히 디자인의 변

화가 아닌 권고사항 법규와 국가 인·지정 규정을 바탕으로 변

화하고 있다. 실험실 레이아웃에서부터 사용하는 자재, 구조

를 국가 권고사항에 맞춰 구축해야 한다. 또한 분석실험실, 

전처리실, 현미경실, 천칭실 등 다양한 실험실 구성을 효율적

인 동선에 맞춰 배치하고 더불어 사무공간과 회의실, 안전장

비까지 생각해야 한다. 와이에스엔은 국가 인·지정 컨설팅을 

포함하여 실험실 가구 선정, 장비 선정, 분석장비 및 기초장

비 납품 및 설치, 소모품 납품, 안전장비의 설치를 직접 진행함

으로써 효율적이고 효과적인 실험실 구축에 대한 Lab Total 

Solution을 제공한다.

경기도 안양시 동안구 안양천동로 60 영린빌딩 | 대표전화 : 031-460-9370 | 웹사이트 : www.ysn.co.kr

제품 문의 : 와이에스엔 프로젝트팀 (031-460-9391)

영인관계사 소식 : 와이에스엔
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영인관계사 소식 : 에어티프런티어

이제 GAPGUN으로
쉽고 빠르게 측정하세요~!

GAPGUN이란?

GAPGUN은 품질검사를 위한 비접촉 또는 접촉 방식의 레이

저 프로파일 측정 시스템으로 자동차 산업 및 우주항공 분야 

등 다양한 분야에서 광범위하게 사용되고 있다. 전 세계의 수 

많은 자동차 제조 공장에서 사용하고 있는 GAPGUN은 공장 

현장에서 품질 관리 및 검사 과정에 사용되며 휴대할 수 있고 

고해상도 및 고정밀 측정이 가능하기 때문에 언제 어디서나 

빠르고 정확한 측정이 가능하다. 또한 다양한 표면에서 측정 

가능한 센서를 탑재하고 있어 곡면 또는 닿기 어려운 표면도 

측정할 수 있으며, 정확도와 반복성 높은 데이터를 제공한다.

GAPGUN 원리

GAPGUN은 RET(Resolution Enhancement Technology) 

및 광삼각기술법(Laser Triangulation)을 사용하여 측정이 

이루어진다. GAPGUN은 접촉식 또는 비접촉식 방식으로 측

정되며, Stand-off 탈부착이 가능하므로 각 측정 부위에 적합

한 방식을 선택하여 사용할 수 있다. 

접촉식 측정 (with stand-off)

- 비접촉식 대비 15% 빠른 측정 

- 소형 복합물 측정

- 고정형 스탠드 오프 사용이 필요한 경우

비접촉식 측정 (without stand-off)

- 정확도와 반복성이 중요한 경우

- 연성, 플라스틱 및 움직이는 표면 측정

- 표면 손상 없이 측정해야 하는 경우

GAPGUN 장점

•   빠른 측정으로 측정 시간 단축 및 효율성 향상

•    다양한 표면에서도 측정 가능한 VChange 센서 탑재

•   충격 방지 센서 탑재

•   GAPGUN과 PC 소프트웨어 실시간 동기화 가능

•   고용량 내장 배터리로 약 4시간 휴대 가능

GAPGUN 응용분야 

GAPGUN은 자동차 및 항공우주 및 전자제품 등 다양한 응

용 분야에 사용할 수 있다. 

자동차 제조업에서는 자동차 바디 및 내외장품의 갭(Gap) 및 

플러시(Flush) 측정에 사용된다. 특히 자동차의 외관은 최종 

검사 중 중요한 부분이기 때문에 치수의 정밀도를 검사하여 

편차 및 문제점을 사전에 파악하고 보완하는 것이 매우 중요

하다. 

자료번호 78-15
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3. 저렴한 유지 비용

분석 및 대기 모드에서의 에너지 및 가스 사용량 절약, 연소로의 

온도 손실 없는 간편한 연소 부산물(재, 타르) 제거 기능 등을 통해 

유지비용을 1/3 절약할 수 있다.

4. 간단한 유지 보수 기능

기기에서 연소관을 제거할 필요 없이 석영 재질의 라이너를 쉽게 

교체하여 간편하며 촉매의 수명을 연장할 수 있다.

5. 우수한 촉매 및 소모품 공급

장비에 사용되는 촉매 및 소모품을 직접 제조 및 공급함으로써 

우수한 기기 성능을 보증할 수 있으며 정확한 분석이 가능하다.

석탄 분석 결과

다음 결과는 석탄을 ASTM D 5373 규격에 따라 분석하였

을 때의 탄소, 수소 및 질소의 실험값을 표로 나타낸 것이다.  

EA3000은 ASTM D 5373 규격을 완전히 준수하며, 동일 시료의 

6회 분석에서 재현성있는 데이터를 제공한다.

<분석 조건>

Instrumentation Sample

EA3000 - CHN analysis time: 3 min. Coal - 75 micron mesh size

Calibration Std: Acetanilide Weight: 0.5 ÷ 3.0 mg in 5x9 mm tin cups

<분석 결과>

Typical Results (6 replicates)

Sample N% C% H%

Coal 1.230 74.67 4.154

Coal 1.269 74.84 4.166

Coal 1.281 74.30 4.098

Coal 1.226 74.23 4.112

Coal 1.240 74.41 4.134

Coal 1.258 74.58 4.128

Average 1.250 74.50 4.132

Std. Dev. 0.022 0.230 0.026

EA3000 제품 사양

EA 3000 Specification

분석원리
산소 열분해법(Oxygen Pyrolysis)-

역동적 불꽃 연소법(Dynamic flush Combustion)

검출기 TCD(Thermal Conductvity Detector)

정확도 9.51~9.67%(EDTA reference standard material, 9.57% N)

분석범위
C, H, N, O : 100 ppm~100%
S : 300 ppm ~ 100% 

 분석기간 C, H, N, S : 5분, O : 3분

자동 시료 

주입 장치 
최대 80개 장착 가능

캘리브레이션 K factor 또는 Linear regression selection

크기 및 무게 480 x 480 x 600 mm, 56 Kg

ㅑTechnical Specification

Oven 온도 40~190 °C

Furnace 온도 최대 1,100 °C(연소), 최대 1,000(환원)

TurboFlash 

온도
최대 1,800 °C

산소가스 유량 소프트웨어를 통한 제어, 운반 가스와 별개로 조정 가능

다양한 응용분야

제품 문의 : 영인에스티 분광분석팀(031-8033-0695)
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<토양> <식품/사료><식물>

<석탄> <고분자/제약><석유> <바이오>
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영인 Lab. Highlight는 모든 연구, 실험에 종사하는 분들에게 도움을 드릴 수 있는 소식지가 되기 위해 

독자 여러분의 의견을 듣고자 합니다.

보내주시는 의견은 영인 Lab. Highlight의 발전을 위한 소중한 자료로 활용하겠습니다.

이    름 회사/부서명

전화번호 e-mail

주    소

① 이번 호에 가장 유익했던 기사는 어떤 것입니까 ?

② 다음 호에 다루었으면 하는 내용이나 영인 Lab. Highlight에 바라는 점이 있다면 적어 주십시오.

③  필요하신 제품 정보 및 응용자료가 있으시면 적어주십시오. 신속하게 보내드리겠습니다.

④  영인 Lab. Highlight  78호 내용 중 필요하신 자료가 있으시면 체크해 주십시오.

    우편이나 e-mail로 신속하게 자료를 보내드리겠습니다.

 □ 자료번호 78-1 토양 시료 내 석유계총탄화수소(TPH) 분석

 □ 자료번호 78-2 물 중 PFASs 분석법

 □ 자료번호 78-3 의약품 잔류용매 분석

 □ 자료번호 78-4 흡연자의 날숨 분석

 □ 자료번호 78-5 토양 중 리튬 정량 분석

 □ 자료번호 78-6 비타민 D 검사

 □ 자료번호 78-7 자동화된 아미노산 분석으로 빠른 고감도 분석, Agilent사 1260 Infinity II LC

 □ 자료번호 78-8 실시간 온라인 탄화수소 가스 분석기, MKS Instruments사 Precisive 5

 □ 자료번호 78-9 안정동위원소 분석을 위한 최상의 솔루션, Nu instruments사 Perspective SIR-MS

 □ 자료번호 78-10 전자동 화학발광면역장비

 □ 자료번호 78-11 연구원이 꿈꾸는 실험실이 펼쳐집니다. Laboratory Total Solution, Lab Consulting

 □ 자료번호 78-12 완전한 차이를 만드는 최적의 연결, Agilent Self-Tightening GC Column Nut

 □ 자료번호 78-13 업그레이드된 Pump 기능과 Autosampler로 편리하고 정확한 분석을! 영린기기 YL9100Plus HPLC System

 □ 자료번호 78-14 선명한 밴드 확인을 위한 AmershamTM Imager 680

 □ 자료번호 78-15 이제 GAPGUN으로 쉽고 빠르게 측정하세요.

 □ 자료번호 78-16 ASTM D5373 / ASTM D5291 규격에 준하는 원소분석기, EA3000

 □ 자료번호 78-17 적은 비용으로 실험실 생산성을 향상시키는 방법,  MIKRO MEISTER Bottletop Dispenser
 

※ 독자카드를 보내주시는 분들 중 의견이 채택된 분께는 소정의 기념품을 보내드립니다.






