
기기분석실험



HPLC 실험 HPLC 실험

1. HPLC 준비

2. STD 및 시료 준비

3. HPLC blank 확인

4. STD를 이용한 조건 실험

5. 시료를 이용한 조건 실험

6. 시료 분석 후 blank 확인



HPLC 실험

HPLC 준비

1. HPLC 용매 준비한다. (solvent degassing, sonication)

2. 용매 장착한다.

3. HPLC 기기와 컴퓨터를 켠다

4. Purge valve 연다.

5. Chemstation을 클릭한다.

6. Chemstation에서 유속 3~5 mL/min으로 변경한다.

7. 3~4분 흘린다. 

8. Chemstation에서 유속을 분석 조건의 유량으로 바꾼다.

9. Purge valve를 잠근다.

10. 컬럼을 장착한다 (주입구 부분만).

11. Chemstation에서 압력을 확인한다.

12. 컬럼을 장착한다 (검출기 부분)
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HPLC실험
Column 정지상의 endcapping



HPLC 실험



HPLC를 이용한 아세트아미노펜 및 카페인 분석

표준품 전처리 (외부, 내부표준물질) 검체 전처리 (2 set)

외부표준물질 (1,000 ppm) 내부표준물질 (1,000 ppm) 검체 1         검체 2

표준품 A mg/50 mL MeOH (stock solution)             검체 D mg/50 mL MeOH

내부표준물질 B mg/50 mL MeOH (stock solution)               (대략 AAP 500 ppm이 되도록)

검체 C mg => AAP 650 mg

D mg => AAP E mg (500 ppm)

HPLC 실험
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HPLC를 이용한 아세트아미노펜 및 카페인 분석
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내부표준물질 B mg/50 mL MeOH (stock solution)               (대략 AAP 500 ppm이 되도록)

표준품 ?? mL/10 mL 15% ACN (working solution)         검체 ?? mL/10 mL 15% ACN

(1.52, 3.125, 6.25, 12.5, 및 25 ppm)

내부표준물질 ?? mL/10 mL 15% ACN    

(모든 표준품 및 검체에 동일한 농도로)                                                       

Dilution dilution
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HPLC실험
HPLC 조건 실험

1. 보통 유기용매 70~80 %로 분석 시작 -> 피크 확인

2. 분석시간이 너무 빠른 경우 실제 샘플로 할 때 불순물 피크와 겹칠 수 있으므로 분석

시간을 늘림 -> 주의 사항 유기 용매 조성 너무 빨리 변화 하면 피크로 보임

3. 30% MeOH로 분석 -> 피크 확인

4. 농도 별도 3 point 분석 -> STD 이용

5. 최종 분석시간 확립-> 처음에는 분석 시간을 30분 정도로 -> 시료로 확인

6. 다음에 blank 확인 후 실험



HPLC실험



HPLC실험



GC실험 GC 실험

1. GC 준비

2. STD 및 시료 준비

3. GC blank 확인

4. STD를 이용한 조건 실험

5. 시료를 이용한 조건 실험

6. 시료 분석 후 blank 확인



GC실험

GC 준비

1. 주입구의 septum, liner 그리고 o-ring 교체한다.

2. 컬럼 주입구 부분 ferrule을 교체한다. 

3. 컬럼 검출기 부분 ferrule을 교체한다.

4. 이동상 가스 밸브를 연다. -> 가스 압력 확인

5. GC와 컴퓨터를 켠다.

6. Chemstation 켠다.

7. Chemstation 조건 설정

8. 시료 준비
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