
1. 가스크로마토그래피

이 시험법은 기화된 용질(시료)이 이동상기체(캐리어가스)에 의하여 칼럼

을 통과하는 중에 고정상과의 작용에 의해 성분을 분리하여 확인 및

정량을 구하는 시험법이다. 고정상이 고체인 경우를 기고크로마토그

래피라 하고 칼럼의 벽 또는 불활성 고정상의 표면에 액층이 입혀

있는 경우를 기액크로마토그래피라 한다.

전자의 경우는 용질의 통과가 흡착 또는 축출에 의해 지연이 되며 후자의

경우는 기체상인 이동상과 정지된 액체간의 분배에 의해서 이루어진다.

용질의 분리와 관련되는 요소는 캐리어가스의 유속, 칼럼의 길이와 내

경, 고형담체의 입자크기, 사용된 액상의 종류 및 고형담체에 대한 액

상의 양과 온도가 포함된다.

가. 장 치

가스크로마토그래피의 기본장치는 캐리어가스 도입부, 시료주입부, 칼

럼, 검출기 및 자료기록장치로 구성된다.

나. 조 작 법

따로 규정이 없는 한, 다음 방법을 따른다. 정치를 미리 조정한 후 각 품

목에서 규정하는 조건으로 칼럼 검출기온도 및 캐리어가스의 유량을 설

정하고 각 품목에서 규정하는 양의 시험용액 또는 표준용액을 가스크로



마토그래피용 마이크로주사기를 이용해서 시료주입부로부터 주입하고

분리된 성분을 검출기로 검출하고 기록장치를 써서 크로마토그래피을 그

린다.

크로마토그래피상 성분의 피크위치는 유지시간(시험용액을 주입하고부터

성분의 피크정점이 나타날 때가지의 시간) 또는 유지용량(유지시간×캐

리어가스유량)으로 나타내며 이들은 일정조건에서는 물질마다 특유의

값을 나타낸다. 이에 의하여 검체성분의 확인을 한다.

크로마토그래피상의 성분의 피크면적 또는 피크높이 등으로부터 검체성분

의 정량을 구한다. 정량은 보통 다음의 어느 한 방법에 따른다.

(1) 내부표준법

각 품목에서 규정하는 내부표준물질의 일정량에 대하여 표준피검성분

의 기지량을 각각 단계적으로 넣어 표준액을 조제하고 그 일정량씩을

주입한다. 얻은 크로마토그래피에서 종축에 표준피검사성분의 피크면

적, 또는 피크높이와 내부표준물질의 피크면적 또는 피크높이와의

비를 취하고 횡축에는 표준피검성분량과 내부표준물질량과의 비 또

는 표준피검성분량을 취하여 검량선을 작성한다.

다음에 각 품목에 규정된 방법으로 검액을 조제한다. 다만, 검액의 조제에

는 미리 표준용액의 경우와 같이 같은 양의 내부표준물질을 넣는다.

다음에 검량선을 작성하였을 때와 동일조건으로 얻은 크로마토그래피에

서 피검성분의 피크면적 또는 피크높이와 내부표준면적 또는 피크높이와

의 비를 구하여 검량선으로 부터 피검성분량을 구한다.



내부표준물질로서는 그 피크가 피검성분의 피크위치에 되도록 가깝게 피

검성분 이외의 것의 피크와도 완전히 분리되는 안정한 물질을 쓴다.

(2) 절대검량선법

표준피검성분을 단계적으로 취하여 표준용액을 만들고 그 일정량씩을

정확히 주입한다. 크로마토그래피로부터 종축에는 표준피검성분의 피

크면적 또는 피크높이, 횡축은 표준피검성분량으로 하여 검량선을 작

성한다. 다음에 각 품목에 규정된 방법으로 검액을 만든다.

검량선을 작성할 때와 동일조건으로 크로마토그래피를 기록하고 검량선

으로 부터 피검

성분량을 구한다. 이 방법은 모든 측정조건을 엄밀히 일정하게 하여야

한다.

(3) 면적백분율법

크로마토그래피에서 얻은 각 성분의 피크면적의 총합을 100으로 하고

이에 대한 각 성분의 피크면적의 비로부터 조성비를 구한다.

(1), (2) 및 (3)의 경우에 있어서, 피크높이 또는 피크면적은 보통 다피

크의 정점에서 기록지의 횡축에 내린 수선과 피크의 양쪽밑을 연결하

는 접선과의 교점에서 정점까지의 길이를 측정한다.

(가) 피크높이법

피크의 정점에서 기록지의 횡축에 내린 수선과 피크의 양쪽밑을 연

결하는 접선과의 교점에서 정점까지의 길이를 측정한다.

(나) 피크면적법



1) 반치폭법 : 피크높이의 가운데 점에서의 피크폭에 피크높이를 곱한

다.

2) 중량법 : 피크를 직접 잘라내어 그 무게를 단다.

3) 자동적분법 : 검출기에서의 신호를 자동적분계를 써서 측정한다.

(※ 주의 : 시험에 쓰는 시약, 시액은 측정의 방해가 되는 피크가 나타나

서는 아니 된다.)


