
제 4 항  아세트알데하이드, 프로피온알데하이드, 

뷰티르알데하이드, n-발레르알데하이드 및 iso-발레르알데하이드 

측정방법

1. 개요

1.1 적용범위

이 시험방법은 악취물질 중 아세트알데하이드, 프로피온알데하이드, 뷰티르알데하이드,

n-발레르알데하이드 및 iso-발레르알데하이드에 대한 농도를 동시에 측정하기 위한

시험법으로서 알데하이드 물질을 2,4-디니트로페닐히드라존(이하 DNPH라 함) 유도체

를 형성하게하여 액체크로마토그래피(High Performance Liquid Chromatography, 이하

HPLC)와 기체크로마토그래피(Gas Chromatography, 이하 GC)로 분석 한다.

표 1. 배출허용기준

물질명
배출허용기준((ppm)

엄격한 

배출허용기준(ppm)

공업지역 기타지역 공업지역

아세트알데하이드 0.1 이하 0.05  이하 0.05～0.1

프로피온알데하이드 0.1 이하 0.05 이하 0.05～0.1

뷰티르알데하이드 0.1 이하 0.029 이하 0.029～0.1

n-발레르알데하이드 0.02 이하 0.009 이하 0.009～0.02

I-발레르알데하이드 0.006 이하 0.003 이하 0.003～0.006

1.2 시험방법의 종류

1.2.1 DNPH 유도체화 액체크로마토그래피(HPLC/UV) 분석법

이 시험방법은 카보닐화합물과 2,4-Dinitrophenylhydrazine(DNPH)가 반응하여 형성된

DNPH 유도체를 아세토나이트릴(acetonitrile) 용매로 추출하여 액체크로마토그래피

(HPLC)를 이용하여 자외선(UV)검출기의 360 nm파장에서 분석한다. 그림 1에는 알데

하이드와 케톤을 포함하는 유기카르보닐 화합물과 DNPH가 반응하여 DNPH 유도체가

생성되는 반응식을 나타내었다.

그림 1. DNPH 유도체 반응식

1.2.2 DNPH 유도체화 기체크로마토그래프 분석법

이 시험방법은 카보닐화합물과 2,4-Dinitrophenylhydrazine(DNPH)가 반응하여 형성된

DNPH 유도체를 아세토나이트릴(Acetonitrile) 용매로 추출하고 에틸아세테이트로

용매를 전환한 후 기체크로마토그래피(Gas Chromatograph)를 이용하여 분석한다.

2. 용어 정의

모세관 컬럼(capillary column)

본 시험방법에서는 모세관컬럼을 사용하고, 저온농축온도 및 열탈착장치의 구성에

따라서 내경 및 필름두께를 선택하여 규정물질의 항목별 검출 분리능이 1이상(R≥1)

되는 컬럼을 사용한다.

3. 측정장치 및 기구

3.1 시료채취장치

3.1.1 DNPH 유도화 카트리지

폴리프로필렌튜브에 DNPH-실리카가 충전된 카트리지로서 상용화된 카트리지는 아래

조건에 준하거나 그 이상의 성능을 갖추어야 한다. 이 때 카트리지의 DNPH 충전량은

사전 예비실험을 통하여 고농도 시료의 경우 돌파(braekthrough)가 일어나지 않도록



충분한 양이 충전된 카트리지를 사용하여야 한다. DNPH는 알데하이드 뿐만 아니라

아세톤과 같은 케톤류 화합물과도 쉽게 반응하므로 시료 중 카보닐 화합물의 총량이

사용한 카트리지의 허용 범위를 초과하지 않도록 시료채취 유량과 시간을 적절히 조

절하여야 한다.

조  건  시료 중 카르보닐 화합물의 허용 총량 
75 ㎍ 이하 225 ㎍ 이하 640 ㎍ 이하 6400 ㎍ 이하

입자크기  150~250 ㎛  좌동 좌동 좌동
카트리지 당 DNPH 충전량  1 ㎎  3 mg  8.6 mg  86 mg
베드(Bed) 무게  약 350 ㎎  좌동 약 1 g 약 10 g
바탕 오염도  0.1 ㎍이하  좌동 좌동 좌동

표 2. 시료채취용 DNPH 카트리지의 조건

3.1.2 오존스크러버

약 1.5 g의 KI가 충진된 오존 스크러버를 DNPH 카트리지 전단에 장착한다. 공기 시료

중에는 오존이 항상 존재하므로 반드시 오존 제거용으로 사용하여야 하며, 한번 사용 후

새로이 충전된 스크러버를 사용하여야 한다.

3.1.3 시료흡인펌프

시료의 흡인펌프는 시료의 흡착과 오염의 방지를 위하여 판막식펌프(다이아프래임펌

프:테프론재질)로 구성 되며 측정 유량을 정확히 채취할 수 있도록 1～10 L/분 범위내

의 유량조절장치가 부착된 것을 사용한다.

3.1.4 유량계

측정 재현성 5 %미만의 전자식 정밀 유량계를 사용한다.

3.1.5 온․습도계

시료채취시간 동안의 주변대기의 온도와 습도를 정확히 측정 할 수 있어야 한다.

3.1.6 시료추출장치

스탠드, 클램프, 마이크로 피펫 (1 mL), 피펫 팁(1 mL), 스포이드, 갈색 바이알(5 mL),

농축 바이알(10 mL), Luer type 주사기(10 mL), 디스펜서 (10 mL)

3.1.7 농축관

구데르나다니쉬 농축관 또는 증발장치

3.1.8 시료채취주머니

취기성분이 흡착, 투과 또는 상호반응에 의해 변질되지 않는 것으로서 재질은 테프론

(Teflon) , 테드라(Tedlar), 폴리에스테르(Polyester)로서 이보다 취기흡착성이 낮은 것

으로서 내용적이 3～20 L 정도의 것으로 한다.

3.1.8 강 양이온 교환수지

강 양이온 교환수지관은 미반응의 2,4-DNPH를 포착하기 위해 사용된다. DNPH카트리지

로부터 아세토니트릴을 써서 용출시킨 용액 중에 미반응의 과잉의 2,4-DNPH가 들어

있는 상태에서 시료가 GC분석 장치에 주입하면 알카리 질소인검검출기(NPD)의 열화가

심하며 또한 크로마토크램에의 영향이 크기 때문에 용출액 중의 과잉의 2,4-DNPH를

제거 한다. 강 양이온 교환수지는 입경 40 ～ 100㎛의 다공성 친수성 비닐폴리머 또는

이것과 등등 이상의 성능을 지닌 것을 사용한다.

3.2 측정 장치

3.2.1 액체크로마토그래프(HPLC) 분석장치

시료분석에 필요한 HPLC는 다음의 조건을 구비하고 있는 장치이어야 한다. 장치의

구성은 시료주입장치, 펌프, 컬럼 및 검출기(자외선 검출기)로 이루어져야한다. 칼럼은

비극성 흡착제가 코팅된 역상 칼럼 (ODS 계통 칼럼)을 사용하고 이동상 용매를 혼합

비율에 따라 조절할 수 있어야 한다. 주입구(injector)의 샘플루프(loop)는 대상 시료의

농도에 따라 20～100 uL의 범위 내의 것을 사용한다.

3.2.1.1 초음파 세척기, 이동상 탈기장치(아스피레이터) : 이동상 기포제거용.

3.2.1.2 메스실린더(1 L), 갈색 병 (1 L, 4 L) : 이동상 준비 및 보관용.

3.2.1.3 마이크로 피펫(25 uL, 250 uL), 피펫 팁(25 uL, 250 uL) : 표준시료 및 현장

시료 희석용.

3.2.1.4 주사기 (100 uL) : 시료 주입용.

3.2.1.5 유리병 (4 L) : 분석 후 발생하는 이동상 폐수보관용.

3.2.1.6 유리병 (350 mL) : 시료주입용 주사기 세척 및 폐수용.

3.2.1.7 이동상 불순물 여과용 필터 : 스테인레스 스틸 필터.

3.2.2 기체크로마토그래프(GC) 분석장치

기체크로마토그래피는 모세관칼럼을 사용하며 검출기로는 불꽃이온화검출기(FID :

Flame Ionization Detector), 질소인검출기(NPD) 또는 질량분석기(mass spectrometer)

를 사용한다.



4. 시약 및 표준용액

4.1 표준물질

표준물질로는 DNPH 유도화된 알데하이드(혹은 케톤)이 아세토나이트릴에 용해된

표준물질을 사용한다. 아세트알데하이드, 프로피온알데하이드, 뷰티르알데하이드, n-발

레르알데하이드 및 iso-발레르알데하이드의 2,4-디니트로페닐하이드라존 유도체화물

단일물질 또는 일정농도로 희석된 혼합 표준용액을 준비한다. GC로 분석하는 경우

내부표준물질은 에틸아세테이트를 용매로 한 0.1mg/mL의 디페닐아민용액을 사용한다.

4.2 용매

4.2.1 아세토나이트릴(Acetonitrile :시료 추출 및 HPLC 이동상 용매, HPLC 등급)

4.2.2 증류수 (HPLC 이동상 용매, HPLC 등급)

4.2.3 테트라하이드로퓨란 (Tetrahydrofuran : HPLC 이동상 용매, HPLC 등급) 알

데하이드와 케톤류의 HPLC 분리능 향상에 도움을 주므로 사용을 권장한다.

4.2.4 에틸아세테이트 (Ethylacetate)

기체크로마토그래프에 주입(1 uL를 주입한다)하였을 때 알데하이드 화합물이 유도체

화된 2-4-디니트로페닐하이드라존의 머무름 시간에서 피크를 나타내지 않는 것이어야

한다.

5. 시료채취 및 관리

시료의 채취는 현장에서 DNPH 카트리지를 사용하여 채취하거나 시료채취주머니를

사용하여 채취할 수 있다

5.1 시료채취방법

5.1.1 시료채취주머니를 사용할 경우 시료채취는 5 분 이내에 이루어지도록 한다.

채취된 시료는 DNPH카트리지에 1～2 L/분의 유량으로 채취 한다.

5.1.2 현장에서 DNPH카트리지로 채취할 때에는 시료공기를 유속 약 1～2 L/분으

로 5 분 이내에 이루어 지도록 한다.

5.1.3 알데하이드 시료채취 시 공기 중 오존에 의한 방해를 제거하기 위해 내경 1.0

cm × 길이 4 cm의 폴리프로필렌 튜브에 KI 결정을 채운 오존 스크러버를 그림 3 과

같이 DNPH 카트리지 앞에 연결하여 시료를 채취 한다.

5.1.4 채취된 시료는 알루미늄포일로 포장하여 외부공기와 차단할 수 있는 비닐봉지

(예시: 지퍼백)에 이중으로 밀봉하여 저온, 차광, 밀봉 상태로 보관(10 ℃이하)하여 운

반하며 용매로 추출하기 전까지 냉장(4 ℃이하) 보관 한다. 시료가 저장되는 냉장고는

실험에 사용되는 시약이나 기타 오염물질에서의 오염의 영향이 없는 곳 이어야 한다.
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그림 2. DNPH 카트리지 시료채취 방법

6. 정도관리(QA/QC)

6.1 분석기기의 설치조건

6.1.1 설치장소

설치장소는 진동이 없고 분석에 사용되는 유해물질을 안전하게 처리할 수 있으며 부

식 기체나 먼지가 적고, 실온 5～35 oC, 상대습도 85 %이하로서 직사광선이 쪼이지

않는 곳으로 한다.

6.1.2 전기관계

전기관계는 다음과 같은 조건을 갖추어야 한다.

6.1.2.1 공급전원은 지정된 전력용량 및 주파수이어야 하고, 전원변동은 지정전압

의 10 % 이내로서 주파수의 변동이 없는 것이어야 한다.

6.1.2.2 전자기유도는 대형변압기, 고주파가열로와 같은 것으로부터 전자기의 유도

를 받지 않는 것이어야 한다.

6.1.2.3 접지저항 10 Ω이하의 접지점이 있는 것이어야 한다.

6.2 분석전 준비

6.2.1 장치의 고정설치 여부 확인



6.2.1.1 장치를 설치하고 기체류의 배관을 한 다음, 기체의 누출이 없는가를 확인

한다. 이때 가스통은 화기가 없는 실외의 그늘진 곳에 넘어지지 않도록 고정하여 설치

한다.

6.2.1.2 장치에 전원을 배선하고 접지점에 접지선을 연결한다. 또 필요한 부분의

배선을 확인한다.

6.2.2 컬럼의 부착 및 기체 누출시험

각 분석방법에 규정된 방법에 따라 제조된 컬럼을 장치에 부착한 후, 운반기체의 압력

을 사용압력 이상으로 올리고, 컬럼 등의 접속부에 누출시험21)을 하며 누출이 없음을

확인한다.

6.2.3 시료의 준비

분석하는 시료를 분석방법에 규정된 방법에 의하여 준비한다.

6.3 분석결과의 기재

  6.3.1 일반사항

6.3.1.1 시료채취일

6.3.1.2 시료채취자명

6.3.1.3 시료채취장소

  6.3.2 분석조건

6.3.2.1 전처리장비 : 전처리 방식, 온도설정, 유로구성 등   

6.3.2.2 시료주입장치 : 시료주입장치의 종류와 특성을 명기 한다

6.3.2.3 시료 및 표준품 주입량, 및 주입방법 .

6.3.2.4 GC/HPLC분석조건을 명기. 컬럼 종류 및 제원, 오븐의 조건, 유속, 유량,

검출기의 종류, split 조건.

6.3.2.5 검출기 조건 및 검출방식 .

6.3.3 분석결과  

6.3.2.1 성분의 확인방법 : 표준품 및 시료의 크로마토그램에서 각 피크의 머무름

시간과 분리도를 나타낸다.

6.3.2.2 표준품 및 시료의 정량결과를 나타 낸다. 표준품 및 시료의 분석크로마토

그램에서의 피크 적분량 결과와 표준품의 검량선결과를 나타낸다.

6.3.2.3 시료의 측정결과 검량선에 따른 시료의 측정농도의 결과를 나타낸다.

21) 방식과 같은 누출감지기를 사용한다.

6.3.4 정량법 표준물질의 종류, 순도와 혼합물일 경우에는 농도범위 및 제조방법을

명기 한다.

6.4 내부정도관리방법

6.4.1 최소검출한계측정

최소검출한계(Minimum Detection Limit, MDL)는 알데하이드류 표준용액을 측정하며 i-발

레르알데하이드로서 1 ppb 이하 이어야 한다. 검출한계를 결정하기 위해서는 검출한계

에 다다를 것으로 생각되는 카르보닐류 표준품의 농도를 7번 반복 측정한 후 이 농도 값

을 바탕으로 하여 얻은 표준편차에 3.1422)를 곱한다.

6.4.2 현장 공 시료 (Field Blank)의 평가

현장 공 시료는 실제 공기에 노출되지 않는다는 점 이외에는 시료의 운송과 저장 및

분석과정에서 실제시료와 항상 동일하게 취급 한다.

6.4.3 분석정밀도 및 직선성

동일한 시간동안 동일한 조건에서 3회 반복 분석하여 크로마토그램의 적분면적과 피크

(peak)의 머무름시간(RT: Retention Time)의 정밀도를 확인한다. 모든 분석과정을 통한

측정․분석의 정밀도는 3 회 반복 분석의 표준편차로서 구하고 이 값은 표준용액

1 mg/L의 농도에서 10 %이내로 한다. 직선성은 0.1～10 mg/L 범위에서 r
2
= 0.98 이상

이어야 한다.

6.4.4 정도관리 주기

내부정도관리주기는 분기 1회 이상 측정하는 것을 원칙으로 하며 분석장비의 주요부품

교체, 수리 분석자의 변경 시 등 수시로 한다.

6.4.5 정도관리 결과 보관

내부정도관리 측정결과 산출된 측정결과와 측정 시 얻어진 기본자료(law data)는 정도

관리철에 같이 보관 하여야 한다.

7. 분석절차

7.1 DNPH 유도체화 액체크로마토그래프(HPLC/UV) 분석법

22) 7회 반복분석에 대한 99% 신뢰구간에서의 자유도 값



7.1.1 시료추출방법

7.1.1.1 추출에 사용하는 모든 유리기구는 아세토나이트릴로 세척한 후 60 ℃

이상에서 건조한다.

7.1.1.2 스탠드에 10 mL 주사기(Luer type)를 고정시키고, 눈금이 매겨진 시험관

(혹은 표선이 있는 용량플라스크)를 바닥에 고정시킨다.

7.1.1.3 주사기에 채취된 DNPH 카트리지를 끼운다.

7.1.1.4 디스펜서(10 mL용량)를 이용해 주사기에 아세토나이트릴을 3～5 mL 범위의

일정량을 주입한다. 이 때 추출용액 주입량은 채취된 시료량에 따라 조절할 수 있다.

7.1.1.5 주입한 아세토나이트릴 용매로 약 1 분 동안 DNPH 유도체를 추출하여

눈금 있는 시험관(혹은 용량플라스크)에 받는다.

7.1.1.6 추출된 용액에 아세토나이트릴을 조금 더 첨가하여 정확히 5 mL가 되도록

맞춘다.

7.1.1.7 시험관 (혹은 용량 플라스크)의 DNPH 유도체 추출물 일정량을 피펫을

이용해 갈색 바이알에 옮긴다.

7.1.1.8 공시료는 시료채취에 사용되지 않은 새로운 DNPH 카트리지에 대하여 위와

같이 추출한다.

7.1.1.9 갈색 바이알에 옮긴 시료는 밀봉하여 냉장 보관하며, 추출된 시료는 특별한

사유가 없는 한 2 주일 이내에 분석한다.

7.1.2 표준용액 제조

7.1.2.1 고농도표준물질을 이용하여 0.1～10 mg/L 범위 내에 3～5개의 다른 농도

수준으로 아세토나이트릴로 희석하여 검량선을 작성하는데 사용한다.

7.1.2.2 DNPH 유도체 혼합용액중의 알데하이드 개별물질의 농도는 아래 식을 이용

하여 환산한다.

알데하이드농도(mg/L)= 알데하이드분자량(g)
DNPH유도체의분자량(g)

×DNPH유도체의농도(mg/L)

알데하이드 분자량 (g)
DNPH 유도체

분자량 (g)

DNPH 유도체 1 mg/L에 상응하

는 각 알데하이드의 농도 (mg/L)

아세트알데하이드 44.1 224.2 0.196

프로피온알데하이드 58.1 238.2 0.244

뷰티르알데하이드 72.1 252.4 0.286

발레르알데하이드 86.1 266.2 0.324

표 3. 표준혼합용액 중 DNPH 유도체와 알데하이드 개별 물질의 상응 농도 환산표

7.1.3 HPLC 분석 방법

7.1.3.1 용출된 DNPH 유도체는 자외선 영역에서 흡광성이 있으며 350～380 nm에서

최대의 감도를 가지므로 자외선검출기의 파장을 360 nm에 고정시켜 분석한다.

7.1.3.2 고정상으로는 C18 칼럼(4.6 mm × 150 mm)을 사용하거나 피크(peak)분리능이

동등하거나 우수한 칼럼을 사용한다.

7.1.3.3 이동상으로는 분당 1 mL의 유량으로 아세토니트릴(이동상 A)과 증류수,

아세토니트릴, 테트라하이드로퓨란 혼합용액(50:45:5, 이동상 B)을 사용 할 수 있다.

7.1.3.4 이동상 B의 혼합비율은 기기 감도나 컬럼 종류에 따라 조절해야 한다.

7.1.3.5 HPLC 구성과 운전조건에 관한 일례는 표 3과 같다.



주입기 20 uL 샘플 루프 (sample loop)

분석 컬럼 ODS (C18) 4.6 mm × 250 mm (가드 칼럼과 함께 사용 권장)

칼럼 온도 상온

검출기 자외선 검출기

이동상
이동상 A : 아세토나이트릴 100 (V %)

이동상 B : 물/아세토나이트릴/테트라하이드로퓨란 50/45/5 (V %)

용리 기울기

0～2 분 : 용매 B 100%, 2～25 분 : 용매 A

(0 %에서 50 %로 증가), 용매 B (100 %에서 50 %로 감소)

25～30 분 : 용매 A (100%)

이동상

용매 유량
1.0 mL/분

시료 주입량 20 uL

검출 파장 흡광도 360 nm

표 4. HPLC 구성 및 운전 조건 (예)

그림 3. 주요 알데하이드 및 케톤화합물 표준 혼합용액의 HPLC 크로마토그램(예).

표 5. 주요 알데하이드 및 케톤화합물 표준 혼합용액

번호 대상물질 화학식

1 Formaldehyde CH2O

2 Acetaldehyde CH3CHO

3 Acrolein CH2CH2CHO

4 Acetone CH3COCH3

5 Propionaldehyde C2H5CHO

6 Crotonaldehyde CH3CHCHCHO

7 Butyraldehyde CH3CH2CH2CHO

8 Benzaldehyde C6H5CHO

9 iso-Valeraldehyde (CH3)2CHCH2CHO

10 n-Valeraldehyde CH3(CH2)3CHO

11 o-Tolualdehyde CH3C6H4CHO

12
m-Tolualdehyde CH3C6H4CHO

p-Tolualdehyde CH3C6H4CHO

13 Hexaldehyde CH3(CH2)4CHO

14 2,5-Dimethylbenzaldehyde (CH3)2C6H3CHO

7.1.4 검량선 작성

7.1.4.1 표준물질을 이용하여 0.1～10 mg/L 범위내에 3～5 개의 다른 농도 수준으로

아세토나이트릴로 희석하여 측정하고 검량선을 작성 한다.

7.1.4.2 검량선 작성 시 x축은 표준물질의 피크면적을 나타내며, y축은 표준용액의

농도 (ug/mL)를 나타낸다. 만약, 공시료에 측정대상물질이 검출되면 그 양만큼 실제

시료에 대해서 이를 보정한다. 이 때, 표준용액의 농도는 "7.1"의 DNPH 유도체의

농도가 아닌 측정 대상 알데하이드로 환산된 농도를 적용하여야 한다.

7.1.5 농도계산

7.1.5.1 알데하이드 농도는 다음 식을 이용하여 계산 한다 (25℃, 1기압 기준).

알데하이드 농도  ug/m3  =  
Aa - Ab

Vm ×
Pa

760
×

298
273 + Ta

(식 3)

여기서, Aa = 시료 중 알데하이드 량 (ng)

Ab = 공 시료 중 알데하이드 량 (ng)



Vm = 측정된 온도와 압력 하에서 총 공기시료 부피 (L)

Pa = 평균 대기압력 (mmHg)

Ta = 평균 대기온도 (℃)

7.1.5.2 부피 농도(ppb)는 다음 식을 이용하여 환산 한다 (25 ℃, 1기압 기준).

시료농도(ppb)=시료농도(㎍/㎥)×
24.46 L

분자량(g) (식 4)

7.1.6 결과의 표시

표 6. 결과의 표시

물질명 결과표시 유효자리수 수치맺음 법

아세트알데히드 0.00 0.000

KSA 3251-1에

따름

프로피온알데하이드 0.00 0.000

뷰티르알데하이드 0.000 0.0000

n-발레프알데하이드 0.000 0.0000

I-발레르알데하이드 0.000 0.0000

7.2 DNPH 유도체화 기체크로마토그래프(GC) 분석법

7.2.1 시료추출방법

7.2.1.1 추출에 사용하는 모든 유리기구는 아세토나이트릴로 세척한 후 60 ℃

이상에서 건조한다.

7.2.1.2 스탠드에 10 mL 주사기(Luer type)를 고정시키고, 눈금이 매겨진

시험관(혹은 표선이 있는 용량플라스크)를 바닥에 고정시킨다.

7.2.1.3 채취된 DNPH 카트리지 하단에 강 양이온 교환수지를 연결한 후 DNPH

카트리지 상단에 주사기를 연결한다.

7.2.1.4 디스펜서(10 mL)를 이용해 주사기에 아세토나이트릴을 3～5 mL

주입한다.

7.2.1.5 주입한 아세토니트릴 용매를 자연낙하 또는 1㎖/min의 유속으로

DNPH 유도체를 추출하여 눈금 있는 시험관에 받아낸다.

7.2.1.6 추출된 용액을 구데르나다니쉬 농축장치 또는 증발장치를 이용하여 약

50μL(약 1방울)이 되도록 증발시킨다. 잔류하는 알데하이드 유도체화물에 1 mL의

에틸아세테이트를 가하여 녹인다.

7.2.1.7 시험관 (혹은 용량 플라스크)의 DNPH 유도체 추출물 용액에 디페닐아민

내부표준용액을 80μL를 가하여 정확히 5 mL가 되도록 맞춘다..

7.2.1.8 시험관 (혹은 용량 플라스크)의 DNPH 유도체 추출물 일정량을 피펫을

이용해 갈색 바이알에 옮긴다.

7.2.1.8 공시료는 시료채취에 사용되지 않은 새로운 DNPH 카트리지에 대하여

위와 같이 추출한다.

7.2.1.9 갈색 바이알에 옮긴 시료는 밀봉하여 냉장 보관하며, 추출된 시료는

특별한 사유가 없는 한 2 주일 이내에 분석한다.

7.2.2 표준용액의 제조

각 알데하이드-2,4-DNPH 유도체의 농도는 0.1 mg/mL의 것을 사용한다.

7.2.2.1 검량선 작성용 표준용액

검량선의 작성은 0.1mg/mL 농도인 알데하이드-히드라존 표준용액을 단계적으로 희석

하여 알데하이드-2.4-DNPH유도체 용액 1mL마다 미리 제조한 내부표준용액 80 μL를

주입한 것을 분석용액으로 하여 이 중 1 μL를 GC에 주입하여 분석한다.

7.2.2.2 희석배율은 실제 시료의 농도 예상 범위에 따라 변경할 수 있다.

7.2.3 기체크로마토그래피 분석방법

7.2.3.1 기체크로마토그래피용 시료 1～2 uL 정도를 주사기(micro syringe)를 사

용하여 시료도입부에 주입한다.

7.2.3.2 상기의 조작에 의하여 정량한계에 달하지 아니하는 경우에는 시료를 농축

기로 사용하여 1 mL 까지 농축하여 기체크로마토그래프분석을 행한다.(농축시에 기벽

에 결정이 나타날 수가 있으므로 주의하여야 한다.) 만일 채취용액의 바탕시험결과 목

적화합물의 머무름시간에 봉우리가 검출되었을 경우에는 이를 제하고 정량한다.

7.2.3.3 기체크로마토그래프는 검출기로서 불꽃이온화검출기(FID), 질소인검출기

NPD), 질량분석기(mass spectrometer)를 사용한다.

7.2.3.4 컬럼은 모세관(DB-5)컬럼과 분리능이 동등하거나 우수한 것을 사용 한다

7.2.3.5 시료주입부의 온도는 섭씨 250 ℃정도로 유지한다.

7.2.3.6 컬럼의 온도는 200 ℃에서 220 ℃까지 승온 하여 분석한다.

7.2.3.7 운반 가스는 헬륨 혹은 질소를 사용하고 그 유속은 1.5 mL/분으로 한다.

7.2.3.8 기기분석조건과 크로마토그램을 표 6과 그림 3에 나타내었다.



표 6. 기기분석조건(예)

구 분 조 건

컬 럼 HP-5 (Cross linked 5% PhMe Silicone, 0.2mm×0.33㎛, 25m)

주입구 온도. 250℃

검출기 온도. 250℃

온분 온도 조건 100℃(1 분)→20℃/분→160℃(40 분)→3℃/분→200℃

시료주입량 1 μL

그림 3. Aldehyde-DNPH 유도체의 크로마토그램 (예)

7.2.4 검량선의 작성

검량선은 가로축에 알데하이드류의 주입량(Mx)과 디페닐아민의 주입량(M s)의 비

(Mx/Ms)를 세로축에는 분석하여 얻은 알데하이드류-2,4-DNPH의 피크면적(Ax)과 디

페닐아민의 피크면적(As)의 비(Ax/As)로 두어 직선관계가 성립하는 범위에서 관계선을

구한다. 알데하이드류-2,4-DNPH에는 입체 이성체가 존재하며 이들이 크로마토그램상

에서 분리되어 나타나므로, 각각의 입체 이성체의 머무름시간을 확인하고 그 모든 피

크 면적을 합한 것을 알데하이드류-2,4-DNPH의 피크면적으로 한다. 알데하이드류

-2,4-DNPH에 해당하는 알데하이드의 양은 아래 식에 따라 계산한다.

Aldehyde 량 =
Aldehyde분자량

AldehydeDNPH분자량 ×주입한AldehydeDNPH무게 (식 5)

7.2.5 농도 계산

아래 산출식에 따라 분석된 알데하이드의 농도를 계산한다.

C =  
24.46 × (Aa - Ab)

Mw × V ×
298

273 + t
 ×

P
760

                         (식 6)

여기서, - C : 대기중 알데하이드농도 (ppm)

- Aa : 시료중 알데하이드양 (ng)

- Ab : 공시료중 알데하이드량(ng)

- V : 시료흡인량 (L)

- t : 시료채취시 온도 (℃)

- Mw : 검량선에 의한 알데하이드량 (ng)

- P : 시료채취시의 대기압(mmHg)

         
  7.2.6 결과의 처리
7.1.6에 따른다.


