
 

중합체의 분자량 분포 측정은 크기 배제 모드를 활용한 HPLC의 한 

분야로, 오랫동안 GPC(겔 투과 크로마토그래피)라고 불렸습니다. 최

근, 이미 확립된 GPC분석에도 고속분석에 의한 처리량 증대를 위한 

고속 GPC가 고려되어지고 있습니다. 본 자료에서는 작은 입자가 채

워진 고속 GPC컬럼으로 구성된 GPC 시스템과 외부 컬럼의 확산을 

절대적으로 최소화하여 성능을 검증하는 Nexera XR UHPLC 이용하

여 고속 GPC 분석을 실시하였습니다. 또한 GPC 분석의 효율성 향

상을 보여주기 위해 LabSolutionsTM 워크스테이션에서 제공되는 추

가적인 PDA검출기와 디콘볼루션 기능을 사용하여 고속 GPC 분석에

서 저분자 중합체 첨가물을 동시에 결정하는 방법을 소개합니다.  
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■ 고속 GPC 분석 

시료 분자량에 반응하는 굴절률 검출기(RID)는 고분자 화합물의 평

균 분자량 및 다분산성을 계산하기 위해 GPC분석에서 일반적으로 

사용되지만 RID는 온도 변화에 민감하게 반응하는 것으로 알려져 

있습니다. 더욱이 GPC 계산은 단순히 피크 면적의 영향을 받는 것

이 아니라 전체 용출구간에 걸쳐 피크 형상에 영향을 받기 때문에 

일반 HPLC 계산에 비해 GPC 계산의 재현성 평가가 더 엄격합니다. 

본 자료의 분석에서는 입자 크기가 3.5um인 GPC 컬럼과 semi-

micro 분석을 지원하는 RID(ShodexTM RI-504)를 이용하여 고속 

GPC 분석을 실시 하였습니다. 평균 분자량 및 다분산성을 측정하여 

5회 연속 분석의 재현성을 검증하였습니다. Table 1은 분석 조건의 

세부사항을 보여줍니다. 표에는 다음 페이지에서 설명하는 PDA검출

기의 설정도 나와 있습니다. Fig. 1은 polystyrene 표준 마커를 사용

하여 GPC 계산을 위해 생성된 검정 곡선을 보여줍니다.  

 

 

  

 

  

■ GPC 분석 및 논의 결과 

Fig.2는 RID 검출기로 얻은 고속 GPC 크로마토그램입니다. 실제 투

과 한계 주변의 용출량은 약 1.6~2mL로 나타납니다. 단, 바탕선의 

안정성을 고려하여 연속 분석, 즉 사이클 타임에 대한 1개 샘플 분

석 시간을 약 3.5분으로 설정했습니다. 또한, peak 앞쪽에 해당하는 

분자량도 약 600,000으로 Fig.1에 나타난 검정곡선을 이용하여 적절

한 GPC 계산이 실행되었음을 시사합니다. 
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Fig.3은 고속 GPC를 이용한 5샘플 연속 분석으로 얻은 크로마토그

램의 비교입니다.  

Table2는 평균 분자량, 중량 평균 분자량, 다분산성의 수를 재현성 

수치와 함께 정리하였습니다. 3~4분의 짧은 분석 사이클 시간에도 

안정적인 연속 분석이 가능했고, 만족스려운 GPC 분석의 반복성을 

얻었습니다. 

 

 

 

■ i-PDeA II에 의한 폴리머 시료 내 미분리 첨가제의 티콘볼루션

(deconvolution)  

고분자 첨가물의 정량적 분석에서 일반적으로 GPC 컬럼만을 사용 

하여 2개 이상의 저분자 첨가물을 완벽히 분리하는 것은 어렸습니

다. 그 결과로, 이러한 첨가제는 분취LC나 더 높은 분리능을 기대 

할 수 있는 역상크로마토그래피에 의해 수집됩니다. 단, PDA 검출기

로 얻은 스펙트럼 정보를 바탕으로 분리되지 않은 peak를 디콘볼루

션하는 LabSolutions workstation의 iPDeA II(Intelligent Peak 

Deconvolution Analysis II) 기능을 이용하여 시뮬레이션 한 후 각 화

합물에 대한 티콘볼루션 크로마토그래피 솔루션을 얻을 수 있습니

다. 디콘볼루션에 의해 얻어지는 그로마토그래픽 정보는 정량적 결

정에서도 함께 사용될 수 있습니다. 더욱이, 디콘볼루션은 크로마토

그램에 국한되지 않고 스펙트럼 분석에도 적용할 ㅅ n있어 정성 분

석의 성능 향상에도 기여합니다. I-PDeA II에 대한 자세한 내용은 시

마즈 기술 보고서 No. C191-E042에서 확인할 수 있습니다 

 

이 자료에서 분석한 폴리스티렌 샘플에 포함된 첨가제 중 표준 화

합물을 준비할 수 있는 Irganox®1010 및 Tinuvin®144에 대한 용출 

시간이 확인되었으며, 이러한 화합물은 Fig.4의 PDA 크로마토그램에

서 UV254nm에서 용출 위치가 거의 동일하였습니다. Fig.4의 데이터 

처리 보정 라인에서 볼 수 있듯이, 이 두 화합물은 분리되지 않은 

peak를 형성하였습니다. Fig.5는 폴리스티켄 및 저분자량 첨가제의 

용출 간격 동안 i-PDeA II 기능으로 얻은 각 화합물의 중첩된 디콘

볼루션 크로마토그램입니다. Irganox 1010과 Tinuvin144에서 기원한 

peak는 #2, #4로 디콘볼루션 되었고, 폴리스티렌의 함량비는 peak

면적을 기준으로 별도로 생성된 교정 곡선을 사용하여 26.9mg/g와 

3.9mg/g로 정량 되었습니다. 

 

 

 

 

■ 결 론 

이번 실험을 통하여, SHIMADZU Nexera XR GPC 시스템을 기존 GPC 

분석과 동등한 신뢰도로 고속 GPC 분석에 적용할 수 있다는 것을 

확인하였습니다. 기존 GPC 컬럼만 사용할 경우 저분자량 첨가물에 

대한 완전한 분리 및 정량적 판단이 어려웠지만, 이번 실험에서는 i-

PDeA II 디콘볼루션 함수에 의한 고속 GPC 분석에서 이들 첨가제의 

분리 및 정량적 분석이 가능하다는 것을 입증하였습니다.  

 

 


