
 

분취 LC는 혼합물에서 표적 화합물을 분리하고 정제하는 기술로 널

리 사용되고 있습니다. 타깃 성분 피크 및 분취성분의 정제 및 확인

은 매우 많은 시간이 소요되며, 이러한 공정을 자동화하면 총 작업

시간의 단축을 기대할 수 있습니다. 본 application news는 Nexera 

Prep series의 한 부분으로 MS를 이용한 분취와 분석/분취용 LC-MS

를 사용한 순도 확인에 대하여 소개합니다. 

K. Nakajima 

■ 분석/분취 LC-MS 시스템 소개 

이 시스템에 사용되는 Liquid hander(LH-40)은 분취용과 분석 유로

가 병렬로 되어 있어, 분취된 성분의 원활한 재분석이 가능합니다. 

Fig.1과 Fig.2는 분석용과 분취용의 LC-MS 흐름도를 보여줍니다. 

Fig.1은 시스템을 분취용 LC-MS로 사용할 때의 흐름도를 보여줍니

다. 이 흐름 경로는 LH-40에서 주입된 표적 화합물은 분취용 컬럼

을 통해 분리되며 그 일부분은 LCMS-2020으로 들어갑니다. LCMS-

2020이 대상 화합물에서 발생하는 피크를 식별하면 LH-40 노즐의 

끝에 장착된 solenoid valve가 열리고 대상 화합물이 각각 Fraction 

collector에 수집됩니다. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig.2는 시스템이 분석용 LC-MS로 사용 할 때의 흐름도 입니다. LH-

40은 분취되어 수집된 물질을 분석 흐름 경로에 재주입하는 기능을 

가지고 있습니다. 이 시스템에서는 Shimadzu LC-20AB를 이용하여 

gradient 분석을 지원하였고, 분석 유로 중 고압유량전환 밸브를 도

입하여 LCMS를 활용 할 수 있도록 하였습니다. 이 시스템에서 제공

하는 분취 및 분석기능은 모두 Shimadzu workstation, 

LabSolutionsTM로 제어 할 수 있습니다. 배치 분석 중, 분취 LC-MS

와 분석 LC-MS의 번환, 타겟 화합물의 분취, 순도 확인 등 모든 프

로세스가 하나의 시스템에서 자동 수행되어 분할부터 재분석까지 

전체 워크플로우에서 높은 효율을 실현하였습니다. 

 

■ Prep LC-MS를 이용한 의약성분 분취 

본 Prep LC-MS 시스템을 사용하여 케토프로펜(Ketoprofen)과 인도메

타신(Indomethacin) 2가지 약물로 구성된 표준 혼합물을 모델 화합

물로 사용하여 정제를 실시하였습니다. Table2.는 분취 조건을 보여

줍니다. 분취용 컬럼으로 Shim-pack ScepterTM C18(particle 

diameter:5µm)을 사용하였습니다. 

MS 검출은 high-speed positive/negative ionization switching scan 

mode(m/z range : 50~1,000)에서 수행되었습니다. MS를 이용한 분취

는 타겟 화합물에서 발생하는 이온의 XIC(Extracted ion 

chromatogram)을 기반으로 실시됩니다. XIC는 타겟 화합물의 분자

량을 설정하여 자동으로 그려집니다. Fig.3은 prep LC-MS로 얻은 크

로마토그램입니다. A/B 2종류의 분취 성분은 UV검출기와 MS에 의해 

검출되어 성공적으로 수집되었습니다. 
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■ 분석용 LC-MS를 이용한 분취 성분의 순도 확인 

분취된 A와 B는 Fig.2와 같이 분석 흐름도 조건에서 분석되어 순도

확인이 되었습니다. Table3.은 분석 조건을 보여줍니다. 

한번의 분취 과정 중에 많은 양의 분취물질이 얻어지며 그에 따라 

순도확인에 대한 많은 샘플 분석 처리량이 요구됩니다. 이 실험에서

는 높은 처리량과 높은 분리/좋은 피크 모양을 위하여 Shim-pack 

Scepter C18(particle size:3um)가 분석용 컬럼으로 사용되었습니다. 

Fig.4와 Fig.5는 케토프로펜(Ketoprofen)과 인도메타신(Indomethacin)

을 획득하기 위한 크로마토그램들을 보여줍니다. 피크 면적 정상화

(UV Chromatogram)(Table4)에서 케토프로펜과 인도메타신 모두 99%

이상의 순도를 얻었으며, 두 화합물의 분석 시간은 모두 3분 이내였

습니다. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

■ 결 론 

본 자료는 LH-40 liquid handler 를 이용한 분취 및 분석 LC-MS 의 

컨버터블 시스템 설정과 그 적용을 소개하였습니다. LH-40의 재주입 

기능을 사용하면 단일 batch 분석을 통하여, Prep LC-MS 에 의한 

타켓 화합물의 분취와, 순도확인을 위한 재주입까지 한번에 수행 할 

수 있습니다. 이는 분취를 통하여 획득한 샘플의 순도확인 및 MS 

스펙트럼 확인까지 모든 공정을 수행하여 기존 분취 LC 의 

워크플로우에서 효율성이 크게 향상 시켰습니다..  

 


