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개요
카놀라유 시료의 지방산 에스테르화에 대한 자동 분석법입니다. Agilent 7696A
Sample Prep WorkBench를 사용하여 자동 피펫을 사용한 수동 분석법과 이 자동
시스템을 위해 개발한 분석법을 비교하는 단계별 비교를 수행했습니다. Agilent
7696A Sample Prep WorkBench를 사용해 시료 10개를 제조하여 산 촉매 및
염기 촉매 반응 모두에서 3% RSD를 얻었습니다. 자동화된 산 촉매 분석법을 수동
제조와 비교했을 때 RSD가 2배로 향상되었습니다. 뿐만 아니라, 지방산 제조 자동
화로 시약 소모량을 최대 50배까지 줄었습니다. 전반적으로 자동 분석법은 보다
적은 양의 시약 사용에도 더 나은 정밀성 및 정확성을 가지며 사용자가 작업을
완료하는 데 필요한 시간을 단축합니다. 
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효과적이지만 비용이 많이 들 수 있고, 특정한 유리 기구와교육이필요합니다. BF3를메틸화시약으로사용하면, 끓이면
2분 이내에 완료할 수 있으므로 가장 빠른 결과를 얻을수 있습니다. 그러나, 불안정한 지방산은 변성될 수 있어, 실온에서는 보존 기간이 제한될 수 있습니다[3]. 

염기 촉매 반응은 sodium hydroxide(NaOH) 또는
methanol의 potassium hydroxide(KOH)을 사용합니다.이 분석법은 여러 가지 이점이 있습니다. 그것은 빠르고간단한 단일 단계 과정으로 실온 반응이며 불안정한 FA의변성을 제거합니다. 그러나 염기 촉매 반응은 유리 지방산에는 반응하지 않으므로 그것의 적용이 제한될 수 있습니다
[3-4,10]. 

이 외에 사용할 수 있는 시약이 2개 더 있지만, 거의 사용하지 않습니다. Diazomethane은 빠른 유도체화 기법을 제공하지만, 관심 화합물을 방해하는 부산물을 생성할 수 있습니다[3,10]. 그것의 독성과 폭발 가능성으로 최근 몇 년간은시약으로 거의 사용되지 않았습니다. 실릴화 시약은 또한,적당한 온도에서 매우 빠르게 반응하지만 물에 민감하여거의 사용하지 않습니다[10]. 

이러한 분석법의 자동화는 많은 면에서 이로울 수 있으며최근에는 FA를 FAME로 변환하기 위한 보다 자동화된 마이크로 스케일 분석법이 등장했습니다[11-15]. 일반적으로,자동 분석법은 보다 적은 양의 시약 사용, 유해 화학물질사용자 노출 가능성 감소, 작업 시간 단축 및 몇 시간 동안개입이 필요 없는 운용을 제공합니다. FAME 제조 자동화는
7696A Sample Prep WorkBench로 가능합니다(그림 1).그것은 150개 바이알 트레이, 액체 분주 모듈 2개, 단일바이알 가열 장치, 교반기 및 바코드 판독기를 특징으로합니다. 또한, 개별 바이알 랙의 가열 또는 냉각을 지원합니다. 액체 분주 모듈은 표준 시린지 또는 대용량(250µL 또는 500µL) 시린지로 구성할 수 있습니다. 대부분 응용에서는 액체의 미세한 조작을 위해 한 모듈에는 표준 시린지
(10 또는 25µL)를 다른 모듈에는 더 많은 양의 분주를 위해대용량시린지를사용합니다. 분주모듈 2개와교반기및가열장치를갖춘 Agilent 7696A Sample Prep WorkBench는시료 희석, 내부 표준물질 추가, 유도체화, 액/액 추출을비롯한 기타 여러 가지 작업을 수행할 수 있습니다. 

서론
지방산(FA) 분석은 많은 산업에서 일반적으로 수행됩니다.식품업계는 지질이 오일, 육류, 종자 및 기타 제품의 주요성분이기 때문에 FA 분석을 일상적으로 수행합니다[1-5].또한, 식이 건강의 일부로 지방의 중요성이 높아지고, 건강한 기질 유지에 역할이 커짐에 따라, FA 조성 분석이 점차일반화되고 있습니다[1-2]. FA 조성이 생체막에 영향을미치므로 생체의학 응용에서는 FA 프로파일을 진단 도구로사용합니다[3-4, 6-7]. 지방산은 또한, 많은 가정용품에서도발견되며 그 중에서도 특히 화장품 및 계면활성제 산업에사용됩니다[2,8]. 

가스 크로마토그래피는 1950년대부터 이러한 산업 전반에걸친 FA 분석에 사용되는 주된 기법입니다[3-4,9]. 적절한분석 조건으로 FA를 분리/분석할 수 있지만, FA의 극성 및높은 비점으로 인해 여러 가지 문제가 발생합니다. 이는일반적으로 긴 머무름 시간 및 나쁜 피크 모양의 원인이됩니다. 이러한 이유로, 대부분의 분석법은 유도체화 반응으로 보다 쉬운 분리와 더 좋은 피크 모양을 나타내는 fatty
acid methyl ester(FAME)로 FA를 변환합니다. 

매질 또는 응용과 관계없이 다양한 방법으로 FA를 FAME로변환할 수 있으며, 종종 두 단계의 비누화 과정 후 메틸화를수반합니다. 특히, 식품 응용을 비롯한 많은 응용에서는여전히두단계의절차[1,2,5]를사용하지만, 알코올분해[4]로알려진 과정으로 지질을 단일 단계 에스테르화할 수 있습니다. 여러 단계든, 단일 단계든 관계없이, FA를 FAME로변환하는 과정은 다양한 방법으로 수행할 수 있으며, 응용분야에 따라 다양한 유도체화 시약이 필요합니다[10]. 대부분의 반응은 산, 염기 또는 실릴화 시약 또는
diazomethane 을 사용으로 분류할 수 있으며 각각은장단점이 있습니다. 

산 촉매 반응에서 가장 일반적인 시약은 methanol의
boron trifluoride(BF3), hydrochloric acid(HCl) 및 sulfuric
acid(H2SO4)입니다. HCl 또는 H2SO4를 사용한 절차의완전한메틸화를위해, 유리지방산, phosphoglyceride 또는
triglyceride와같은산농도및시료에따라종종최대 1시간동안의 산 환류가 필요합니다[3-4,10]. 이 분석법은 매우
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그림 1. Agilent 7696A Sample Prep WorkBench

Agilent 7696A Sample Prep WorkBench를 사용하여, 카놀라유에서 FA를 추출 및 메틸화하는 두 가지 분석법을시험하였습니다.염기 및 산 촉매 반응 두 분석법 모두 20mL시험관을 사용하는 기존에 발표된 수동 분석법을 적용했습니다[5]. RSD < 5%인 93~107%의 회수율을 얻었습니다.또한, Agilent 7696A Sample Prep WorkBench에 적용하기 위한 수동 분석법의 수정으로 반응 시간은 2시간에서
20분으로 단축하고 시약과 용매 사용량은 최대 50배 감소했습니다. 

실험
재료
Hexane(시약 등급), isooctane, methanol(HPLC 등급)은
Burdick and Jackson(Muskegon, Michigan)에서 구매했습니다. Methanol의 Boron trifluoride(BF3, 14% w/v)는
Aldrich(St. Louis, MO)에서 구매했습니다. Methanol의
sodium hydroxide(NaOH, 시약 등급, Sigma Aldrich, St.
Louis, MO)을 2N 용액으로만들었습니다. Sodium chloride
(인증된 ACS, Fisher Scientific, Atlanta, GA)은 Milipure물 용액(H)O/NaCl)의 1M 용액으로 만들었습니다. 일부보고서에서는 포화 용액[2,16]의 사용을 권장하고 있지만,이러한 농축액은 시스템에 침전되어 시린지 오류의 원인인것으로 밝혀졌습니다. 

개별 FA는 Alltech(Waukegan, IL)에서 구매했으며,
caprylic acid, capric acid, lauric acid, myristic acid,
palmitic acid, stearic acid, arachidic acid 및 behenic
acid로 구성되어 있습니다. 개별 FA는 hexane 1mg/mL 용액을 만드는 데 사용했습니다. FAME 표준물질은
ChemService(West Chester, PA)에서 구매한 맞춤형혼합물로서 1mg/mL의 methyl pentanoate, methyl
hexanoate, methyl heptanoate, methyl octanoate,
methyl decanoate, methyl laurate, methyl myristate,
methyl palmitate, methyl stearate, methyl eicosanoate및 methyl behenate로 구성되었습니다. Hexane의 lauric
acid 1mg/mL 용액을 대체 표준물질로 사용했습니다. 내부 표준물질로는 Isooctane의 decane(99+% Sigma, St.
Louis, MO), dodecane(99+% Aldrich, St. Louis, MO),
tetrade-cane(99+% Fluka, St. Louis, MO) 및 hexadecane
(99+% Aldrich, St. Louis, MO) 1mg/mL 용액을 사용했습니다. 카놀라유는 현지 슈퍼마켓에서 구매했습니다. 

Agilent 7696A Sample Prep WorkBench에 두 가지 세척용매를 사용했습니다: hexane 및 acetone(실험실 등급,
Fisher Scientific, Atlanta, GA). Acetone은 사용한 모든시약의혼합용매로대부분의세척단계에서사용하였습니다. 

기기
Agilent 7696A Sample Prep WorkBench(Agilent
Technologies, Santa Clara, CA)로 검량 표준물질, 유리
FA 시료 및 카놀라유 시료를 제조 및 제조했습니다. 본 응용자료는 액체 분주 모듈로 후면 모듈은 25µL 시린지로 전면모듈은 대용량인 500µL 시린지로 구성하였습니다. 

모든 분석은 분할 모드(10:1) 및 불꽃 이온화 검출기로 운용되는 분할/비분할 주입구를 갖춘 Agilent 7890A 가스 크로마토그래피(GC) 시스템(Agilent Technologies, Santa Clara
CA)으로수행하였습니다. 주입구는 300°C 및 3mL/분, 일정한 컬럼 유속을 유지했습니다. Agilent HP5-MS 컬럼
(30m×0.25mm, 0.25µm, Agilent Technologies, Santa
Clara)을 사용하였습니다. 100°C(5분 유지), 7°C/분으로
225°C(5분)까지의 온도 프로그램으로 FAME 표준물질을분리했습니다. 카놀라유 시료도 동일한 온도 프로그램을사용했지만, 모든 화합물의 베이스라인 분리는 달성되지않았습니다. 검출기는 300°C를유지하고, Multi-Technique
ChemStation으로 데이터를 수집했습니다. 

Agilent 7696A Sample Prep WorkBench를 위해개발된 끌어 놓기(drag and drop) 분석법 편집기인 Easy
SamplePrep으로 시료 제조 방법 프로그래밍을 수행했습니다. Easy SamplePrep은 사용자가 바이알을 화학적 리소스또는 빈 바이알로 배정할 수 있는 리소스 관리자를 특징으로
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합니다. 이러한 방법으로 사용자는 시료 제조에 필요한 모든용매, 시약, 표준물질 및 빈 바이알을 입력하고 리소스 관리자는 프로그램 및 시퀀스 전반에서 바이알의 사용을 추적합니다(그림 2). 리소스 관리자에 구성된 리소스로 시료 제조프로그램을 구축합니다. Easy SamplePrep 분석법 편집기는 사용자가 유사한 방식으로 프로토콜 또는 실험실 노트북에 단계를 추가할 수 있도록 지원하며, 사용 가능한 단계 및리소스를 텍스트로 표시합니다(그림 3). 

각 시료 제조 단계는 일련의 고급 파라미터를 사용하여 완전한 맞춤형 프로그램을 구성할 수 있습니다. 단계 추가에서는고급 파라미터로 세척 부피, 추출 및 분주 속도, 니들 깊이와같은 파라미터를 설정할 수 있습니다(그림 4). 혼합 단계에서는 속도 및 시간을 맞춤 구성할 수 있으며, 가열 단계는시간 및 온도 설정 값을 사용자가 지정할 수 있습니다. 결과단계인플래그에서는사용자가보고목적으로완성한시료를포함한 바이알을 선택할 수 있도록 합니다. 

그림 4. 각시료제조단계에는여기에표시한추가단계와같은사용자가작동을완전히맞춤구성할수있는고급파라미터가있습니다.

검량선 생성
Agilent 7696A Sample Prep WorkBench 시료 제조 전,기기에서 FAME 표준물질의 검량선을 생성했습니다. FAME
11종의 약 100µL, 1~500ppm범위의 8개 수준 검량선을생성하였습니다. 

시료 제조: 산 촉매 반응
원래 수동 분석법은 미국공인분석화학회 분석법에 따라,
20mL 테스트 튜브에 카놀라유 시료 50mg 로 시작하며각각 80°C에서 60분간의 가열 단계 2개를 포함하였습니다
[5,17]. 

그림 2. 리소스 편집기로 사용자는 시료 제조 과정에서 사용할 화학적 리소스와 빈 바이알을 배정할 수 있습니다. 

그림 3. SamplePrep 분석법 편집기는 간편한 단계별 프로그래밍을위한 끌어 놓기 아이콘을 특징으로 합니다. 산 촉매 반응 단계는그림과 같습니다.
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Agilent 7696A Sample Prep WorkBench는 2mL 자동시료 주입기 바이알만 사용하므로 AOAC 분석법의 자동분석법 변환 시 반응의 규모는 감소할 수 밖에 없었습니다.수동 분석법은 약 50배 감소하며, 오일 시료와 유리 FA 시료모두에 적용되었습니다. 

처음에는 오일, 대체 표준물질(lauric acid) 및 내부 표준물질(alkane)을 별도의 단계로 추가했습니다. 그러나, 오일분주에서는 허용 가능한 재현성을 얻기가 어려우므로, 오일시료 0.4mL와 대체 표준물질 0.4mL 구성의 용액을 만들어분석법의 재현성을 크게 개선했습니다. 

빈 2mL 자동 시료 주입기 바이알의 마개를 닫고 시료
(hexane 또는 오일/대체 표준물질 용액의 유리 FA 시료)
10µL와 내부 표준물질 10µL를 추가했습니다. 이 시료에
NaOH 40µL를추가하고, 이혼합물을 30초간 1,000rpm으로
vortex했습니다. 비누화 후, BF380µL를 추가하고 이 혼합물을 다시 30초간 1,000rpm으로 vortex했습니다. 그런다음, 반응 촉진을 위해 혼합물을 20분간 65°C로 가열했습니다. 가열 후, 혼합물을 실온에서 2분간 두어 약간 식혔습니다. 식은혼합물에 H2O/NaCl 100µL와 hexane 100µL를추가해, 새로 형성된 FAME를 유기물 층으로 추출했습니다.시료를 마지막으로 20초간 1,000rpm으로 혼합하고 최상층
(100µL)을 새롭고 빈, 마개를 닫은 2mL 자동 시료 주입기바이알로 옮겨 분석을 위해 GC로 보냈습니다. 

시료 제조: 염기 촉매 반응
산 촉매 반응과 같이, 염기 촉매 반응의 수동 제조는 20mL시험관의 오일 시료 100mg로 시작하여 너무 큰 용량으로
2mL 자동 시료 주입기 바이알로 제조할 수 없었습니다[5].
Agilent 7696A Sample Prep WorkBench에서의 반응을위해, 용량을 약 10배 줄였습니다. 

염기 촉매 반응은 유리 지방산 변환이 없으므로, 대체 표준물질은 생략하였습니다. 분석법의 재현성 개선을 위해, 오일
0.4mL와 내부 표준물질 0.4mL 구성의 용액을 다시 사용했습니다. 빈 마개 닫은 2mL 자동 시료 주입기 바이알에 시료
(오일/내부표준물질용액) 10µL를추가했습니다. FA 메틸화및새로형성된 FAME 추출을위해, NaOH 100µL와 hexane
500µL를 추가하고 이 혼합물을 30초간 1,000rpm으로
vortex했습니다. 2분간 기다린 후, 최상층(100µL)을 새롭고 빈 마개 닫은 2mL 자동 시료 주입기 바이알로 옮겨 분석을 위해 GC로 보냈습니다. 산 촉매 반응과 달리, 염기 촉매반응은 단일 단계로 발생하여 몇 분 내에 완료됩니다. 

산 촉매 반응 밸리데이션
산 촉매 반응은 유리 지방산과 마찬가지로 지질 결합 지방산에서 잘 일어나므로, hexane의 유리 FA 시료에서 분석법을수행했습니다. 매일의재현성은물론, 시료간반복성측정을위해 시료 5개를 3일에 걸쳐 제조했습니다. 

수동 반응을 수행에도 동일한 절차를 따랐습니다. 비교를위해, 조절 가능한 피펫으로 부피를 늘리고, 가열 블록에서반응을 일으켰습니다.  수동 및 자동 제조의 정확한 비교를위해, 수동과 자동 절차를 함께 수행했습니다. 

결과 및 토의
검량
Agilent 7696A Sample Prep WorkBench로 제조한 표준물질 8개는뛰어난직선성을보입니다. 검량데이터는표 1과같습니다. 표준물질은 포화 FAME를 선별하여 만들어, 오일및 FA 표준물질 시료에서 식별 및 정량된 유일한 화합물이었습니다. 

표 1. Agilent 7696A Sample Prep WorkBench로 제조한 FAME 표준물질의 기기 검량 데이터
분석물질 R2 선형 회귀
Methyl pentanoate        0.9997                 y = 1.33x + 4.1175
Methyl hexanoate         0.9998                 y = 1.4876x + 8.9684
Methyl heptanoate        0.9998                 y = 1.5671x + 7.7412 

Methyl octanoate          0.9998                 y = 1.6669x + 8.2446
Methyl decanoate         0.9998                 y = 1.7825x + 9.0499
Methyl laurate                0.9998                 y = 1.8786x + 9.7365

Methyl myristate           0.9998                 y = 1.9727x + 10.264
Methyl palmitate           0.9998                 y = 1.9623x + 10.369
Methyl stearate             0.9998                 y = 1.9828x + 10.64

Methyl eicosanoate      0.9998                 y = 2.0155x + 10.826
Methyl behenate           0.9998                 y = 2.087x + 11.266 

분석법 밸리데이션
오일 시료 시험 전, Agilent 7696A Sample Prep
WorkBench의 사용 검증을 위해 상기에 설명한 자동및 수동 분석법으로 유리 FA 시료를 제조했습니다. 

자동 분석법의 경우, 임의의 날 제조한 5개 시료의 평균
RSD는 < 2%였습니다. Agilent 7696A Sample Prep
WorkBench로 3일 동안 제조한 시료 5개를 비교했을 때,
methyl octanoate 보다 머무름 시간이 긴 모든 화합물의재현성은 마찬가지로 우수했습니다. 평균, 표준 편차, 
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상대 표준 편차 및 회수율은 표 2와 같습니다. Methyl
octanoate는 휘발성과 용매 피크 근접성으로, 다른 분석물질보다 현저히 낮았습니다[3,4]. 이 데이터는 삼중 주입으로
3일 동안 제조한 시료 15개로 구성됩니다.

표 2. 농도 및 회수율 측정을 위해 외부 표준물질을 사용한 유리 지방산시료 산 촉매 반응 결과
                                                             표준               상대 표준       
                                         양                편차               편차                회수율분석물질                           (ppm)         (ppm)            (%)                 (%)

Decane                            81.8            0.968             1.18               97.3
Dodecane                        84.6            0.517             0.611             102.4
Tetradecane                   88.0            0.869             0.967             105.7

Hexadecane                    92.2            1.02               1.11               111.4
Methyl octanoate          63.5            0.570             0.898             75.1
Methyl decanoate          101.2          0.175             0.173             97.5

Methyl laurate                110.1          0.681             0.619             104.8
Methyl myristate           97.0            0.713             0.735             102.6
Methyl palmitate           115.2          0.688             0.597             106.6

Methyl stearate              98.0            0.266             0.271             106.9
Methyl eicosanoate      80.6            0.394             0.489             104.0
Methyl behenate            90.0            1.12               1.25               99.9

그런 다음, 자동 분석법의 결과를 수동 분석법의 결과와비교했습니다. 시험한 3일 모두의 수동 분석법 재현성은훨씬 더 나빴습니다. 수동 데이터를 자동 데이터와 동일한방식으로 처리한 평균, 표준 편차, 상대 표준 편차 및 회수율은 표 3과 같습니다. 수동 제조 시료의 회수율은 자동제조 시료보다 일반적으로 더 높습니다. 

표 3. 농도 및 회수율 측정을 위해 외부 표준물질를 이용한 산 촉매 제조및 유리 지방산 시료 수동 제조 결과
                                                              표준                상대 표준
                                          양                편차                편차               회수율분석물질                            (ppm)         (ppm)            (%)                 (%)

Decane                             88.2            13.2               14.9              104.9
Dodecane                        98.1            7.92               8.08              118.8
Tetradecane                    104.2          6.81               6.53              125.0

Hexadecane                    109.8          6.66               6.06              132.8
Methyl octanoate           94.6            14.1               14.9              111.9
Methyl decanoate          126.4          13.8               10.9              121.8

Methyl laurate                130.0          12.1               9.33              123.8
Methyl myristate            113.1          10.0               8.84              119.6
Methyl palmitate            134.4          12.0               8.93              124.3

Methyl stearate              114.0          9.89               8.67              124.3
Methyl eicosanoate       93.6            8.41               8.98              120.8
Methyl behenate            104.7          9.83               9.39              116.3

표준물질을 더 많이 추가하거나 haxane을 더 적게 추가하므로 후자일 가능성이 높습니다. 

표 2 및 3의 결과는 외부 검량으로 측정하는 반면, 데이터는내부 표준물질로 검사했습니다. 피크 면적은 절대 피크 면적보다 전반적으로 더 우수한 결과를 생성한methyl laurate로표준화하였습니다. 여기서 내부 표준물질로 사용한 methyl
laurate로의 표준화로 희석에 영향을 받지 않는 결과를얻었습니다. 이렇게 함으로써, RSD는 일반적으로 향상되었습니다. 표준화된 피크 면적을 사용하여, 3일 동안 수동 및자동 분석법으로 제조한 시료의 상대 표준 편차는 표 4에나와 있습니다. 수동 및 자동 결과의 비교로, 자동 분석법이지방산 유도체화를 위한 최적의 솔루션이며 재현성과 회수율을 개선할 수 있는 것을 분명히 알 수 있습니다.

표 4. 수동 및 자동 산 촉매 반응으로 제조해 Methyl Laurate로표준화한 유리 지방산 시료 결과
                                                   상대 표준                   상대 표준
                                                   편차-자동                   편차-수동분석물질                                     (%)                              (%)

Methyl octanoate                    1.31                           7.65
Methyl decanoate                   0.452                         2.63
Methyl laurate                         –                                –

Methyl myristate                     0.425                         1.05
Methyl palmitate                     0.779                         1.80
Methyl stearate                       1.10                           1.93

Methyl eicosanoate                1.59                           1.72
Methyl behenate                     2.62                           1.77

카놀라유 분석
유리 FA 시료로 자동 분석법 검증 후, Agilent 7696A
Sample Prep WorkBench로 오일 시료를 제조했습니다.앞서 언급한 대로, 카놀라유 분주는 그것의 높은 점도로 처음 생각한 것보다 더 어려운 것으로 밝혀졌습니다. 그러나,오일 시료와 대체 표준물질의 혼합으로 용액의 점도가
hexane의 점도에 훨씬 더 가까워지므로 재현성있는 분주가더 쉬워졌습니다. 그 결과는 표 5와 같으며 대표적인 크로마토그램은 그림 5입니다. 

오일 시료 11개를 2일 동안 제조했습니다. 매일 오일 및
lauric acid의 신선한 용액을 만들어, 11개 시료의 평균
RSD는 결정할 수 없습니다. 그러나, 여전히 우수한 재현성은 확인되었습니다. 첫째 날 제조한 시료 6개의 평균 RSD는
3.6%였습니다. 둘째 날 제조한 시료 5개의 평균 RSD는그보다 조금 더 낮은 2.5%였습니다. 내부 표준물질인
methyl laurate을 사용한 FAME 표준화로, 표 5와 같이시료 11개의 평균 RSD는 감소하였습니다. 이러한 시료의평균 회수율은 101%였습니다. 
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표 5. Agilent 7696A Sample Prep WorkBench와 산 촉매 반응을사용해 제조한 카놀라유 시료의 외부 표준물질(ES) 및 내부표준물질(IS) 사용 결과
                                                                        상대           상대
                                                         표준        표준           표준
                                        양              편차        편차-ES     편차-IS     회수율분석물질                          (ppm)       (%)          (%)             (%)            (%) 

Methyl laurate              51.0          1.91       3.74           –               97.1
Methyl palmitate          1499.6     57.8       3.85           0.778        –
Methyl stearate            306.8       12.9       4.20           0.928        –

Methyl eicosanoate     226.8       9.44       4.16           1.10          –
Methyl behenate          111.6       4.73       4.24           0.861        – 

자동 시료 제조의 이점
시료 제조 절차를 자동화할 경우, 여러 면에서 유리하다는것이 입증되었습니다. 이 분석법을 자동 분석법에 적용함으로써 반응의 규모를 줄였습니다. 이렇게 함으로써, 사용한용매 및 시약의 양뿐 아니라 화학적 노출도 감소했습니다.이로 인해 분석법의 안전성이 높아지고, 분석 비용을 절감합니다. 

더중요한것은, 이분석법의자동화로더나은회수율및재현성을나타낸것입니다. 이분석법의자동화로수동분석법대비재현성이최소 2배이상향상되었습니다.

결론
본 응용 자료에서는 지방산을 fatty acid methyl ester로유도체화하는 두 가지 자동 분석법을 설명했습니다.
Agilent 7696A Sample Prep WorkBench를 사용하여유도체화 반응을 높은 재현성을 가진 자동 분석법으로손쉽게 변환합니다. 뿐만 아니라, 용매와 시약의 더 적은사용으로 분석 당 비용을 크게 절감하였습니다. 지방산 표준물질 및 카놀라유 시료 모두에서 대부분의 화합물에 대해뛰어난 재현성과 회수율을 얻었습니다. 이러한 결과는분석법을 Agilent 7696A Sample Prep WorkBench에쉽게 적용할 수 있으며 많은 이점을 얻을 수 있다는 것을의미합니다. 
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                                                                                            상대
                                                                         상대            표준
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자세한 정보
애질런트 제품 및 서비스에 대한 자세한 정보는 애질런트웹사이트(www.agilent.com/chem)를 방문하십시오.
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