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개요
이 응용 자료에서는 Agilent 7697 헤드스페이스 샘플러가 장착된 Agilent 8890/5977C 
GC/MSD를 사용하여 재활용 폴리에틸렌 테레프탈레이트(PET)에서 세 가지 일반적인 
오염물질(아세트알데히드, 벤젠, d-Limonene)을 정량화하는 방법을 설명합니다. 이 
분석법은 아세트알데히드의 경우 0.034ng/µL, 벤젠의 경우 0.002ng/µL, d-Limonene의 
경우 0.006ng/µL의 검출 한계를 보여 뛰어난 감도를 입증했습니다. 세 가지 화합물의 정량 
한계는 각각 0.112, 0.008, 0.022ng/µL였습니다. 이 세 가지 화합물은 아세트알데히드가 
474-975μg/kg, 벤젠이 5.5-18.6μg/kg, d-Limonene이 0.42-3.21μg/kg으로 들어 있는 세 
가지 PET 시료에서 성공적으로 정량화되었습니다.

재활용 폴리에틸렌 테레프탈레이트 내 
알데히드, 벤젠 및 리모넨 분석 

Agilent 7697 헤드스페이스 샘플러와 8890/5977C 
GC/MSD 사용
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소개
PET는 재활용이 쉽기 때문에 식품 및 음료 
산업에서 일반적으로 사용됩니다. 재활용 
PET 소재로 만든 식품 용기와 음료수 병의 
양이 증가하고 있습니다.

아세트알데히드, 벤젠, 리모넨을 포함해 
재활용 PET에 함유된 오염물질은 
포장재에서 내용물로 옮겨져 보관 제품의 
안전성과 품질에 영향을 미칠 가능성이 
있습니다.1 이러한 오염물질의 모니터링은 
재활용 PET 제품의 품질을 보장하는 데 
매우 중요합니다. 오염물질은 재활용 PET
의 물리적, 화학적, 감각적 특성에 영향을 
미쳐 잠재적으로 제품 결함이나 건강 문제를 
일으킬 수 있기 때문입니다.

아세트알데히드는 PET 생산 과정에서 
부반응으로 인해 생성되는 부산물입니다. 
아세트알데히드가 병입된 물로 이동하거나 
침출되면 물의 관능적 특성에 영향을 미칠 
수 있습니다. 벤젠은 재활용 PET에 포함된 
폴리머 불순물의 분해 산물입니다. 벤젠은 잘 
알려진 발암물질이며, PET 소재에 이 물질이 
함유되어 있으면 심각한 건강 문제를 일으킬 
수 있습니다. 이 위험 물질에 노출되는 것을 
방지하기 위해서는 벤젠 오염의 검출이 
필수적입니다.

리모넨은 청량음료에 사용되는 풍미 
화합물로, 음료에서 병의 벽면으로 이동할 
가능성이 있습니다. 그 결과, 재활용된 
PET 청량음료 병에는 일반적으로 검출 
가능한 양의 리모넨이 함유되어 있습니다. 
재활용으로 만들어진 펠릿은 탈취하고 
오염물질과 향미 성분을 제거하는 것이 
중요한데, 특히 식품 포장재 생산에 사용하는 
경우에는 더욱 그렇습니다.

미국 식품의약국(FDA)은 식품과 접촉하는 
재활용 PET의 최대 허용 오염물질 농도를 
220µg/kg으로 정하고 있습니다.2

이 응용 자료에서는 7697 헤드스페이스  
샘플러와 8890/5977C GC/MSD를  
사용하여 재활용 PET 소재에 함유된 
아세트알데히드, 벤젠, d-Limonene을  
분석하는 방법을 설명합니다. 개발된 
분석법을 통해 재활용 PET 시료 3개에 
함유된 아세트알데히드, 벤젠, d-Limonene을 
성공적으로 정량화할 수 있었습니다. 

실험
시약 및 시료

 – 톨루엔에 
10,000μg/mL 아세트알데히드와 
7,500μg/mL d-Limonene이 들어 있는 
1mL 용액을 Restek(RT-CS-28342-1)
에서 구입했습니다.

 – 톨루엔에 3,500μg/mL 벤젠이 들어 있는 
1mL 용액을 Restek(RT-CS-28342-2)
에서 구입했습니다.

 – 3개의 극저온 분쇄 시료(시료 1, 2 및 3)를  
지역 고객으로부터 받았습니다.

표준물질 준비
1 표준물질 60μL, 2 표준물질 1,140μL, 
아세토니트릴 800μL를 분주하여 
아세트알데히드, 벤젠, d-Limonene의 
600ng/µL 스톡 용액을 제조했습니다.

표 1에 따라 연속 희석으로 이후의 작업 
용액을 준비했습니다.

분석을 위해 각 검량 표준물질 5μL를 20mL 
헤드스페이스 바이알로 옮겼습니다.

표 1. 연속 희석을 통해 제조된 작업 용액.

검량 표준 농도(ng/μL) 스톡 용액 농도 
(ng/μL)

스톡 용액 용량 
(μL)

아세토니트릴 
용량(μL)Acetaldehyde Benzene Limonene

300 245 225 600 500 500

150 123 113 600 100 300

30.0 24.5 22.5 300 100 900

15.0 12.3 11.3 300 50 950

3.00 2.45 2.25 300 10 990

1.50 1.23 1.13 15 100 900

0.300 0.245 0.225 15 20 980

0.123 0.113 15 10 990

0.0245 0.0225 0.3 100 900
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시료 전처리
분쇄된 세 개의 시료를 칭량하여 
헤드스페이스 바이알에 넣고 검량 표준과 
동일한 수집 방법을 사용하여 직접 
분석했습니다.

Agilent 7697 헤드스페이스 샘플러 및 
GC/MSD 파라미터
7697 헤드스페이스 샘플러의 분석 
파라미터를 표 2에 나타내었습니다.

결과 및 토의
화합물 식별 및 머무름 시간 확인
600ng/µL 스톡 용액을 전체 스캔 
데이터 수집 모드에서 분석했으며, 총 
이온 크로마토그램(TIC)을 그림 1에 
나타내었습니다. 

Agilent MassHunter Unknowns Analysis 
소프트웨어를 사용하여 600ng/µL 시료의 
데이터 파일을 처리했습니다. 시료에 
존재하는 성분을 식별하기 위해 Unknowns 
Analysis를 사용하여 데이터의 자동 
디콘볼루션을 수행했습니다. 생성된 성분 
목록에서 세 가지 표적 화합물을 NIST23 
스펙트럼 라이브러리와의 라이브러리 매칭을 
통해 식별하여 95 이상의 매치 스코어를 
얻었습니다. 세 가지 화합물의 머무름 
시간은 각각 5.296, 8.416, 11.119분으로 
측정되었습니다(그림 2-5). 

표 2. PET 분석을 위한 Agilent 7697 헤드스페이스 자동 시료 주입기와 GC/MSD의 파라미터.

헤드스페이스

배양 온도 120°C

루프 온도 120°C

이송 라인 온도 130°C

배양 시간 30분

가스 크로마토그래프

모델 Agilent 8890 GC

GC 컬럼 Agilent DB-VRX, 60m × 0.25mm, 1.4µm (품번 122-1564)

컬럼 공압 일정 유량

운반 가스 헬륨

주입 모드 분할(10:1)

주입구 온도 240°C

주입기 라이너 Agilent Ultra Inert 라이너(품번 5190-6168)

유속 1.0mL/분 

오븐 온도
40°C에서 3분간 유지

40°C/분으로 240°C까지 승온, 5분 동안 유지

평형 시간 3분

질량 분석기

모델 Agilent 5977C GC/MSD

이온화 모드 EI, 70eV

수집 모드 SIM 

SIM 이온 아세트알데히드(42, 44), 벤젠(78, 77), d-Limonene(136, 68)

GC 이송 라인 온도 250°C

이온화원 온도 230°C

사중극자 온도 150°C

그림 1. 600ng/µL 아세트알데히드, 벤젠, d-Limonene의 총 이온 크로마토그램.
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그림 3. 벤젠의 머무름 시간은 8.416분인 것으로 확인되었습니다.

그림 2. 아세트알데히드의 머무름 시간은 5.296분인 것으로 확인되었습니다.
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그림 4. d-Limonene의 머무름 시간은 11.119분인 것으로 확인되었습니다.
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검량선
검량 표준 용액의 반응에 기초하여 세 가지 
화합물에 대한 검량선을 작성했습니다. 
검량 범위는 재활용 PET 시료에 포함된 세 
가지 화합물의 광범위한 농도를 포괄하도록 
설정되었습니다. 결과는 표 3과 그림 6-8에 
나와 있습니다. 

Benzene

Concentration (ng/µL)
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R2 = 0.9992
R = 0.9998

그림 7. 벤젠에 대한 검량선, 0.0245-24.5ng/μL.
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그림 8. 페닐아세트알데히드에 대한 검량선, 0.0225-112.5ng/μL.

표 3. 세 가지 화합물에 대한 검량 범위와 R2.

번호 화합물 명칭 검량 범위(ng/μL) R2

1 Acetaldehyde 0.3 - 600 0.999

2 Benzene 0.0245 - 24.5 0.999

3 d-Limonene 0.0225 - 112.5 1.000

그림 6. 아세트알데히드에 대한 검량선, 0.3-600ng/μL. 
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PET 시료의 정량 결과
검량선 설정을 바탕으로, 재활용 PET 시료 
3개에 포함된 3개 화합물에 대한 정량화를 
수행했습니다. 정량화 결과는 표 4-6에 
요약했으며, 크로마토그램은 그림 9에 
나타내었습니다. 아세트알데히드의 농도는 
474-975μg/kg 범위로 정량화되었습니다. 
세 가지 시료에서 벤젠은 5.5-18.6μg/kg 
범위이고, d-Limonene은 0.42-3.21μg/kg 
범위인 것으로 정량화되었습니다.

농도 계산은 다음을 기준으로 했습니다.

5µL에 들어 있는 양(ng) = 계산된 농도
(ng/μL) × 5µL

최종 농도(µg/kg) = 5µL에 들어 있는 
양/시료 무게

표 4. 재활용 PET 시료 3개에서 아세트알데히드를 정량화한 결과입니다.

시료 
시료 무게  

(g)

Acetaldehyde

계산된 농도(ng/μL)
5μL에 들어 있는 양  

(ng)
시료 내 농도  

(μg/kg)

S1 1.80 351 1753 975

S2 1.62 240 1201 740

S3 1.59 151 755 474

표 5. 재활용 PET 시료 3개에서 벤젠을 정량화한 결과입니다.

시료 
시료 무게  

(g)

Benzene

계산된 농도(ng/μL)
5μL에 들어 있는 양  

(ng)
시료 내 농도  

(μg/kg)

S1 1.80 1.97 9.84 5.48

S2 1.62 6.03 30.1 18.57

S3 1.59 3.73 18.7 11.73

표 6. 재활용 PET 시료 3개에서 d-Limonene을 정량화한 결과입니다.

시료 
시료 무게  

(g)

d-Limonene

계산된 농도(ng/μL)
5μL에 들어 있는 양  

(ng)
시료 내 농도  

(μg/kg)

S1 1.80 0.150 0.750 0.42

S2 1.62 0.182 0.910 0.56

S3 1.59 1.02 5.11 3.21

그림 9. 3개 시료의 3개 화합물에 대한 추출 이온 크로마토그램입니다.
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검출 한계 측정
각 화합물의 최저 농도 검량 표준물질이 
나타낸 반응을 바탕으로 신호대 잡음비
(S/N)를 계산했습니다. 정량 한계(LOQ)는 
S/N 10에서 측정되었고, 검출 한계(LOD)는  
S/N 3에서 측정되었습니다. LOQ 및 
LOD 결과 요약은 표 7과 같습니다. 

결론
이 응용 자료에서는 Agilent 7697 
헤드스페이스 샘플러와 Agilent 
8890/5977C GC/MSD를 사용하여 
아세트알데히드, 벤젠, d-Limonene을 정량 
분석하는 방법을 설명했습니다. 이 분석법은 
완전 자동화, 신속한 분석, 최소한의 시료 
전처리 등의 이점을 제공합니다. 이 자동화된 
워크플로 솔루션을 통해 아세트알데히드의 
경우 0.034ng/µL, 벤젠의 경우 0.002ng/µL, 
d-Limonene의 경우 0.006ng/µL의 LOD를  
실현하여 뛰어난 감도를 입증했습니다. 
세 가지 화합물 모두 넓은 농도 범위에서 
R2가 0.999 이상으로 나타나 우수한 
선형성을 입증했습니다. 재활용 PET 시료 
3개를 분석한 결과, 아세트알데히드는 
474-975μg/kg, 벤젠은 5.5-18.6μg/kg, 
d-Limonene은 0.42-3.21μg/kg의 농도로 
검출되었습니다. 

표 7. 세 가지 화합물의 LOQ와 LOD.

화합물 농도(ng/µL) S/N LOD(ng/µL) LOQ(ng/µL)

Acetaldehyde 0.300 26.79 0.034 0.112

Benzene 0.0245 30.68 0.002 0.008

d-Limonene 0.0225 10.39 0.006 0.022
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