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  : 농  에 전 적  사 는 체- 체 과 체-고체 

 여러 가  단점  극복 고 존  낮  정  저조  과  

보  동    체상 극미량 (Liquid Phase 

Microextraction : LPME)  사  에  적  조건  정 다. 

상농  demeton-S-methyl, diazinon, parathion, fenitrothion, EPN등 

5종  채  시료 에  여 HP 6890 GC/NPD  사 여 

다. 

 동  LPME   적  조건  pH 3, 염  농  100 mg/mL  

검량    0.2~10 mg/g 에  R2 = 0.9921 상 상  상 계  

나타내 고 5 mg/g 농 에  demeton-S-methyl  7.7%, diazinon  9.8%, parathion  

7.8%, fenitrothion는 9.7%, EPN  8.2%  상 차  나타내 고 정 는 

demeton-S-methyl는 12.7%, diazinon는 7.8%, parathion는 10.4%, fenitrothion는 

-6.7%, EPN  -0.7%  좋  값  나타내 다. 

Abstracts : In this study, the optimum conditions for the LPME (liquid phase microextraction) were 

investigated to overcome several shortcomings of traditional liquid-liquid extraction method. 

The LPME, which is automatic and dynamic, was used to analyze the five pesticides 

(dementon-S-methyl, diazinon, parathion, fenitrothion, EPN) extracted from vegetable, and HP 

6890 GC/NPD was used as an analytic instrument. It was possible to optimize the extraction 

condition using the automatic LPME. The optimum extraction rate was obtained at pH 3.0 and 

100 mg/mL of salt concentration and standard curve showed linearity with over r2=0.9921 in the 

range of 0.2~10 mg/g  . The relative standard deviations were 7.7%, 9.8%, 7.8%, 9.7% and 8.2% 

in the 5.0 mg/g concentration of dementon-S-methyl, diazinon, parathion, fenitrothion and EPN, 
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respectively. The acquired accuracies were satisfactory showing 12.7%, 7.8%, 10.4%, -6.7% 

and -0.7% for dementon-S-methyl, diazinon, parathion, fenitrothion and EPN respectively. 

Key words : dynamic LPME, dementon-S-methyl, diazinon, parathion, fenitrothion, EPN 

1.   

 

농   크게 시료  전처  조제,   정제  나누 다. 과 

정제에  전 적  사  는 체- 체 (Liquid-Liquid Extraction : LLE)  

다.  들  농  매   차  거나  pH  조절 여 물  

매  동시  순물  시키는 나 시료 전처  시 많   매   

, 여러 단계   거쳐   문에 시간 가 많고 또  미량  시 매  

고체상  사  많 , 에 젼  등  동  에  단점  가 고  

실험 가 험  경에 노  수  건강  문제 고 매 폐 물처  비  가 다. 

 극복 고  빠 고  정 과 정  가 는 경적  새  전처  술들  

개 고  러  술  나가 Pawliszyn 등에  개  고체상 극미량 (Solid 

Phase Microextraction : SPME)  매  사   시료  채취ㆍ   농   

단계  다.1,2 

또 다  는 LLE  시키  미 주사  여 는  량  

매만  사 여 는 체상 극미량 (Liquid Phsae Microextrction : 

LPME) 다.3,4,5,6 그 고 LPME  정적  LPME  동적  LPME  다. 

정적  LPME(static LPME)는 미 주사  사 여 미 주사  늘 끝에 물과   

미  매  수  시료에 시  수  물  미  시키는 술  

미 ( 매)  주사 에 수 여 에 주 는 다.3,7,8 동적  LPME(dynamic 

LPME)는 미 주사 에 정 매  넣고 수  시료에  수십  주사  런저  

복 동  수 시료  물  주사  에  매  시킨  수  시료  

주사   내보내고, 물   매만  에 주 는 다.3 

SPME  LPME는  량  시료(수  mL ~ 수 mL )  고,  매  

사  거  거나 극히 량(수 mL  )  다. LPME는 SPME에 쓰 는 고가  

실  사  고 단순  미  주사 만  사 , 열탈착  시키   

SPME는  주   다  에  루 나 LPME는 과 주  

나  미 주사  루  과 또  거  다. 

본 연 실에 는 본 실험에 사  동  LPME  물 에 적   다9. 

라  본 연 에 는 경적  전처 술과 적  농  연 고  

계농  demeton-S-methyl, diazinon, parathion, fenitrothion, EPN 등 5  

농 실험실에  제  동  LPME  사 여  높  수 는 수   

매 , 런저 복 수, 시간, 런저  등 물 적 수  적 수  매  종 , 

시료  pH, 염 과 등 수들   적조건들      실제 시료에 

적 다. 

 

2. 실 험 

 

2.1.   조건 

는 HP사  6890 GC/NPD시스  사  사   컬럼  가 30 m, 
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경 0.2 mm, film 께 0.33 mm  HP-5(5% phenylmethyl silicone)  사 고 동상 체는 

 2.0 mL/min 고, 주  식  전량주 (splitless)  다. 컬럼 는 

150oC에  5  무   300oC  20oC/min  주  300oC에  1 간 무 게 다. 

주  검  는 각각 280oC  300oC  다(Table 1). 

농  5종  크 그램  Fig. 1과 같다. 

 

2.2. 시  

물  사  농  demeton-S-methyl, diazinon, fenitrothion, parathion, EPN  

물  Dr.Ehrenstorfer GmbH(Germany)  제  사 다.  물  

농  300등  (Wako사, Japan)에 녹여 1000 mg/mL  만들  

사 다. EPA Method 8141. A  계농  내 물  2-bromo nitrobenzene는 

Sigma (St.Louis USA)사  제  사 다. 

pH 조정   6N HCl  5N NaOH  Wako사(Japan)제  사  Barnstead 

RO system과 Nanopure (Barnstead International, USA)  과시킨 3차 수에 녹여 

사 다. 염 과   사  염 나트 (NaCl)  Junsei사(Japan)  제  사 다. 

 매  사  트산에틸(ethyl acetate)과 헥산(hexane)  Wako사(Japan), 

탄(isooctane)  Junsei사(Japan), 염 틸 (methylene chloride)과 루엔(toluene)  J.T. 

Baker사(USA) HPLC 등  제  사 다. 

 

2.3.  

사  미 주사 는 Hamilton사  늘 끝  경사   내경 0.11 mm  늘  가  

10 mL 주사 (Part No.80366)  사 다. 

동  실  스 는 경  과에  계  제 (Fig. 2), 컴퓨  

조정   그램  Microsoft사  Windows 체계에  사  수 게 Microsoft사  

Visual Basic 6  그램 다. 

2.4. 동적  LPME 과정 

에  시료   갈  원심   나  0.45 mm 여과  사 여 여과 다. 

실험에   주사  내에  루   순 는 다 과 같다. 

① 10 mL 미 주사 에 매 2 mL  취 다. 

② 에 돌  1000 mL  에 pH조절시 과 염  첨가 고 여과   500 mL  넣   

주사  시료에 담근다. 

③ 여과   8 mL  1.36 mL/s  런저  취 고 2 (dwell time)  다  , 다시 

런저  1.36 mL/s   8 mL   낸다. 그 고 2  다 다.  같  

과정  30  복 다.  주사 에 매만 남 고, 수  시료는 낸다.  

④ 시료 병에  주사  빼낸다. 

⑤ GC에 주 다. 

 과정  ①~③ 과정  동  실  스  다. 

 

2.5. 동적  LPME  적  

  농  동적  LPME  적   조건  매 (solvent volume), 

취 는 시료 (sampling volume), 취 는 시료 수(number of sampling),   

무 는 시간(dwell time)  런저  (plunger movement speed)과 시료  적 적  

조건 시료  pH  염 과 등   시 가  GC에 주 다. GC  

 크  절 적  비  적조건  다. 
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3. 결과  고찰 

 

3.1. 조건  적  

3.1.1. 매  종 에   

물에  100 mg/mL  첨가 여 시료  농 가 10 mg/g   맞  다  500 mL  

취 여 500 mL  에 돌  에 넣고 매  LPME 여 매   살 보 다. 

매  탄 수 계열 매  헥산, 염 계 매  클 탄, 그 고 계 매  

루엔, 극 매  에틸 트  고  1- 탄  사 다. 

매   살 보   농  헥산과 1- 탄 에  매  좋   

나타내 만 에틸 트, 클 탄  루엔에 는 든 농  상 적  매  낮  

 나타내 다(Fig. 3). 헥산  1- 탄 보다 좋   나타내 만 demeton  전  

  1- 탄  헥산보다 낮   나타내 만 demeton   높  

1- 탄  매  택  매 택   사  조건  Table 2  같다.  

 

3.1.2. 매  에   

에  적  매  1- 탄  여 매   2~5 mL  시키  

동적  LPME    GC/NPD에 주 여  그 결과는 Fig. 4에 

나타났다.  

Fig. 4에 나타난  같  매   2 mL    고   수 다. 동적  

LPME에  물  동  시료  취   는 실   매 (organic film, 

OF)과 시료 사 에  주  나고 는 매 과 시료  접 에  나게 는 , 

OF   는 매  특 (점 ,  등)과 런저  에 라 달라 다. 라  

매  가 라  주사 에  는 OF는 정 게  시료에  OF  

동 는 물   정 게 다. 본 실험에 는 2 mL에  상태에 달 게  3, 4, 

5 mL  는 희 에  물  농 는 낮 게 다. 라  매  2 mL 정 고 

 다  실험에  매   정 다. 

 

3.1.3. 런저 무  시간에   

시료  처 는 3.1.2과 같   , 런저  취   무 는 시간  1~5  시키  

동적  LPME    GC/NPD에 주 여  그 결과는 Fig. 5에 

나타내 다. 

Fig. 5에 나타난  같  2  에는 에 달   수 다. 2  에는 시료  OF 

사 에  물  동  끝나고 에 달 에 라  가  런저 무  

시간(dwell time)  수  다시 감 고, 는 LPME에  과  시간보다 시간에 

존 다는 과 다.6 라  무  시간  2  는 것  적  조건   수 

다. 

3.1.4. 취 는 수에   

시료  처 는 3.1.3과 같   , 런저  취 는 수  10~50  시키  동적  

LPME    GC/NPD에 주 여  그 결과  Fig. 6에 나타내 다. 

Fig. 6에 나타난  같  런저  시료  취 는 수가 가 수  물 다 차 가 

만  가 게 고 에 달 게  감 다. 취 는 수가 30  상에  

크 적  제  높  30  상에 는  농 에  감 는 경  보 다. LPME에  

시간에 달  가  가  좋  과   과 께 매  실에 

 히   뜨 는 결과  나타낸다는 보고가 다.10 

라  시료   5 mL, 매 1-octanol   2 mL    런저  취 는 수  
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30    에 달   실험  30  정 다. 

 

3.1.5. 런저 에   

시료  처 는 3.1.4  같   , 저   0.68~6.80 mL/sec  시키  동적  

LPME    GC/NPD에 주 여  그 결과는 Fig. 7에 나타내 다. 

 께는 OF  시료사   달시간에  미 게  런저 가 낮 수  

 께는 게 고 에 달  제  는다. 런저 가 높 수    

껍게 여 물   좋 다.10.12 

만, 본 연 에 는  결과  상  결과가 나 다. Fig. 7에  나타난  같  1.36 mL 

/ s에  가  좋   보  런저 가 빨라짐에 라  감 는 것  

나타났다. 는 주사  내  단 에 간  철  존  , 가 낮  간에 는 가 

가 수  OF가 워 만 가 높  포  생  가  매   

내고, 매   적게 만들  결   감 게 는 것  정 다. 

 

3.1.6. 취 는 시료 에   

시료  처 는 3.1.3과 같   , 취 는 시료  1~8 mL  시키  동적  LPME 

   GC/NPD에 주 여  그 결과  Fig. 8에 나타내 다. 

Fig. 8  보  취 는 시료가 가 가 수   가   수 다. 는 주사  

내에  매   정  에, 시료   가  계수가 가 여 물  

농 가 가  문  정 다.  

매   2 mL    시료  취 는  주사   8 mL   정 다.  

 

3.1.7. 시료  pH 조건에   

3.1.1에  매  택과 LPME  적  적 조건  3.1.2~3.1.6에  정 고, 

러  조건 에  시료에  적  조건  보   물에 물  10 mg/g  게 

첨가 고 6N HCl과 5N NaOH  여 pH 1, 3, 5, 7, 9, 11   조정 여 동적  LPME 

   GC/NPD에 주 여  그 결과 Fig. 9에 나타내 다. 

Fig. 9  보  시료는 pH 3에   고  보 고 pH 5 근에  히  

고, 다시 pH가 가 수  농 에   가 다. 는 

수 염공정시험 에  LLE 시 pH 3  조정 여 과 동적  LPME  조건과 

 나타내 다. 

pH  11 상에는 본 실험에 사  농  5종  히 가수  는 경   문  

EPN  경 는 pH 13에  전  가수   고 시간  경과 수  4종  농  

가수  감 다.11 

 

3.1.8. 시료  염 농 에   

탕 물시료 500 mL에 물  10 mg/g가 게 첨가 고 6N HCl  여 pH 3  

 조정    염 과(salting out)  보   NaCl  사 여 각각 0, 25, 50, 100, 

200 mg/g 농 가  시료에 첨가 다. 그  동적  LPME    GC/NPD에 

주 여  그 결과  Fig. 10에 나타내 다. 

Fig. 10에  나타낸  같  시료내  염  농 가 높 수   높 짐   수 

나 200 mg/mL 상에 는 히  감 는 경  볼 수 다. 적  수  

시료에  염  농 가는 극  가시   높 는 염 과  키나, 물 에 

라 염 과 에 나타나는 2차적  역  나타나  , 라  염  농 가  

높 거나 낮게  다. 러   가  과가  상   전   미  
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 수 다. 본 실험에 는 염 농 가 100 mg/mL     가  높 다. 

 

3.2. 검량곡   검 계 

Table 3과 같  적  실험  여 농산물  시료에  농  

첨가 여 동적  LPME  고 GC/NPD  여 각각에 Table 4  같  

검량곡   검 계는 demeton  0.2 mg/g , diazinon, parathion, 

fenitrothion, EPN   0.1 mg/g  나타내 다. 

 

3.3.  정   정  

Demeton-S-methyl, diazinon, parathion, fenitrothion, EPN에  농  0.2 mg/g에  

10 mg/g  5가  농  물  첨가   농  정  결과 정 에 는 

상 차가 4.2~16.3% 사  결과   수 , 정 에 는 -52.8~28.3% 사  

간 저조  결과  나타내 다(Table 5). 결과에  나타난  같  적  높  농 에  

정 가 높고 낮  농 에  낮게 나타남  볼 수 는  는 시료  량  500 mL  적고 

또  시료    시료  물  가 히 루  는 것  정 다. 

 

4. 결  

 

본 논문에 는 농  전처  시 LLE에  매  사 량  고 시간적  

고  매 사 (2 mL)과 적  시료 량(500 mL)  사 는 동  주사  

스 에 적 시  보 ,   시료에 5종  농  시료에 첨가 여 조건  

적, 적 들  적 고   상   여 동시   

정량   농  5종에  Table 3과 같  적조건  다. 

Table 3  적 조건에 라 농  5종  0.2~10 mg/g 에  R2 = 0.9921 상  

상  상 계  나타내 다. 5 mg/g 농 에  demeton-S-methyl  7.7%, diazinon  9.8%, 

parathion  7.8%, fenitrothion는 9.7%, EPN  8.2%  상 차  나타내 고 정 는 

demeton-S-methyl는 12.7%, diazinon는 7.8%, parathion는 10.4%, fenitrothion는 -6.7%, 

EPN  -0.7%  좋  값  나타내  검 계는 demeton-S-methyl  0.2 mg/g, 그  

농 에 는 0.1 mg/g  에  검 계  나타내 다. 

, 식 공전에  규제 고 는  농  diazinon 0.5 mg/g, fenitrothion 

0.05 mg/g, parathion 0.3 mg/g  본 연   결과에  fenitrothion  경 에 

에  미 고 만 과정에  탕 과 등  조   개  

규제농 에 달  것  사료 다. 

동적  LPME는 수  과 사  가 에 루     나타내고 

과   히  감  매  , 무  시간, 취 는 수에   수 다.  

다  시 물 다 적 특  달라 매  택에  나, 

 사  가능 게 고 적  시료   루  감  가  

검 계   상  수 다고 단    빠 고 간  , 

채  또는 시료  농  에  것  사료 다. 
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Table 1. The operation parameters of the GC/NPD 

Parameters Conditions 

Column HP-5 (5% phenylmethyl silicone) 
30 m length, 0.2 mm I.D., 

0.33 mm film thickness 

Carrier gas N2 (2.0 mL/min) 

Injection mode Splitless 

Injection port 
 Temperature 

280oC 

Detector Temperature 300oC 

Column Temperature 150oC (5 min) → 20oC/min → 
300oC (1 min) 

 

Table 2. Extraction conditions for the optimum solvent 

Parameters  Conditions 

Organic solvent  1-octanol 

Solvent volume  2 mL 

Sampling volume  5 mL 

Number of Sampling  30 times 

Dwell time  2 seconds 

Plunger movement speed  1.36 mL/s 
 

Table 4. Liner equations and correlation coefficients of 5 
pesticides analysis 



 동  LPME(Liquid Phase Microextraction)   

 다  농  8 

 
Vol. 18, No. 3, 2005   

Pesticide name 
Correlation 
coefficient 

(R2) 
Liner equation 

Dementon-S-methyl 0.9921 Ya) = 137.76Xb)+105.83 

Diazinon 0.9981 Y = 318.03X +428.74 

Parathion 0.9959 Y = 241.22X +381.14 

Fenitrothion 0.9989 Y = 298.33X +372.15 

EPN 0.9989 Y = 263.08X +73.781 

a) Concentration (mg/g)  

b) Peak area 

 

Table 3. Extraction conditions on the extraction of 5 
pesticides by dynamic 

 LPME method 

Parameters  Conditions 

Organic solvent 
Solvent volume 
Sampling volume 
Number of sampling 
Dwell time 
Plunger movement speed 
pH 
Salt concentration 

 1-octanol 

 2 mL 
 8 mL 
 40 times 
 2 seconds 

 1.36 mL/s 
 3 
 100 mg/mL 

 

Table 5. Accuracy and precision of 5 pesticides by dynamic LPME method 
 (n = 3) 

 
Spiked  

concentration (mg/g) 

Found  

concentration (mg/g) 
RSD (%) Accuracy (%) 

Demeton 

-S-methyl 

0.2 

0.4 

1 

5 

10 

0.08, 0.09, 0.11 

0.37, 0.40, 0.41 

1.20, 1.31, 1.34 

4.02, 4.38, 4.69 

9.80, 10.48, 10.59 

12.8 

5.3 

5.7 

7.7 

4.2 

-52.8 

-1.7 

28.3 

12.7 

2.9 
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Diazinon 

0.2 

0.4 

1 

5 

10 

0.21, 0.22, 0.26 

0.32, 0.32, 0.39,  

0.82, 0.88, 0.96 

5.02, 5.15, 6.00 

9.33, 9.65, 10.61 

11.5 

11.7 

7.9 

9.8 

6.8 

15.0 

-14.2 

-11.3 

7.8 

1.4 

Parathion 

0.2 

0.4 

1 

5 

10 

0.16, 0.16, 0.21 

0.31, 0.36, 0.37 

0.87, 0.92, 1.03 

5.06, 5.59, 5.91 

8.84, 8.96, 10.29 

16.3 

9.3 

8.7 

7.8 

8.6 

11.7 

-13.3 

-6.0 

10.4 

-6.4 

Fenitrothion 

0.2 

0.4 

1 

5 

10 

0.14, 0.14, 0.17 

0.38, 0.42, 0.45 

1.05, 1.18, 1.23 

4.20, 4.71, 5.10 

9.54, 9.83, 11.09 

11.5 

8.4 

8.1 

9.7 

8.1 

-25.0 

4.2 

15.3 

-6.7 

1.5 

EPN 

0.2 

0.4 

1 

5 

10 

0.20, 0.25, 0.26 

0.42, 0.45, 0.52 

0.92, 0.93, 1.07 

4.68, 4.78, 5.43 

9.26, 9.85, 11.04 

13.6 

11.1 

8.6 

8.2 

9.0 

18.3 

15.8 

-2.7 

-0.7 

0.5 

 


