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요 약. 농작물에 잔류되어 있는 11종의 유기인제 농약들을 추출하여 기체-액체 크로마토그래피 

로 동시에 분석함에 있어서 농작물별로 방해하는 다른 성분들을 분리, 제거하기 위한 액체-액체 분 

배와 컬럼크로마토그래피의 최적 조건을 찾고자 하였다. Acetone 을 사용하여 농작물로부터 녹여낸 

추출물에 포화 NaCl 용액 을 가하고 petroleum ether 로 두번 분배 하여 농약들을 회 수하였다. Activa
ted carbon, magnesia 및 diatomaceous earth의 혼합 흡착제 (1 ： 2 ： 4)를 충진시킨 컬럼에 petroleum 
ether에 분배된 추출물들을 넣고 methylene chloride로 용리시켰더니 가해준 농약의 82~105%가 회 

수되었고 농작물에서 녹아나온 방해 성분들이 거의 제거되었다.

ABSTRACT. The solvent extraction and cleanup processes for the simultaneous gas-liquid chro
matographic determination of 11 kinds of organophosphorous pesticide residues in crops were inve
stigated. The extracts dissolved with acetone were partitioned with petroleum ether after adding 
saturated NaCl solution. Evaporated the partitioning solvent, the residue was dissolved in methylene 
chloride and eluted through mixed adsorbent (1 ： 2 ： 4 of activated carbon, magnesia and diatoma
ceous earth) with methylene chloride as an eluent. The pesticides recovered were 82〜105% and 
the impurities were effectively removed.

I. 서 론

농작물에 잔류되어 있는 농약들을 기체-액체 

또는 고성 능 액체 크로마토그래 피 로 분석 하기 위 

해서는 농작물로 부터 농약들을 추출해낸 다음 

동시에 추출된 농약 이외의 타성분들을 분리 제 

거해야 한다. 이렇게 함으로서 크로마토그래피 

분석에서 방해를 피할 수 있고 크로마토그램상 

에서 농약 봉우리들의 분해능을 좋게 할 수 있 

다. 따라서 이에 대한 연구들이 분석법의 개발 

과 더불어 오래전부터 수행되어 왔다.

유기인제나 유기 염소제 잔류농약에 대한 AO- 
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AC 법 1을 보면 시 료에 acetonitrile 과 물을 가하 

고 미세하게 갈아서 혼합하여 농약을 추출하였 

다. 주출물로부터 주로 지 방분을 제 거 하기 위 하 

여 petroleum ether 와 NaCl 용액을 가해서 농약 

들을 ether 층으로 분배 시 켜 분리 한 후 무수 Na2 
SO4 를 가하여 탈수 시켰다. Ether 를 날려 보내 

고 농축시 킨 다음 Horisil 과 magnesia 컬럼에 옮 

겨 넣 고 petroleum ether 로 용리 시 켜 농약 검 출 

에 서 방해 하는 성 분들을 분리 하였다.

유기인제 잔류농약의 추출 및 방해 성분들의 

분리, 제거에 관한 연구도 많이 수행되어 왔는 

데 실험 방법은 AOAC 법과 비슷하지만 추출 및 

분배용매와 분리컬럼의 흡착제 및 용리액의 종 

류와 함께 실험 조건들을 다르게 변화시키고 

있다.

농작물로 부터 농약을 추출해 내기 위하여 

acetone7,8,10, 口 18> 20» 21> 24> 2S9 hexane,2,4,7,11 aceto- 
itrile &3-5-12-17-24, methanol4,25, isopropanol2, ethyl 
ace ntate3, 사iloroformn, methylene 사iloride^a 
10,19,28, 등의 용매가 단독 또는 혼합된2」,24 상태 

로 사용되었다. 이상의 용매로 농약들을 추출할 

때는 농약 성분 이외에 용매에 가용성인 농작물 

의 성분들이 동시에 추출되어 나온다. 추출된 

이들 성분들은 농약을 검출하는 크로마토그래피 

에서 방해하였다.

따라서 이들 화합물을 미리 분리, 제거하는 과 

정도 필수적으로 필요하다. 지방질이 함유된 농 

작물로 부터의 추출물에서는 지방질을 분리하기 

위하여 액체-액체 분배를 하였는데 분배 용매로 

는 추출 용매의 종류에 따라 앞에서 나열한 추 

출용매 들을 포함하여 2~5'7'1011L 13,14,18,20, 21,25； 
roleum ether8,17, diethyl ether8 등이 이 용 되 었 

다. 추출 용매에 대한 분배 용매의 선택은 극성 

의 차이 를 고려해 야 하고 서로 섞 이지 않아야 한 

다.

분배만으로는 추출된 여러가지 타성분들이 완 

전히 분리, 제거되지 않아서 다음 단계로 컬럼 

크로마토그래피를 이용하였는데 이때 컬럼에 충 

진하는 흡착제는 다양하게 사용되 었다. AOAC 
법에서 이용된 Florisil&8，i7,25이나 magnesia"，河, 

21, 이 외 에 alumina10, celite5, activated carbon5- 

7,10,12.20.21,25j BiO-Beads SX-39'26, Amberlite 
XAD-216 와 XAD-415, XAD-715, XAD-827 수지, 

Silica gel10,14'19, Sep-Pakci813, diatomaceous ea- 
rth10,21121, ORPVA-2000 cross-linked polyvinyl 
acetate gel22, whatman CF-11 cellulose23，% 등이 

단독으로 또는 혼합되어 5, 021, 25 충진되 었 다. 용 

리액으로는 위에서 사용된 추출용매나 분배용매 

중 한가지 또는 두가지 가 혼합되어 사용되 었다. 

5-10,12,22,23,27 이렇게 하여 타성분들을 제거시킨 

농약 성 분들은 기 체크로마토그래 피 (GC) 에 의 해 

측정되었다.

본 연 구에 서 는 우리 나라에 서 환경청 고시 제81 
-5호 (81.3.16) 로 허 용기 준을 정 하여 규제 하고 있 

는 11종의 유기인제 농약들 (Fig. 1)을 여러가지 

농작물로 부터 동시 에 추출하여 분석 하는 과정 

에서 방해 성분들의 분리, 제거에 대한 최적 조 

건을 찾고자 한다. 물론 앞의 연구들에서 이들 

농약에 대한 추출 및 분리, 제거 연구가 되어있
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Fig. 1. Structures of organophosphorous pesticides. 
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으나 몇가지 농약들에 대한 개별적인 추출이나 

또는 다른 종류의 농약과 함께 추출하는 연구로 

서 특정 농작물에서 11종의 유기인제 농약 전체 

를 동시 에 주출 및 분리 제 거 하는 것 은 아니 었 

다. 본 실험에서 검토하여 얻은 최적 조건들을 

다음에 보고할 GC 에 의한 농약의 분석에 응용 

할려고 한다.

II.실 험

1- 시 약
유기 인제 농약들은 미 국 환경 보호청 (EPA, 

Research Triangle Park W.C.)에서 제공 받은 

것으로 농약의 종류와 순도는 다음과 같다.

Diazinon 87.4% Disulfoton 98.6%
Methyl parathion 99.0 % Fenitrothion 98.5 %
Malathion 98.0% Fenthion 97.2%

Parathion 99.9 % Chlorfenvinphos 98.7 %
Phenthoate 98.096 Phosmet 99.8%
EPN 98.0%

사용한 용매인 acetone, acetonitrile, n-hexane, 
petroleum ether, methylene chloride 등은 Ma- 
llinckrodt 사 제의 nanograde 이 었으며 NaCl 과 

무수 NazSQ 는 특급시 약을 사용하였다.

컬럼 크로마토그래피에서 사용한 충진제는 

•activated carbon/magnesia/diatomaceous earth 
(1+2+4의 중량비)의 혼합 흡착제였으며 그 각 

각은 다음과 같다.

(1) DARCO (activated carbon) : ICI America 
Inc. 제로서 95~100°C 에서 무게가 일정하게 될 

때까지 건조시켰다.

(2) Magnesia : Fisher Scientific Co. 제 로서 

104°C 에서 4시간 건조시켰다.

(3) Diatomaceous earth : J. T. Baker Chemical 
Co. 제로서 400°C에서 8시간 구었匸卜.

2. 기기 및 장치
(1) 기체-액체 크로마토그래 프 : Varian Vista 

>6000과 6500형이었으며 data system 은 Vista 
402형이었다. 주입부에는 직접 모세관 주입기와 

분리기가 설치되었다. 사용한 컬럼은 SE-30 
《Varian Inc., fused silica capillary column, 25 

mX0.32mm i.d., film thickness 0.5«m) 이 었으 

며, Varian Inc. 제 인 불꽃광도 계 검출기 (FPD) 
와 열이온 특성검출기 (TSD 또는 NPD)로 농약 

들을 검 출하였다. 작동조건으로 주입부 온도는 

280°C, 검출기 온도는 300°C 로 유지하였으며, 

오븐 온도는 200°C에서 230°C 까지 5°C/min 의 

속도로 상승시킨 후 5분간 유지하였고, 270°C 
까지 는 10°C/min 의 속도로 상승시 켜 5분간 유 

지시 켰다.

운반기체헬륨의 유속은 2m〃min, 격막씻기 

유속은 3m〃min, 분리기 배기유속은 40mZ/min, 
보충기체 유속은 30m〃min 으로 하였으며 NDP 
에서 공기의 유속은 175m〃min, 수소의 유속은 

4.5mZ/min 으로 하였고 FPD(P-mode 530nm 파 

장) 에 서 는 공기 (1) 80mZ/min, 공기 ⑵ 170mZ/ 
min, 수소 140m〃min 으로 하였다.

(2) 컬럼 크로마토그래피용 관 : 유리로 만든 

디스크 (fritted disc) 와 TeHon 록크가 부착된 19 
mm i. d. X30cm Pyrex 컬럼 (Arthur H. Thomas 
Co.)을 사용하였다.

(3) 회 전 진공 증발기 : Brinkmann Instrumen
ts Inc. 의 Buch Model RE-120 을 사용하였 다.

(4) Homogenizer : Tokyo Nipon Seiki Seika- 
kusho Co. 의 Model 500-D 를 사용하였다.

(5) Mill : Thomas Wiley 사제 의 Model 3383- 
L1O 을 사용하였다.

3. 추출 및 용매 분배

GC의 검출 한계와 측정 범위 및 비슷한 감응 

을 고려하여 각 농약을 다음과 같은 무게로 취 

하고 이 것을 n-hexane 에 녹여 부피 플라스크에 

서 100mZ 로 만든 다음 이 용액 10.0요를 피펫 

" 으로 정확히 취하여 다시 100mZ 로 묽혀서 작업 

용액 (working solution) 을 만들었다.

Diazinon 12. 7mg
Disulfoton 16.4mg
Methyl parathion 13.9mg
Fenitrothion 12.8mg
Malathion 24. Img
Fenthion 11. tog
Parathion 10. Img
Chlorfenvinphos 18.5mg
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Phenthoate 23- 8mg
Phosmet 32. Omg
EPN 16.4mg

농작물로부터 농약들을 추출해 낸 것과 같게 하 

기 위 하여 위 에 서 만든 농약 용액 을 각각 L OOmZ 
씩 그리고 내부표준물로 triphenyl phosphate 
를 10“g/mZ 되 게 녹인 n-hexane 2. OOmZ 를 피 펫 

으로 취하여 둥근 바닥 플라스크에 넣고 40°C 
물 중탕의 회 전 진공 증발기 로 용매 인 n-hexane 
을 날려보냈다. 찌기에 acetone 100mZ를 가하여 

농약들을 녹여서 500mZ 분별 깔대기에 옮겨 넣 

었다. 디시 acetone 50mZ로 플라스크를 씻어서 

농약들을 모두다 깔대기에 옮겨 넣고 여기에 포 

화 NaCl 용액 10mZ 와 증류수 30mZ 를 가한 후 

petroleum ether lOOmZ 를 넣 고 2 분간 흔들어 

주었다.

아래 층인 acetone 을 다른 분별 깔대 기 에 옮기 

고 다시 petroleum ether lOOmZ 를 가하여 2 분간 

흔들어 준 다음 아래층을 버리고 윗층인 Petro- 
leumether 를 앞의 것과 합하였다. 이 분배 된 

액 에 서 수분을 제 거 하기 위 하여 무수 Na2SO4 10g 
정도를 넣고 마개를 닫고 잘 혼들어 준 다음 수 

분간 방치하였다. 거르게로 걸러서 거른액을 

500mZ 둥근 바닥 플라스크에 받고 다시 petroleum 
ether 50mZ 로 분별 깔대 기를 씻어 걸 른 다음 거 

른액을 플라스크에 넣어 합하였다. 거른액을 40 
°C 물 중탕의 회전 진공 증발기에서 거의 마른 

상태까지 감압, 농축하였다.

찌 기 를 n-hexane 5. OOmZ 로 녹여 서 NPD-GC 
에 주입하여 크로마토그램을 그리고 내부표준물 

의 봉우리 높이에 대한 각 농약의 봉우리 높이 

비를 구하였다. 각 농약과 일정 량의 triphenyl 
phosphate 를 n-hexane 에 녹여 만든 표준용액 을 

사용하여 도시한 표준검정곡선을 이용하여 추출 

된 각 농약의 함량을 얻어 회수율을 계산하였다.

이상과 같은 실험과정 을 되풀이 하였는데 ace
tone 5] 추출용매에 분배용매를 methylene chlo- 
ride 로 했고 또 추출용매 를 acetonitrile 로 바꾸 

고 이것에 대해 분배 용매를 petroleum ether와 

methylene chloride 로 바꾸어 분배 효율을 실험 

하였다.

金宅濟•魚淵愚•金榮相

4. 컬럼 크로마토그래피에 의한 불순물 제거

앞에 서 만든 각종 표준 작업 용액 을 LOOmZ 씩 

그리 고 내 부표준물을 녹인 n-hexane 2.00mZ 을 

피펫으로 취하여 둥근 바닥 플라스크에 모두 넣 

고 회전 진공 증발기에서 용매를 모두 날려 보 

냈다. 찌기에 용리액으로 사용할 methylene ch
loride 5.00mZ 를 가하여 녹였 다.혼합흡착제 7.0g
과 무수 NaaSQ 2 g 을 차례 로 크로마토그래 피 

컬럼 에 충진하고 benzene 40mZ 로 씻 어 어 내 려 주 

고 농약들을 녹인 methylene chloride 용액 을 가한 

다음에 methylene chloride 를 용리 액 으로 사용 

하여 용출액의 부피가 100mZ 되도록 용리시켜 

250mZ 둥근 바닥 플라스크에 받았다. 받은 용출 

액을 회전 진공 증발기에서 감압 농축한 다음 

n-hexane 5. OOmZ 에 녹여 NPD-GC 로 분석 하여 

각 농약의 회수율을 구하였다.

5. 농작물시료의 채취 및 처리 방법

곡물류, 과실류, 채소류 및 감자류의 농작물 

시료는 본 연구에서 분석 대상으로 삼은 농약들 

이 존재하지 않는 시판용을 구입하여 사용하였 

다. 쌀과 보리의 곡물류는 분쇄기로 20메쉬 정 
도 되게 분말로 만들었고 과실류, 채소류 및 '감 

자류는 물로 씻어서 흙을 비롯한 오물을 제거시 

킨 다음 적당한 크기 로 썰어서 Homogenizer 에 

넣어 갈아서 균일한 상태로 만들었다. 이들 시 

료를 25g 씩 취 하여 다시 Homogenizer 에 넣 고 

곡물류의 경우에만 물 30mZ 를 가하여 준 다음 

acetone 100mZ 를 가하고 5 분간 갈아 주었 다. 

Buchner 거 르게 로 흡입 여 과 하고 다시 acetone 
50mZ 로 Homogenizer 를 씻 어 내 어 걸 러 서 거 른 

액을 모았다. 거른액을 분별깔대기에 옮기고 

petroleum ether를 사용하여 앞절에 서 와 같이 분 

배 하고 petroleum ether 를 날려 보내 었 다. 나 

머 지 찌 끼 를 nhexane 에 녹여 GC 크로마토그램 

을 그렸 다. 다시 한번 더 주출 분배 한 찌 끼 를 

methylene chloride 에 녹여 혼합 충진 컬 럼 에 사 

용리시켜 크로마토그램을 얻었다（F，g.2）.

III. 결과 및 고찰

1. 농약의 추출 및 액체-액체 분배

농작물에 잔류되어 있는 농약들을 추출해 내

Journal of the Korean Chemical Society
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After column Ereatment

Ret«nLion t ime(m)n)

NPD chromatographic comparison of crop extracts using 
ditions : 25m X 0. 32mm i. d. SE-30 capillary column. (A) blank, 
apple, (E) persimmon, (F) grape, (G) pear, (H) potato, (I)

기 위하여 사용되는 용매로는 서론에서 소개한 

바와 같이 여러 가지가 있으며 그것들을 단독으 

로 혹은 혼합하여 사용하고 있다. 그러나 많은 

연구자들이 보고한 것처 럼 다른 용매보다도 ace
tone 과 acetonitrile 이 자주 사용되 고 있 는데 유 

기인제잔류 농약들을 추출하기 위해서도 유용하 

게 이용되고 있다. 본 연구에서도 이들 용매를 

추출용매로 선정하여 사용하였다.

Acetone 과 acetonitrile 을 사용하여 추출해 낸 

추출물에는 농약뿐만 아니 라 이들 용매에 가용 

성인 농작물 자체의 성분들이 포함되어 있어서 

GC로 검출할 때 방해하므로 이들 성분중 주로 

지방질과 수용성 방해물 및 농축하기 어려운 물 

질을 제거 하기 위 하여 액체-액체 분배 를 하게 되 

Vol. 30, No. 5, 1936

column chromatograph, con- 
(B) rice, (C) barley, (D) 
sweet potato.

었다. 그런데 이 분배에 사용되는 용매도 추출 

용매의 종류에 따라 다양하게 변해야 한다. 본 

연구에서는 각 용매의 물리 • 화학적 성질과 분 

석 농약에 대한 용해도를 고려하고 이미 보고된 

연구 결과들을 검토하여 petroleum ether 와 me
thylene chloride 를 분배 용 용매로 택 하였고 이 

들 용매의 분배효율을 구하여 비교하였다.

실험에서와 같이 acetone 과 acetonitrile 에 일 

정 량의 농약들을 가한 후 이들 각각에 대해 분 

배 용매 로 petroleum ether 와 methylene chloride 
로 분배시켜 NPD-GC 로 분석하여 분배 회수율 

을 구하였다(S" 1). 회수율을 비교하여 보면 

acetone-petroleum ether 계가 각 농약에서 평균 

분배 회수율이 97%임을 보여주었고 다른 용매
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pig 2, NPD chromatographic comparison of crop extracts using column chromatograph (cont5 
d) (J) tomato, (K) Chinese cabbage, (L) raddish, (M) spinach, (N) cabbage, (O) 
standard mixture, peak identity： (1) diazinon, (2) disulfoton, (3) m배yl parathion, (4) 
fenitrothion, (5) malthion, (6) fenthion, (7) parathion, (8) chlorfenvinphos, (9) phenthoate,
(10) triphenyl phosphate (L S), (11) phosmet, (12) EPN.

계보다 가장 좋았다.

Phosmet 에서의 90%정 도와 disulfoton, mala- 
놔lion 및 phenthoate 에 서 의 93% 정 도로 낮은 회 

수율을 보여주고 있으나 잔류농약 분석에 대한 

AOAC법에서 허용하는 회수율을 고려하면 별로 

문제가 되지 않았다.

한편 acetone 으로 부터 methylene chloride 로 

의 분배 회 수율을 보면 diazinon, methyl parathi- 
on 및 fenitrothion 의 100% 회수율과 같이 좋은 

것도 있으나 대체적으로 petroleum ether 로의 분 

보배다는 적게 나타났다. 이는 methylene chlo- 
ride의 극성에 기인하는 것으로 볼 수 있다•

Acetoni比ile 추출용매의 경우 petroleum ether 
의 분배 용매에서는 분배 회수율이 대단히 낮은 

결과를 보여 주었는데 acetonitrile 에서 농약들이 

petroleum ether 에서 보다 잘 용해되는데 원인이 

있 는 것으로 생 각된 다. Methylene chloride 에 

대해서도 acetone 게 에 서 보다 약간 작은 회 수율 

을 보여주고 있음도 같은 원인으로 설명될 수 있 

을 것이다. 또 acetonitrile에는 질소 원자가 포 

함되어 있으므로 이 용매가 실험 과정 에 서 완전 

히 제거되지 않으면 질소에 대한 감도가 대단히 

좋은 NPD에 의해 검출되어 방해 봉우리가 나 

타나게 되어 바람직하지 못하다.

결론적으로 농작물로 부터 추출해낸 11종의 

유기인제 농약으로 부터 타성분들을 제거시키기 

위하여 액체-액체 분배를 한다면 acetone-petro- 
leum e血］•계를 적용하는 것이 바람직하다

Journe이 of the Korean Chemical Society
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Table 1. Recovery (%) of 11 organophosphorus in partition step by different solvents*1

Pesticides Added (“g)

Solvent system

Acetone Acetonitrile

Petroleum ether Methylene 
chloride Petroleum ether Methylene 

chloride
diazinon 12.7 98 100 78 79
disulfoton 16.4 93 46 63 85
methyl parathion 13.9 99 101 7 90
fenitrothion 12.8 100 101 11 89
malathion 24.1 93 100 10 95
fenthion 11.9 102 88 29 91
parathion 10.1 102 97 22 92
chlorfenvinphos 18.5 95 96 13 87
phenthoate 23.8 93 97 15 80
phosmet 32.0 90 98 13 104
EPN 16.4 99 79 19 96

average 97 91 25 90

Each value is the average of 3 determinations.

2. 컬럼 크로마토그래피에 의한 불순물제거

농작물로 부터 추출해낸 잔류농약의 추출물에 

는 액체-액체 분배로 제거되지 않는 다른 방해 

성분들이 남아 있어서 GC 분석에서 방해를 한 

다. 이를 확인하기 위해 농약이 잔류되어 있지 

않은 농작물로 부터 acetone 으로 추출하고 이것 

을 petroleum ether 에 분배 시켜 얻은 찌기를 n- 
hexane 에 녹여 NPD-GC 로 얻은 크로마토그램 

（Fig. 2 왼쪽 부분）과 분배 시 킨 찌 기 를 methylene 
•chloride 에 녹여 실험과 같은 조건으로 혼합홉 

착제가 충진된 컬럼에서 용리시켜 얻은찌기를 

n-hexane 에 녹여 얻은 크로마토그램 （Fig. 2 오른 

쪽 부분）을 비교하였다. 크로마토그램을 보면 

쌀, 보리, 사과, 감, 배추, 시금치 및 양배추에 

서는 11종의 유기인제 농약들이 용리되는 GC 
의 머무름 시간 범위에서 방해 성분들의 봉우 

리가 보이는 것이 컬럼을 통과시키면 이들 성 

분이 만족하게 제거되고 있다. 특히 쌀과 보리 

에서 보면 확인되지 않은 성분들의 봉우리가 크 

게 보이던 것이 컬럼 통과로 거의 제거됨을 보 

여 주고 있다. GC 크로마토그램 을 그리 지 않아도 

컬럼 통과시키기 전의 찌기양에 비하여 통과 시 

간 후의 찌기 양은 반 이하로 줄고 있는 것을 확 

Vol. 30, No. 5, 1986

인할 수 있어서 다른 성분들이 많이 제거됨을 

알 수 있다（보리의 경우 처리 전후의 찌기 양이 

각각 90mg 에 대해 38mg）. 이로서 잔류농약을 

분석할 때는 액체-액체 분배와 아울러 컬럼 크 

로마토그래피로 불순물들을 제거하는 것이 필요 

하다.

방해성분들을 제거시키기 위해 컬럼 크로마토 

그래피에서 농약들이 흡착제에 흡착되어 완전히 

용출되지 않으므로서 유발되는 음의 오차가 얼 

마나 되는가를 알아야 한다. 따라서 실험에서와 

같이 혼합 흡착제가 충진된 컬럼에 일정량의 농 

약들을 넣 고 methylene chloride 로 용리 시켜 용 

출된 농약들을 NPD-GC로 분석하여 컬럼에서 

의 회 수율을 구하였다 （T泌Ze 2）. 용리 액 methy
lene chloride 100mZ 의 용출액에 용리되어 나온 

농약들의 회 수율은 EPN 이 평 균 82% 로서 제 일 

적고 그외의 농약들은 거의다 90% 이상의 회수 

율을 보여 주고 있다. 이로서 EPN에서는 약간 

의 문제가 있었지만 컬럼을 통과시켜 방해성분 

들을 제거함으로서 손실되는 농약의 양은 분석 

결과를 얻는데 별로 문제되지 않을 것으로 생각 

된다.

앞에 서 와 같이 용출액 100mZ 를 받아분석 하게
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Table 2. Recovery of organophosphorus pesticides 
cloaned through adsorption column0

Pesticides Aadded
（0g）

Recovery （%）

1 2 3 Average

diazinon 12.7 101 107 104 104
disulfoton 16.4 101 107 108 105
methyl parathion 13.9 88 96 91 92
fenitrothion 12.8 87 91 92 90
malathion 24.1 81 91 90 87
fenthion 11.9 91 90 93 91
parathion 10.1 91 92 94 92
chlorfenvinphos 18.5 91 89 90 90
phenthoate 23.8 89 90 93 91
phosmet 32.0 88 93 97 93
EPN 16.4 81 78 88 82

"Mixed adsorbent； active carbon/MgO/diatomaceous 
earth（1 ： 2 ： 4）, eluant； CH2CI2 lOOmZ.

된 근거는 각 농약에 대한 용출 실험의 결과에 

둔 것이다. 즉, 혼합 흡착제가 충진된 컬럼에 농 

약들을 각각 T泌"2에서와 같은 양씩 넣고 

methylene chloride 로 용리 시 켜 받은 용출액 을 

용출부피 별로 분석 하였 다. Fig. 3 에 서 보는 바와 

같이 대부분의 농약들이 용출액 60mZ 이전에서 

용출되어 나오고 있는데 다만 phosm야와 EPN 
만이 80mZ 의 용출액 까지 나오고 있음을 보여 주 

었다. 특히 EPN 은 80mZ 까지 용출 꼬리가약간 

보인다. 따라서 80mZ 보다 100mZ 까지의 용출액 

에서는 모든 농약들이 정 량적으로 용출되어 나 

올 것이라고 판단된다.

GC의 검출기로 FPD(p-mode)에 의한 몇가지 

농작물의 추출물에서 방해성분을 검토하기 위해 

앞서 컬럼 크로마토그래피법으로 처리하지 않은 

보리, 시금치, 포도, 배 및 감에서의 추출물을 

SE-30 컬 럼 과 FPD 에 서 분석 하였다. 각 크로마 

토그램은 F/g.4에서 보여주는 바와 같이 농약 

분석에 방해 받지 않을 정도로 다른 성분이 검 

출되지 않았다. 특히 尸谊.2에서의 결과에 비해 

보리에서는 방해 성분들의 봉우리가 나타나지 않 

고 기준선 (base line) 이 거의 직선인 크로마토그 

램 을 보였다. NPD 와 FPD 의 결 과의 차이 는원 

소 선택성 검출기 (element-selective detector)의

Fig. 3. Elution profile o£ 11 organophosphorus pesti
cides. Mixed adsorbent: active carbon/MgO/diatoma- 
ceous earth （1 ： 2 ： 4）.

Fig. 3. Elution profile of 11 organophosphorus pesti
cides (confd).

특성에서 기인된다고 생각된다. 앞으로 다른 농 

작물을 시료로 확대 분석 할 경우나 FPD 의 선택 

성 및 감도문제를 고려해서"25 GC의 검출기로 

NPD 를 선정 사용한다.

본 연구에서의 추출 및 불순물제거 과정의 활 

용은 11종의 유기인제뿐만 아니라 Ripley 등29이 

보고한 194종의 유기농약 중에서 상대머무른 시 

간비 가 0.38~2.17범 위 에 드는 대 부분의 농약에 

대해 정성 및 정량할 수 있을 가능성을 확인해 

준다.

IV. 결 론

농작물로 부터 acetone 으로 추출해 낸 11 종의 

유기 인제 농약에 공존하는 타 성분들을 petrole
um ether 로 추출하고 혼합흡착제를 충진한 컬 

럼을 통과 시키므로서 분리, 제거 시킬 수 있었

Journal of the Korean Chemical Society
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Fig. 4. FPD chromatograms of typical crop extracts before column treatment. (A) barley, 
(B) spinach, (C) grape, (D) pear, (E) persimmon. Conditions : 25m X 0.32mm i. d. SE-30 
capillary column.

다. 4.

(1) Acetone-methylene chloride, acetonitrile-
petroleum ether 및 acetonitrile-methylene 계 보 5. 
다 포화 NaCl 용액을 가한 acetone-petroleum 
ether 계에서 농약 분배 효율이 90%이상의 좋은 6, 

결과를 보였다. ’
7.

(2) Activated carbon 1.0g+magnesia 2.0g+
diatomaceous earth 4.0g 의 혼합흡착제 를 충진한 8

컬럼을 통과시킴으로서 NPD-GC에 의한 농약 '

들의 분석 에 방해 하는 농작물 성 분들을 거 의 제 9.

거할 수 있었다.

(3) Methylene chloride 를 용리액으로 사용하 10.

여 100mZ 의 용출액을 받으면 10~32俊의 11종 

농약의 용출회수율이 82%이상이었다. 1L
(4) 농작물중 쌀, 보리, 사과, 감, 배추, 시

금치 및 양배추에서 방해 성분을 제거하기 위해 12' 

컬럼 크로마토그래피법의 과정의 필요하지만 나

머 지 과실 류, 감자류 및 채 소류의 시 료에 서 는 컬 13 

럼 크로마토그래피법의 과정을 밟지 않아도 된 ' 

다는 사실을 확인할 수 있었다. 14.
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