
J. of Korean Oil Chemists' Soc., 1

Vol. 30, No. 4. December, 2013. 664~671
ISSN 1225-9098 (Print)
ISSN 2288-1069 (Online)
http://dx.doi.org/10.12925/jkocs.2013.30.4.664

- 664 -
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  요 약 : 역상 HPLC 에 의한 화장품에 사용하는 수용성 고분자인 Xanthan gum의 간편하고 정확한 
정량분석 방법을 개발하였다. 분석조건은 C18분리관과 ELSD 검출기를 사용하였으며, 25mM 
ammonium acetate/acetonitrile의 기울기 용리에 의해 분리 되었다. 이때 검량선의 상관계수(correlation 
coefficient) r2=0.9993, 정량범위 50.3~604.1 ㎍/㎖, 검출한계 12.0 ㎍/㎖및 정확성이 우수하였다. 이 방
법은 화장품 중 Xanthan gum를 정확하고 간편하게 정량분석 가능함을 보여 주었다

주제어 : 수용성고분자, 화장품, Xanthan gum, 고성능 액체크로마토그래피

  Abstract : Determination of xanthan gum as watersoluble-polymer in commercial cosmetic 
samples was carried out by High Perfomance Liquid Chromatography(HPLC). 
  An C18 reversed-phase column and the selected ELSD detector was applied. The 25mM 
ammonium acetate/acetonitrile was used for the mobile phase of gradient conditions. The analysis 
results of HPLC showed good linearity with correlation coefficient of r2=0.9993 in the rage of 
50.3~604.1 ㎍/㎖ and detection limit of 12.0 ㎍/㎖.
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1. 서 론
  중합체(polymer)는 단량체(monomer)라고 하는 
단위구조가 반복되어 이루어진 물질이다. 보통 단
위 단량체의 수는 많고 다양하며, 한 중합체 시
료는 분자량이 다른 분자들의 혼합물이다. 이처럼 
고분자는 단일 화학종이 아닌 분자량, 화학조성 
등이 다른 물질들의 집합이다. 따라서 고분자를 
이해하기 위해서는 그들이 가지고 있는 분자특성
의 분포에 대한 정보가 필요하다. 
  수용성 고분자는 물에 용해되거나 팽창되는 고
분자들이다. 용해성의 관점에서 수팽윤과 수용성 
사이의 경계선은 명확치 않다. 그러나 분자구조의 
관점에서 고분자는 -OH, -COOH, -NH2와 같
은 주요 고분자골격에 극성기의 존재에 의해 특
성화된다. 분자구조와 물리적 성질들 사이의 세부
적인 상호관계가 복잡하여도 용해성의 거동은 분
자사슬의 길이, 분자 간 가교결합도, 곁사슬 치환
체의 수와 극성에 따라 다양하게 변화하게 된다. 
즉 수용성 고분자는 작용기, 분자량, 전하밀도, 
용액 속의 이온성 물질 농도 등에 의해서 영향을 
받게 된다[1-9].
  수용성 고분자는 분산, 흡수, 접착, 응집, 증점 
등과 같은 다양한 특성을 갖고 있기 때문에, 도
료, 접착제, 세제, 식품, 화장품, 의약품 등의 다
양한 응용 분야를 가지고 있으며, 불연성, 무독
성, 경제성과 같은 특성 때문에 매년 새로운 용
도가 개발되고 있다.
  화장품 원료로서 사용되는 수용성 고분자 화합
물을 사용용도에 따라 구분하면, 점도 증가제, 피
막제, 수지분말로서 주로 이용되고 있다. 점도 증
가제 고분자는 제품의 점도를 조절하는 목적으로 
사용되며, 사용하기 쉬운 점도로 하거나 제품의 
안정성을 유지할 목적으로 사용된다. 여기에는 주
로 수용성 고분자가 이용되며 제품 사용 시 감촉
이 주는 영향이 커서 각종의 수용성 고분자가 목
적에 따라 선택되어 이용되고 있다. 최근에는 고
분자 자체의 물리적 특성을 화장품 제형에 적용
하는 기존연구에서 탈피하여 고 기능성 화장품의 
핵심원료에 기능을 더욱 극대화하기 위하여 고분
자를 활용하는 연구가 다양하게 진행되고 있다. 
Xantan gum은 xanthomonas campestris 균을 
사용하여 발효하여 얻어지는 미생물 유래의 gum
으로 물에 가용이며 유기용매에 불용인 수용성 
고분자로 산, 알카리, 염 등에 점도 변화가 없고 
안전성이 우수하여 유액제품에 널리 쓰인다. 고농

도 사용 시 약간의 피막형성 능력이 있고 유화 
안정향상, 사용성 부여, 점성 부여 등의 목적으로 
이용한다[10-16].
  이러한 합성 고분자 재료의 다양한 분자특성을 
정밀하게 분석하기 위해서는 여러 가지 화학 분
석법의 적절한 활용이 요구되고 있다. 고분자는 
단일 화학종이 아닌 복잡한 혼합물이다. 그래서 
고분자의 합성 메카니즘이나 물성을 이해하기 위
해서는 그들이 가지고 있는 분자특성의 분포에 
대한 정보가 필요하다. 화학적으로 서로 다른 고
분자들의 혼합물을 성분 별로 분리하고 분석하는
데 고성능 액체크로마토그래피(High 
performance chromatography, HPLC)방법이 매
우 효율적으로 사용될 수 있다. 예를 들어 분자
량이 매우 다른 고분자들의 혼합물의 경우 기존
의 크기별 배제 크로마토그래피(Size exclusion 
chromatography, SEC)를 이용하여 분자량 분포
분석에 가장 널리 이용되어 왔다[17-23]. 그러나 
혼합된 고분자들의 분자량이 유사하거나 분자량 
분포가 넓어 SEC에 의한 분리가 완벽하게 일어
나지 않으므로 단순한 SEC로는 공중합체의 조성 
분포, 미세구조 차이, 말단기 차이 등에 의해 상
호 분리하여 정량 분석하는 것은 곤란하다. 이러
한 정량 분석을 위해서는 시료와 정지상간의 화
학적 결합에 의해 분리가 일어나는 분배 크로마
토그래피가 효율적일 것이다. 그리고 고분자물질
의 분자량측정을 위한 매트릭스보조 레이져탈착 
이온화법(Matrix assisted laser desorption 
ionization, MALDI)은 고분자 분야의 질량분석
에 기여하고 있다[24-27]. 수해 동안 MALDI 질
량분석법은 고분자의 분자량분포와 평균분자량의 
결정에 간단하고 빠른 방법으로 알려져 왔다. 그
러나 많은 연구결과 고분자의 정량분석은 크로마
토그래피에 못 미치는 것으로 밝혀지고 있다. 그
래서 MALDI 질량분석기는 고분자의 단량체 와 
단말기의 구조를 얻는데 사용되고 있다.
  아직까지도 실험의 용이성, 일반성 등의 장점
에 의해 SEC가 널리 활용되고 있으나 이러한 추
세는 복잡한 고분자들이 계속 합성되고 정밀한 
특성분석이 요구되면서 점차 바뀔 것으로 예상된
다. Kazunori 등은 2002년에 low angle laser 
light scattering 검출기가 부착된 GPC를 이용하
여 Polystyrene 고분자의 분석은 수차례 발표 되
었으나[20], 수용성 고분자의 분배 HPLC에 의한 
정량분석 방법은 아직 발표되지 않았다. 
  따라서 본 연구에서는 분배 HPLC 기술을 이
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용하여 화장품에 사용하는 수용성 고분자인 
Xanthan gum의 정량 분석방법을 연구하였다.

2. 실 험
2.1. 시약
  본 연구에서 표준물질로 사용된 Xanthan gum
은 CP Kelco사(USA) 에서 제조한 원료를 사용하
였고, 화학적 구조는 Fig.1에 나타내었다. 
Acetonitrile은 Berdick & Jackson사(Muskegon, 
MI,USA)의 HPLC급 고 순도 용매를 구입하여 
사용하였다. 증류수는 Mili-Q water purification 
system(USA)을 이용하여 전도도 18.2Ω·㎝로 하
여 제조한 증류수를 사용 하였다. 각 용매와 증
류수는 모두 pore size 0.45 ㎛의 Millopore 
(Bedford, MA, USA)사의 membrane filter로 여
과한 후 사용하였다. 그리고 이동상에 사용한 
ammonium acetate, acetic acid는 sigma사제 제
품을 구입하여 사용하였다. 

 Fig. 1. Chemical structure of Xanthan gum
 
2.2. HPLC기기 및 조건
  본 연구에 사용한 HPLC는 Agilent 1100 
series(Agilent Technologies, palo Alto, CA, 
USA) 로 vacuum degasser, quaternary pump 
system, column oven, autosampler가 부착되어 
있다.  분리조건으로는  Alltech C18(250 ㎜×4.6 
㎜ i.d, 5㎛) 분리관을 사용하였으며, 검출기는 
Alltech 3300 ELSD(evaparative lights scattering 
detector, Alltech associates, USA)였으며, 이때 
검출기는 55℃의 온도로 작동하고 질소 가스의 

흐름속도는 1.5 ㎖/min 조건이었다. 이동상으로
는 25mM ammonium acetate에 acetic acid로 
pH 4.6으로 조절한 용액과 acetonitrile을 기울기 
용리조건으로 사용하였으며 Table 1에 나타내었
다. 이때 유속은 1 ㎖/min, 시료주입량은 10 ㎕
였다. 분석결과 얻어진 각 피크의 머무름 시간을 
비교하여 피크면적으로 검량선을 작성하여 시료
중의 Xanthan gum 함량을 구하였다. 시료를 녹
이기 위해서 초음파 진동기(Fisher Scientific 
state/ultrasonic FS-28)를 사용하였고, 시료는 
0.45 ㎛ syringe filter(Millipore, Bedford, USA)
로 여과하여 사용하였다. 

             

Table 1. Eluent Condition for Determination 
of Xanthan Gum 

Time
(min)

Eluent(%)

25mM ammonium 
acetate

acetonitrile

0 100 0

10 40 60

15 100 0

2.3. 표준용액의 제조
   Xanthan gum의 표준용액제조는 표준품을 
0.1 ㎎ 까지 무게를 달아 물로 1000.0 ㎍/㎖의 
농도가 되도록 표준용액을 만들고 이를 50.3, 
101.5, 200.6, 402.3, 604.1 ㎍/㎖의 농도범위로 
희석하여 검정곡선 작성에 사용하였으며 제조한 
모든 표준용액들은 냉장고에 보관하여 사용하였
다.

2.4. 시료 
  화장품시료는 국내에서 시판되고 있는 5종을 
구입하여 사용하였으며, HPLC로 분석하기 전 화
장품시료를  각각 2.0 g씩 취하여 물에 용해시킨 
후 20 ㎖ 가 되도록 하여 20분간 초음파처리 후 
4000 rpm에서 약 5분간 원심분리 후 상층액을 
취하여 0.45 ㎛필터를 사용하여 여과한 다음  
HPLC에 10 ㎕를 주입하여 분석하였다.

2.5. 검출한계, 정량한계, 회수율, 검정곡선
  분석 방법의 유효성 검증을 위해 검출한계
(limit of detection, LOD), 정량한계(limit of 
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Ingredients
Concentration
range(㎍/㎖)

Regression
eqn.

Correlation 
coefficient

Xanthan gum 50.3~604.1 y=22891x+1084 0.9993

Table 2. Simple Linear Regression of Standard Calibration for Xanthan Gum

Compound
LOD*

(㎍/㎖)

LOQ**

(㎍/㎖)

Conc.
  (㎍/㎖)

RSD*** (%)
(n=3)

Accuracy(%)
(n=3)

Xanthan gum 12.0 45.0

50.3
101.5
200.6
402.3
604.1

1.8
1.0
4.6
1.4
2.5

97.8
89.1
89.9
104.7
102.9

*LOD(Limit of Detection)=3σ/s
**LOQ(Limit of Quantitation)=10σ/s (σ=standard deviation, s=slop of calibration curve)
***Accuracy(%)=(measured value/spiked value) × 100

Table 3. LOD, LOQ, Accuracy and Precision for Xanthan Gum from Cosmetics

quantitiation, LOQ), 회수율 및 검정곡선에 대한 
실험은 바탕시료(화장품)가 사용되었다. 먼저, 검
출한계와 정량한계 실험을 위해서는 시료에 표준
물질을 첨가하여 전처리과정을 거친 결과에서 신
호 대 잡음비(signal to noise, S/N)를 통하여 검
출한계와 정량한계를 추정한 후, 추정한 검출한계
의1~5배 사이의 농도를 가진 시료(n=7)를 준비
하였다.
  HPLC에 주입 후 얻은 결과 값을 통해 측정에 
대한 표준편차(σ)를 계산하고, 선형검정곡선을 
작성하여 기울기(s)를 구한 후 검출한계는 3σ/s, 
정량한계는 10σ/s로 정했다. 검정곡선은 미지 양
에 대한 감응을 해석할 수 있도록 아는 양의 분
석물질(표준물질)에 대한 감응으로 평가되었다. 
50.3, 101.5, 200.6, 402.3, 604.1 ㎍/㎖이 되도
록 표준물질을 첨가하여 확립된 시료 전처리 과
정을 거친 후  분석하여 피크면적비로 검정곡선
을 작성하고, 직선식과 상관계수 (r2)를 구하였다.

3. 결과 및 고찰
3.1. 검정곡선
  검정곡선을 작성하기 위해 50.3, 101.5, 200.6, 
402.3, 604.1 ㎍/㎖ 의 농도범위로 희석하여 만

든 Xanthan gum 표준물질을 HPLC로 분석하여 
농도 대 면적 값으로 검정곡선을 작성한 결과 얻
어진 상관관계식을 Table 3에 나타내었다. Table 
2에서와 같이 표준용액의 농도범위에서 상관계수
(r2)값이 0.9993을 나타냄에 따라 직선성이 매우 
좋고, 검출한계는 12.0 ㎍/㎖로 분석방법이 적합
함을 알 수 있었다.

3.2. 검출한계, 정량한계, 정확도 및 정밀도
  Xanthan gum이 존재하지 않음이 확인된 바탕
시료에 Xanthan gum표준물질을 소량첨가한 후 
유효성검증을 실시하였다. 화장품 중 LOD와 
LOQ는 12.0 ㎍/㎖, 45.0 ㎍/㎖로 나타났으며, 
50.3~604.1 ㎍/㎖에서 89.1~104.7% 범위의 상
대 회수율을 나타냄으로서 비교적 좋은 정확도를 
보였고 상대표준편차(RSD%)는 1.4~4.6% 범위로 
양호한 정밀한 값을 나타내었다.(Table 3)

3.2. HPLC분석
  화장품 중에 함유된 Xanthan gum을 검출하기 
위하여 표준물질을 앞의 기울기 용리조건에서 
HPLC로 분석한 크로마토그램을 Fig. 2에 나타내
었다. 이는 표준물질에 대한 크로마토그램으로서 
HPLC의 기울기용리 이동상조건을 이용하여 
50.3~604.1 ㎍/㎖범위에서 분석하여 얻어진 결과
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Fig. 2. HPLC chromatogram of the studied  Xanthan gum

들이다. 그리고 Xanthan gum의 FT-IR 
spectrum을 Fig. 3에 나타내었다.
  크로마토그램에서 보는 바와 같이 표준물질은 
본 실험에서 사용한 Alltech C18 (250㎜×4.6 ㎜ 
i.d, 5㎛)분리관과 25mM ammonium acetate/ 
acetonitrile의 기울기용리 분리조건에 의하여 적
당한 용리시간을 갖고 분리됨을 알 수 있다.
  이 결과는 HPLC의 기울기 용리조건으로 높은 
감도와 선택성이 좋아 정량분석 할 수 있는 조건
임을 알 수 있다.

    Fig. 3. FT-IR spectrum of the studied 
           Xanthan gum

3.3. 시료의 분석
  시판되는 화장품 5종을 HPLC로 분석한 크로
마토그램을 Fig. 4에 나타내었고 정량결과는 
Table 4에 나타내었다. 분석결과 A사제품은 
Xanthan gum을 0.1% 함유하고 있었고, B사제품
은 0.06%, C사제품은 0.1%, D사제품은 0.08% 
및 E사 제품은 0.1%를 함유하고 있는 것으로 나

타났다. 이는 시판되고 있는 화장품에서 수용성 
고분자인 Xanthan gum을 정확하고 간편하게 확
인할 수 있었다.

4. 결 론
1. 수용성 고분자는 정량분석이 어려운 물질이다. 

특히 HPLC에 의한 정량분석법은 개발되지 않
아 시판되고 있는 화장품 중에 함유되어 있는 
수용성 고분자인 Xanthan gum을 신속하고 
정확하게 정량 분석 할 수 있는 분석법을 확
립 하였다. 

2. 화장품에 사용되는 수용성 고분자의 정량분석
이 어려웠으나 본 연구에서 개발된 분석방법
을 이용하면  쉽고 정확한 분석을 통하여 화
장품 품질향상 및 연구개발에 이용가능하다.

3. 본 연구에서는 시료를 물에 직접녹인 후 HPLC
를 이용하여 Xanthan gum를 분석하는 새로운 
분석방법이며 분석결과 정량범위는 50.3~604.1 
㎍/㎖의 농도범위에서 검정곡선이 직선성
(r2=0.9993)을 나타냄으로서 여러 가지 유성성
분과 수성성분을 함유하고 있어 복합적인 구성
성분을 갖는 화장품 제제로 부터 Xanthan 
gum을 정량하기 위해서는 기존의 방법보다 간
편하고 정확한 좋은 방법이 될 수 있음을 보여
주었다. 확립된 분석방법은 화장품에 사용되는 
수용성고분자를 높은 정확도와 정밀도를 가지
고 편리한 분석에 응용될 수 있을 것이다.
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Sample
Xanthan gum (%)

(Mean)
A 0.1
B 0.06
C 0.1
D 0.08

0.05E

         
Fig. 4. HPLC chromatogram of Xanthan gum in commercial goods A, B, C, D, E 

Table 4. Concentration (㎍/㎖) of Xanthan Gum in Commercial Goods
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