
응용 자료

Xevo™ TQ Absolute에서 직접 주입 방식을 사용
할 때 환경 용수 샘플에서 PFAS(과불화합물, 
Per- and Polyfluorinated Alkyl Substances)의 
검출 감도 개선

Kari L. Organtini, Stuart Adams

Waters Corporation

본 응용 개요서는 구체적인 실험 내용을 포함하지 않습니다.

요약

다양한 형태의 수자원에 대해 소비자를 보호하기 위한 규정이 지속적으로 마련되고 개선됨에 따라 PFAS(불소계면활성제, 

per- and polyfluorinated alkyl substance)에 대한 검출 요구 사항이 점점 더 까다로워지고 있습니다. PFAS 분석에 직접 

주입을 사용하는 이 간단한 분석법에는 필요 성능 기준에 도달하기 위해 고감도의 질량분석기가 필요합니다. Xevo TQ 

Absolute Tandem Quadrupole 질량분석기의 향상된 음이온 감도를 통해 분석 성능의 저하 없이 10µL의 적은 샘플 주입

량으로 PFAS를 직접 분석할 수 있습니다. 음용수, 지하수, 지표수, 유입 폐수 등 4가지 물 샘플 매트릭스에서 성능을 확인하

였습니다. 33가지의 화합물(11가지 카복실레이트, 10가지 설포네이트, 8가지의 precursors 및 4가지 새로운 화합물)에 대

한 분석법 검출 한계는 0.8‒2.0ng/L 범위로 측정되었습니다.

이점

희석 직접 주입 방식으로 샘플 전처리가 간소화되고 빨라지기 때문에 실험실 처리량이 늘어나는 동시에 잠재적인 샘플 

오염의 가능성도 줄어듭니다.

■

Xevo TQ Absolute에서 분석하면 직접 주입 방식을 사용하여 환경 용수 샘플에서 PFAS의 정량 감도가 높아집니다.■

샘플 주입량 감소로 컬럼 수명을 연장하고 소스를 청결하게 유지하면서 적절한 크로마토그래피를 보장합니다.■
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소개

PFAS 분석은 이제 수질 검사 프로그램의 필수적 부분이며 환경 및 식품 공급원 모니터링을 위한 일상적 요건으로 자리 잡

았습니다. 규정이 지속적으로 마련되고 개선됨에 따라 분석법 감도에 대한 요건이 중요해졌습니다. 고체상 추출(SPE)은 주

입 전에 샘플을 농축하여 분석법의 감도를 향상시키는 데 사용할 수 있는 도구 중 하나입니다. 또 다른 방법으로 직접 주입 

방식이 있는데, 이를 위해서는 질량분석기의 감도 성능이 우수해야 합니다. 직접 주입은 전처리가 빠르고 간단하여 실험실

에서 샘플 처리량을 높일 수 있는 옵션으로 제시되며 PFAS 분석법으로 좋은 호응을 얻고 있습니다. 또한 전처리 과정에서 

샘플에 많은 용매와 실험실 소모품을 사용하지 않아도 되므로 샘플 오염 가능성과 용매 소비량이 줄어듭니다.

Xevo TQ Absolute의 향상된 음이온 감도 덕분에 환경 샘플 내 PFAS 직접 주입으로 가능한 분석 범위가 확장되었습니다. 

이전에 직접 주입 방법으로 용수 샘플에서 PFAS를 분석하여 원하는 검출 한계에 도달하기 위해서는 30μL 및 50μL의 비교

적 많은 주입량이 필요했습니다.1,2 Xevo TQ Absolute를 사용하면 10µL의 주입만으로도 비슷한 성능을 얻을 수 있습니다. 

주입량이 감소되면 샘플 로드가 줄어들어 크로마토그래피 성능이 향상되고 컬럼 수명이 길어지며 소스 유지 관리 작업 빈도

가 줄어듭니다. 이러한 이점은 PFAS 분석에서 직접 주입 방법이 더욱 편리하고 단순화하는 데 도움을 줍니다. 

분석법 정보

Waters 응용 자료 720006329에 설명된 희석 프로토콜에 따라 샘플을 준비했습니다.1 정제수 샘플을 10회 반복하여 EPA 

절차 EPA 821-R-16-006에 따라 분석법 검출 한계(MDL) 연구를 수행했습니다.3 Xevo TQ Absolute에 PFAS 분석 키트가 

장착된 ACQUITY™ UPLC I-Class PLUS (FTN) 시스템에서 분석을 수행했습니다. 이동상은 (A) 2mM ammonium 

acetate 수용액 및 (B) 2mM ammonium acetate 메탄올 용액이었으며, 다음 기울기용리가 사용되었습니다.
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질량분석기 분석조건은 Waters 응용 자료 720006329에서 확인할 수 있습니다.

결과 및 논의

계산된 분석법 검출 한계(MDL)를 표 1에 나열했습니다. PFBA, PFPeA 및 6:2 FTS에 대한 MDL 값은 사용된 용매에서 특

정 PFAS의 백그라운드 오염으로 인해 부자연스럽게 높다는 점에 주목할 필요가 있습니다. 해당 경우가 아니라면, 10μL의 

정제수 직접 주입에서 얻은 MDL은 0.8-2.0ng/L 범위였으며, 이는 희석 전 샘플 농도로 표시됩니다.
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표 1. 직접 주입 방법을 사용하여 준비된 정제수에서 측정된 분석법 검출 한계(MDL).

0.5–250ng/L 범위의 선택된 화합물에 대한 용매 검량선을 그림 1에 나타냈습니다. 정량 소프트웨어용 waters_connect™

에서 MS Quan 응용 프로그램을 사용하여 데이터를 처리하면 데이터를 쉽게 시각적으로 표현하고 검토할 수 있습니다. 이

 분석의 경우, LLOQ 근처에서 50% 편차가 허용되었으며 나머지 검량선에서는 30% 편차가 허용되었습니다. 이러한 값은 

EPA PFAS 규제 분석법에서 볼 수 있는 일반적인 데이터 품질 허용치의 예시로 사용됩니다.
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그림 1. 검량선 직선성과 검량 편차를 보여주는 4가지 PFAS 화합물의 검량 데이터.

음용수, 지하수, 지표수 및 폐수를 포함하여 Xevo TQ Absolute에서 이 분석법을 사용하여 여러 복잡성을 가진 다양한 용수 

샘플을 평가했습니다. 폐수 샘플에 첨가된 5가지 다른 농도의 PFOS에 대한 크로마토그램을 보여주는 그림 2는 기기 감도

를 나타냅니다. 이 예시에서 가지형 이성질체와 선형 이성질체 모두 매우 낮은 스파이크 수준에서 검출 가능하므로 검출 한

계 근처에서도 샘플의 모든 이성질체를 정확하게 정량할 수 있습니다. 또한 그림 3은 약 120개 샘플의 샘플 배치 전체에서 

10ng/L CCV 샘플을 7회 반복시 분석법 성능의 안정성을 보여줍니다. 계산된 농도의 정밀도는 분석법의 모든 화합물에 대

해 10% RSD 이내였으며 대부분 5% 미만이었습니다. 마지막으로, 4가지 용수 샘플에서 검출된 PFAS의 농도를 표 2에 명

시했습니다. 두 가지 화합물이 폐수에서 높은 농도로 검출되었지만 나머지 PFAS 모두 Xevo TQ Absolute에서 10μL를 주

입했을 때 5.0ng/L 미만으로 확실하게 검출되었습니다.

5
Xevo™ TQ Absolute에서 직접 주입 방식을 사용할 때 환경 용수 샘플에서 PFAS(과불화합물, Per- and Polyfluorinated 
Alkyl Substances)의 검출 감도 개선



그림 2. 다양한 스파이크 농도에서 폐수 유입수 내 PFOS.
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표 2. Xevo TQ Absolute에서 테스트한 용수 샘플에서 검출된 PFAS 농도. <LLOQ는 양성으로 확인된 것을 의미하지만 농

도는 검량 범위 미만이어서 보고되지 않았습니다.

그림 3. 120회 이상 주입에 걸친 전반적인 샘플 배치에서 10ng/L CCV의 n=7 주입에 대해 계산된 농도의 정밀도(%RSD)
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결론

오염된 수원으로부터 소비자를 보호하기 위한 규정이 지속적으로 마련되고 개정됨에 따라 PFAS에 요구되는 분석법 검출 

한계는 지속적으로 감소하고 있습니다. PFAS 분석을 위한 직접 주입 방식은 빠르고 간단하다는 이점을 가지고 있어 많은 

관심을 얻고 있습니다. 이 접근 방식에는 이러한 성능 기준에 도달하기 위해 고감도의 질량분석기가 필요할 뿐만 아니라 원

하는 검출 한계에 도달하기 위해 많은 주입량이 필요합니다. Xevo TQ Absolute의 향상된 음이온 감도를 이용하면 분석법 

성능을 유지하면서 많은 양의 샘플 주입 없이 PFAS 분석에 직접 주입 방식을 활용할 수 있습니다. 음용수, 지하수, 지표수 

및 유입수를 이용해 Xevo TQ Absolute에서 이 접근 방식을 평가했습니다. 33가지 화합물의 분석법 검출 한계는 0.8‒2.0

ng/L 범위인 것으로 입증되었습니다. PFAS는 이러한 용수 샘플에서 1.2ng/L로 낮게 검출되었습니다. Xevo TQ Absolute

의 향상된 감도, 직접 주입 분석 및 감소된 주입량을 결합하면 빠르고 정확하며 높은 처리량으로 PFAS 샘플을 분석할 수 있

으며, 많은 주입량이 필요한 일반적인 방식에 비해 컬럼 수명이 연장되고 소스의 유지 관리가 줄어드는 추가적인 이점도 따

릅니다.
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