
개요
최근 몇 년 동안 정유 공정의 중간체 및 제품에서 미량 산소 분석의 필요성이 

크게 증가했습니다. 이는 부분적으로는 열적으로 더 안정적인 연료, 윤활유 및 

유압유를 개발하려는 니즈와 관련이 있습니다. 연료의 산소 농도가 낮을수록 열 

안정성이 높아집니다. 

미량 산소 분석에 대한 관심이 높아짐에 따라 Elementar는 2014년에 전용 산소 

분석기인 rapid OXY cube®를 출시했습니다. 이후 석유 산업 파트너와 함께 지속 

적으로 성능을 최적화해 왔습니다.

여기에서는 스탠다드 첨가 실험의 결과를 소개하며, 이를 통해 낮은 ppm 산소 

범위에서 rapid OXY cube의 뛰어난 정밀도, 선형 적외선 검출기 응답 및 감도를 

입증합니다. 이를 위해 지금까지 접했던 산소가 가장 적게 함유된 용액에 19 ppm

에서 1,111 ppm의 산소를 첨가했습니다.

스텐다드 첨가법에 의한 
- 미량 산소 분석

RAPID OXY CUBE®

IR detector
vario liquid sampler (VLS)

TECHNICAL NOTE

그림 1. IR 검출기와 vario 액체 샘플러가 장착된 rapid OXY cube.



표 1. 스탠다드 첨가 샘플의 산소 농도가 주어지며, 여기서 X는 

헥사데칸 시작 용액의 산소 함량을 나타냅니다. 각 샘플에서 

생성된 IR 검출기 신호도 나열됩니다.

분석기 설정 최적화
rapid OXY cube는 시료 산소를 일산화탄소로 변환한 다음 

열전도도 감지기(TCD) 또는 적외선(IR) 감지기를 통해 이를 

검출합니다. 일산화탄소로의 전환은 카본 블랙이 있는 헬륨 

분위기에서 환원성 열분해를 통해 이루어집니다. CO로 완전히 

전환하려면 열분해 온도가 1,000 °C 를 훨씬 초과해야 합니다. 

이러한 고온에서 카본 블랙이 산소를 함유한 무기 물질(예: 

석영 유리 또는 세라믹)과 접촉하면 CO 블랭크가 생성됩니다. 

따라서 rapid OXY cube의 열분해 반응기는 유리질 탄소로 

만들어져 있으며, 이는 rapid OXY cube의 표준 열분해 온도인 

1,450 °C 에서도 블랭크가 발생하지 않습니다.

스탠다드 첨가 실험은 낮은 ppm 산소 범위에 초점을 맞추기 

때문에 매우 민감하고 안정적인 IR 검출기에 이상적입니다. 

또한 모든 샘플은 액체이며 vario 액체 샘플러를 통해 도입 

됩니다(그림 1). 용액을 작은 바이알에 채우고 시료 캐러셀에 

올려놓기만 하면 분석이 완료됩니다. 샘플 주입에는 10 µl 

주사기가 사용됩니다.

IR 검출기는 목표 분석 물질인 CO에만 반응하고 다른 열분해 

부산물 가스에는 반응하지 않으므로 가스 분리 단계가 

필요하지 않습니다. 열분해 가스가 IR 검출기로 직접 이동할 

수 있으므로 분석 시간이 3.5분으로 단축됩니다. 그러나 이 

실험은 시스템 공백을 가능한 한 최소화하기 위해 특수 분석 

방법으로 실행되므로 전체 분석 시간이 1분 더 추가됩니다. 

샘플을 즉시 주입하는 대신 주입이 약간 지연됩니다. 분석기에 

주사 바늘을 삽입하면 즉각적이기는 하지만 작은 산소 공백이 

발생한다는 것을 발견했습니다. 이 수정된 분석 방법은 시료를 

열분해 튜브에 주입하기 전에 이 초기 시스템 블랭크로 인한 

산소 피크가 지나갈 때까지 기다립니다. 시료에서 파생된 두 

번째 산소 피크만 통합되어 보고됩니다(그림 2).

산소 함량산소 함량 
[PPM]

산소 산소 IR 피크 영역 피크 영역 
(시스템 블랭크 포함)(시스템 블랭크 포함) 

± 1 SD

플라스크 1 X 183 ± 6

플라스크 2 X + 19 210 ± 10

플라스크 3 X + 37 230 ± 12

플라스크 4 X+ 66 285 ± 10

플라스크 5 X + 114 320 ± 9

플라스크 6 X + 185 450 ± 15

플라스크 7 X + 393 665 ± 5

플라스크 8 X + 1111 1703 ± 9

스탠다드 첨가 실험
산소가 적게 함유된 용액인 특정 헥사데칸 배치(시그마 알드 

리치, 무수, ≥ 99 %, 제품 번호 296317)를 샘플 용액으로 사용 

했습니다.

8개의 플라스크에 같은 양의 헥사데칸을 채웠습니다. 한 플 

라스크는 그대로 두고 나머지 7 개의 플라스크에는 벤조산 

표준액을 더 많이 첨가했습니다. 이 벤조산 표준물질은 인증된 

산소 함량이 26.2 %인 흰색 고체입니다. 7 번 플라스크에는 

헥사데칸 10 g에 벤조산 15 mg을 용해하여 393 ppm의 산소를 

추가했습니다.

이 첨가 실험에서 산소의 첨가량은 19 ppm에서 1,111 ppm까지 

다양했습니다(표 1 참조). 



그림 2. 수정된 분석 방법의 크로마토그램. 첫 번째 피크는 
초기 시스템 블랭크이고 두 번째 피크는 샘플입니다. 두 피크가 
잘 분리되어 있습니다. 

주사바늘 삽입으로 인한 피크와 실제 샘플 피크를 분리하여 

시스템 블랭크는 이미 최소화되었습니다. 그래도 남은 시스템 

블랭크를 정량화하는 것은 중요합니다. 0 µl를 주입하고 분석을 

실행할 수 없으므로 해결 방법을 찾습니다. 다양한 양(3 µl, 

5 µl, 7 µl, 9 µl)의 물질을 주입하고 그 결과 IR 피크 영역을 

기록합니다. 0µl로 추정하여 시스템 공백을 계산합니다. 이 

시스템 블랭크 측정에는 모든 물질을 사용할 수 있습니다. 

여기서는 다시 헥사데칸을 사용했습니다. 

주입량 대비 IR 피크 영역을 플롯하면 매우 선형적인 검출기 

결과
스탠다드 첨가 실험은 산소 첨가에 대한 매우 선형적인 IR 

검출기 반응을 보여줍니다(그림 4). IR 피크 영역 데이터는 

산소가 가장 적은 시료에서도 매우 정밀한 결과를 보여줍니다

(표 1의 표준 편차 참조). 또한 18 ppm과 19 ppm의 아주 작은 

산소 첨가량도 명확하게 구분할 수 있습니다.

그림 4 의 선형 추세선의 x-절편은 헥사데칸의 산소 농도를 

나타냅니다. 스파이크가 없는 헥사데칸은 125 ppm의 산소를 

함유하고 있습니다. 이 데이터의 정밀도는 낮은 산소 농도 

범위에서도 rapid OXY cube가 감지하는 탁월한 피크 모양으로 

거슬러 올라갈 수 있습니다. 

그림 5 는 스파이크가 없는 헥사데칸(산소 125 ppm)을 8 µl 

주입했을 때의 피크 크로마토그램을 보여줍니다. 피크의 

길고 좁은 특성으로 인해 피크 통합이 용이하여 매우 정밀한 

데이터를 얻을 수 있습니다. 더 높은 농도에서 샘플 산소 

피크의 인상을 주기 위해 그림 5는 산소가 가장 많이 첨가된 

헥사데칸 용액의 크로마토그램도 보여줍니다. 다시 이 용액에 

8 µl를 주입했는데, 이 용액에는 총 1,236 ppm의 산소가 

함유되어 있습니다.

남은 시스템 블랭크 정량화

그림 3. 시스템 블랭크 측정 결과. 그림 4. 스탠다드 첨가 실험 결과. 

반응이 관찰됩니다(그림 3). Y-절편은 이론적으로 0 µl의 주입 

량이 8 개의 IR 피크 면적 단위의 신호를 생성한다는 것을 나 

타냅니다. 따라서 시스템 블랭크는 8 개의 IR 피크 면적 단위 

로 간주됩니다. 이 값은 표준 추가 샘플의 IR 데이터에서 차감 

됩니다.
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그림 5. 헥사데칸 샘플의 8 µl 산소 피크 크로마토그램, 비 스파이크(왼쪽) 및 스파이크(오른쪽).

결론
이 스탠다드 첨가 실험은 저농도 산소 범위에서 rapid OXY cube

의 우수한 성능을 입증합니다. 고감도 IR 검출기는 낮은 산소 

농도에서도 높고 좁은 피크를 기록합니다. 이는 지난 6 년 

동안 가장 산소가 적은 시료인 헥사데칸의 특정 배치 8 µl

를 분석했을 때 입증되었습니다. 이렇게 뚜렷한 피크 모양 

덕분에 피크 통합이 쉬워져 매우 정밀한 산소 데이터를 얻을 

수 있습니다. 매우 선형적인 IR 검출기 응답은 산소 농도의 

미묘한 차이를 문제없이 구분할 수 있게 해줍니다. 이 실험에 

사용된 가장 작은 산소 첨가량은 18 ppm이었으며 문제 없이 

해결되었습니다. 

이러한 낮은 산소 농도를 정밀하게 분석하기 위해 시스템 

블랭크를 거의 존재하지 않는 수준으로 최소화하는 특수 분석 

방법을 개발했습니다. 시스템 블랭크는 8개의 IR 피크 면적 

단위로 측정된 반면, 125 ppm의 헥사데칸 8 µl을 분석한 결과 

183개의 IR 피크 면적 단위가 측정되었습니다.

이 실험 데이터에 따르면, 산소 함량이 매우 낮은 시료를 

분석하는 데 있어 rapid OXY cube가 최적의 솔루션임을 알 수 

있습니다. 또한 4.5 분의 짧은 분석 시간과 도구가 필요 없는 

유지보수 개념은 작업의 편리함을 더해줍니다.

125 ppm 
산소

1236 ppm 
산소


