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	1.2 적용범위
	1.2.1 이 방법은 연료 및 기타 물질의 연소, 금속의 제련과 가공, 이화학적 처리 등에 의해 굴뚝, 덕트 등으로부터 배출되는 기체 중의 플루오린화합물을 분석하는 데 사용된다. 
	1.2.2 이 시험기준은 시료채취량 80 L인 경우 정량범위는 플루오린화합물로서 (0.05 ～ 7.37) ppm이며, 방법검출한계는 0.02 ppm이다.

	1.3 간섭 물질
	1.3.1 시료가스 중에 알루미늄(III), 철(II), 구리(II), 아연(II) 등의 중금속 이온이나 인산 이온이 존재하면 방해 효과를 나타낸다. 따라서 적절한 증류 방법을 통해 플루오린화합물을 분리한 후 정량하여야 한다.
	1.3.1 시료가스 중에 알루미늄(III), 철(II), 구리(II), 아연(II) 등의 중금속 이온이나 인산 이온이 존재하면 방해 효과를 나타낸다. 따라서 적절한 증류 방법을 통해 플루오린화합물을 분리한 후 정량하여야 한다.
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	4.1 시약 
	4.1.1 알리자린콤플렉손 용액
	4.1.2 란타넘 용액  
	4.1.3 란타넘-알리자린콤플렉손 용액 
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	4.1.5 염산 (1 + 5)  
	4.1.6 암모니아수 (1 + 10)
	4.1.7 아세트산소듐 용액
	4.1.8 아세트산암모늄 용액
	4.1.9 0.1 mol/L 수산화 소듐

	4.2 표준용액
	4.2.1 플루오린화 이온 (F-) 표준용액 (100 mg/L) 
	4.2.2 플루오린화 이온 (F-) 표준용액 (2 mg/L)


	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 측정위치 및 측정점 선정
	5.2 시료채취장치
	5.2.1 시료채취관은 배출가스 중의 무기 플루오린화합물에 의하여 부식되지 않는 재질의 관 (예, 플루오로수지관, 스테인리스강관, 구리관)을 사용하여야 한다. 
	5.2.2 시료채취관은 굴뚝과 직각으로 접속하고 시료채취관의 앞 끝을 굴뚝의 중앙부까지 넣고, 흡수병까지의 거리는 가능한 한 짧게 한다. 
	5.2.3 시료 중에 먼지가 혼입되는 것을 막기 위하여 시료채취관의 적당한 곳에 여과재를 넣는다. 단, 여과재는 폴리테트라플루오르에틸렌제 등의 플루오린화합물과 반응하지 않는 재질이어야 한다. 
	5.2.4 시료 중의 무기 플루오린화합물과 수분이 응축하는 것을 막기 위하여 시료채취관 및 시료채취관에서부터 흡수병까지의 사이를 120 ℃로 가열하여야 한다.
	5.2.5 시료채취관에서부터 흡수병까지의 가열 부분에 있는 접속부는 갈아 맞춘 것으로 하고 경질 유리관이나 스테인리스강관, 폴리테트라플루오로에틸렌수지관, 플루오로 고무관, 실리콘 고무관 등으로 한다. 일반 고무관은 사용할 수 없다. 

	5.3 시료 흡수
	5.3.1 시료의 온도가 높은 경우는 흡수병을 냉각 수조에 넣어 사용한다.
	5.3.2 유로 전환 삼방 콕을 바이패스 측에 돌린 후, 흡입펌프를 작동시켜 시료가스 채취관에서 삼방 콕까지 시료가스로 치환한다.
	5.3.3 흡입펌프를 정지시킨 후, 삼방 콕을 닫고 가스의 흐름을 멈춘 다음에 가스미터의 지시 값 (V1)을 0.01 L의 자리까지 읽는다.
	5.3.4 흡입펌프를 작동시켜 시료가스를 흡수병에 통과시킨다. 이때 유량조절 콕을 통해 유량 1 L/min 정도를 유지하며, 시료가스 80 L를 채취 한다. 채취 후 유로 전환 삼방 콕을 닫고 흡입펌프를 중지시킨 다음 가스미터 지시 값 (V2)을 0.01 L의 자리까지 읽는다. 동시에 가스미터에 나타난 온도와 게이지압을 측정한다. 또한, 대기압을 측정해 기록해 둔다. 
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	7.1.1.1 두 개의 흡수병 내의 흡수액을 250 mL 부피플라스크에 옮긴 후 페놀프탈레인 용액 (5 g/L) 1 방울을 넣고 무색이 될 때까지 염산 (0.1 mol/L)을 가한 후 정제수를 표선까지 가한다.
	7.1.1.2 7.1.1.1의 조작을 마친 분석용 시료용액 전량을 300 mL 비커에 옮긴다. 페놀프탈레인 용액 (5 g/L) 2 방울 ～ 3 방울을 가한 후, 0.1 mol/L 수산화소듐 용액을 적당량 가해서 약알칼리성으로 한다.
	7.1.1.2 7.1.1.1의 조작을 마친 분석용 시료용액 전량을 300 mL 비커에 옮긴다. 페놀프탈레인 용액 (5 g/L) 2 방울 ～ 3 방울을 가한 후, 0.1 mol/L 수산화소듐 용액을 적당량 가해서 약알칼리성으로 한다.
	7.1.1.3 비커를 가열해서 용액의 부피를 약 30 mL로 농축한다. 농축한 용액을 그림 3의 킬달플라스크 또는 그림 4의 증류플라스크에 정량적으로 옮긴다. 
	7.1.1.4 킬달플라스크 또는 증류플라스크에 이산화규소 약 1 g, 인산 1 mL 및 과염소산 40 mL를 가한 후, 지름이 (2 ～ 3) mm의 비등석을 약 10개 넣는다.
	7.1.1.5 냉각기를 통해 응축되는 용액을 받는 용기인 250 mL 부피플라스크에 정제수 20 mL를 넣고 역류 방지의 끝은 수면 아래로 유지한다.
	7.1.1.6 증류온도를 (145 ± 5) ℃, 유출속도를 3 mL/min ～ 5 mL/min으로 조절하고, 증류된 용액이 약 220 mL가 될 때까지 증류를 계속한다.
	7.1.1.7 냉각기와 역류 방지를 떼어내고, 냉각기의 내부 및 역류 방지의 내부를 소량의 정제수로 씻어 250 mL 부피플라스크에 옮겨 정제수를 표선까지 가한다.
	7.1.1.8 현장바탕시료 100 mL를 취하여 7.1.1.1 ～ 7.1.1.7의 과정을 거쳐 얻은 용액을 현장바탕 시료용액으로 한다. 최종 용액량은 농도에 따라 조절 가능하다.
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	7.2.1.1 여러 개의 50 mL 부피플라스크에 플루오린화 이온 표준용액 (2 mg/L) (2 ～ 25) mL를 단계적으로 취한다. 검정곡선 작성용 표준용액은 바탕시료를 제외하고 3 개 이상의 농도로 조제한다.
	7.2.1.2 바탕시료 및 각각의 부피플라스크에 란타넘-알리자린콤플렉손 용액 20 mL를 가하고, 50 mL 부피플라스크의 표선까지 정제수로 채운 후, 흔들어 섞고 1시간 방치한다. 만일 시판되는 알파손 용액을 사용할 때는, 알파손 용액 5 mL와 아세톤 10 mL를 시료용액에 가한 후 정제수를 표선까지 가한다.
	7.2.1.3 위에서 7.2.1.2 얻은 각각의 용액에 대하여 용액의 일부를 흡수셀에 옮기고 파장 620 nm에서 흡광도를 측정한다.
	7.2.1.4 검정곡선을 작성한 후 연속하여 시료를 분석한다. 최고농도를 벗어나는 시료에 대해서는 희석하여 재측정한다.

	7.2.2 시료의 분석
	7.2.2.1 전처리 과정을 통해 얻은 분석용 시료용액을 25 mL 이하의 부피를 취하여 50 mL 부피플라스크에 옮긴다.
	7.2.2.2 란타넘-알리자린콤플렉손 용액 20 mL를 가하고, 50 mL 부피플라스크의 표선까지 정제수로 채운 후, 흔들어 섞고 1시간 방치한다. 만일 시판되는 알파손 용액을 사용할 때는 알파손 용액 5 mL와 아세톤 10 mL를 시료용액에 가한 후 정제수를 표선까지 가한다.
	7.2.2.3 따로 50 mL 부피플라스크에 전처리 과정을 통해 얻은 현장바탕 시료용액을 7.2.2.1 ∼ 7.2.2.2와 동일하게 시험한다.
	7.2.2.4 7.2.2.2에서 얻은 용액의 일부를 각각 흡수셀에 옮기고 파장 620 nm에서 흡광도를 측정한다. 이때 7.2.2.3에서 얻은 용액의 흡광도는 바탕 흡광도로 한다.
	7.2.2.4 7.2.2.2에서 얻은 용액의 일부를 각각 흡수셀에 옮기고 파장 620 nm에서 흡광도를 측정한다. 이때 7.2.2.3에서 얻은 용액의 흡광도는 바탕 흡광도로 한다.
	7.2.2.5 미리 작성한 검정곡선에서 플루오린화합물 이온 (F-)의 질량 (mg)을 계산한다.
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