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4.1.1 Z&F (HNOs, nitric acid, XtE: 63.01, =% 70.0 %)

4.1.2 E&F (H804, sulfuric acid, 2XHE: 98.09, =< 98.0 %)

4.1.3 & (1+1)

A

gt

50 mLE AojFWA 4t (412) 50 mLE A3 H7ber v &8t Alx

i

4.1.4 DAAA (HCIO4, perchloric acid, £Xt2F: 100.46, =% 60.0 %)

4.1.5 & (HCI, hydrochloric acid, 2Xt2f: 36.46, =% 36.5 % ~ 38.0 %)
4.1.6 & (14 1)

QA 50 mLE AolFHA A4t (415) 50 mLE H7bek vy E§she] Az
4.1.7 Ot (Zn, HXHE 65.39, 99.99+ %)

G BAgoEA AYE ARN AATHe] wFAY] 1400 ym AT Beta 1
0

4.1.8 OIOIRLISIEEIS SH (200 g/L)

ool & vl 5}

B

Bt (KT, 2 166.00, 55) 20 g& AATol = 100 mL= gt}

4.1.9 &(l) 3
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AU (FeCly - 6H,0, ¥A4F 270.30, 98+ %) 5 g T FAHAUDARF [
FeNH4(SO,) - 12H:0, #+#}=F 482.18, 99+%] 9 g= A4k 5 mLe AAFo =<9 100
mLZ 3t}

4.1.10 Yst=H(1]) SH

it} o 7)o FA/AA 2 ) ~ 3 AE 9e e M4 = FEHo Btk AL

& o AgEe skl FAsE 10 W FI

4.2

ke

=
LY

e

4.2.1 HA E=2A% (0.1 mg/mL)
APALEER] 2 (AsO5 EAEF 197.84, 99.99+ %) 0.133 g2 A8 4w
%) 2 mLoll =21 & HAAFE 7Fste] 500 mLE 3Fal 34t 1

000 mL -3 &etaze] &7 ¥ AAs= ZA4A74A A2

1
YAE AEREEAL T ALgaT

H A& 599 (0.1 mg/mL) 10 mLE 1 000 mL H¥Zetx~=0 Heta AAFE £

1 pg/mL) 10 mLE 100 mL 3 &g 3 ekar d4F (1 + 1) 2

o
mLE 7Ist & AASFZ xA471A] A1)
5.0 NE2XF & 22|

5.1 MARAX & MHES &F
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2 ddste] HA (250 mL)ol ¥ FAF 30 mL # &4 (1 +
5 mLE 7} } 4B 10 3 71 ekt wEed A Al 25 mLE Thskal F
] =

olE ThS 7 AEAS W] u]7] (300 mL)E 71t

7.1.1.1.2 M7 (250 mL) o] zbF=o d4F 50 mLE 7hetal A As] 255 =9 10
B A U mEd AAS 25 mLE Jhekn AEFol (5T AR ARgste] AEt
As2dS 71112 HA (300 mL)ol A},

7.1.1.1.3 A2 10 mL ~ 20 mL % #9224k 5 mLE 7hetal oA A8 2= 8
of Hdnstel 2 AV7F A7) AlFeH A HAIE Sa A aqke] wjF o

T =S 3 FEdA frlEs S

o i

ot

7.1.1.1.4 Mo] &ds] Moz = wi7tx 7.1.1.139 =< ks

71115 olFo] Ad thg AAS 100 mLE et AEAARE Holw ARE
o] 5% A ARgate] AT A& A& 250 mL F7Eehae] §713 ABEE A
AR Aol AL A AL do FAI AAFE EAAA ALk ol AL BAE A

agdow )

7.1.1.1.6 @A Res EER oA E ARESte] 7111 ~ 7.1.15¢ £#5 s§ho

70121 ARE AAT AHAE ARe] AR A A9 wE el AL GBS
Agatel ol mzow AA AZw wdggdolt Behay NAL Aol A2 ol

A HEE &7|2 00 H3 o= 55 % A /167 % A A &9 20 mL
& 7pstel, R Golo] ofnpxE a3 WES Fok

2] FRw22RE ATFoIAA el uel RAY A% 4FF PPow Aelstol
7Fee}

3] FAw=BaRE AT el Wele] RAY AE AP PPon A elshol
7hert
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74.1.2.2 BA% YW 12 A (vholamst Bl 3H ] ol np2)e ARE 7
2ol QEE 710 APstel ¥ F NS wus Btk 12 49 §718 vhelaw
o} ol g o 8 dbel i?ﬁ%} L1200 W A7 = 292 10 271 A5AA 180
T oA 10 &3¢

ok 5% o MR FolA 2AD. vlolAR T AL BUE HE S BEm §718 4

oz YA,

o
-
o

7.1.1.2.3 BEs pqe]d 2 B3 B3 RS T UAR EBE HEE FA7] 29
(045 um) & AHE-8to] 50 mlL 39 Fef o] of whgbe) ThAl, 3% W2} /8 % WA &
o 5mLE HEE §718 AAstel FA/] BHE o3 F 919 ojnpgeln g
28D AAGE Ageel HE 27k 50 mLoh HES R FeiaaelA Fad. oy
FEE 3% AN /8% ket

i)
ro

7.1.1.2.4 R AIFE FAAAE 71121 ~ 7.1.123 o FHORE FAol AHs}

7.1.2.1 ARE AAT F5H el &3 250 mL A7l Ao ¥ Ak 30 mL B
F2 (1 + 1 5 mLE 7tete] XA 3] 7hd g

7.1.2.2 ©laf 71112 ~ 7111598 243} o] A@ste] BAE ARsde Az
.

7.1.2.3 AREAFE LS B F5 RS 532004 AMEE A 2E& FS 250 mL H|
2712

Al Asta 7.1.2.1 %

_14_
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9.1 JIS K 0083 , “Method for determination of metals in flue gas”, Japanese

industrial standards committee, (2017).

9.2 EPA Method 10-3, Compendium of methods for the determination of inorganic
compounds in ambient air, US EPA (1999).

9.3 Standard Method (23th) 3500-As, “Arsenic”, American Public Health

Association.

9.4 Standard Method (23th) 3114-“Metals by Hydride Generation/Atomic

Absorption Spectrometry”, American Public Health Association

9.5 EPA Method 206.3, “Determination of Arsenic by Gaseous Hydride Generation
and AAS”. (1974)

9.6 EPA METHOD 206.5, “Determination of Arsenic (Sample Digestion Prior to
Total Arsenic Analysis by Silver Diethylthiocarbamate or Hydride Procedure)”, (1978)

9.7 EPA METHOD 29, “Determination of Metals Emissions from Stationary
Sources”, US EPA, (2017)

9.8 EPA METHOD 108, “Determination of Particulate and Gaseous Arsenic
emissions”, US EPA, (2017)

9.9 Lauri H.JLajunen, “Spectrochemical Analysis by Atomic Absorption
Emission”, Royal Society Chemistry, 1992.

9.10 Jiri Dedina and Dimiter L. Tsalev, “Hydride Generation Atomic Absorption
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Spectrometry”, John Willey & Sons, 1995.

9.11 =29 x= (KS), KS 12200, “dx7t~9 o952 =Aw”
3], (2014)

10.0 =
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	ES 01401.1c 배출가스 중 비소화합물 - 수소화물생성원자흡수분광광도법
	책갈피
	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험기준은 고정된 오염물질의 주요 배출원인 배출가스 중의 입자상 및 가스상 비소화합물의 농도 측정을 위한 기준 방법에 대해 규정함으로써 배출오염을 감시 및 억제하고자 하는데 그 목적이 있다.
	1.1.2 시료용액 중의 비소를 수소화비소로 하여 아르곤-수소 불꽃 중에 도입하고 비소에 의한 원자흡수를 파장 193.7 nm에서 측정하여 비소를 정량한다.

	1.2 적용범위
	1.2.1 이 시험기준은 연료 및 기타 물질의 연소, 금속의 제련 및 가공, 요업, 약품제조, 폐기물 처리 등에 수반하여 굴뚝 등에서 배출되는 배출가스 중에서 입자상 비소 및 이들 화합물과 가스상의 수소화비소를 분석하는 방법에 대하여 규정한다.
	1.2.2 입자상 비소화합물은 강제 흡입 장치를 사용하여 여과장치에 채취하고, 가스상 비소는 적당한 수용액 중에 흡수 채취하며, 채취된 물질을 산 분해 처리한다.
	1.2.3 전처리하여 용액화한 시료용액 중의 비소를 수소화물발생 원자흡수분광법으로 측정한다. 분석농도를 구한 후 배출가스 유량으로부터 배출가스 중의 비소화합물 농도를 산출한다. 
	1.2.4 정량범위는 0.003 ppm ～ 0.130 ppm (시료용액 250 mL, 건조시료가스량 1 Sm3인 경우)이고, 방법검출한계는 0.001 ppm이며, 정밀도는 10 % 이하이다 (장치, 측정조건에 따라 다름). 

	1.3 간섭물질
	1.3.1 비소 및 비소화합물 중 일부 화합물은 휘발성이 있다. 따라서 채취 시료를 전처리하는 동안 비소의 손실 가능성이 있다. 전처리 방법으로서 마이크로파 산분해법을 이용할 것을 권장한다. 
	1.3.2 시료용액 중의 산 매질 농도에 따라 감응도에 약간의 차이가 날 수 있다. 시료와 표준용액을 동일한 방법으로 처리하여 이러한 차이를 줄여야 한다.
	1.3.3 시료용액 중에 귀금속 (은, 금, 백금, 팔라듐 등)의 농도가 100 μg/L 이상, 구리, 납 등의 농도가 1 mg/L 이상, 수소화물 생성원소 (비스무트, 안티몬, 주석, 셀레늄, 텔루륨 등)의 농도가 각각 0.1 mg/L ～ 1 mg/L 이상, 철, 니켈, 코발트의 함량이 각각 비소 함량의 5 배, 10 배, 80 배 정도를 초과하는 경우에는 수소화비소의 발생에 간섭을 준다.
	1.3.4 전이금속에 의한 간섭은 염산 농도에 따라 달라지며 저농도에서보다 4 mol/L ～ 6 mol/L에서 덜하다. 
	1.3.5 질산 분해에 의해 생기는 환원된 산화질소와 아질산염은 감도를 저하시킬 수 있다. 
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	3.0 분석기기 및 기구
	3.1 시료 전처리를 위한 장치 및 기구
	3.1.1 부피플라스크 
	3.1.2 깔때기 
	3.1.3 원뿔형비커 
	3.1.4 피펫
	3.1.5 가열판 
	3.1.6 거름종이 
	3.1.7 마이크로파 산분해장치

	3.2 시료분석을 위한 장치 및 기구
	3.2.1 수소화비소발생장치
	3.2.2 원자흡수분광계
	3.2.3 비소 속빈음극램프 또는 비소 무전극방전램프
	3.2.3 비소 속빈음극램프 또는 비소 무전극방전램프


	4.0 시약 및 표준용액
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	4.1.4 과염소산 (HClO4, perchloric acid, 분자량: 100.46, 순도 60.0 %)
	4.1.5 염산 (HCl, hydrochloric acid, 분자량: 36.46, 순도 36.5 % ~ 38.0 %)
	4.1.6 염산 (1 + 1)
	4.1.7 아연 (Zn, 원자량 65.39, 99.99+ %)
	4.1.8 아이오딘화포타슘 용액 (200 g/L)
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	6.0 정도보증/정도관리 (QA/QC)
	6.1 내부정도관리
	6.1.1 방법검출한계 및 정량한계 
	6.1.2 정밀도 및 정확도 
	6.1.3 검정곡선의 작성 및 검증
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	7.0 분석절차
	7.1 전처리
	7.1.1 입자상 비소
	7.1.1.1 산분해법
	7.1.1.1.1 깨끗이 세척한 세라믹 가위나 플렉시 유리제 형판을 사용하여 시료를 채취한 여과지를 적당한 크기로 절단하여 비커 (250 mL)에 넣고 질산 30 mL 및 황산 (1 + 1) 5 mL를 가하고 조심해서 10 분간 가열 분해한다. 따뜻한 정제수 25 mL를 가하고 놓아둔 다음 그 상층액을 별도의 비커 (300 mL)로 옮긴다. 
	7.1.1.1.1 깨끗이 세척한 세라믹 가위나 플렉시 유리제 형판을 사용하여 시료를 채취한 여과지를 적당한 크기로 절단하여 비커 (250 mL)에 넣고 질산 30 mL 및 황산 (1 + 1) 5 mL를 가하고 조심해서 10 분간 가열 분해한다. 따뜻한 정제수 25 mL를 가하고 놓아둔 다음 그 상층액을 별도의 비커 (300 mL)로 옮긴다. 
	7.1.1.1.2 비커 (250 mL) 내의 잔류물에 질산 50 mL를 가하고 서서히 온도를 높여 10 분간 가열한 다음 따뜻한 정제수 25 mL를 가하고 거름종이 (5종 A)를 사용하여 거른다. 거른액을 7.1.1.1의 비커 (300 mL)에 합친다.
	7.1.1.1.3 질산 10 mL ～ 20 mL 및 과염소산 5 mL를 가하고 다시 서서히 온도를 높여 과염소산의 흰 연기가 발생하기 시작하면 시계 접시를 덮고 과염소산이 비커의 벽을 흘러내리도록 한 상태에서 유기물을 분해한다.
	7.1.1.1.4 액이 완전히 무색으로 될 때까지 7.1.1.1.3의 조작을 반복한다.
	7.1.1.1.5 놓아두어 식힌 다음 정제수 100 mL를 가하여 가용성염류를 녹이고 거름종이 5종 A를 사용하여 거른다. 거른 액은 250 mL 부피플라스크에 옮기고 거름종이를 정제수로 씻어 씻은 액은 거른 액에 합치고 정제수로 표선까지 채운다. 이것을 분석용 시료용액으로 한다.
	7.1.1.1.6 현장바탕시료는 별도로 여과지를 사용하여 7.1.1.1 ～ 7.1.1.5의 조작을 하여 바탕시험액을 만든다.

	7.1.1.2 마이크로 산분해법
	7.1.1.2.1 시료를 채취한 여과지를 깨끗이 세척한 세라믹 가위 또는 유리 재질 형판을 사용하여 여러 조각으로 잘게 자르고 비닐장갑이나 플라스틱 핀셋을 사용하여 자른 여과지를 테플론 용기로 옮긴다. 피펫으로 5.5 %  질산 / 16.7 %  염산 혼합산 용액 20 mL를 가하여, 혼합산 용액이 여과지를 완전히 덮도록 한다. 
	7.1.1.2.2 동일한 방법으로 12 개 (마이크로파 분해 장치의 용량에 따름)의 시료를 각각의 테플론 용기에 처리하여 넣은 후 마개를 단단히 닫는다. 12 개의 용기를 마이크로파 분해장치의 회전반에 고정하고, 1 200 W 세기로 마이크로파를 10 분간 상승시켜 180 ℃ 에서 10 분간 유지한다(단, 용기의 수가 12 개 미만일 때는 마이크로파 세기를 1 개당 약 5 % 의 비율로 줄여서 조사함). 마이크로파 조사가 끝나면 압력을 낮추고 용기를 상온으로 냉각시킨다. 
	7.1.1.2.3 볼텍스 믹서에서 2 분～3 분간 혼합한 후 나일론 또는 테플론 주사기 필터(0.45 μm)를 사용하여 50 mL 부피플라스크에 여과한다. 다시, 3 %  질산 / 8 % 염산 용액 5 mL로 테플론 용기를 세척하여 주사기 필터로 여과한 후 위의 여과용액과 합친다. 그리고 정제수를 사용하여 최종 부피가 50 mL가 되도록 부피플라스크에서 묽힌다. 이때 시료용액의 산농도는 3 %  질산 / 8 %  염산이다.
	7.1.1.2.4 현장바탕시험용 공여과지를 7.1.1.2.1 ～ 7.1.1.2.3 의 방법으로 동시에 처리하여 바탕시험용액으로 한다.


	7.1.2 가스상 비소
	7.1.2.1 시료를 채취한 흡수병 내의 용액을 250 mL 비커에 씻어 넣고 질산 30 mL 및 황산 (1 + 1) 5 mL를 가하여 서서히 가열한다.
	7.1.2.2 이하 7.1.1.1.2 ～ 7.1.1.1.5의 조작과 같이 시험하여 분석용 시료용액을 제조한다.
	7.1.2.3 현장바탕시험은 별도의 흡수액을 5.3.2에서 사용한 것과 같은 양을 250 mL 비커에 취하고 7.1.2.1 및 7.1.2.2의 조작을 하여 바탕시험용액으로 한다.


	7.2 측정방법
	7.2.1 입자상 비소
	7.2.1.1 7.1.1에서 제조한 분석용 시료용액의 적당량 (As로서 0.1 μg ～ 1 μg을 함유하는 것)을 그림 1에 나타낸 수소화비소 발생장치의 수소화비소 발생병에 분취하고 염산 (1 + 1) 4 mL 및 정제수를 가하여 20 mL로 한다.
	7.2.1.1 7.1.1에서 제조한 분석용 시료용액의 적당량 (As로서 0.1 μg ～ 1 μg을 함유하는 것)을 그림 1에 나타낸 수소화비소 발생장치의 수소화비소 발생병에 분취하고 염산 (1 + 1) 4 mL 및 정제수를 가하여 20 mL로 한다.
	7.2.1.2 다음에 아이오드화포타슘 용액 (질량분율 20 %) 2 mL, 염화주석(Ⅱ) 용액 (질량분율 10 %) 2 mL 및 염화철(Ⅲ) 용액 1 mL를 가하고 잘 섞은 다음 약 15 분간 방치한다.
	7.2.1.3 수소화비소 발생장치와 원자흡수분광장치를 연결한 후 아연분말 1.0 g을 빨리 수소화비소 발생병에 가하고 자석교반기로 저어주면서 수소화비소를 발생시켜 그 일정량을 채취한다.
	7.2.1.4 사방콕을 돌려 수소화비소를 아르곤-수소불꽃에 도입하여 파장 193.7 nm에서 흡광도를 측정한다.
	7.2.1.5 현장바탕시험은 7.1.1.6에서 제조한 바탕시험용액을 7.2.1.1 ～ 7.2.1.4의 조작에 따라 시험하여 흡광도를 측정한다.
	7.2.1.6 시료용액과 현장바탕 시험용액의 흡광도를 이용하여 별도로 작성된 검정곡선으로부터 비소(As)량을 구하고, 시료용액의 결과는 현장바탕시험용액의 결과로 보정한다. 최고농도를 벗어나는 시료에 대해서는 희석하여 재측정한다.

	7.2.2 가스상 비소
	7.2.2.1 7.1.2 에서 제조한 분석용 시료용액의 적당량 (As로서 0.1 μg ～ 1 μg을 함유)을 그림 1에 나타낸 수소화비소 발생장치의 반응용기에 분취하고 염산 (1 + 1) 4 mL 및 정제수를 가하여 20 mL로 한다.
	7.2.2.2 이하 7.2.1.2 ～ 7.2.1.6의 조작에 따라 시험한다.


	7.3 검정곡선의 작성
	7.3.1 비소 표준용액 (0.1 μg/mL) 1 mL ～ 10 mL를 수소화비소 발생병에 3 개 이상 단계적으로 분취하고 염산 (1 + 1) 4 mL 및 정제수를 가하여 20 mL로 한다. 표준용액의 분취량은 정량범위를 고려하여 변경할 수 있다. 
	7.3.2 이하 7.2.1.2 ～ 7.1.2.4의 조작을 시료용액과 동시에 실시하여 흡광도를 측정하고 비소 (As)량과 흡광도와의 관계선을 만든다.
	7.3.3 검정곡선은 반드시 시료용액을 측정할 때 작성한다.
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