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250 mL ¥-3] =7]

3.1.3 E2HA

300 mL, Zol2=3

3.1.4 H=EHIA

250 mL -3 =A7]

3.1.5 T (10.0 mL)

10 mL #3923 &

3.1.6 M=233t&Xl

ES 014002 wWi&7t~ & 253¢E - F=dd2oart 9324y 7116 19
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4.1.1 &

P

- oy

4.1.1.1 Z& (HNOs, nitric acid, &Xt&: 63.01, &< 70.0 %)

4.1.1.2 =& (1 +4)

A AAFE F987E 4 H)7F HEs st ZAgko

4.1.1.3 Z4 (2 + 98)

Ak GAeE FHIZE (2 1 98)0] HEF EFste] AR

4.1.1.4 && (HCI, hydrochloric acid, 2Xt&: 36.46, &< 36.5 % ~ 38.0 %)

4.1.1.5 & (1 +1)

A3t AAFE Bzt (1 1)e] H%2 &&ste] A3t}

4.1.2 B4 - WSt

4.1.2.1 & (HNOs, nitric acid, 2XAt&: 63.01, &% 70.0 %)
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34.01, &< 30.0 %)

2021
4.1.2.2 &St A (H02, hydrogen peroxide, &X+H&
4.1.2.3 Z& (1 +1)
A AASFE FI87E (1 Dol H =5 Eghste] XA s}
(1+4)
&gtstol A g

4.1.2.4 A4
Qs JAFE LA (1 7k AR E

A (2 +98)
FEun 7k (2 1 98)0] HEZE E3ste] A S}

4.1.2.5
AAT} A2
4.1.3 Doy
4.1.3.1 Z& (1 +5)
A2 AAFE B 1257 HEE Eged za @,
4.1.3.2 Z4& (2 +98)

A2 ZASE R (2 99)0] HES Tt zA@.

63.01, =% 70.0 %)

4.1.4 OIO|3 20} At25HY
&b (HNOs, nitric acid, Xt

4.1.4.1
4.1.4.2 4 (HCI, EXtE 36.45, =5 36.5 % ~ 38.0 %)
E8t4k (5.55 % HNO3/16.75 % HCI)

4.1.4.3
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500 mLell A4k 555 mLet @4F 1675 mLE =ola, HFE F39& 1 L7t Y&

ES 01403.2c
A
= Fath
4.1.4.4 S&&E N (3 % HNO3 / 8 % HCI)
41439 &H5 2 W= FH3IT
4.1.5 N233d
4.1.5.1 & (1 +1)
Atk AAeE FIuH7E (10 Del H=s S§ste] A3
4.1.5.2 &k (2 + 98)
A AAFE FIu7t (2 W] H=E &gt AT
4.1.5.3 t4tst 2= (H0., EXE 34.02, =% 30.0 %)
4.1.6 EW=sH
4.1.7.1 1-O/82|HCIOI MO 2ot At =2 Y
4.1.6.1.1 OLHIEAAS3+3t2 (CHiCONa-3H:0, sodium acetate trihydrate, ZXt&:
136.08)
4.1.6.1.2 OLHIE&E (CHsCOH, acetic acid, =At&F: 60.05)
LAALAE SSEH (pH 5)
of &3

4.1.6.1.3 OINIEA-OLAIE
373 192 g oA EAL 34 mLE AT

ObA EAL A -
LIOk== (1 + 1)

oL
= Jp

4.1.6.1.4

TAA 1 L& 3o},
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4.1.6.1.5 =& (1 + 10)

4.1.6.1.6 1-ISCIHCIOIMOI I AMADE  (CHioNoS2, 1-pyrrolidinecarbodithioic
)

acid, ammonium salt, =XI&F: 164.29

4.1.6.1.7 SAIHEAAD2SSIAINECIO|MO|2I2HA  (hexamethylene  ammonium

hexamethy lenedithiocarbamate)
4.1.6.1.8 Xt (CHip, Xylens, EXt2F: 106.17)

4.1.6.2 Ec0I=sEOIR F£4

4.1.6.2.2 ECIO|=EO0I0 OIHIEAIRE 29 (3 g/L)

Eglo]Sgolwl [(CH3(CHy)7)3N, trioctylamine, #AF=k: 353.68] 0.3 g= oA EAMRE
of 7oA 100 mL= 3k},

4.1.6.2.3 OINIEAISE [CHsCO2(CHz2)3CHs, butyl acetate]
4.1.7 STEEEAN =2HE JIA

4.1.7.1 SctA0tE JIH

[

232 (Ar, £% 99.99 % ©]7d)
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(999 % °]7) 0100 g= FHal, A4k (1 + 1) 40 mLol &A1 71 oq/q A 2 A}
fES FE38te] WAste] WA 1 L FaEgaad &4 AAFE 124 7HA
Q Z

Ao mE aFAe AT dS T A}% ct.

rok

mg/mL) 10 mLE #3&22~2 100 mLel| &4, 24 (1 + 1) 10 mL&

0.1
Heha AAFE BARA Aeh

4.3.1 OIE& (50 ug/mL)

Abslol EH(IM) 0318 g& Ha) 94 5 mLE 718 719 A A &322, o] & Wz
20 5 B3 Feb2a 250 mLell &7 ¥ AAFE EA7EA 71gkek o] &4 10 mL
£ 200 mL -9 Zet==e] Hsta AAFE RA4A7HA 7k

5.0 AlErH & 2l

5.1 MHMIK L HHAFS 8F

5.1.1 MARAXIY &F

ES 013011 ¥i&7Fs & WX - whabg S99 51 SAAA S A4

5.1.2 MFAS &3
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How A3l FFgo BHFE A ES gt WA 5

|
7bete}. o] Sdo] tis] 7.2.1.19 2ZS o] P ol WA 7| eke] AAHNS ZA
A=y
7.2.1.2.3 AAZHAL AE LW =4 Ald A5
7.2.2 AUHIESHHY
7.2.2.1 AN29 =3
7.2.2.1.1 ANggH AAFLS HuZet = 100 mLol skl o ]EF (50 ug/mL) 10
mLE 7}eta, 72119 A58 U 2do] HEE A4S 713 5§ AASFE 47
M =g

2119 222 @ste] 547 220.351 nm®} 317.029 nm (]
, A ClEFC] waFA7 e v E Rk

7.2.2.2.1 ¥ %F€9 (10 pg/mL) 1 mL ~ 20 mLE 100 mL 3 2} G4
o= Fsta, o]EF & (50 pg/mL) 10 mLE 7tz 7hgteh o] & thA] 72219 A& &

[1] Suj22me date], Blal=s s Bigs 490 A4ZHL ¥ Frs
of (10 pg/mL)S A3 =2 (0.1 pg/mL ~ 1 pg/mL)® £33, 1 mL ~ 20
mLE dAHow He dAZoR 3 T Amgdn 2AsA 7219 22 3
Shol, W (PSl 35} waAl7Ishel BANE 2y e
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7.2.2.2.2 ©] &9 sl 7219 £z ko] 37 220.351 nmet 371.029 nm (o] E

F)o) WPANE S, I} ol EF BHA Y vE TR

W&k o W 5= 0 C, 760 mmHg® 32ksk A=A 8712~ 1 Sm® 9 JS mg

G gEh, g8 (4 36 meba Alra
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QAT mg/Sm’ ©919 Ak A A2 hA Asteta, A
=

9.1 EPA METHOD I0O-3, "Compendium of methods for the determination of
inorganic compounds in ambient air”, US EPA, (1999)

9.2 JIS K 0083, "Method for determination of metals in flue gas”, Japanese

industrial standards committee, (2017).

9.3 EPA METHOD 29, "Determination of Metals Emissions from Stationary
Sources”, US EPA, (2017).
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9.4 EPA Method 3051A, "Microwave Assisted Acid Digestion of Sediments,
Sludges, Soils, and Oils”, US EPA, (2007).

9.5 ‘AP FFE (KS), KS 12200, “dm=7t29 Q@84 ZAWH" A g3,
(2014)
10.0 25
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	ES 01403.2c 배출가스 중 납화합물 - 유도결합플라스마 분광법
	책갈피
	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험기준은 배출가스 중의 입자상 납화합물의 농도 측정에 대한 기준 방법을 규정함으로써 배출오염을 감시 및 억제하는데 그 목적이 있다. 납 농도는 유도결합플라스마 분광법으로 분석할 수 있다.
	1.1.2 납을 유도결합플라스마 분광법으로 정량하는 방법이며, 시료용액을 플라스마에 분무하여, 파장 220.351 nm의 발광세기를 측정한다. 

	1.2 적용범위
	1.2.1 이 방법은 연료 및 기타 물질의 연소, 금속의 제련과 가공, 이화학적 처리 등에 의해 굴뚝, 덕트 등으로부터 배출되는 입자상 납 및 납화합물의 분석 방법에 대해 규정한다. 입자상 납화합물은 강제 흡입 장치를 통해 여과장치에 채취하고, 분석농도를 구한 후 배출가스 유량에 따라 배출가스 중의 납 농도를 산출한다. 
	1.2.2 유도결합플라스마 분광법의 정량범위는 0.025 mg/Sm3 ～ 0.500 mg/Sm3 (분석용 시료용액 250 mL, 건조시료가스량 1 Sm3인 경우)이고, 방법검출한계는 0.008 mg/Sm3이며, 정밀도는 10 % 이하 (장치, 측정조건에 따라 다름)이다.

	1.3 간섭물질
	1.3.1 시료용액 중에 소듐, 포타슘, 마그네슘, 칼슘 등의 농도가 높고, 납의 농도가 낮은 경우에는 용매추출법을 이용하여 납을 정량할 수 있다.


	2.0 용어정의
	2.1 표준원액
	2.2 표준용액
	2.3 현장바탕 시험용액 

	3.0 분석기기 및 기구
	3.1 시료전처리를 위한 장치 및 기구
	3.1.1 둥근바닥 플라스크
	3.1.2 부피플라스크
	3.1.3 볼콘덴서 
	3.1.4 원뿔형비커 
	3.1.5 피펫(10.0 mL) 
	3.1.6 저온회화장치 
	3.1.7 마이크로파 산 분해 장치 
	3.1.8 테플론 분해용기 
	3.1.9 배기후드 

	3.2 시료분석을 위한 장치 및 기구
	3.2.1 유도결합플라스마 분광계


	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시  약
	4.1.1 질산 – 염산법
	4.1.1.1 질산 (HNO3, nitric acid, 분자량: 63.01, 순도 70.0 %)
	4.1.1.2 질산 (1 + 4) 
	4.1.1.3 질산 (2 + 98)
	4.1.1.4 염산 (HCl, hydrochloric acid, 분자량: 36.46, 순도 36.5 % ~ 38.0 %)
	4.1.1.5 염산 (1 + 1)

	4.1.2 질산 – 과산화수소수법
	4.1.2.1 질산 (HNO3, nitric acid, 분자량: 63.01, 순도 70.0 %)
	4.1.2.1 질산 (HNO3, nitric acid, 분자량: 63.01, 순도 70.0 %)
	4.1.2.2 과산화수소 (H2O2, hydrogen peroxide, 분자량: 34.01, 순도 30.0 %)
	4.1.2.3 질산 (1 + 1)
	4.1.2.4 질산 (1 + 4)
	4.1.2.5 질산 (2 + 98)

	4.1.3 질산법
	4.1.3.1 질산 (1 + 5)
	4.1.3.2 질산 (2 + 98)

	4.1.4 마이크로파 산분해법
	4.1.4.1 질산 (HNO3, nitric acid, 분자량: 63.01, 순도 70.0 %)
	4.1.4.2 염산 (HCl, 분자량 36.45, 순도 36.5 % ~ 38.0 %)
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	4.1.6.1.7 헥사메틸렌암모늄헥사메틸렌다이싸이오카밤산 (hexamethylene ammonium hexamethylenedithiocarbamate)
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	5.2.1 시료채취장치는 시료채취관, 시료채취장치, 흡입기체 유량측정장치, 기체흡입장치 등으로 구성되며 ES 01301.1에 규정한 것을 사용한다.

	5.3 시료채취

	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
	6.1.4 방법바탕시료의 측정
	6.1.5 내부정도관리 주기


	7.0 분석절차
	7.1 전처리 방법
	7.1.1 분해법
	7.1.1.1 질산-염산법 
	7.1.1.2 마이크로파산분해법
	7.1.1.3 저온회화법 
	7.1.1.4 질산-과산화수소법

	7.1.2 용매추출법
	7.1.2.1 시료용액의 적정량을 비커에 취해 아세트산-아세트산소듐 완충용액 (pH 5) 10 mL를 가하여 암모니아수 (1 + 1) 또는 질산 (1 + 10)으로 pH를 5.2로 조절한다. 
	7.1.2.2 이 용액을 1 L 분별깔때기 (또는 200 mL ～ 500 mL)에 옮기고, 1-피롤리딘카르보다이싸이오산암모늄 용액 (20 g/L) 2 mL, 헥사메틸렌암모늄헥사메틸렌카르바모다이싸이오산 (헥사메틸렌암모늄헥사메틸렌다이싸이오카르바미드산)의 메탄올 용액 (20 g/L) 2 mL를 가하여 혼합한 후 자일렌 일정량 (5 mL ～ 20 mL)을 가하여 약 5 분간 세게 흔들어 정치한다.
	7.1.2.3 정제수층을 버리고 자일렌층을 시험관에 넣어 납 정량에 이용한다. 
	7.1.2.4 이 용액은 카드뮴, 납, 니켈, 망간, 바나듐 등의 정량에 이용할 수 있다. 


	7.2 측정법
	7.2.1 절대검정곡선법
	7.2.1.1 시료의 측정
	7.2.1.1.1 시료용액을 유도결합플라스마 분광법에 따라 플라스마 토치 중에 분무하여, 파장 220.351 nm의 발광세기를 측정한다.
	7.2.1.1.2 검정곡선으로부터 납의 양을 구한다.
	7.2.1.1.3 현장바탕 시험용액에 대해 동일한 조작을 하고, 시료용액에서 얻은 결과를 보정한다.

	7.2.1.2 검정곡선의 작성
	7.2.1.2.1 납 표준용액 (10 μg/mL) 1 mL～20 mL를 부피플라스크 (100 mL)에 단계적으로 취한다. 표준용액의 분취량은 정량범위를 고려하여 변경할 수 있다. 
	7.2.1.2.1 납 표준용액 (10 μg/mL) 1 mL～20 mL를 부피플라스크 (100 mL)에 단계적으로 취한다. 표준용액의 분취량은 정량범위를 고려하여 변경할 수 있다. 
	7.2.1.2.2 여기에 시료용액과 동일한 조건이 되도록 산을 가한 후 정제수를 표선까지 가한다. 이 용액에 대해 7.2.1.1의 조작을 행하여 납 농도와 발광세기와의 관계선을 작성한다. 
	7.2.1.2.3 검정곡선은 시료용액 측정 시에 작성한다.


	7.2.2 상대검정곡선법 
	7.2.2.1 시료의 측정 
	7.2.2.1.1 시료용액의 적정량을 부피플라스크 100 mL에 취하여 이트륨 (50 μg/mL) 10 mL를 가하고, 7.2.1.1의 시료용액과 동일한 조건이 되도록 산을 가한 뒤 정제수를 표선까지 채운다. 
	7.2.2.1.2 이 용액에 대해 7.2.1.1의 조작을 행하여 파장 220.351 nm와 317.029 nm (이트륨)의 발광세기를 측정하고, 납과 이트륨의 발광세기의 비를 구한다. 
	7.2.2.1.3 이 검정곡선으로부터 시료용액에 대해 얻은 발광세기 비에 해당하는 납의 양을 구한다. 최고농도를 벗어나는 시료에 대해서는 희석하여 재측정 한다.
	7.2.2.1.4 현장바탕 시험용액을 같은 조작을 하여 결과를 보정한다. 

	7.2.2.2 검정곡선의 작성 
	7.2.2.2.1 납 표준용액 (10 μg/mL) 1 mL ～ 20 mL를 100 mL 부피플라스크에 단계적으로 취하고, 이트륨 용액 (50 μg/mL) 10 mL를 각각 가한다. 이를 다시 7.2.2.1의 시료용액과 동일한 조건이 되도록 산을 가한 후, 정제수를 표선까지 채운다. 
	7.2.2.2.2 이 용액에 대해 7.2.1의 조작을 행하여 파장 220.351 nm와 371.029 nm (이트륨)의 발광세기를 측정하고, 납과 이트륨의 발광세기의 비를 구한다. 
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