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3.2.1.2 RI=SctA3

250 mL -3

3.2.1.3 =2dA

300 mL, ZolstEd

3.2.1.4 1

v

10 mL 3] =# &
3.2.1.5 O{IX

5 A== 5% B

3.2.2.1 001321} LH2HE X

el A 200 C ol 7HA] =25 ASAZ 4 3, 1200 W o] Al7]e] mlola =3}
%=

A 7 E

3.2.2.2 HZE =2d&2
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Akl 9PdE 60 mL ~ 120 mL 3¢ PFA (poly fluoroalkoxy) %H+= PTFE

(polytetrafluoroethylene) &-71, 120 psi ©]/d-2] k&l < 5= glofof oF

3.2.2.3 RI=ctA3

25 mL, 100 mL 3]

3.2.2.4 mO=

5mlL, 10 mL, 25 mL %3 A3 &

3.2.2.5 FAI 2H

i)

5 27] 045 o] YAE T HESE A4 Ag

£

3.2.3 3|34

3.2.3.1 XII=otU

20 mL ~ 30 mL #¥]

3.2.3.2 #aTItU

20 mL ~ 30 mL %9

3.2.3.3 &II=Z

500 T ol A4 (ignition)e] 753 A77HE=

3.2.3.4 RI=SctA3

50 mL 3
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3.2.3.5 O%

5 mL, 25 mL %3 13 &

3.2.4 M=233H

3.2.4.1 X233t X

a9 3 #Z=x
3.2.5 SBlFz&H
3.2.5.1 HIA

1 L %9

3.2.5.2 1=

5mL, 10 mL, 25 mL %3 % &

3.2.5.3 2EZMII

1L %3
[% 1] % 248 fa717E 5544 S22 w5, AAS olgatd] AH T ALE
Aol @Ak (1 + Dol 4 Az o4 92 ZASR 2 W o4 At
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100 mL -3

3.3.3 I

5 mL, 10 mL, 25 mL %3 ¥ &

4.0 Aot o BEgH

4.1 ANZ &8XH2E NS

4.1.1 Z& - Dot A

4.1.1.1 ZE& (HNOs, nitric acid, 2AHE:

4.1.1.2 &SI A (H0., hydrogen peroxide, =XH&k:

X
r)«
&
ol
2
By
il
z
i<
=
N
N
=
=z
S
i)

4.1.1.4 H&E (1 + 4)

AxNT AAL=Z 2un 7 (1 )7 9

4.1.1.5 H&k (2 +98)

AAa A2 Buu) 7} (2 : 98)0] =

63.01, =% 70.0 %)

34.01, &< 30.0 %)

2021
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4.1.2.1 Z& (HNOs, nitric acid, &Xt&: 63.01, &< 70.0 %)

4.1.2.2 =& (1 +4)

Ak GAeE FIHI7E (2 1 98)0] HEF EFste] AR

4.1.2.4 &4 (HCI, hydrochloric acid, 2Xt&: 36.46, &< 36.5 %

4.1.2.5 & (1 + 1)

drrdt AAeE FanzE (1

4.1.3.1 #& (1 +5)

4.1.4 0OtOIZ =20} At=olH

4.1.4.1 Z4& (HNOs, nitric acid, &Xt&: 63.01, &% 70.0 %)

ES 01400.2¢c

~ 38.0 % )
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&b (HCI, hydrochloric acid, 2Xt&F: 36.46, =< 36.5 % ~ 38.0 %)
1 L7 5%

(5.55 % HNO3 / 16.75 % HCI)

4.1.4.2
4.1.4.3 S8t
AA 4 500 mLel| AAF 555 mLet g4t 1675 mLE Hola, F
2 230
M (3 % HNO; / 8 % HCI)

41439 &4E5 2 vl= FIh
105.99, =5 99.0 %)
20.01, =% 48.0 %)

4.1.5 3|stH
EtALA S (NaxCOs, sodium carbonate, =X+2*

Q@elste=A (HF, hydrogen fluoride, 22X
: 98.09, =% 98.0 %)

4.1.5.1
4.1.5.2 BE
4.1.5.3 2r& (HS04, sulfuric acid, 2X&
4.1.5.4 =& (HNOs, nitric acid, 2Xt2: 63.01, =% 70.0 %)
4.1.5.5 =& (1+2)
gatay AASE Foust 22 (10 2)7F HEE E3ste] A e
4.1.5.6 && (1+3)

a3t AAFE Bzt zbzE (1 3)0] HEE E3ate] ZA g}

4.1.5.7 EH& (1+1)
Fouzh (1 Dol H=5 &8t A gt

A3 JASE

_10_
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4.1.5.8 WMASEE=A (H0., hydrogen peroxide, EXt&F: 34.01, =% 30.0 %)

4.1.5.9 EMAE (NaNOs, sodium nitrate, SXAE: 84.99, =% 99.0 %)

4.1.6 XN=235td

4.1.6.1 & (1 +1)

Atk AAFE FIu7E (10 Del H=5s S§ske] A4 g

4.1.6.2 & (2 + 98)

G AAFE FIH7E (20 R)e] HEE k] XA

=

o},

4.1.6.3 WA AZL (H00, hydrogen peroxide, 2Xt2F: 34.01, =% 30.0 %)

4.1.7 S==4

4.1.7.1 1-LIECICCIOIMOI 2ot & =&Y

4.1.7.1.1 OINIEAAS-343I2 (CH3CONa-3H0, sodium acetate trihydrate, =X}2t:
130.03)

4.1.7.1.2 OLNIEAF (CHCOH, acetic acid, =Xt 60.05)

4.1.7.1.3 OINIEA-OINIEANAS =M (pH 5)

OFAEALAF - 3973HE 19.2 g3t obMEA 34 mLE Aol &AA 1 Le do

4.1.7.1.4 22LI0= (1 + 1)

4.1.7.1.5 =4 (1 +10)

_11_
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4.1.7.1.6 1-ISCIZCIOIMOI I AADE  (CHioNoS2, 1-pyrrolidinecarbodithioic
)

acid, ammonium salt, &At&F: 164.29

4.1.7.1.7 SAIHEHAD2SSAIHECIHOIMOI I AF  (hexamethylene  ammonium

hexamethy lenedithiocarbamate)
4.1.7.1.8 Xt (CHip, Xylens, EXt2F: 106.16)

4.1.7.2 Ecl0I=SE

=
i
o
]
1

H A e (KMnOgy, potassium permanganate, A5 158.03) 0.3 g= A Aol

oA 100 mL= 3k},

4.1.7.2.2 EcI0I=SEO0IE OtME

rx

HE 8% (3 g/L)

Eglo]&dolnl [(CH3(CH2)7)3N, trioctylamine, #AF=F: 353.68] 0.3 g= oA EARE
o HojA 100 mL=2 gk}

4.1.7.2.3 OINIEAISE [CHsCO2(CHz)3CHs, butyl acetate]

S Hal, H2#Fe 6 mol/L Aike] &3] wolar 1

g=
=& 2% Ao BHAA FIh

_12_
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T8 299 (1 mg/mL) 10 mLE 100 mL 3 ZFek2==0 FHska, A4 1 + 1) 10

mL& 7heta AAleE FA7HA 7
4.2.1.3 Fcl EEEY (10 pg/mL)

T8 2589 (01 mg/mL) 10 mLE 100 mL ¥y ZetA~=0] Hsba, A4 (1 + 1)
10 mLE 7Fstal AASE w4704 7hst,

w999 % o) 0.1 g& H&l, A (1 + 1) 40 mLel &aAIATh BAA A4 4F
SEetaze] g7 Qo] ZAFE B

1=}
B
FEdgEetart 23HE 3 2589 1 mg/mLs 10 2 F9

g EEYd (01 mg/mL) 10 mLE 100 mL F3Zgtx=3e &4, 22 1 + 1D 10

A4k (1 + 1) 20 mLoll &3i271t 71
2 ;L F 1L #aEgaad g4 AA5E
TEHE U2 27589 1 mg/mLe 10 WY

2 %9 AHg

4.2.3.2 L& EESH (10 pg/mL)

_13_



o]

gtnde] A BATE

2021
ofel EEEo 1 mg/mLe 10

ZrL

5

R k=S

9

Q

[€)

skl A4 1+ 1)

)

3T

=

gz H
1‘4

=]

=

3T

_l‘j’]e
1L

=]

&, 4 (1 + 1) 40 mLel

9

500 mL

=

=

=

[e)

°]%) 0.1 g&

(0]

(0.1 mg/mL) 50 mL

Far A Al

ofl
ol

°

-
fius

[e)

3
Ol E=M (0.1 mg/mL)

3L 2
R E

H7A A g,
3 A

)
h=1
21

=

ES 01400.2¢
A

10 mL<& 7}
4.2.4.1

U
2

" (10 ug/mL)

o

040

=
8

4.2.4.2 Ot

Rs

A
1.0 mg/mLg 10 ¥ H3A A}

1 7} %]

3T
it

baz, A4k (1 + 1)

S

gt o

=

=
ol

=

.\ﬂ
o] £7 ol FASE

T
=
&

H

3
3
ar

5

=3

n
=)
=

100 mL
<
1L %
SR

=

=

7AA )
o 2

A
Lus

_]

Asl, A4 (1 + 1) 40 mLel &A1t

Ay
ar

=

=

[e)

(0.1 mg/mL) 10 mL

tel Al

°©

10 mL& 7}F
(999 % ©]) 01 g

el

(10 pg/mL)

=X

0i0
K
H

[o]

e

4.2.5.2

(1+1) 10

}

24

FaL,

S

EEaE

i
=

73]

=]

7HA] S RIT

(0.1 mg/mL) 10 mLE 100 mL
X

ol
ol

2

==
RURE

CE:
_14_
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b

21+ 1) 20 mLol &3|AIZIeh EodA] A
FuZgtaFel &4 €o] AAFE
&

Jl=s 2584 1 mg/mLS 10 ¥

b
o

L
by

N
N
=
Au)
2
rlr
Ho
o
iy,
o
e
Au)
[>
d
u

4.2.6.2 tEE EEFEY (10 pg/mL)

7t=F 59 (0.1 mg/mL) 50 mLE 500 mL H3¥Zet~3o &4 ZAA 1 + 1)

10 mLE 7}8h & AAsE 2A4A7HA Ao

427 A28 H&ESY

AFEA e 2554 golaFixes (KoCrO; potassium dichromate)2 150 C ol
, Az &7 Foll A ol EEE (% 100 % 7]

ol gafste], 1 L Fy &gt &4 AATE
EA7HA AL B FEATEGA0 F3HE AEF 2758 1 mg/mLs 10

4.2.7.2 ARS8 =Y (10 pg/mL)

AZE 599 (01 mg/mL) 50 mLS 500 mL 3 Zefx~=0 FHsbaz, A2 (1 + 1)

10 mLE 7Ist & AASFE TA7MA 713k
4.2.8 HlA ZZ% (1 mg/mL)

SEAol dTE 5 % AEe xE8ds o &3

_15_
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H 2 Z799 (1 mg/mL) 10 mLE 1 000 mL 3 Zgt~=0) FHata A4 (1 + 1) 10

mLE 7H F AAFE EAAA A et

4.2.8.2 HA EESH (0.1 yg/mL)

Hl A& 2589 (10 pg/mL) 10 mLE 1 000 mL F3] Zep2~=0 Hskar g4k (1 + 1) 10

mLE 7}t & AAFE 2A7A A&

mN

4.2.9.1 2= (Ral, &, Lz, otd, &, =8, A2, HlA) SSEZ=KA% (1000
mg/L)

7k 999 % o1l FE), W, U, ofd, A, slSg, ARE 9 wi EFEA 47
1

1.000 g& #H3slel HAHEe 6 mol/L ZAF == 6 mol/LL g4k

=4
000 mg/L #F8&ds 2z ARg-ghrt
[F 2] 7l =F2 6 mol/L |44ks, 48, UA, ofd 2 H ZFEZ2 6 mol/L Z4Hs
Abgste] A &
[ 3] 92 a9 ZA2bd [Pb(NO3),, lead nitrate] dAETF=2 1589 g 2 %
=

A kel =50

U
HU
[
=
tt
o
i
H
A
g

4.2.9. = (e, o, U, o, &, JIES
mg/L)
42919 % &33

H
~a% §7 F, A

FEF=Y (1 000 mg/L) Z+ 10 mLE #H 3] 100 mL 3 =g}
(1 + 1) 10 mLE& 7}8tar AAFE A7 ALt

[ B

ron

BEZESY (10

4.2.9.3 2= (Ral, &, L&, o, &, 3tEE8, 32, HIA)
mg/L)

42929 5% FEFEY (100 mg/L) 10 mLE FHote] 100 mL Fy&Fg~a= &

_16_
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o
R

EA7EA] A

R

(1 +1) 10 mLS 7}slar AA S
(calibration blank)
g

.I

AN

.I

2021
15 ALk
4.3 ZEZH HIEAEESH
100 mL -3 &eps=e] 24k (1 + 1) 10 mLe 7}
4.4 URHEZ==E
4.4.1 MSO0IES (50 pg/mL) SH
A3l EH (Y03, yttrium oxide, FAF#: 225.81) 0.318 g FHal 94 5 mLE 7}3)
ZFEAA AT oS WAAIZ F 250 mL Fy &t fA ¥ AATE
FA7A] 7rE o] &9 10 mLE 200 mL ¥ Zetad] FHea FAFE A
Al 7Fek
4.5 SCZEECAO S2EE I
of=Z 3 (Ar, argon, =% 99.99 % o|7)
5.0 AMZXHH H 22
5.1 SE9IX € sZ&E2 &4F
51.1 SERAXY &F
ES 013011 w&7F~ & WA - 9524 =4gHo) 51 =49
5.1.2 sEF39 &4
ES 013011 v&7F2 & WA - 952 =W 54 =44 9]

5.2 NEIHHEX
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[5 5] =5 wjE&7t2e] =9 opx|ote] A= % 20 mEt

B0l = &2 : mm
A S0 A A B7] (A
— ©9]: mm
AN
(¢ — - ) oo D6 D | 24,36
( d |4,6,8, 10,12, 14, 16
40 | 40 90 / Df |20, 25, 28
& |
= Jf o1 34X 2
(Df =256 mm& ¢
a9 1. A#dA =5 A9FEA ASAHZA
3 (Redby B2 P 9D ®aT|
X HzZo /
= o / 4
Tm—— P T . 2o \\( = .
\@y '—\ & o -o.\o & ?
/ \/ ALO]
RSN A / mo DEA SEs Sl
—

FEHMXEH

2% 2. ARAFZAE 2P 234 E0

2 25 HE7IE 229 oRA 9 B4

=5 WEIEEY 2% o 7} 4]

120 C o]s} AZZ2~ A o 7=
500 C o]s&} e A Al o A
1000 C o] s} A G Al o 74

_18_
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AWl 55 AlFmAF o wpr)

Ea

7}

==
=

5.3 NE=IHH
ES 01301.1 uj

2021

2l (QA/QC)

b

Al
H
R0

Kl
H
H
RO

il

RO
I+

6.1

ol

RO

oK

0
Ll
Al
b2l
10

A

6.1

B

AMBEAFHE o Al

bol 2t A&

H| &

==
RN

R4

g oz AlRE 7 N

7}3

J

S
=

B
Np
22!

N

—_

A
pia

KN
=

Zfoll 3.14

ik ©l

il

0]
pul

ol A AAl

171&

[k
1=

Al

3}

bolof of

3!
wor
%0
ok

H

R0

ol
<t
60
<

Tl

ol

5]
=

1% (precision) A]

!

m
P

o] &% (accuracy)

Ris

g v ¢

A}

o

i

=3
S it

2l

LEE

o
—_

=4 (CRM, certified reference material) Al55 4 7] ©]7%

et

|
o

ﬂn,wo
—_
fite)

N

ol

=t
N

ﬁo
vzel
A
™

H
Ho
o
il
o
NE
=]

o

21 1
(2 2)

(3582 YEhe, 4

ot

<)
<r

100

=

A
pul
S

—X

2} (% RSD)=
AUE (%) =

14
Ho

1l

ox

™

N

.

_19_



2021

ES 01400.2¢

e

AJr
=

ﬁo

I

NH
2!

)

ox

El

N

]

]

e

X

%

g

or

KI0
A0

ok

e
Kl

ol
&
Ar
%0
x0

T
ﬂ
L
1o
TO
NI
ofy
)A

Hr

el

X
!

o

374 olde] Fimel o

ki3

AEES Wl Rl AEE A9

A (5 ~ 50)

™

S

o o] of of

TO
NI
Rl

Hr

vzl

A

e
vze)

;él
%

|

el
)A
Hr

vze)

&

)

o

Hr

4

RO
K

ANEAAE A BAARSY B

-

Al & (method blanks)

&

ol

1:101—

o

N

o1 719

A

—~
fite)

rvze)

AJr

N

o

%

ass

<

i of

S

]

2 A

g1 3

s
R
xr
IH
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7.1 dXel ¢

AF P AEE 7 el w3 39 Al kel Agetn A Alwnge
Zﬂ?l“:]',m

o

=

® 3 AR FE R A Y

9% SRR

23 A ey

F71ES FFeA ¥= A Ay, wlo] A mu AEa Y
el H1E FAVLE BRAE A oo
Az NAGA A E AL A = H

7.1.1.1 o1 Ae A

S~

122 QH dHRHE A3t 3

ohoo7lel A4k (1 + 1) 60 mLe} #Abst4 10 mLE 7HeE v 2204 E AZs)
EZEoA] 1 A7t ~ 2 A7F
mLA S 2 3o Az 73 Wzt

k3

k-

g} o372 BAE A AZY AL AASF 30 mLE ZgaFo 7tEtn B
= ]

fl
™
riot
=il
)
12
S
A
o%
N
ol
f
0%
N
N
ot
ol
B
>
o
Y
B>
—
o

A58 ~ 10 3 7tdsta oA
HHES T TOhA] mhEEek "AF (2 + 98)o & o (A E M=t o g9

TG oA Tt SEANA dxHA &

ol
k1
off
4
r
£
s
N
=
i)
e
=
+
o

o
10 mLE 718l3 B5@7]004 stdate] wolx Ad F 250 mL H¥ Zefaze &

713 AA (2 + 98)0. 7 H AR AL}

[1] Aol olnel zA4e WaAE %5 mme 45 JAAE 2t 4SE A
o @tk wPEAE 25 mm ol9l9] AF oFAF 2t Afels 1 A7) Ha
sto] AbgHE Aloke] F& MAHow FHwT

[©)
[2] #4 A o] Rl % GFo| FAHE AFNE T F3

T A=A 250 mL= Frt

AN
o
o
8
ol
o
&
1>
ol



ES 01400.2¢ 2021

7.1.1.2 ZEi-FaY

2%k 15 mLet 94k (1 + 1) 70 mLE 7Heh ths BEdAE AZdsta BT84 1
AIZE ~ 2 A3 S 7}“5“4.

Wzt & EZU9AE AAsE Aot gl ZASFE 7hetel 899 ¢S oF 150 mL
2 3ta NS wel A 5A & MA AET olgA HAE x2S 2 oW vHEE)
A oA = AL 2+ ) om A=t o ofFgAI AL fg TAALfA b
THAA hgoR etk T o] dg EFE FolA o dxdE wzix srdd
oo 1z F dak 1+ 4) 25 mLE 718t AAVIE 7hEsle] HAh 43 F 250
mL Py ZgaTe &7 B HAAFE A 713

Mg AAT JRAE 42 27w Zepd 250 mL =UZ WA Pa A A
+5) 100 mLE 713t g EF587]oA 30 & ~ 60 &7F 71dsit). o)s) 7.1.1.19 9
3 22 o) Fol weh Ag e,

n°"

7.1.1.4 OIOI3 21 AZdHY

7.1.1.4.1 AZE QNFs AR E 7220 A A3 At 719
Agatol ole] x7tew WA A= WUAT} BehaE 4
IS HEE 8712 &0 o2 55 % A4 /167 % &

g shstol, EFA Golo] oA B AT YRR )

7.1.1.4.2 S48 oz 12 7] (vlo]a =} B3 Fxo Lo ©pE)o] A7E 7}
Zte] B EE &7 Ay 4e ¥ UHHE o3]Stk ol 12 /) F 1 19 §7)
o = AF&3FA] %& o 74 & ulelA A g M o7 A}
43 12 79 8715 ﬂPolﬂiﬂr = H FA ] 3wkl 3kaL, 1200 W Al 7] 2wl
olARIE 10 E3F FEAIA 180 T oA 10 ¥3F FrAge (&, 719 47 12 7 v]
Tl wl= mlo]l AR AVIE 1 D 95 % o HERE FolA A, whelA®s %

O_u
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AZE BUE sbE S B 8718 Ao WA

1?41 A= A}%—EM HF 797} 50 mL7} HEE BuZaagda H3Th o
ANEEN] Arm= 3% Ai /8% Hibolth

7.1.1.5 23

7.1.1.5.1 AR AAE 9RAE AQF A2 A=2a, A7) wrk e ¥ E}%,
A71=RE5 A 500 Coll A 3378 b wFErtYel &4 Yk o7 &
3) ¥ W83 ZF 9344 (HF, hydrogen fluoride) 20 mLE 7}étal 34 ‘loﬂ/ﬂ
7t Aol &85 T3] AAE 7paeitt SAtke] 3 A77F HAEY] AlFtetd &%
= 29, Sake] A AV7F glold wizhkA] Tk gk WAl ske] Wzkek & Ak (1 + 3)
Fodstr 4 5 mLE Zhskal, Aak gatke] @ A7) b dAskA] ok
& W7A 7EE gt olo] Mgty E AstE Jtdete] AAT] SRE S, Ak
3 A77F HASHA Fs WA 7FEE v WA ste] WhEkT

7.1.1.5.2 &8A=ZA &2 HF (NayCOs, sodium carbonate) 2 g3} A4t~ H (NaNOs,
sodium nitrate) 0.1 g<& 713 t}2 A3 255 SeA ZFEdte] Zoly, ojula =7}
5 EE5oA YEES & A oF 20 23 &3 23S AlSS WA ske] WYz

S== Ua=7bde 37 200 mL vl A &A Y A% 255 7hske] =3 EelA
o= ]

K rf

[4] S4TF2FE AAX7A 9 #He] Yo 22 ZAE X3 WPoa Al g9
reateE o)

[6] o] gtas FgHate AR A5 atsr 2@stnz FE38 AIS zha 3]
3te A art Qv

[6] A= Foll F7183 FeEletas A9 SistA &5 d9v o] 23S Ao n
Z}

[7]1 GFEA 7ol Z2Fo] Bojde Agols 259 A4 (1 +1) ¥ WeaEr 33
ko] A2 3 AFHst] A7 =7k %A A Axd WA w5 e AlEE

Sfo] Fhaict,

[8] #ai7} oele AuE =

sodium borate) 0.2 g &
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[F 6] A28 4%, Arstolazs (CrOye= 9 44 725 7HAW Akl 7
]

@ ARYL AWtk ogfd Bde] EAY W, ARe] AAUPOR HPL ALga
£ glo] mhgr s, gaionE ARe $% §2& o T4 % + At

7.1.1.6 XN2g83Y

7.1.1.6.1 AEYE AQFA3 AHAE Faade] War oF 200 T olstoll A 333} (1
d 39 A3t g2 AL, AEZAHGA AR AE AFE RS "ole I, &
A B AGATA ARAE AFEAS dele 4FE 272 A25 250 mL
= 1+ 1) 70 mL 2 B AG (30 %) 5 mLE 7hekt
ESH SoA 9 30 w1F 7FEEte] FHRATh olsk 7.1.1.1¢ o HxAe Fato] 22
o} ojwl A (2 + 98)tHAlel dAF (2 + 98) &k

=)
N
2
%
rlo
En)
o =«
ul®s
N
>,
o o
wLomE W
Mo off mx

-

:
U:O
i
F
Ml
NI
| T

IH

19 3. A=33 ZA

7.1.2.1.1 ANE5g&He HAg7Fs vzl HAsl otAERt-otAEA LT 4S8 (pH 5)

[9] 7.1.1.2¢] [4]¢} 2},
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10 mLE 7bate] ehmyold (1 + 1) EE A4 (1 + 10)2.% pHE 52 & 220,
o} (pH 5)& A§ Aol 1-31 % 2] 9 tho] sho] .7}
WA EE G 2 mL, SAME Ak S AL g Alckol o] @ Aburate] Wk g

2mL 2 AU 5 ml ~ 20 mLE 7tste] S50 B, AAT AL ALE L

_l
h~
(0]
o
2,
i
>
o
o
=,
|
2
>
f
o
I\
oo
2
)
oo

7.1.2.1.2 ©o] €945 1L #¥Zd7] (== 200 mL ~ 500 mL)ol %713, -9 =2 d
cholsbol L bR AL EE S 2 mL, SAb ek R i ) Abv] R R cho] sho] 9 7h itk
WEE g9 2 mLE Jletel 3¢ F AU AHF G ml ~ 20 mL) Zkdte] % 5

9
o
f
Hd
Au)
o
i)
H
N
i
oy
off
1o
off
k1
N
iy
kl
¥
fru
i
1o
off
ol
X
"L
rlo

7.1.2.2.1 ANs&d AAHGF (AZFSZ 5 pg ~ 100 pgs )<= 100 mL Bl Al F
ste] B2k (1 +2) 2 mLE 7beba, FA7AYESE S0S B wen sl HA oo

o] A% ok AN FANES ¢ BT ALNA BelEn

7.1.2.2.2 32+ AAFE Yzsta, o]AS EHZ4u 7] 7| ZASFE 7Fsf oF

100 mL7F ¥ Al v}, Egfo] S eolnl o] oAl EANTE &9 20 mLE 7Febe], oF 10 &3¢

ol
d

7.1.2.2.3 MHMEARESTES a2 Zgavr EX o 253t A2F5S AH
T3 oA EAFRE thale] 4-w e -2-3 €= (CgHi20, 4-methyl-2-pentanone)S Al-8-3)
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7.2.1.1
AEgAe fEA
T2 (32475 nm), & (220.35 nm), Y #A (231.60 nm
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2
°]

7.2.1.1.1

7.2.1.1.2
=89 (10 mg/L)S

(mg/L)E 4t
7.2.1.1.3 d&vtgA| 5 of O

=5
7.2.1.2 3= =4
w5 (7, 9, UA v A, H JlER, A2, i)
Alze] F=o met 0.1 mL ~ 25 mL ¥ WA 100 mL F3 &&= 371 o] &
0] A A+
Al

7.2.1.2.1

AR om
7.2.1.2.2 ol7)o] Alzg

Azt o] gl o
[10] &viF+EWS P35}
€ (10 mg/L)& AT

mLe] HejelA A 3l
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(10 mg/L)
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T, ", U, ok, TtEg, A, A2, v
Z

2 747re] 54 s ol EF w7 (371.029
nm)l HFAVIE SAL F, 2 R w8 ’ =
A

3} o] wksgA| 7]

Mg Fokel A9

o]71A,  C: EZFEHNA Axg v
Cs @ 720014 3 ALEL
Vet 710 A ZAS 4
Vs @ 52014 AT £
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9.0 &A=

9.1 EPA METHOD IO-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)

9.4 EPA Method 3051A, "Microwave Assisted Acid Digestion of Sediments,
Sludges, Soils, and Oils”, US EPA, (2007)
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to
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o
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o
ol
o

4 979 F=Z2FEH2v EFHY SARAY, 2= £ AESA”

o SA 9% Fa) AA G W E 3 (MDL)
= (nm) (ug/mL) (ug/mL) (1g/mL) (ng/Sms)
Cd 226.50 37 438 ~ 40 0.005 1.1
Pb 220.35 10 324 ~ 250 0.032 7.0
Cr 357.87 76 772 ~ 4.0 0.012 2.6
Cu 324.75 159 213 ~ 20.0 0.010 2.2
N1 231.60 4 306 ~ 50 0.014 3.1
7n 206.19 478 ~ 20.0 0.120 26.4
Fe 259.94 16 985 ~ 50.0 0.034 75
As 193.696 5 063 ~ 50 0.025 55

* EPA METHOD I10-3, "Compendium of methods for the determination of
inorganic compounds in ambient air”, US EPA, (1999)

E 5 =9 EHUHA & 719 HA (air filter) AR HALFESTA H”

HAAZ3A (ng/Sms)

A FAA GFAA XRF ICP ICP/MS  PIXE NAA
Cd 0.2 0.000 3 6.62 1.1 0.02 201.62 4.2
Pb 2.2 0.05 0.45 7.0 0.01 16.85 -
Cr 0.7 0.01 0.90 2.6 0.01 3.91 0.9
Cu 0.4 0.02 0.21 2.2 0.01 2.171 0.9
Ni 1.1 0.10 0.18 3.1 0.02 2.37 -
Zn 0.2 0.000 1 0.30 26.4 0.04 3.61 9.2
Fe 1.1 0.02 0.21 7.5 0.01 2.71 4.6
As 100 0.20 0.24 9.5 0.3 5.42 0.09

* EPA METHOD I0-3, "Compendium of methods for the determination of

inorganic compounds in ambient air”, US EPA, (1999)
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	ES 01400.2c 배출가스 중 금속화합물 - 유도결합플라스마 분광법
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	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험기준은 배출가스 중의 금속 및 이들 화합물의 농도 측정 방법을 규정함으로써 배출오염을 감시 및 억제하는데 그 목적이 있다.
	1.1.2 구리, 납, 니켈, 아연, 카드뮴, 철, 크로뮴, 비소를 유도결합플라스마 분광법에 의해 정량하는 방법으로, 시료용액을 플라스마에 분무하고 각 성분의 특성파장에서 발광세기를 측정하여 각 성분의 농도를 구한다. 

	1.2 적용범위
	1.2.1 이 시험기준은 연료 및 기타 물질의 연소, 금속의 제련과 가공, 이화학적 처리 등에 의해 굴뚝, 덕트 등으로부터 배출되는 입자상 금속 및 금속화합물의 분석 방법에 대해 규정한다. 입자상 금속화합물은 강제 흡입 장치를 통해 여과장치에 채취하고, 분석농도를 구한 후 배출가스 유량에 따라 배출가스 중의 금속 농도를 산출한다. 
	1.2.2 유도결합플라스마 분광법을 이용한 각 금속의 정량범위와 정밀도는 다음과 같다.

	1.3 간섭 물질
	1.3.1 유도결합플라스마 분광법에서 일반적으로 다음의 간섭현상이 존재한다.
	1.3.1.1 광학적 간섭 
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	1.3.2 납, 니켈, 카드뮴 및 크로뮴 분석 시, 시료 중의 소듐, 포타슘, 마그네슘, 칼슘 등의 농도가 높고, 분석 성분의 농도가 낮은 경우에는 시료 농축 및 방해물질 제거를 위하여 용매추출법을 이용하여 정량할 수 있다. 
	1.3.3 소듐, 칼슘, 마그네슘 등과 같은 염의 농도가 높은 시료에서, 절대검정곡선법을 적용할 수 없는 경우에는 표준물질첨가법을 사용하도록 한다.
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	4.1.5.3 황산 (H2SO4, sulfuric acid, 분자량: 98.09, 순도 98.0 %)
	4.1.5.4 질산 (HNO3, nitric acid, 분자량: 63.01, 순도 70.0 %)
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	4.1.5.6 황산 (1 + 3)
	4.1.5.7 질산 (1 + 1)
	4.1.5.8 과산화수소 (H2O2, hydrogen peroxide, 분자량: 34.01, 순도 30.0 %)
	4.1.5.9 질산소듐 (NaNO3, sodium nitrate, 분자량: 84.99, 순도 99.0 %)

	4.1.6 저온회화법
	4.1.6.1 염산 (1 + 1)
	4.1.6.2 염산 (2 + 98)
	4.1.6.3 과산화수소수 (H2O2, hydrogen peroxide, 분자량: 34.01, 순도 30.0 %)

	4.1.7 용매추출법
	(내용없음)
	4.1.7.1.1 아세트산소듐․3수화물 (CH3CO2Na․3H2O, sodium acetate trihydrate,  분자량: 130.03)
	4.1.7.1.2 아세트산 (CH3CO2H, acetic acid, 분자량: 60.05)
	4.1.7.1.3 아세트산-아세트산소듐 완충용액 (pH 5)
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	4.1.7.1.6 1-피롤리딘다이싸이오카밤산암모늄 (C5H12N2S2, 1-pyrrolidinecarbodithioic acid, ammonium salt, 분자량: 164.29) 
	4.1.7.1.7 헥사메틸렌암모늄헥사메틸렌다이싸이오카밤산 (hexamethylene ammonium hexamethylenedithiocarbamate)
	4.1.7.1.8 자일렌 (C8H10, Xylens, 분자량: 106.16) 

	4.1.7.2 트라이옥틸아민 추출법
	4.1.7.2.1 과망간산포타슘 용액 (3 g/L)
	4.1.7.2.2 트라이옥틸아민 아세트산뷰틸 용액 (3 g/L)
	4.1.7.2.3 아세트산뷰틸 [CH3CO2(CH2)3CH3, butyl acetate]



	4.2 표준용액
	4.2.1 구리 표준용액
	4.2.1.1 구리 표준원액 (1 mg/mL) 
	4.2.1.2 구리 표준용액 (0.1 mg/mL)
	4.2.1.3 구리 표준용액 (10 μg/mL)

	4.2.2 납 표준용액
	4.2.2.1 납 표준원액 (0.1 mg/mL) 
	4.2.2.2 납 표준용액 (10μg/mL) 

	4.2.3 니켈 표준용액
	4.2.3.1 니켈 표준원액 (0.1 mg/mL) 
	4.2.3.2 니켈 표준용액 (10 μg/mL) 

	4.2.4 아연 표준용액
	4.2.4.1 아연 표준원액 (0.1 mg/mL) 
	4.2.4.2 아연 표준용액 (10 μg/mL) 

	4.2.5 철 표준용액
	4.2.5.1 철 표준원액 (0.1 mg/mL) 
	4.2.5.2 철 표준용액 (10 μg/mL) 

	4.2.6 카드뮴 표준용액
	4.2.6.1 카드뮴 표준원액 (0.1 mg/mL) 
	4.2.6.2 카드뮴 표준용액 (10 μg/mL)

	4.2.7 크로뮴 표준용액
	4.2.7.1 크로뮴 표준원액 (0.1 mg/mL) 
	4.2.7.2 크로뮴 표준용액 (10 μg/mL) 

	4.2.8 비소 표준원액 (1 mg/mL)
	4.2.8.1 비소 표준용액 (10 μg/mL)
	4.2.8.2 비소 표준용액 (0.1 μg/mL)

	4.2.9 금속 혼합표준용액
	4.2.9.1 금속 (구리, 납, 니켈, 아연, 철, 카드뮴, 크로뮴, 비소) 혼합표준원액 (1 000 mg/L) 
	4.2.9.2 금속 (구리, 납, 니켈, 아연, 철, 카드뮴, 크로뮴, 비소) 혼합표준용액 (100 mg/L)
	4.2.9.3 금속 (구리, 납, 니켈, 아연, 철, 카드뮴, 크로뮴, 비소) 혼합표준용액 (10 mg/L)


	4.3 검정곡선 바탕시험용액 (calibration blank)
	4.4 내부표준물질
	4.4.1 산화이트륨 (50 μg/mL) 용액

	4.5 유도결합플라스마 분광법용 기체

	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 측정위치 및 측정점의 선정
	5.1.1 측정위치의 선정
	5.1.2 측정점의 선정

	5.2 시료채취장치
	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 실험실의 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 산분해법
	7.1.1.1 질산-과산화수소법
	7.1.1.2 질산-염산법 
	7.1.1.3 질산분해법 
	7.1.1.4 마이크로파 산분해법 
	7.1.1.4.1 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. 
	7.1.1.4.2 동일한 방법으로 12 개 (마이크로파 분해 장치의 용량에 따름)의 시료를 각각의 테플론 용기에 처리하여 넣은 후 마개를 단단히 닫는다. 이때 12 개 중 1 개의 용기에는 사용하지 않은 여과지와 혼합산용액 20 mL를 가하여 분석용 바탕시험용액으로 사용한다. 12 개의 용기를 마이크로파 분해 장치의 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. 
	7.1.1.4.2 동일한 방법으로 12 개 (마이크로파 분해 장치의 용량에 따름)의 시료를 각각의 테플론 용기에 처리하여 넣은 후 마개를 단단히 닫는다. 이때 12 개 중 1 개의 용기에는 사용하지 않은 여과지와 혼합산용액 20 mL를 가하여 분석용 바탕시험용액으로 사용한다. 12 개의 용기를 마이크로파 분해 장치의 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. 
	7.1.1.4.3 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. 

	7.1.1.5 회화법 
	7.1.1.5.1 시료를 채취한 여과지를 적당한 크기로 자르고, 자기도가니에 넣은 다음, 전기로를 써서 500 ℃에서 회화한 다음 백금도가니에 옮겨 넣는다. 여기에 황산 (1 + 3) 몇 방울과 플루오린화수소 (HF, hydrogen fluoride) 20 mL를 가하고 통풍실 안에서 가열판 위에 올려놓고 극히 서서히 가열한다. 황산의 흰 연기가 발생하기 시작하면 온도를 올려서, 황산의 흰 연기가 없어질 때까지 가열한다. 방치하여 냉각한 후 황산 (1 + 3) 1 방울 ～ 2 방울과 플루오린화수소 5 mL를 가하고, 재차 황산의 흰 연기가 발생하지 않을 때까지 가열한다. 이어 백금도가니를 직화로 가열하여 서서히 온도를 올려서, 황산의 흰 연기가 발생하지 않을 때까지 가열한 다음 방치하여 냉각한다.
	7.1.1.5.2 용융제로서 탄산소듐 (Na2CO3, sodium carbonate) 2 g과 질산소듐 (NaNO3, sodium nitrate) 0.1 g을 가한 다음 서서히 온도를 올려서 강열하여 녹이며, 이따금 도가니를 흔들어서 내용물을 잘 섞고 약 20 분간 융해 조작을 계속한다. 방치하여 냉각한 내용물을 백금도가니와 함께 200 mL 비커에 옮겨 넣고 소량의 온수를 가하여 물중탕에서 가열, 추출한다.

	7.1.1.6 저온회화법 
	7.1.1.6.1 시료를 채취한 여과지를 회화실에 넣고 약 200 ℃ 이하에서 회화한다 (그림 3의 저온회화장치 사용). 셀룰로스섬유제 여과지를 사용했을 때에는 그대로, 유리섬유제 또는 석영섬유제 여과지를 사용했을 때에는 적당한 크기로 자르고 250 mL 원뿔형 비커에 넣은 다음 염산 (1 + 1) 70 mL 및 과산화수소수 (30 %) 5 mL를 가한다. 이것을 물중탕 중에서 약 30 분간 가열하여 녹인다. 이하 7.1.1.1의 여과조작에 준하여 조작을 한다. 이때 질산 (2 + 98)대신에 염산 (2 + 98)을 쓴다.


	7.1.2 용매추출법 
	7.1.2.1 1-피롤리딘다이싸이오카밤산법
	7.1.2.1.1 시료용액의 적정량을 비커에 취해 아세트산-아세트산소듐 완충용액 (pH 5) 10 mL를 가하여 암모니아수 (1 + 1) 또는 질산 (1 + 10)으로 pH를 5.2 로 조절한다. 
	7.1.2.1.1 시료용액의 적정량을 비커에 취해 아세트산-아세트산소듐 완충용액 (pH 5) 10 mL를 가하여 암모니아수 (1 + 1) 또는 질산 (1 + 10)으로 pH를 5.2 로 조절한다. 
	7.1.2.1.2 이 용액을 1 L 분별깔때기 (또는 200 mL ～ 500 mL)에 옮기고, 1-피롤리딘다이싸이오카밤산암모늄 용액 2 mL, 헥사메틸렌암모늄헥사메틸렌다이싸이오카밤산의 메탄올 용액 2 mL를 가하여 혼합한 후 자일렌 일정량 (5 mL ～ 20 mL)을 가하여 약 5 분간 세게 흔들어 정치한다.
	7.1.2.1.3 정제수층을 버리고 자일렌층을 시험관에 넣어 납, 니켈, 카드뮴 정량에 이용한다.

	7.1.2.2 트라이옥틸아민 추출법
	7.1.2.2.1 시료용액 적정량 (크로뮴으로 5 μg ～ 100 μg을 함유)을 100 mL 비커에 취하여 황산 (1 + 2) 2 mL를 가하고, 과망간산포타슘 용액을 몇 방울씩 가하면서 용액의 색이 계속 약한 적색을 유지하도록 수 분간 계속해서 끓여준다. 
	7.1.2.2.2 흐르는 정제수로 냉각하고, 이것을 분별깔때기에 옮기고 정제수를 가해 약 100 mL가 되게 한다. 트라이옥틸아민의 아세트산뷰틸 용액 20 mL를 가하여, 약 10 분간 잘 흔들어 혼합한 후 방치한다. 
	7.1.2.2.3 아세트산뷰틸층을 그대로 플라스마 토치 중에 분무하여 크로뮴을 정량한다. 또한 아세트산뷰틸 대신에 4-메틸-2-펜타논 (C6H12O, 4-methyl-2-pentanone)을 사용해도 좋다.



	7.2 측정방법
	7.2.1 절대검정곡선법
	7.2.1.1 시료의 측정
	7.2.1.1.1 시료용액을 유도결합플라스마 분광법에 따라 플라스마 토치 중에 분무하여, 구리 (324.75 nm), 납 (220.35 nm), 니켈 (231.60 nm 또는 221.647 nm), 아연 (206.19 nm), 철 (259.94 nm), 카드뮴 (226.50 nm), 크로뮴 (357.87 nm 또는 206.149 nm), 비소 (193.696 nm) 특성 파장에서의 발광세기를 측정한다.
	7.2.1.1.2 검정곡선으로부터 각 성분의 양을 구하여, 시료용액 중 금속 성분의 농도 (mg/L)를 산출한다.
	7.2.1.1.3 현장바탕시료에 대해 동일한 조작을 하고, 시료용액에서 얻은 농도를 보정한다.

	7.2.1.2 검정곡선의 작성
	7.2.1.2.1 금속 (구리, 납, 니켈, 비소, 철, 카드뮴, 크로뮴, 비소) 표준용액 (10 mg/L)을 시료의 농도에 따라 0.1 mL ～ 25 mL 범위 내에서 100 mL 부피플라스크에 3개 이상 단계적으로 취한다. 
	7.2.1.2.2 여기에 시료용액과 동일한 조건이 되도록 산을 가한 후 정제수를 표선까지 채운다. 이 용액에 대해 7.2.1.1.1의 조작을 행한 후, 표준용액의 농도와 발광세기에 대한 검정곡선을 작성한다.
	7.2.1.2.2 여기에 시료용액과 동일한 조건이 되도록 산을 가한 후 정제수를 표선까지 채운다. 이 용액에 대해 7.2.1.1.1의 조작을 행한 후, 표준용액의 농도와 발광세기에 대한 검정곡선을 작성한다.
	7.2.1.2.3 검정곡선은 시료 측정 시에 작성한다. 


	7.2.2 상대검정곡선법 
	7.2.2.1 시료의 측정 
	7.2.2.1.1 시료용액의 적정량을 100 mL 부피플라스크에 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 7.2.1.1 의 조작을 행하여 구리, 납, 니켈, 아연, 카드뮴, 철, 크로뮴, 비소 각각의 특성파장과 이트륨 파장 (317.029 nm)의 발광세기를 측정하고, 각 성분과 이트륨의 발광세기의 비를 구한다. 
	7.2.2.1.3 이 검정곡선으로부터 시료용액에 대해 얻은 발광세기 비에 해당하는 구리, 납, 니켈, 아연, 카드뮴, 철, 크로뮴, 비소의 양을 구하고, 시료용액 중의 농도 (mg/L)를 산출한다.
	7.2.2.1.4 현장바탕 시험용액을 같은 조작을 하여 결과를 보정한다. 

	7.2.2.2 검정곡선의 작성 
	7.2.2.2.1 금속 (구리, 납, 니켈, 아연, 카드뮴, 철, 크로뮴, 비소) 표준용액 (10 mg/L) 0.1 mL ～ 25 mL를 100 mL 부피플라스크에 단계적으로 취하고, 이트륨 용액 (50 μg/mL) 10 mL를 각각 가한다. 이를 다시 7.2.2.1 의 시료용액과 동일한 조건이 되도록 산을 가한 후, 정제수를 표선까지 채운다. 
	7.2.2.2.2 이 용액을 유도결합플라스마 분광법에 따라 플라스마 토치 중에 분무하여 구리, 납, 니켈, 아연, 카드뮴, 철, 크로뮴, 비소 각각의 특성 파장과 이트륨 파장 (371.029nm)의 발광세기를 측정한 후, 각 성분의 농도에 대한 각 성분들과 이트륨과의 발광세기 비를 구하여 검정곡선을 작성한다. 
	7.2.2.2.2 이 용액을 유도결합플라스마 분광법에 따라 플라스마 토치 중에 분무하여 구리, 납, 니켈, 아연, 카드뮴, 철, 크로뮴, 비소 각각의 특성 파장과 이트륨 파장 (371.029nm)의 발광세기를 측정한 후, 각 성분의 농도에 대한 각 성분들과 이트륨과의 발광세기 비를 구하여 검정곡선을 작성한다. 




	8.0 결과 보고
	8.1 농도의 계산
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