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800 mLe] AA 4=l 100 mL2] 24t (H.SO,, sulfuric acid, A= 98.08, =%: 19 ©]
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laboratory glass
borosilicate glass
quartz glass
PTFE

titanium

flat filter:

- quartz fibre
- glass fibre
- PTFE
thimble filter
- quartz fibre
- glass fibre
wool filter
- quartz fibre

- glass fibre
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standard laboratory glass
brosilicate glass

quartz glass

standard laboratory glass
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quartz glass
titanipm
PTFE

PTFE

silicone
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polyethylene (PE)!
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uncoloured polyethylene (PE)!
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7.1.1.1 SAHA (R3) B oA (R HE=S 247 250 mL 4
% (steam bath)oll A 4 A o] thi-iLo] e w7t 7hd it o, s AxskA o

A g

7.1.1.2 A5 20 mLE v]Ae] ¥ AAl HAIZ @2 v 7193 (hot plate)ol A 2
A7F =0 70 T2 7<)

7.1.1.3 R3¢ U&E&Eo] Zolde= &dE& 500 mL FIZFg=ad oA (49
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7.1.2.4 22 48 A7k olyol st=s st}
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b g AslE R 87 3= o Eu
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7.1.3.4 ©°] 500 mL €& A Al EXAE (A2)2 FAE F 48 A7t oo &
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Cuci e = GAHAB A AR89 (A4)] 2 % (ug/mL)
Vigeny = =AM R &9 & (mL)

Vigerny = A8HHEAIEE&He] & (mL)

Mysol)Hg — [{qsol)Hg X I/;‘(sol)} - {qSol bl)Hg < Vf(sol bk)}] (2] 5)
ATNA, s = B BANE ADS] EFE F 4LF ()
Cloniie = B4 BAAE (ADS] #€ % (ug/ml)
Clsorpong = a4 HHEAI A& (A3)9] 2 &% (ng/mL)

Vf(sol) = E‘éjl }\]v‘E}— %OJIJP/] OO]: (mL)

9.1 DIN EN 13211, "Manual method of determination of the concentration of total
mercury”, CEN/TC 264 'Air quality’, Germany, (2001)

9.2 US EPA METHOD 101A, “Determination of Particulate and Gaseous Mercury

Emissions From Sewage Sludge Incinerators”, (2017)
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(Mercury Compounds in Flue Gas — Cold Vapor Atomic Absorption Spectrometry)
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	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험기준은 배출가스 중의 수은 및 이들 화합물의 농도 측정 방법을 규정함으로써 배출오염을 감시 및 억제하고자 하는데 그 목적이 있다. 
	1.1.2 배출원에서 등속으로 흡입된 입자상과 가스상 수은은 흡수액인 산성 과망간산포타슘 용액에 채취된다. 시료 중의 수은을 염화제일주석용액에 의해 원자 상태로 환원시켜 발생되는 수은증기를 253.7 nm에서 냉증기 원장흡수분광광도법에 따라 정량한다.

	1.2 적용범위
	1.3 간섭물질

	2.0 용어정의
	2.1 표준원액
	2.2 표준용액
	2.3 현장바탕 시험용액 

	3.0 분석기기 및 기구
	3.1 원자흡수분광광도계
	3.2 광원램프
	3.3 가스
	3.4 냉증기 발생장치

	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약 
	4.1.1 시료채취 및 회수에 사용되는 시약
	4.1.1.1 질산 (부피분율 50 %)
	4.1.1.2 실리카젤 (6 mesh ∼ 16 mesh)
	4.1.1.3 여과지 (시료채취 시)
	4.1.1.3.1 시료채취장치 1형을 사용하는 경우
	4.1.1.3.2 시료채취장치 2형을 사용하는 경우

	4.1.1.4 황산 (부피분율 10 %)
	4.1.1.5 흡수액 (질량분율, 4 % 과망간산포타슘/10 % 황산)
	4.1.1.6 염산
	4.1.1.7 염산 (8 mol/L)

	4.1.2 분석에 필요한 시약
	4.1.2.1 과황산포타슘 용액
	4.1.2.2 염화하이드록실암모늄 용액 
	4.1.2.3 염화제일주석 용액


	4.2 표준용액
	4.2.1 수은 표준원액 (1 000 mg/L)
	4.2.2 수은 표준용액 (20 mg/L)
	4.2.3 수은 표준용액 (0.2 mg/L)


	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 먼지 채취장치와 유사하며 구성 예는 다음 그림 3과 같다.
	5.2.1.1 시료채취관, 노즐, 피토관, 차압게이지, 유량계, 압력계 등
	5.2.1.2 시료채취관 
	5.2.1.3 흡수병 
	5.2.1.4 유리 시료병 (1 000 mL, 100 mL) 
	5.2.1.5 눈금 실린더 (250 mL)


	5.3 시료채취 및 시료회수
	5.3.1 시료채취
	5.3.1.1 흡수병 
	5.3.1.2 흡입유량 
	5.3.1.3 수분량 

	5.3.2 시료 회수
	5.3.2.1 시료채취가 끝나면 굴뚝에서 채취관을 제거하고 세정을 시작한다.
	5.3.2.2 채취관을 식힌다.
	5.3.2.3 채취관 노즐의 끝에 있는 입자상물질을 닦아내고, 마개를 한다.
	5.3.2.4 시료채취 연결부위를 식히는 동안에 마개를 하면 진공상태가 되어 흡수액이 역류하여 밖으로 나올 수 있으므로 마개를 완전히 막지 않는다.
	5.3.2.5 흡수병을 해체한 후 깨끗한 곳으로 옮긴다.
	5.3.2.6 실리콘 윤활유를 닦아내고 채취관의 출구 부분에 마개를 한다.
	5.3.2.7 응축수의 손실이 없도록 조심한다.
	5.3.2.8 열린 부분을 유리, 플라스틱 마개 등을 사용하여 막는다.

	5.3.3 흡수액 저장용기 (R1)  
	5.3.3.1 1 000 mL 유리용기에 3 개의 흡수병에서 채취된 흡수액을 넣은 후 흡수액 저장용기 (R1)이라는 라벨을 붙인다. 이 때 과망간산포타슘과 산과의 반응 때문에 시료 저장용기의 압력이 높아질 수 있으므로 이 용기는 완전히 채우지 말고 가스가 배출될 수 있도록 용기 뚜껑에 구멍을 낸 다음, 테플론 접속기구 등을 사용한다.
	5.3.3.2 시료채취관 외부 표면에 붙어있는 먼지가 시료에 포함되지 않도록 주의하면서 노즐, 시료채취관, 연결관, 여과지 홀더를 증류수로 세척하여 흡수액 저장용기 (R1)에 담는다. 
	5.3.3.3 흡수병에 있는 모든 입자상 물질을 제거하기 위해 흡수병을 흡수액으로 세척한 다음 모든 세정액을 흡수액 저장용기 (R1)에 담는다. 
	5.3.3.4 흡수병의 갈색의 침전물을 제거하기 위해 다시 정제수로 세정하여 흡수액 저장용기 (R1)에 합한다.
	5.3.3.4 흡수병의 갈색의 침전물을 제거하기 위해 다시 정제수로 세정하여 흡수액 저장용기 (R1)에 합한다.

	5.3.4 염산 세정액 저장용기 (R1-H)
	5.3.4.1 만약 침전물이 흡수병에 남아 있다면 8 mol/L 염산 25 mL를 흡수병에 넣어서 흔든다. 이 때 첫 번째 흡수병의 세정액을 두 번째 흡수병으로 담고, 그 세정액을 다시 세 번째 흡수병에 담는다. 염산 세정액을 산성 과망간산포타슘 용액에 담지 말고, 염산세정액 저장용기 (R1-H)라는 별도의 용기에 담는다. 이때 R1-H 라벨이 붙은 빈 시료용기에 먼저 정제수 200 mL를 넣은 다음 여기에 염산 세정액을 조심스럽게 담는다. 
	5.3.4.2 다시 흡수병을 정제수로 세척한 다음 염산세정액 저장용기 (R1-H)에 담는다. 
	5.3.4.3 시료회수용기에 모든 세정액을 넣은 후 실험실로 운송하는 동안 손실되지 않았는지를 확인하기 위해 액높이를 표시한다. 

	5.3.5 실리카젤 저장용기 (R2)
	5.3.5.1 실리카젤을 완전히 사용했는지의 여부를 확인하기 위해 실리카젤의 색깔을 체크하여 기록해둔다. 
	5.3.5.2 실리카젤을 흡수병로부터 원래의 용기로 옮겨 담은 다음 봉한다.
	5.3.5.3 흡수병 벽에 붙어있는 소량의 입자들을 제거하는 것은 어려울 뿐만 아니라 필요치 않다. 
	5.3.5.4 현장에서 저울을 사용할 수 있다면 사용된 실리카젤 (또는 실리카젤 + 흡수병)의 무게를 약 0.5 g까지 측정하여 이 무게를 기록한다. 

	5.3.6 측정여과지 저장용기 (R3)
	5.3.6.1 여과지를 여과지홀더에서 분리한 다음 100 mL 유리 용기에 담고 흡수액 20 mL ～ 40 mL를 가한다.
	5.3.6.2 여과지를 접어야 한다면 입자상 물질이 안쪽으로 접히게 한다.
	5.3.6.3 여과지 홀더 패킹에 붙어있는 입자상 물질과 여과지 섬유는 나일론 솔이나 예리한 칼날을 사용하여 100 mL 시료 용기에 조심스럽게 담는다. 
	5.3.6.4 실험실로 운송하는 동안 손실되지 않았는지를 확인하기 위해 액 높이를 표시한다. 

	5.3.7 공여과지 저장용기 (R4)
	5.3.8 현장바탕시험용 흡수액 저장용기 (R5)
	5.3.9 현장바탕시험용 염산세정액 저장용기 (R6)


	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 시료 전처리
	7.1.1 측정여과지 (R3)와 공여과지 저장용기 (R4)
	7.1.1.1 측정여과지 (R3) 및 공여과지 (R4)의 내용물을 각각 250 mL 비커에 넣고 증기조 (steam bath)에서 액체의 대부분이 증발할 때까지 가열한다. 단, 완전히 건조하게 하지 않는다.
	7.1.1.2 질산 20 mL를 비커에 넣고 시계 접시로 덮은 다음 가열판 (hot plate)에서 2 시간 동안 70 ℃로 가열한다.
	7.1.1.3 R3의 내용물이 녹아있는 용액을 500 mL 부피플라스크에 여과지 (예: Whatman No.40)로 여과한다.
	7.1.1.4 R4의 내용물이 녹아있는 용액을 500 mL 부피플라스크에 여과지로 여과한다.

	7.1.2 흡수액 (R1)
	7.1.2.1 흡수액 (R1)의 갈색 MnO2 입자를 제거하기 위해서 흡수액 (R1)의 내용물을 여과지로 여과하여 1 L 부피플라스크에 넣는다. 이 때 여과지는 따로 보관한다.
	7.1.2.2 7.1.2.1의 여과액에 7.1.1.3의 여과액을 1 L 부피플라스크에 넣고 합한 다음 정제수로 표선까지 채운다. 
	7.1.2.3 완전히 혼합한 다음 이 희석용액을 흡수액 분석시료 (A1)으로 표시한다.
	7.1.2.4 분석은 48 시간 이내에 하도록 한다.

	7.1.3 염산 세정액 (R1-H)
	7.1.3.1 염산 세정액 (R1-H)의 내용물을 500 mL 부피플라스크에 여과지로 여과한다.
	7.1.3.2 7.1.2.1의 여과지를 적당한 크기의 용기에 넣고 여기에 8 mol/L 염산 25 mL를 가한 후 입자를 녹이기 위하여 최소 24 시간 동안 놓아둔다. 이 과정에서 염소 등의 가스가 발생하므로 용기는 후드 내에 둔다.
	7.1.3.3 7.1.3.2에서 입자를 녹인 용액을 여과지로 거른 이 여과액을 7.1.3.1의 500 mL 부피플라스크에 합한 후 정제수로 표선까지 채운다.
	7.1.3.4 이 500 mL 용액을 염산 세정액 분석시료 (A2)로 표시한 후 48 시간 이내에 분석한다.

	7.1.4 현장바탕시험용 흡수액 (R5)
	7.1.5 현장바탕시험용 염산 세정액 (R6)

	7.2 분석방법
	7.2.1 전처리
	7.2.1.1 흡수액 분석시료 (A1) 중 적당량(수은으로서 0.002 mg 이하 함유)을 분취하여 삼각플라스크에 넣은 후 과황산포타슘 용액 10 mL를 넣고 약 95 ℃ 물중탕에서 2시간 가열한 다음 실온으로 냉각한다. 
	7.2.1.2 염화하이드록실암모늄 용액을 한 방울씩 넣어 과잉의 과망간산칼륨을 분해한 다음 정제수를 넣어 250 mL로 한다. 
	7.2.1.3 염산세정액 분석시료 (A2)의 경우, 유기물 및 기타 방해물질을 함유하지 않는 시료는 시료의 전처리를 생략하고 시료를 직접 환원용기에 넣고 황산 (1 + 1) 20 mL와 정제수를 넣어 250 mL로 하여 분석시료로 한다. 분석기기에 따라 황산 대신 염산을 사용할 수 있다. 

	7.2.2 분석방법
	7.2.2.1 냉증기 발생장치 및 원자흡수분광광도계의 사용은 사용장비의 매뉴얼에 따라 실험하거나, 이와 동등 이상의 성능을 가지는 수은분석기를 사용할 수 있다. 
	7.2.2.2 전처리한 시료 일부를 환원용기에 옮기고 환원기화 장치와 원자흡수분광분석장치를 연결한 다음 환원용기에 제일염화주석 용액 10 mL를 넣고 송기펌프를 작동시켜 발생한 수은증기를 흡수셀로 보낸다.
	7.2.2.3 253.7 nm에서 흡광도가 상승하여 일정할 때의 값을 측정하고 미리 작성한 검정곡선으로부터 수은의 농도를 산출한다. 현장바탕시험을 행하여 보정한다. 시료의 측정이 끝나면 배기콕을 열고 과망간산칼륨을 함유한 황산(1 + 4)이 들어 있는 세척병을 통과시켜 대기 중에 방출한다.
	7.2.2.4 환원기화 장치가 개방식인 경우에는 제일염화주석 용액을 넣은 다음 밀폐하여 약 2분간 세게 흔들어 섞고 펌프의 작동과 동시에 콕을 열어 수은 증기를 흡수셀에 보낸다. 이 때에는 흡광도 대신 피크의 높이 또는 면적을 측정하여 계산한다. 
	7.2.2.5 검정곡선의 최고농도를 벗어나는 시료에 대해서는 희석하여 재 측정한다. 


	7.3  검정곡선의 작성 
	7.3.1 수은 표준용액 (0.2 mg/L) 0.25 mL ~ 25 mL를 3 개 이상 단계적으로 취하여 황산 (1 + 1) 20 mL와 정제수를 넣어 250 mL로 한다. 분석기기에 따라 황산 대신 염산을 사용할 수 있다. 
	7.3.2 7.2 분석방법에 따라 실험하여 수은의 농도와 흡광도로부터 검정곡선을 작성한다.


	8.0 결과보고
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