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	4.1.3 0.02 mol/L 질산은 표준용액
	4.1.4 0.005 mol/L 질산은 표준용액
	4.1.5 0.02 mol/L 싸이오사이안산포타슘 표준용액
	4.1.6 메틸레드-메틸렌블루 혼합지시약 (변색점 pH 5.4) 
	4.1.7 활성탄
	4.1.8 황산 (1 : 1)
	4.1.9 수산화소듐 용액

	4.2 표준시료

	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 시료채취방법과 그 적용 기름의 종류
	5.2 시료채취상의 주의 사항
	5.2.1 일반적 주의 사항
	5.2.1.1 시료채취작업은 원칙적으로 맨손으로 하고 언제나 손을 깨끗이 하여야 한다. 한랭 또는 고온의 시료일 때와 기타 보안상 부득이 장갑을 필요로 할 때는 깨끗한 것을 사용하도록 한다. 
	5.2.1.2 대부분의 속유 증기는 유해하고 인화성이므로 증기의 흡입은 될 수 있는 한 피해야 하며, 불이나 정전기의 불꽃 방전 또는 금속제 용구에 의한 불꽃 등을 경계하여야 한다. 철, 징을 박은 구두는 불꽃이 생길 염려가 있으므로 신어서는 안 된다.
	5.2.1.3 시료채취장치 및 시료 용기는 필요에 따라 채취하려고 하는 시료로 미리 함께 씻은 후 사용한다.
	5.2.1.4 비교적 휘발성이 높은 시료 (리드 증기압 0.013 7 MPa 이상인 것)를 채취장치에서 시료 용기에 옮길 때에, 가급적 외기에 닿지 않도록 주의하여 행한다.
	5.2.1.5 소방법에 의한 지정된 위험물 (제 1 석유류 ～ 제 4 석유류)의 시료채취작업은 위험물 취급자가 직접 작업에 임하든가 또는 입회한다. 이 때 위험 방지를 위해 가급적 2 명 이상이 행한다.
	5.2.1.6 시료채취작업자는 반드시 해치 등 채취하는 장소의 바람 부는 쪽에 위치해서 작업을 한다.

	5.2.2 정전기에 대한 주의 사항
	5.2.2.1 시료채취장치의 당김줄
	5.2.2.2 탱크 등 용기 속의 시료를 해치에서 채취할 경우에는, 충분한 정치 시간을 두고서 채취하고 액의 이송 중 또는 하역 중에는 채취하면 안된다.
	5.2.2.3 시료채취작업 직전에 어스바를 맨손으로 쥐든가 또는 제전 게이트 등으로 인체 전하를 제전하여야 한다.
	5.2.2.4 작업자의 복장은 작업복, 구두 등의 도전성을 충분히 고려하고, 시료채취작업 중에는 의복의 착탈을 행하지 않고, 장갑은 원칙적으로 사용하지 않을 것. 다만 보호 장갑을 사용할 필요가 있을 경우에는 팔, 밴드 등에 인체 제전을 위해 접지하든가, 도전성의 장갑을 사용하여야 한다.
	5.2.2.5 시료채취 전 채취장치의 당김줄에 꼬인 동선을 사용할 때에는 단선되어 있지 않음을 확인하고, 시료채취 현장 주위에 스팀이 새는가, 분사가 있는가를 확인한다.
	5.2.2.6 시료채취장치에서 금속제 시료 용기로 옮기는 것을 현장에서 행할 때에는 시료 용기에도 접지하여야 한다.
	5.2.2.7 시료채취작업은 번개의 발생이 예상될 때에는 하지 말 것. 강풍 시에는 해치에서 바람이 불어 들어와서 탱크 속의 증기 농도가 폭발 범위의 상한 이상이라 할지라도 국부적인 폭발 범위 내의 증기 농도가 되므로 주의한다. 특히 습도가 낮을 때, 또는 눈이 내릴 때의 시료채취작업은 충분히 주의를 해서 하여야 한다.
	5.2.2.7 시료채취작업은 번개의 발생이 예상될 때에는 하지 말 것. 강풍 시에는 해치에서 바람이 불어 들어와서 탱크 속의 증기 농도가 폭발 범위의 상한 이상이라 할지라도 국부적인 폭발 범위 내의 증기 농도가 되므로 주의한다. 특히 습도가 낮을 때, 또는 눈이 내릴 때의 시료채취작업은 충분히 주의를 해서 하여야 한다.
	5.2.2.8 시료채취장치 및 시료 용기를 함께 세척할 때에는, 함께 세척한 기름을 다른 용기에 넣고, 시료채취작업 종료, 후 탱크에 되돌리든가 또는 별도로 안전하게 처리하여야 한다.
	5.2.2.9 시료 용기, 채취장치 및 당김줄에 붙은 시료를 닦아내는 데 사용하는 천은 식물 섬유의 천을 사용하고, 화학 섬유의 천은 가급적 사용하지 않는다.
	5.2.2.10 해치에서 시료를 연속으로 채취할 때에는, 전희의 채취 장치를 끌어올린 후, 발생 전하의 소멸을 기다려서 (가급적 시간 간격을 두고) 다음에 채취를 행한다.
	5.2.2.11 당김줄의 끌어 내림, 끌어 올림은 정전기 발생을 방지하기 때문에 가급적 천천히 행한다.
	5.2.2.12 시료채취장치를 끌어 올릴 때는, 해치에 접촉하지 않도록 주의한다.


	5.3 시료의 관리
	5.3.1 휘발성 시료
	5.3.2 감광성 시료
	5.3.3 시료 용기 내의 공간 용적
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	5.3.5 라벨의 첨부
	5.3.5.1 시료의 명칭 및 등급
	5.3.5.2 로트 번호, 시료 번호 또는 참조 번호
	5.3.5.3 시료채취 연월일, 시각 또는 장소 (연속 시료일 경우에는 채취에서 소요된 시간, 떠내는 시료일 경우는 채취 시각을 기록한다.)
	5.3.5.4 시료채취자 명
	5.3.5.5 선박․화차․제품 용기의 명칭 또는 번호 및 소유자 명
	5.3.5.6 소방법으로 정한 위험물의 품명 (제 1 석유류, 제 2 석유류 등). 다만 동일 부지 내 실험실로 보내는 경우에는 제외한다.



	6.0 정도보증/정도관리 (QA/QC)
	6.1 내부정도관리
	6.1.1 방법검출한계 및 정량한계 측정
	6.1.2 정밀도 및 정확도
	6.1.3 방법바탕시료의 측정
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	7.0 분석절차
	7.1 시험의 준비
	7.1.1 하부흡수관에 어댑터 및 상부흡수관을 접속한 후 어댑터와 연소관의 연결부위에 흡수관을 연결하고 다른 한쪽 끝은 공기 세정장치를 연결한다. 이때 모든 접속부는 공기가 새지 않도록 한다.
	7.1.2 마개를 연소관에 연결하고 나서 흡입 펌프를 연결시켜 (2 500 ± 100) mL/min의 유량으로 공기가 흡입되도록 유량조절콕을 조정한다.
	7.1.3 연소관의 석영입자 충전부를 고정로의 중앙부에 두고, 고정로의 전원스위치를 넣어 중앙부 온도를 950 ℃ ～ 1 100 ℃로 한다.
	7.1.4 보우트는 미리 충분히 가열 (750 ℃ ～ 900 ℃에서 3 시간 이상)시킨 후에 사용한다.

	7.2 측정법
	7.2.1 시료를 깨끗이 건조시킨 보우트에 취하여 0.1 mg까지 정확히 달아서 연소관의 마개로부터 약 200 mm되는 지점에 넣고 마개를 연소관에 접속시킨다.
	7.2.2 미리 중화시킨 과산화수소 (3 %)를 눈금실린더로 하부흡수관에 35 mL, 상부흡수관에 15 mL를 취한 후 트랩을 접속한다.
	7.2.3 이동로의 스위치를 넣어 연소관의 마개부에서 이동로를 서서히 이동시키면서 연소관을 가열하여 시료에 불이 붙지 않도록 증발 분해시킨다.
	7.2.4 보우트 및 보우트로부터 고정로 입구사이의 연소관 벽에 부착된 시료의 유분이 없어지고 완전 회화될 때까지 가열을 계속한다. 이때 흡수관에 파란 연기가 나오지 않도록 한다.
	7.2.5 다시 10분간 강열 (800 ℃ ～ 900 ℃)하여 시료를 완전 연소시킨다.
	7.2.6 연소가 끝나면 공기의 흡입을 중지하고 연소관의 어댑터를 분리한다. 하부흡수관으로부터 어댑터, 트랩 및 상부흡수관을 분리하여 내부를 소량의 정제수로 수 회 씻어서 그 세척액을 하부흡수관에 모아 이것을 시료 용액으로 한다.
	7.2.6 연소가 끝나면 공기의 흡입을 중지하고 연소관의 어댑터를 분리한다. 하부흡수관으로부터 어댑터, 트랩 및 상부흡수관을 분리하여 내부를 소량의 정제수로 수 회 씻어서 그 세척액을 하부흡수관에 모아 이것을 시료 용액으로 한다.
	7.2.7 시료용액을 메틸레드-메틸렌블루 혼합지시약 (3 ～ 5) 방울을 가하고 0.05 mol/L 수산화소듐 표준액으로 적정하며 자주색에서 옅은 회청색으로 변환점 (pH 약 5.4)을 종말점으로 한다.

	7.3 검정곡선의 작성  "내용 없음"

	8.0 결과보고
	8.1 농도의 계산
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	8.3 염소분의 보정 방법
	8.3.1 7.2.7의 적정 조작 종료 후의 용액을 비커 (200 mL)에 옮긴다. 흡수관 내 또는 삼각 플라스크를 정제수로 씻고, 그 씻은 액도 합친다. 이 용액에 과산화수소수 (30 %) 1 mL 및 진한 질산 3 mL를 가해 지시약의 색이 무색 투명해질 때까지 끓인 후 실온까지 방치하여 냉각한다. 이 용액을 적정용 비커에 아세톤 50 mL를 사용하여 씻어 옮기고, 질산은 표준용액으로 전위차 적정하거나 또는 마개가 있는 삼각 플라스크에 정제수를 사용하여 씻어 옮기고, 질산은 표준용액 및 싸이오사이안산포타슘 표준용액으로 지시약 적정한다. 또한 바탕시험은 방법바탕시험의 적정 조작 종료 후의 용액에 대하여 위와 같은 조작을 한다. 
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	8.3.2.1 전위차 적정의 경우
	8.3.2.2 지시약 적정의 경우


	8.4 결과의 표시

	9.0 참고자료
	9.1 한국산업표준 (KS), KS M 2001, “원유 및 석유 제품 시료채취 방법”, 산업표준심의회, (2005)
	9.2 한국산업표준 (KS), KS M 2027, “원유 및 석유 제품 - 황분 시험 방법”, 산업표준심의회, (2019)
	9.3 JIS K 2541-3. "Crude oil and petroleum products - Determination of sulfur content Part 3 : Quartz - tube combustion method (Air method), Standardization Promotion Department, 4-1-24, Akasaka, Minamoto-ku, Tokyo, 107-8440 JAPAN, (2003)
	9.4 ISO 4260, "Petroleum products and hydrocarbons - Determination of sulfur content - Wickbold combustion method", ISO copyright office, Case postale 56․CH-1221 Geneva 20, (1987)

	10.0 부록 



