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4.1.1.4 E& (14 1)

Akt AAFE FAN7E (1 Dol HEE EFste] ZAISTh
4.1.1.5 DH&ESE=A (H0., X 34.02, =& 30.0 %)
4.1.1.6 ZH&AE (NaN0s, A& 84.99, =% 99.0 %)

4.1.2 EU=&HY

4.1.2.1 1-LS2IECIOIMO| It d == H-

4.1.2.1.1 OINIEAIAS 3432 (CHiCONa-3H0, sodium acetate trihydrate, =XH&f:
130.03)

4.1.2.1.2 OLNIE4E (CHsCOH, acetic acid, =XA+&: 60.05)

4.1.2.1.3 OIHIEL-OLHIEAAS 2FEH (pH 5)

O EALAF - 373HE 192 g3t oM EA 34 mLE AATo] A A 1 L= g

4.1.2.1.4 &22LI0t (1 + 1)

4.1.2.1.5 H& (1 + 10)

4.1.2.1.6 1-LIZS2ICICIOIMOIIIEA AR & (CHioNoSe, 1-pyrrolidinecarbodithioic
acid, ammonium salt, =XIZF: 164.29)

4.1.2.1.7 SAIHEAAD AN ECIHO|MO| 232 (hexamethylene  ammonium
hexamethy lenedithiocarbamate)
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4.1.3.2 Wa&SA (H0., hydrogen peroxide, &XH&: 34.01, =% 30 %)
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4.1.3.5 Z4& (2 +98)
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4.1.4.1 Z& (HNOs, nitric acid, EXt&: 63.01, &< 70.0 %)
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4.1.6 OtOIZ 20} A=ZoldH

4.1.6.1 Z& (HNOs, nitric acid, 2Xt&: 63.01, &< 70 .0%)

4.1.6.2 g4 (HCI, hydrochloric acid, &Atg: 36.46, =% 36.5 % ~ 38.0 %)
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4.1.6.3 E&4 (5.55 % HNOs / 16.75 % HCI)
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5.1.1 MHAAXY &F
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ES 013011 #j&7b2 % WA - wabs 30 51 239949 43 mach
5.1.2 SFFO 8

ES 013011 wl&7h2 % w4 - w5 24ye) 54 2949 240 werh
5.2 ARWHEK

5.2 ARAAFAE ABAAW, ARAAGH, FANA FI5H, 1AFLD
A Som FAEM ES 0130L16] F4F A AFga

[ 1] 48224 o344S A ARE AAT Aol A A By L §F

=W S wEA = oF vk
[5 2] =5 wiE7b=e] 2=k HE ko] A= F 19 wath
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7.2.1.2.2 o & e 72119 224S Hato], ARE o} LA 7] eke] B

7.2.1.2.3 olH% HAAxAY AL AEEd S Aol FI

7.2.2.1 Ng2 =&

7.2.2.1.1 Amg&d AAZFS 100 mL F-¥Zek==0] Hekar, o]EF (50 pug/mL) 10
g Jbeta, 7219 AR FAG 20| HEE AL /G 7, LT B

A A

7.2.21.2 o Amgde FEAFITHau o BRete] B3 35787 nm (EE
206.149 nm)¢} 371.029 nm (°|E®)e] TFA7E FSA% L, A2 5 o|EF &34
7)e) W2 Fa
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Fe TG HiaTEE Yoy AR il st ASA do
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AEEHI T 30 HEE A VIR & AAFE A7 AR

7.2.2.2.2 © g4 Os| 72219 =2& Psbo] vF 357.87 nm (- 206,149 nm)
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ME7ke Fo AR2E v Zed4H (0 C, 760 mmHg) = &4k AxA 87k ]
Sm’ Fo| ARFE mgFE HERH, TS (4 3)ol wrekA At

¢ =m0’ 4 3)

o714, C: AZF FE (mg/Sm’)
m: AR F9 AZ2HFF (mg)

Vs : AZANE7F~%F (L)

9.1 EPA METHOD IO-3, "Compendium of methods for the determination of

inorganic compounds in ambient air”, USEPA, (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”, USEPA, (2017).

9.4 EPA Method 3051A, "Microwave Assisted Acid Digestion of Sediments,
Sludges, Soils, and Oils”, USEPA, (2007).

9.5 =4k (KS), KS T 2200, “A=7t2~9 &8 S4UW7, g iAol s,
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	ES 01404.2c 배출가스 중 크로뮴화합물 - 유도결합플라스마 분광법
	책갈피
	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험기준은 배출가스 중의 입자상 크로뮴화합물의 농도 측정에 대한 기준 방법을 규정함으로써 배출오염을 감시 및 억제하는데 그 목적이 있다. 크로뮴 농도는 유도결합플라스마 분광법으로 분석할 수 있다.
	1.1.2 크로뮴을 유도결합플라스마 분광법으로 정량하는 방법이며, 시료용액을 유도결합플라스마 내에 분무하여 파장 357.87 nm (또는 206.149 nm)의 발광세기를 측정하고, 크로뮴을 정량한다.

	1.2 적용범위
	1.2.1 이 방법은 연료 및 기타 물질의 연소, 금속의 제련과 가공, 이화학적 처리 등에 의해 굴뚝, 덕트 등으로부터 배출되는 기체 중의 입자상 크로뮴의 분석 방법에 대해 규정한다. 입자상 크로뮴화합물은 강제 흡입 장치를 통해 여과장치에 채취하고, 분석농도를 구한 후 배출가스 유량에 따라 배출가스 중의 크로뮴 농도를 산출한다.
	1.2.2 유도결합플라스마 분광법의 정량범위는 0.002 mg/Sm3 ～ 1.000 mg/Sm3 (분석용 시료용액 250 mL, 건조시료가스량 1 Sm3인 경우)이고, 방법검출한계는 0.001 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, 크로뮴의 농도가 낮은 경우에는 N,N-다이옥틸옥탄아민 (트라이옥틸아민)의 아세트산뷰틸 용액으로 추출 (7.1.2) 후, 플라스마 토치 중에 분무하여 크로뮴을 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 자기도가니 
	3.1.2 백금도가니 
	3.1.3 전기로 
	3.1.4 부피플라스크 

	3.2 시료분석을 위한 장치 및 기구
	3.2.1 유도결합플라스마 분광계 


	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시 약 
	4.1.1 회화법 
	4.1.1.1 탄산소듐 (Na2CO3, 분자량 106.0, 순도 99.0 %) 
	4.1.1.2 황산 (1 + 3), 황산 (1 + 2)
	4.1.1.3 플루오린화수소산 (HF, 분자량 20.01, 순도 48.0 %) 
	4.1.1.4 질산 (1 + 1)
	4.1.1.5 과산화수소 (H2O2, 분자량 34.02, 순도 30.0 %)
	4.1.1.6 질산소듐 (NaNO3, 분자량 84.99, 순도 99.0 %)

	4.1.2 용매추출법
	4.1.2.1 1-피롤리딘다이싸이오카밤산 추출법
	4.1.2.1.1 아세트산소듐․3수화물 (CH3CO2Na․3H2O, sodium acetate trihydrate,  분자량: 130.03)
	4.1.2.1.2 아세트산 (CH3CO2H, acetic acid, 분자량: 60.05)
	4.1.2.1.3 아세트산-아세트산소듐 완충용액 (pH 5)아세트산소듐․3수화물 19.2 g과 아세트산 3.4 mL를 정제수에 용해시켜 1 L로 한다
	4.1.2.1.4 암모니아수 (1 + 1)
	4.1.2.1.5 질산 (1 + 10) 
	4.1.2.1.6 1-피롤리딘다이싸이오카밤산암모늄 (C5H12N2S2, 1-pyrrolidinecarbodithioic acid, ammonium salt, 분자량: 164.29) 
	4.1.2.1.7 헥사메틸렌암모늄헥사메틸렌다이싸이오카밤산 (hexamethylene ammonium hexamethylenedithiocarbamate)
	4.1.2.1.8 자일렌 (C8H10, Xylens, 분자량: 106.16) 

	4.1.2.2 트라이옥틸아민 추출법
	4.1.2.2.1 과망간산포타슘 용액 (3 g/L)과망간산포타슘 (KMnO4, potassium permanganate, 분자량: 158.03) 0.3 g을 정제수에 녹여서 100 mL로 한다.
	4.1.2.2.2  트라이옥틸아민 아세트산뷰틸 용액 (3 g/L)트라이옥틸아민 [(CH3(CH2)7)3N, trioctylamine, 분자량: 353.68] 0.3 g을 아세트산뷰틸에 녹여서 100 mL로 한다.
	4.1.2.2.3 아세트산뷰틸 [CH3CO2(CH2)3CH3, butyl acetate]


	4.1.3 질산 - 과산화수소법
	4.1.3.1 질산 (HNO3, nitric acid, 분자량: 63.01, 순도 70 %)
	4.1.3.2 과산화수소 (H2O2, hydrogen peroxide, 분자량: 34.01, 순도 30 %)
	4.1.3.3 질산 (1 + 1)
	4.1.3.4 질산 (1 + 4)
	4.1.3.5 질산 (2 + 98)

	4.1.4 질산 - 염산법
	4.1.4.1 질산 (HNO3, nitric acid, 분자량: 63.01, 순도 70.0 %)
	4.1.4.2 질산 (1 + 4)
	4.1.4.3 질산 (2 + 98)
	4.1.4.4 염산 (HCl, hydrochloric acid, 분자량: 36.46, 순도 36.5 % ~ 38.0 %)
	4.1.4.5 염산 (1 + 1)

	4.1.5 질산법
	4.1.5.1 질산 (1 + 5)
	4.1.5.2 질산 (2 + 98)

	4.1.6 마이크로파 산분해법
	4.1.6.1 질산 (HNO3, nitric acid, 분자량: 63.01, 순도 70 .0%)
	4.1.6.2 염산 (HCl, hydrochloric acid, 분자량: 36.46, 순도 36.5 % ~ 38.0 %)
	4.1.6.3 혼합산 (5.55 % HNO3 / 16.75 % HCl) 
	4.1.6.4 혼합산 용액 (3 % HNO3 / 8 % HCl) 

	4.1.7 유도결합플라스마 분광법용 기체

	4.2 표준용액
	4.2.1 크로뮴 표준원액(0.1 mg/mL)
	4.2.2 크로뮴 표준용액(10μg/mL)

	4.3 내부표준물질
	4.3.1 이트륨 (50 µg/mL)


	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 채취위치 및 채취점의 선정
	5.1.1 채취위치의 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 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
	7.1.1 회화법 
	7.1.1.1 시료를 채취한 여과지를 적당한 크기로 자르고 자기도가니에 넣은 다음, 전기로를 써서 500 ℃에서 회화한 후 백금도가니에 옮겨 넣는다. 
	7.1.1.2 여기에 황산 (1 + 3) 몇 방울과 플루오르화수소산 20 mL를 가하고 통풍실 안에서 열판위에 올려놓고 극히 서서히 가열한다. 황산의 흰 연기가 발생하기 시작하면 온도를 올려서, 황산의 흰 연기가 없어질 때까지 가열한다.
	7.1.1.3 방냉한 후 황산 (1 + 3) 1 방울 ～ 2 방울과 플루오르화수소산 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 방냉한다.
	7.1.1.4 용융제로서 탄산소듐 2 g과 질산소듐 0.1 g을 가한 다음 서서히 온도를 올려서 강열하여 녹이며, 이따금 도가니를 흔들어서 내용물을 잘 섞고 약 20 분간 융해 조작을 계속한다. 방냉한 내용물을 백금도가니와 함께 200 mL 비커에 옮겨 넣고 소량의 온수를 가하여 물중탕에서 가열, 추출한다.
	7.1.1.5 백금도가니를 닦아내고 질산 (1 + 1) 2 mL를 가하여 붙어있는 생성물을 완전히 녹이고 먼저의 비커에 정제수로 씻어 넣는다. 동시에 백금도가니의 덮개도 정제수로 씻어 씻은 액을 합친다.
	7.1.1.6 질산 (1 + 1) 8 mL와 과산화수소수 (30 %) 1 방울을 가한 다음, 비커를 시계접시로 덮고 끓여서 이산화탄소를 쫓아내는 동시에 완전히 녹이며, 냉각 후 부피플라스크 50 mL에 옮겨 넣고, 정제수를 표선까지 가한 다음 이것을 시료용액으로 한다. 
	7.1.1.7 별도로 여과지에 대하여 같은 조작을 하여 현장바탕시험용액으로 한다.

	7.1.2 용매추출법
	7.1.2.1 시료용액 적정량 (Cr로 5 μg ～ 100 μg을 함유)을 100 mL 비커에 취하여 황산 (1 + 2)2 mL를 가하고, 과망간산포타슘 용액 (3 g/L)을 몇 방울씩 가하면서 용액의 색이 계속 약한 적색을 유지하도록 수 분간 계속해서 끓여준다. 
	7.1.2.2 흐르는 정제수로 냉각하고, 이것을 분별깔때기에 옮기고 정제수를 가해 약 100 mL가 되게 한다. N,N-다이옥실옥탄아민 (트라이옥실아민)의 아세트산뷰틸 용액 (30 g/L) 20 mL를 가하여, 약 10 분간 잘 흔들어 혼합한 후 방치한다. 
	7.1.2.2 흐르는 정제수로 냉각하고, 이것을 분별깔때기에 옮기고 정제수를 가해 약 100 mL가 되게 한다. N,N-다이옥실옥탄아민 (트라이옥실아민)의 아세트산뷰틸 용액 (30 g/L) 20 mL를 가하여, 약 10 분간 잘 흔들어 혼합한 후 방치한다. 
	7.1.2.3 아세트산뷰틸 층을 그대로 플라스마 토치 중에 분무하여 크로뮴을 정량한다. 또한 아세트산뷰틸 대신에 4-메틸-2-펜타논을 사용해도 좋다.

	7.1.3 산분해법

	7.2 측정법
	7.2.1 절대검정곡선법
	7.2.1.1 시료의 측정
	7.2.1.1.1 시료용액을 유도결합플라스마 내에 분무하여 파장 357.87 nm (또는 206.149 nm)의 발광세기를 측정하고, 크로뮴을 정량한다. 
	7.2.1.1.2 검정곡선으로부터 크로뮴의 양을 구하고, 시료용액 중의 크로뮴의 농도 (mg/mL)를 산출한다. 최고농도를 벗어나는 시료에 대해서는 희석하여 재측정 한다. 현장바탕 시험용액에 대해 동일한 조작을 하고, 시료용액에서 얻은 결과를 보정한다.

	7.2.1.2 검정곡선의 작성
	7.2.1.2.1 크로뮴 표준용액 (10 μg/mL) 0.2 mL ～ 40 mL를 부피플라스크 (100 mL)에 단계적으로 취한다. 여기에 시료용액과 같은 조작을 행하기 위해 산을 가한 후, 정제수를 표선까지 가한다. 표준용액의 분취량은 정량범위를 고려하여 변경할 수 있다. 
	7.2.1.2.2 이 용액에 대해 7.2.1.1의 조작을 행하여, 크로뮴 농도와 발광세기와의 관계로부터 검정곡선을 작성한다. 
	7.2.1.2.3 이러한 검정곡선의 작성은 시료용액 측정 시에 행한다.


	7.2.2 상대검정곡선법
	7.2.2.1 시료의 측정
	7.2.2.1.1 시료용액 적정량을 100 mL 부피플라스크에 취하고, 이트륨 (50 μg/mL) 10mL를 가하고, 7.2.1의 시료용액과 동일한 조건이 되도록 산을 가한 뒤, 정제수를 표선까지 채운다. 
	7.2.2.1.2 이 시료용액을 유도결합플라스마 내에 분무하여 파장 357.87 nm (또는 206.149 nm)와 371.029 nm (이트륨)의 발광세기를 측정하고, 크로뮴과 이트륨의 발광세기의 비를 구한다. 
	7.2.2.1.3 검정곡선으로부터 시료용액에 대해 얻은 발광세기 비에 해당하는 코로뮴의 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 크로뮴 표준용액 (10 μg/mL) 0.4 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 7.2.2.1의 조작을 행하여 파장 357.87 nm (또는 206.149 nm)와 371.029 nm의 발광세기를 측정하고, 크로뮴의 농도에 대한 크로뮴과 이트륨과의 발광세기 비를 구하여 검정곡선을 작성한다. 
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