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	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험기준은 굴뚝 등에서 배출되는 배출가스 중의 무기 플루오린화합물을 플루오린화 이온으로 분석하는 데 목적이 있다. 
	1.1.2 굴뚝에서 적절한 시료채취장치를 이용하여 얻은 시료 흡수액을 플루오린화 이온 전극을 이용하여 전기전도도를 측정하는 방법이다. 

	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 플루오린화합물을 분석하는 데 사용된다. 
	1.2.2 이 시험기준은 시료채취량 40 L인 경우 정량범위는 플루오린화합물로서 (7.37 ～ 737) ppm이며, 방법검출한계는 2.31 ppm이다.

	1.3 간섭물질

	2.0 용어정의
	2.1 표준원액
	2.2 표준용액
	2.3 현장바탕 시험용액 

	3.0 분석기기 및 기구
	3.1 pH 측정기
	3.2 전위차계
	3.3 플루오린화 이온 이온전극
	3.4 기준전극
	3.5 자석교반기

	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 0.1 mol/L 염산
	4.2 염화포타슘 (KCl) 포화용액
	4.3 1 mol/L 질산포타슘 (KNO3) 용액
	4.4 0.1 mol/L 수산화소듐 (NaOH)
	4.5 5 mol/L 수산화소듐
	4.6 이온세기조절용 완충용액 Ⅰ (pH 5.2)
	4.7 이온세기조절용 완충용액 II (pH 5.2)
	4.8 흡수액
	4.9 시료용액
	4.10 표준용액
	4.10.1 플루오린화 이온 (F-) 표준용액 (100 mg/L)
	4.10.2 플루오린화 이온 (F-) 표준용액 (10 mg/L)
	4.10.3 플루오린화 이온 (F-) 표준용액 (1 mg/L)


	5.0 시료채취 및 관리
	6.0 정도보증/정도관리 (QA/QC)
	6.1 방법검출한계 및 정량한계 측정
	6.2 실험실의 정밀도 및 정확도
	6.3 검정곡선의 작성 및 검증
	6.4 방법바탕시료의 측정
	6.5 내부정도관리 주기

	7.0 분석절차
	7.1 전처리
	7.2 측정법
	7.2.1 검정곡선의 작성
	7.2.1.1 3개의 200 mL비커에 농도 100 mg/L, 10 mg/L, 1 mg/L인 플루오린화 이온 표준용액 50 mL를 각각 취하고 여기에 40 mL의 이온세기 완충용액과 10 mL의 정제수를 첨가한다.
	7.2.1.2 미리 플루오린화 이온 표준용액 (1 mg/L)에 5 분 이상 미리 담가둔 플루오린전극과 기준전극을 4.1에 준비한 비커에 담그고 자석교반기를 사용하여 용액을 강하게 휘저어 주되 공기방울이 전극에 붙지 않게 한다. 
	7.2.1.3 용액의 온도를 측정하고 안정화된 전위차를 측정한다. 다음에 플루오린화 이온 표준용액 (100 mg/L, 10 mg/L)에 대하여 똑같은 조작을 하여 전위차를 측정한다. 
	7.2.1.4 편대수 모눈종이의 대수축에 플루오린화 이온 농도를 취하고 균등축에 전위차를 취하여 이 모눈종이 상에 플루오린화 이온 농도와 전위차의 관계를 표시하여 검정곡선을 작성한다.
	7.2.1.5 검정곡선을 작성한 후 연속하여 시료를 분석한다.

	7.2.2 시료의 분석
	7.2.2.1 분석용 시료용액 50 mL를 2 개의 200 mL비커 (A)와 (B)에 각각 넣고, 10  mL의 플루오린화 이온 표준용액 (10 mg/L)을 각각 첨가하고 이온세기 완충용액 (I)을 비커 (A)에 40 mL 그리고 비커 (B)에 40 mL의 이온세기 완충용액 (II)를 첨가한다.
	7.2.2.2 플루오린전극과 기준전극을 (A)비커의 용액 (1 mg/L)에 5 분 이상 미리 담가두고 자석교반기를 사용하여 용액을 강하게 휘저어 주되 공기방울이 전극에 붙지 않게 한다.
	7.2.2.3 검정곡선을 작성하기 전에 용액의 온도를 ±0.5 ℃ 이내로 조절한 뒤 전위차계가 지시하는 안정된 값을 읽는다.
	7.2.2.4 비커 (B)의 용액을 가지고 7.2.2.2와 7.2.2.3 과정을 수행한다.
	7.2.2.5 비커 (A)와 (B) 용액의 전위차가 3 mV 이하일 경우 미리 작성된 검정곡선으로부터 비커 (B) 용액의 전위에 해당하는 농도 (mg/L)를 a로 정한다. 만약 두 용액 간 전위차가 3 mV를 초과할 경우 7.1 과정을 거친 시료용액 50 mL를 이용하여 7.2.2.1에서 7.2.2.3에 해당하는 비커 (B)과정을 다시 수행하고 그 값에 해당하는 농도 (mg/L)를 a로 한다. 
	7.2.2.5 비커 (A)와 (B) 용액의 전위차가 3 mV 이하일 경우 미리 작성된 검정곡선으로부터 비커 (B) 용액의 전위에 해당하는 농도 (mg/L)를 a로 정한다. 만약 두 용액 간 전위차가 3 mV를 초과할 경우 7.1 과정을 거친 시료용액 50 mL를 이용하여 7.2.2.1에서 7.2.2.3에 해당하는 비커 (B)과정을 다시 수행하고 그 값에 해당하는 농도 (mg/L)를 a로 한다. 
	7.2.2.6 별도로 현장바탕시료 100 mL로 4.9 과정을 거친 후 얻어진 용액 100 mL를 7.1에 따라 전처리 한다. 이 용액 50 mL를 200 mL 비커에 담고 플루오린 표준용액 (10 mg/L)을 10 mL 첨가한 뒤 40 mL의 이온세기 완충용액 (II)를 넣고 7.2.2.2와 7.2.2.3 과정을 수행하여 현장바탕 시료용액 농도 ao (mg/L)로 한다.
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