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9.2 EPA Method 29, "Determination of Metals Emissions from Stationary Sources”,
United States Environmental Protection Agency, (2017)

9.3 EPA Method 3051A, "Microwave Assisted Acid Digestion of Sediments,
Sludges, Soils, and Oils”, United States Environmental Protection Agency, (2007)

9.4 JIS K 0083, "Method for determination of metals in flue gas”, Japanese

industrial standards committee, (2017)
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	1.1.2 배출가스 중 입자상 금속 (카드뮴, 납, 크로뮴, 구리, 니켈, 아연, 베릴륨 등) 및 그 화합물을 여과지로 채취하여 산 (acid) 분해하고 아세틸렌-공기 불꽃에 직접 주입하여 원자화 시킨 후 측정파장에서 흡광세기를 측정하여 입자상 금속 및 그 화합물을 정량한다.

	1.2 적용범위
	1.3 간섭물질
	1.3.1 광학적 간섭은 분석하고자 하는 금속과 근접한 파장에서 발광하는 물질이 존재하거나, 측정파장의 스펙트럼이 넓어질 때, 이온과 원자의 재결합으로 연속 발광할 때 또는 분자띠 발광 시에 발생할 수 있다. 광학적 간섭은 측정에 사용하는 스펙트럼이 다른 인접선과 완전히 분리되지 않아 파장선택부의 분해능이 충분하지 않기 때문에 검정곡선의 직선영역이 좁고 구부러져 측정감도 및 정밀도가 저하된다. 이 경우에는 다른 파장을 사용하여 다시 측정하거나 상대검정곡선법을 사용하여 간섭효과를 줄일 수 있다.
	1.3.2 물리적 간섭은 표준용액과 분석용 시료용액 또는 분석용 시료용액 간의 물리적 성질 (점도, 밀도, 표면장력 등)의 차이 또는 표준물질과 분석용 시료용액의 매질 (matrix) 차이에 의해 발생할 수 있다. 이 경우에는 표준용액과 분석용 시료용액 간의 매질을 일치시키거나 상대검정곡선법을 사용하여 간섭효과를 줄일 수 있다.
	1.3.3 화학적 간섭은 원자화 불꽃 중에서 이온화하거나, 공존물질과 작용하여 해리하기 어려운 화합물이 생성되는 경우에 발생할 수 있다. 이온화로 인한 간섭은 분석대상 원소보다 이온화 전압이 더 낮은 원소를 첨가하여 측정 원소의 이온화를 방지할 수 있다.
	1.3.4 크로뮴 분석 시 아세틸렌-공기 불꽃에서는 철, 니켈 등에 의한 방해를 받는다. 이 경우에는 아세틸렌-산화이질소 (acetylene-nitrous oxide) 불꽃을 사용하여 간섭효과를 줄일 수 있다.
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	3.2 가열 장치
	3.3 환류 냉각 분해 장치
	3.3.1 환류 냉각관 (역류 응축기)은 유리 재질로 만들어진 원추형의 접합부를 가진 일자형으로 냉각수와 접촉하는 부위의 길이가 최소 200 mm 이상인 수냉식 냉각관을 사용한다.
	3.3.2 가열 장치는 온도를 조절하여 반응 용기 내부의 내용물을 환류 온도까지 가열 가능한 것을 사용한다.
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	4.2 표준용액
	4.2.1 금속 (카드뮴, 납, 크로뮴, 구리, 니켈, 아연, 베릴륨, 비소 등) 표준원액 (1 mg/mL)
	4.2.2 금속 (카드뮴, 납, 크로뮴, 구리, 니켈, 아연, 베릴륨, 비소 등) 표준용액 (10 μg/mL)


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

	7.0 분석절차
	7.1 전처리
	7.1.1 분석용 시료용액 조제
	7.1.1.1 산 분해법
	7.1.1.1.1 배출가스 시료를 채취한 여과지를 세라믹 또는 유리 재질의 가위로 잘게 잘라서 250 mL 비커에 넣는다. 여기에 염산 (1 + 1) 45 mL를 넣고 흔들어 섞은 다음 질산 (1 + 1) 15 mL를 넣고 흔들어 섞은 후 시계접시 (watch glass)를 덮고 약 30 분간 방치한다.
	7.1.1.1.2 가열 장치에 비커를 올리고 (1 ∼ 2) 시간 충분히 가열 분해시킨 다음 냉각한 후 다른 비커에 여과지 (5 종 A 또는 동등 여과지)로 여과하고 비커, 시계접시 및 여과지에 남은 불용성 잔류물을 질산 (0.5 mol/L)으로 여러 번 씻어 여과하여 합친다.
	7.1.1.1.3 가열 장치에 비커를 올리고 가열하여 증발 건고시킨다. 잔류물을 정제수 10 mL 및 질산 (1 + 1) 10 mL를 넣고 가열하여 녹인 다음 냉각한 후 250 mL 부피플라스크에 옮겨 담고 비커를 질산 (0.5 mol/L)으로 여러 번 씻어 합치고 정제수로 표선까지 맞춘다. 이 용액을 분석용 시료용액으로 하고 4 ℃이하의 냉암소에 보관한다.

	7.1.1.2 환류 냉각 산 분해법
	7.1.1.2.1 배출가스 시료를 채취한 여과지를 세라믹 또는 유리 재질의 가위로 잘게 잘라서 250 mL 반응 용기에 넣는다. 여기에 염산 (1 + 1) 45 mL를 넣고 흔들어 섞은 후 질산 (1 + 1) 15 mL를 넣고 흔들어 섞는다.
	7.1.1.2.2 흡수 용기에 질산 (0.5 mol/L) 15 mL를 넣고 흡수 용기 및 환류 냉각관을 반응 용기에 연결시킨 후 약 30 분간 방치한다. 가열 장치의 온도를 조절하여 반응 용기 내부의 내용물을 천천히 환류 온도에 도달하도록 하고 환류 냉각되는 부분이 환류 냉각관 높이의 1/3 이하가 되도록 유지하여 (1 ∼ 2) 시간 충분히 환류 냉각 시킨 후 냉각한다.
	7.1.1.2.3 흡수 용기 내부의 내용물을 환류 냉각관을 통과시켜 반응 용기에 넣은 후 흡수 용기 및 환류 냉각관 내부를 질산 (0.5 mol/L) 약 10 mL로 씻어 반응 용기에 넣는다. 250 mL 부피플라스크에 여과지 (5 종 A 또는 동등 여과지)로 여과하고 반응 용기 및 여과지에 남은 불용성 잔류물을 질산 (0.5 mol/L)으로 여러 번 씻어 여과하여 합치고 정제수로 표선까지 맞춘다. 이 용액을 분석용 시료용액으로 하고 4 ℃이하의 냉암소에 보관한다.
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	7.1.1.3.1 배출가스 시료를 채취한 여과지를 세라믹 또는 유리 재질의 가위로 잘게 잘라서 마이크로파 용기에 넣는다. 여기에 염산 (1 + 1) 18 mL를 넣고 흔들어 섞은 다음 질산 (1 + 1) 6 mL를 넣고 흔들어 섞은 후 마개를 하고 약 30 분간 방치한다.
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	7.1.1.3.3 마이크로파 용기 내부의 가스를 제거한 다음 100 mL 부피플라스크에 PTFE 또는 나일론 재질의 주사기용 여과지 (0.45 μm)로 여과하고 마이크로파 용기 및 여과지에 남은 불용성 잔류물을 질산 (0.5 mol/L)으로 여러 번 씻어 여과하여 합치고 정제수로 표선까지 맞춘다. 이 용액을 분석용 시료용액으로 하고 4 ℃이하의 냉암소에 보관한다.
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	7.2.2.3 현장바탕시료를 분석용 시료용액과 동일하게 전처리한다. 이 용액을 현장바탕 시료용액으로 하고 분석용 시료용액 정량방법과 동일하게 시험한다.
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