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4.1.1 Z& (nitric acid, HNOs, 63.01, 70 %, €&, 7697-37-2)

4.1.2 & (14 1)

A 100 mLel AAF (nitric acid, HNO3, 63.01, 70 %, ¥+, 7697-37-2) 100 mLE&

4.1.3 & (14 1)

AA4 100 mLol 94+ (hydrochloric acid, HCl, 3646, (35 ~ 38) %, ¥4+,
7647-01-0) 100 mLE &3§3t},

4.1.4 E4& (0.5 mol/L)

1 L #y&eta=ae] A oF 500 mLE ¥l A4l (nitric acid, HNOs, 63.01, 70 %,
A5, 7697-37-2) 32 mLE ¥ §F AATE ZA7HA s

4.1.5 Ot (Zn, X 65.39, 99.99+ %)

L ESIERSE-N

il
ol
1)
b
K
—

Algdg A=ZA AAES] w5327 1 400 pm AE

4.1.6 OIOIQEStEEIS X (200 g/L)

olo] @ s} Elw (potassium iodide, KI, 166.00, 5+, 7681-11-0) 20 g& Aol
o] 100 mL= kot
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4.1.7 E(ll) SH
1 5= (1) (iron(IIl) chloride hexahydrate, FeCls - 6H,0O, 270.30, &+, 10025-77-1) 5

g = AHHMDYEH (ammonium iron(IT) sulfate dodecahydrate, FeNH,(SO,) -
12H,0, 482.18, 5+, 7783-83-7) 9 g& {4t 5 mLe} AA| ol = 100 mL= 3%+t

4.1.8 Sex=H(I) 2N

A 3tFX (1) (tin dichloride dihydrate, SnClz + 2H20, 225.66, 10025-69-1) 40 g&
of o] 100 mL= gttt of 7)o FA1942 2 7] ~ 3 7IE ¥ v A2 3+ e el

BAgG, AR o) A7 e Fstol AAsE 10 v F3

4.2 HEE

12

4.2.1 HlAx E=Y (0.1 mg/mL)

A 2 (arsenic(Ill) oxide, As:0s 197.84, 5+, 1327-53-3) 0.133 g& F4+s)
Qo (ARG 4 %) 2 mLol =9 & AASFE 71t 500 mLE st F4F (1
10)& 718t ofqbd o= sh ]&4% 1 000 mL 3 &Fetx==dd &A 9 ZA5

o}
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4.2.3 HlA~ Z=EEXH (0.1 pg/mL)

Hl 2~ T8 (1 pg/mL) 10 mLE 100 mL H-¥ &&= sl g4 (1 +1) 2 mLE
71et & AAFE FA7MA] 2Lt
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7.1.1.1 & 2o

71100 WSt ARE ARG ARAE Aty = f2 A TeE 2A 2
2k4 250 mL Hl A Y=tk o 7)ol F9o 50 mLE Wil 7FE Aol A okd R oF 15

i Fet HE e (oA et

7.1.1.1.2 Bl7 ol A4 10 mLE ¥l oF 15 2 &<t S&d] 714 2822 vhs |

g5 G2 HAC oA 6F A =TT AHA)R ofdsta HA, AAHA R o

ofy
ma

74.10.2.1 WMEhA ARE ARG AHAE Ay mE e 4D A A @

24 mhelZm st g7 Witk of7le] @A (1 + 1) 18 mLE %

A1+ 1) 6mLE B3 E50 e F ol am oF 30 Bk WA B,

[F 5] 4 (acid)®] % 2 FRE 4718 9 5 Ame] Aol w448 wy
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7.1.1.2.2 vlolamst 7o) vl g wa vlelamst Ba gA AWM 2Tes
Aajol wel vlol A= TE 10 B3 5 AA oF 180 Tol DL &3 10 27 f4
3 3 Wrta,

.1.2.3 wlojazs &7] e 712E A AS oS 100 mL F3Zet 39 PTFE
TE UdE R FAE o3A] (045 pm) 2 o3&t vfola 2 §7] 9 o] 3%
L B8 BHES A (05 mol/L)oZ o8 W Ao st x| AASFZ

HA7A wETh o §o1g BHE ARG sta 4 Tolste] Wekhel waa

7.1.2.1 & 2oE
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7.4.2.1.2 wlAd A2 (1+ D 5mLE ¥ AojEeh W7 F 50 mL 3 Ses
20 $7 Hn AASE A wEh o] §4L &
shel Wt medtet.
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X EH
o g

7.2

7.2.1 XA Hia
7.2.1.1 711004 Az E48 A RE&He] A7 (As2A 01 ng ~ 1 ugs 8t
= )= 19 19 yE Stz WAGA ] oA EAR] 238kl 9t (1

I
+1) 4 mL ¥ AASFE 71ske] 20 mL= sk}

I‘L
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9.1 JIS K 0083 , “Method for determination of metals in flue gas”, Japanese

industrial standards committee, (2017).

9.2 EPA Method I0-3, Compendium of methods for the determination of inorganic
compounds in ambient air, US EPA (1999).

9.3 Standard Method (23th) 3500-As, “Arsenic”, American Public Health

Association.

9.4 Standard Method (23th) 3114-“Metals by Hydride Generation/Atomic

Absorption Spectrometry”, American Public Health Association

9.5 EPA Method 206.3, “Determination of Arsenic by Gaseous Hydride Generation
and AAS”. (1974)

9.6 EPA METHOD 206.5, “Determination of Arsenic (Sample Digestion Prior to
Total Arsenic Analysis by Silver Diethylthiocarbamate or Hydride Procedure)”, (1978)

9.7 EPA METHOD 29, “Determination of Metals Emissions from Stationary
Sources”, US EPA, (2017)

9.8 EPA METHOD 108, “Determination of Particulate and Gaseous Arsenic
emissions”, US EPA, (2017)

9.9 Lauri H.J.Lajunen, “Spectrochemical Analysis by Atomic Absorption
Emission”, Royal Society Chemistry, 1992.

9.10 Jiri Dedina and Dimiter L. Tsalev, “Hydride Generation Atomic Absorption
Spectrometry”, John Willey & Sons, 1995.
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3], (2014)

_13_



2024
49)

]

+5

=1
=

-

7tE T HASRE - FLGEYYLAAETTESZES
2Feb g E +3

=
T

A 74.92,

A2 A H

Ry

2

33, %

<

(Arsenic Compounds in Flue Gas -
Hydride Generation Atomic Absorption Spectrophotometry)

As, 4AH

==

71 Q%%
=

H]
AZH 9 0.003 ppm ©] A (A EE&H 250 mL, AFZA &7~ 1 Sm’?

0=
T T

Al

ES 01401.1d

¥ 1

10.0

T R
oy z
s S
Gy *
4 70 3
i TN B
%O ,;Imﬂ EE ZT
— = =
<T = ] o 5% %O
EO N X mwo
Y ™ e il hin o
T x T 3 2 T X
2 °lz _Tiz ¢ :
— i <~ B
N zr 5 — {q N
5 g Tez 2572 g 7
— _ ﬁo _rO X o~ + ﬂAFL ‘_Iﬂyl.._ ﬂ.LH 1;.._
o ¢ o Nr| = o .m — I = E
N _ | NP g &2 = B 5
W Z N - P %o
NN —| | S FH X =
N O N 1_,_AI _ — 0 ﬂ W: s 0
W o Tlolp ~SHe P = B
= do e Temw Il e x2S
= Pl = o donw - T 2 B0
mmd w WahmE g [° ELSR
a2 N = < 22! BT S A | A pln
= rol i o £ E o B :.L o~ - o "
p PG o o S R C IR o A TS a T
AR s RG] Tz RIT |BFSRER
TR T L BRI T WrH| [T YT
o N o I S - O - M B B 2 = =
b o R w A R My ®O RO RO
o N < B @ & &
> g
=) oo Wo
T G
il

_14_



	C:/OUTPUT/ES 01401.1d 배출가스 중 비소화합물 - 수소화물생성원자흡수분광광도법
	책갈피
	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험기준은 고정된 오염물질의 주요 배출원인 배출가스 중의 입자상 및 가스상 비소화합물의 농도 측정을 위한 기준 방법에 대해 규정함으로써 배출오염을 감시 및 억제하고자 하는데 그 목적이 있다.
	1.1.2 시료용액 중의 비소를 수소화비소로 하여 아르곤-수소 불꽃 중에 도입하고 비소에 의한 원자흡수를 파장 193.7 nm에서 측정하여 비소를 정량한다.

	1.2 적용범위
	1.2.1 이 시험기준은 연료 및 기타 물질의 연소, 금속의 제련 및 가공, 요업, 약품제조, 폐기물 처리 등에 수반하여 굴뚝 등에서 배출되는 배출가스 중에서 입자상 및 가스상 비소화합물을 분석하는 방법에 대하여 규정한다.
	1.2.2 강제 흡입 장치를 사용하여 입자상 비소화합물을 여과장치에 채취하고, 가스상 비소는 적당한 수용액 중에 흡수 채취하며, 채취된 물질을 산 분해 처리하여 용액화한 시료용액 중의 비소를 수소화물발생 원자흡수분광법으로 측정한다. 분석농도를 구한 후 배출가스 유량으로부터 배출가스 중의 비소화합물 농도를 산출한다. 
	1.2.3 정량범위는 0.003 ppm 이상 (시료용액 250 mL, 건조시료가스량 1 Sm3인 경우)이고, 방법검출한계는 0.001 ppm이며, 정밀도는 10 % 이하이다 (장치, 측정조건에 따라 다름). 
	1.2.3 정량범위는 0.003 ppm 이상 (시료용액 250 mL, 건조시료가스량 1 Sm3인 경우)이고, 방법검출한계는 0.001 ppm이며, 정밀도는 10 % 이하이다 (장치, 측정조건에 따라 다름). 

	1.3 간섭물질
	1.3.1 비소화합물 중 일부는 휘발성이 있어 채취 시료를 전처리하는 동안 비소의 손실 가능성이 있으므로 주의하여야 한다.
	1.3.2 고농도의 크로뮴, 코발트, 구리, 수은, 몰리브덴, 은, 니켈 등은 비소화합물 분석에 간섭을 줄 수 있다.
	1.3.3 질산 분해에 의해 생기는 환원된 산화질소와 아질산염은 감도를 저하시킬 수 있다.


	2.0 용어정의
	2.1 표준원액
	2.2 표준용액
	2.3 현장바탕 시험용액 

	3.0 분석기기 및 기구
	3.1 시료 전처리를 위한 장치 및 기구
	3.1.1 가열 장치
	3.1.2 마이크로파 분해 장치

	3.2 시료분석을 위한 장치 및 기구
	3.2.1 수소화물 발생장치
	3.2.2 원자흡수분광광도계
	3.2.3 비소 속빈음극램프 또는 비소 무전극방전램프


	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약 
	4.1.1 질산 (nitric acid, HNO3, 63.01, 70 %, 일급, 7697-37-2)
	4.1.2 질산 (1 + 1)
	4.1.3 염산 (1 + 1)
	4.1.4 질산 (0.5 mol/L)
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	6.0 정도보증/정도관리 (QA/QC)
	6.1 방법검출한계 및 정량한계 
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	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 흡수액 50 mL를 넣고 가열 장치에서 약열로 약 15분 동안 가열한다. (끓이지 않는다.)
	7.1.1.1.2 비커에 질산 10 mL를 넣고 약 15 분 동안 충분히 가열 분해시킨 다음 냉각한 후 다른 비커에 여과지 (5종 A 또는 동등 여과지)로 여과하고 비커, 시계접시 및 여과지에 남은 불용성 잔류물을 정제수로 여러 번 씻어 여과하여 합친다.
	7.1.1.1.3 가열 장치에 비커를 올리고 충분히 가열시킨 후 비커에 질산 (1 + 1) 5 mL를 넣고 저어준다. 냉각한 후 250 mL 부피플라스크에 옮겨 담고 정제수로 표선까지 맞춘다. 이 용액을 분석용 시료용액으로 하고 4 ℃이하의 냉암소에 보관한다.
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	7.1.1.2.1 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.
	7.1.1.2.2 마이크로파 용기의 마개를 닫고 마이크로파 분해 장치 설명서에서 요구하는 절차에 따라 마이크로파를 10 분간 상승시켜 약 180 ℃에 도달하도록 하고 10 분간 유지한 후 냉각한다.
	7.1.1.2.3 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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	7.1.2.1.1 배출가스 시료를 채취한 흡수액을 250 mL 부피플라스크에 넣고 정제수로 표선까지 맞춘다. 이 시료용액 50 mL를 250 mL 비커에 넣고 질산 10 mL를 가한 후 가열 장치에 비커를 올리고 충분히 가열시킨다.
	7.1.2.1.2 비커에 질산 (1 + 1) 5 mL를 넣고 저어준다. 냉각시킨 후 50 mL 부피플라스크에 옮겨 담고 정제수로 표선까지 맞춘다. 이 용액을 분석용 시료용액으로 하고 4 ℃이하의 냉암소에 보관한다.
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	7.2.1.1 7.1.1에서 제조한 분석용 시료용액의 적당량 (As로서 0.1 μg ～ 1 μg을 함유하는 것)을 그림 1에 나타낸 수소화물 발생장치의 수소화비소 발생병에 분취하고 염산 (1 + 1) 4 mL 및 정제수를 가하여 20 mL로 한다.
	7.2.1.2 다음에 아이오드화포타슘 용액 (질량분율 20 %) 2 mL, 염화주석(Ⅱ) 용액 (질량분율 10 %) 2 mL 및 염화철(Ⅲ) 용액 1 mL를 가하고 잘 섞은 다음 약 15 분간 방치한다.
	7.2.1.3 수소화비소 발생장치와 원자흡수분광장치를 연결한 후 아연분말 1.0 g을 빨리  수소화비소 발생병에 가하고 자석교반기로 저어주면서 수소화비소를 발생시켜 그 일정량을 채취한다.
	7.2.1.4 사방콕을 돌려 수소화비소를 아르곤-수소불꽃에 도입하여 파장 193.7 nm에서 흡광도를 측정한다. 
	7.2.1.5 현장바탕시험은 별도의 여과지를 사용하여 7.1.1의 조작으로 만든 바탕시험용액을 7.2.1.1 ～ 7.2.1.4의 조작에 따라 시험하여 흡광도를 측정한다.
	7.2.1.6 시료용액과 현장바탕 시험용액의 흡광도를 이용하여 별도로 작성된 검정곡선으로부터 비소(As)량을 구하고, 시료용액의 결과는 현장바탕시험용액의 결과로 보정한다.
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	7.2.2.1 7.1.2에서 제조한 분석용 시료용액의 적당량 (As로서 0.1 μg ～ 1 μg을 함유)을 그림 1에 나타낸 수소화물 발생장치의 반응용기에 분취하고 염산 (1 + 1) 4 mL 및 정제수를 가하여 20 mL로 한다.
	7.2.2.2 이하 7.2.1.2 ～ 7.2.1.6의 조작에 따라 시험하며, 바탕시험용액은 별도의 현장바탕시험용액을 사용하여 7.1.2의 조작으로 만든다.
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	7.3.1 비소 표준용액 (0.1 μg/mL) 1 mL ～ 10 mL를 수소화비소 발생병에 3 개 이상 단계적으로 분취하고 염산 (1 + 1) 4 mL 및 정제수를 가하여 20 mL로 한다. 표준용액의 분취량은 정량범위를 고려하여 변경할 수 있다. 
	7.3.2 이하 7.2.1.2 ～ 7.2.1.4의 조작을 시료용액과 동시에 실시하여 흡광도를 측정하고 비소 (As)량과 흡광도와의 관계선을 만든다.
	7.3.3 검정곡선은 반드시 시료용액을 측정할 때에 작성한다.
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