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4.1.1 &4 (nitric acid, HNOs, 63.01, 70 %, €&, 7697-37-2)

4.1.2 ZH&(1+1)

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

4.1.3 S& (1 +1)

AAG 100 mLel 94F (hydrochloric acid, HCl, 36.46, (35 ~ 38) %, 49+,
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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 29, “Determination of Metals Emissions from Stationary
Sources”, US EPA, (2017).

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

9.7 Lauri H.J.Lajunen, “Spectrochemical Analysis by Atomic Absorption

Emission”, Royal Society Chemistry, 1992.

9.8 Jiri Dedina and Dimiter L. Tsalev, “Hydride Generation Atomic Absorption
Spectrometry”, John Willey & Sons, 1995.

9.9
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	C:/OUTPUT/ES 01401.2d 배출가스 중 비소화합물 - 흑연로원자흡수분광광도법
	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 비소를 흑연로원자흡수분광광도법으로 정량하는 방법으로, 비소 속빈음극램프를 점등하여 안정화시킨 후, 전처리한 시료용액을 흑연로에 주입하고 비소화합물을 원자화시켜 파장 193.7 nm에서 원자흡수분광광도법 통칙에 따라 조작을 하여 시료용액의 흡광도 또는 흡수 백분율을 측정하는 방법이다.

	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 흑연로원자흡수분광광도법으로 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). 

	1.3 간섭물질
	1.3.1 비소화합물 중 일부는 휘발성이 있어 채취 시료를 전처리하는 동안 비소의 손실 가능성이 있으므로 주의하여야 한다.
	1.3.2 비소는 휘발가능성이 있으므로 시료 주입 후 건조 및 회화 단계에서의 온도 및 시간 설정에 주의를 해야 한다. 건조 및 회화 단계에서의 휘발 손실을 줄이기 위해 시료 주입단계에서 팔라듐/마그네슘 혼합 용액 (또는 질산니켈 용액)과 같은 매질 변형제를 모든 시료에 첨가해야만 한다.
	1.3.3 비소는 낮은 분석 파장 (193.7 nm)에서 측정하므로 원자화단계에서 매질성분에 의한 심각한 비특이성 흡수 및 산란에 의한 영향을 받을 수 있다. 이러한 영향을 줄이기 위해 바탕시험 값 보정을 실시해야 한다. 알루미늄은 특히 연속광원을 이용한 바탕시험 값 보정 (D2 lamp background correction)에서 심각한 양 (positive)의 간섭을 보이며, 지먼(Zeeman) 바탕시험 값 보정법이 더 유용하다. 염화소듐 또한 심각한 간섭을 일으키는 성분이다. 소듐으로서 1 000 mg/L 이하일 경우 매질 변형제를 사용하고 바탕시험 값 보정을 실시하여 간섭을 제거할 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 흑연로 원자흡수분광광도계 
	3.2.1.1 흑연로의 온도프로그래밍 기능이 가능한 것
	3.2.1.2 비특이성흡수를 제거할 수 있는 적절한 바탕시험 값 보정 기능이 있는 것
	3.2.1.3 흑연로 내부의 비활성분위기 유지 및 흑연로 기억효과 제거를 위한 고순도 아르곤기체 (순도 99.99 % 이상)의 공급이 가능할 것
	3.2.1.3 흑연로 내부의 비활성분위기 유지 및 흑연로 기억효과 제거를 위한 고순도 아르곤기체 (순도 99.99 % 이상)의 공급이 가능할 것
	3.2.1.4 시료의 주입, 매질변형제의 첨가가 가능한 자동시료 주입기가 부착되어 있을 것

	3.2.2 비소속빈음극램프 또는 비소무전극방전램프


	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)
	4.1.5 팔라듐 금속 (Pd, 원자량 106.42)
	4.1.6 질산마그네슘 [Mg(NO3)2 ․ 6H2O, 분자량 256.41] 
	4.1.7 매질변형제 (Matrix modifier; 팔라듐/질산마그네슘 혼합용액) 

	4.2 표준용액
	4.2.1 비소 표준원액 (1 mg/mL)
	4.2.2 비소 표준용액 (10 μg/mL)
	4.2.3 비소 표준용액(0.1 μg/mL)


	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 시료채취장치
	5.1.1 시료채취장치 구성의 보기는 그림1과 같다.
	5.1.2 흡수액
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