ES 01401.3e

2024

o~
=T

JtA = i
SctAOL/

E
(Arsenic Compounds in Flue Gas

=

=
=]
=

bH

o A
T L=

Plasma/Atomic Emission Spectrometry)

1.0 i

Rr
oir

N

1

o o YA D A

=
of el +gdo=A

oy

=z
QLN

|

7

ol

_ﬁ_l

i 2

3]

3} (rf) ol <

94 193696 nm (%

ZaF

271 MHz (%+ 40.68 MHz) 2]

XL

A g

1.1.2

189.04 nm,

-
.

197.20 nm)oll A @A 71 &

oF
il
00
Rl

shel 2% Bol A WEHE MEFS Fo

s

A7 el Sol S

PiL, b

S

Aol A

=}

of 7}

I o
==

250 mL, AZAZ7F~% 1 Sm®

SEER

0.003 ppm °] A+ (

1
R

g7 <

1.2.3



2024

ES 01401.3e

el

).

=
=

w2} o}

0
4/

1.3.1
7}

5|
pud

bt

% o] 5ol o

Yol gonz

-
[}

sk .

ol <]

o]
2R

<
T

U A=A otk

o

Jari
o

7] w2l

E082

2.0

=
o

[
KH
=

2.1

o

o
o

ruze]

o

olo

o
i
A
NE
o)

S

A ZA

=
o

Kk
I

%

Gl

A= Aol AHeEH,

)
B
Jjo

ol

=3
0

olo
N
2]

=
o

o0

e,

wo

.

KO
il



2024 ES 01401.3e
AGu A A dAFAAe AH A, ARY &5, B 2 A4 AAoA A=
TAAS Zed AHSEHE Ao E, A] o} T3t AAES AH Aol LHS W3
W A E&Ae] Ay ®mA AMEE T

3.0 EA4J|J] ¥ J|F

3.1 A& &X2lE s &Xl ¢ I+

3.1.1 JI€ &X

e FxHo] 7}53 7FE % (hot plate) =& 719 WE (heating mantle)S A}-&3Ht}

3.1.2 0Oio13=1} =olf &X

nfol A =3 &7] YHY 2% 2 ¢ & HAAToR g ¢ lom, agtoA
200 C o) d7HA] S5 ASAZ & Q3L 1200 W o] Al7]e] mlo] A2 3} ZAL7E
7t AS A3

3.2 NEE4d8 {gt X & I3

3.2.1 SEZSEAQH/NLZ=22H

FrAgtZetan/AA3 234 (inductively  coupled  plasma/atomic  emission
spectrometer)= A& =915, 1573 dUF FLF, FHF, A4 A, VSRR
TAE Qo FEFEE AF 92 SA-A we A5 FAE ddAs A A
(sequential type, monochromator)®} ©4 SA =4 X (simultaneous type,
polychromator) %= & ¥t}

4.0 A%t ¥ BES

4.1 A<



ES 01401.3e 2024
4.1.1 &4 (nitric acid, HNOs, 63.01, 70 %, €=, 7697-37-2)
4.1.2 & (1+1)

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

4.1.3 & (1 +1)

A 100 mLel 92F (hydrochloric acid, HCl, 3646, (35 ~ 38) %, <+,
7647-01-0) 100 mLE E3t3sktt.

4.1.4 ZE4 (0.5 mol/L)

1 L FyZ&g=3e FAS4 o 500 mLE Y32 ZAF (nitric acid, HNOs, 63.01, 70 %,

L
A, 7697-37-2) 32 mLE 92 § AATE FA7HA sbE

o
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4.2.2 HA2 E=2% (10 pg/mL)

H A F599 (1 mg/mL) 10 mLE 1 000 mL 3y Zzfx=0]
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4.2.3 HAx BEEEH (0.1 pg/mL)

H A 2789 (10 pg/mL) 10 mLE 1 000 mL F3&Eep2=e] Hetax A (05
mol/L) . & FA7}A At o] &2 ARG Al FA| gL
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91 8 WAskelok gt
Do A ey Fasind AH A EF EES EFAS 0§43 ¥Rl A
e ol FAT & don, FrE FhsHz 49 JFE Ans BUT Py
oz AAY L BAFH] FAG 5+ Ut

7.1.1.1.1 wiE7t= AEE AFS AR E A Be 72 Ad 7R 24 2
2hA] 250 mL v Aol Y&k o 7]d 49 50 mLE Wil 7tE GO A FERE oF 15
B Beb 7tgE (oA Yt

7.1.1.1.2 ¥ A A4 10 mLE ¥l ¢F 15

7.1.1.1.3 7tE ZXA o] vAE &g T3] 7FEAZ F v A ZaF (1 + 1) 5 mL
S 9a AojErh Wzhet $ 250 mL F¥Eetaad A 93 AAFE 24A7A 9
TTh o] §4S EAE AE&Ao®m stal 4 Tolate] Wi ®Bgth

7.1.1.2.10 mjE7ks AIRE AR ARAE Aty = ] AZ vhele ZA 2
ER IR Zle] 4k (1 + 1) 18 mLE ¥a EE59] 42 v
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B Vs 74.92 4 3)
oA7|A, C: T Ax27F2 F HA28EE F% (ppm £+ pmol/mol)
my - AR T A v A (ug)
my ARFAANA & 23 v A (ug)
Vs 1 B4 H Adxrks A RAFHE (L)

S423%= ppm @919 273 A A7A ALbskal, Ayt g4 A A A

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 260.3, “Determination of Arsenic by Gaseous Hydride Generation
and AAS”.(1974)
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9.6 EPA METHOD 29, “Determination of Metals Emissions from Stationary
Sources”, US EPA, (2017)

9.7 EPA METHOD 108, “Determination of Particulate and Gaseous Arsenic
emissions”, US EPA, (2017)
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9.8 A EE (KS), KST 2200, “Aw7F~9] od&E4 =" Ak
(2014)

M
>
lo
g

_12_



ES 01401.3e

+5

=1
=

2Feb g E +3

=
T

A 74.92,

AlE A FH

Ea

Ry

2

Spectrometry)
7}

33,

=

=

e

As, 4AH
ES 01301.1 #j

R

ME7te F 02 E - FEAGEG2/ARTFE R
(Arsenic Compounds in Flue Gas - Inductively Coupled Plasma/Atomic Emission

71 Q%%

Al

2024
10.0
E 1

1 =
Ho o
= X
" <
G ~
do e
i 5
< N
oo =]
~ T - z
S a g <
&N oy = % MM
- = Gt m G 5 W

— o)
.m XL ﬂo _ _ﬂw_uﬂ — O#O
o B il < ‘a/u 1 g T B
m AT e -y L;A v = ﬂ_w t
R ) #H ﬁo ‘mm:._ .m N H »A.._ M ‘_Iﬂyl_._ ‘OI _,._L
- rE £ 2| i
E: e P a SR SO
~ — ~. =r —_
= XlE caulw m °

=3 ),
MM 5 M N % Mr g T =
D z Hiw Ny~ R 8 o g B 8~
‘A,.# ot = ﬂw vﬁ — .Ey = O =y m ZE — AT
@_%m £ & T m]%& 11%~Hfa
AT A A oo Mo, Ao o S5 n R
o w G |FLsTm P T] PSS
T T E (ERN T TR T H YT
A= 4r = o o g S ™ o oo AT R W NE %! BV BT HC
g o1 R o A ooRo ® RO M "o RO RO
i N < B Nr o o

> g
28 m_ﬁw Mo
vA
il

_13_




	C:/OUTPUT/ES 01401.3e 배출가스 중 비소화합물 - 유도결합플라스마원자발광분광법
	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 전처리한 시료용액을 27.1 MHz (또는 40.68 MHz)의 초고주파 (rf) 장에 의해 생성된 아르곤 플라스마 중에 분무하여 도입하고 파장 193.696 nm (또는 189.04 nm, 197.20 nm)에서 발광세기를 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 유도결합플라스마/원자발광분광법으로 측정한다. 분석농도를 구한 후 배출가스 유량으로부터 배출가스 중의 비소화합물 농도를 산출한다.
	1.2.3 정량범위는 0.003 ppm 이상 (분석용 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 (분석용 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 시료 중의 철과 알루미늄에 의한 분광학적 간섭이 있을 수 있다. 이 경우 시료를 희석하거나 다른 파장을 이용할 수 있으나 검출한계가 높아질 수 있음에 유의해야 한다.
	1.3.3 시료 중의 매질 성분 및 농도 차이에 의해 시료의 주입 및 분무시의 물리적 간섭, 분자화합물 생성 및 이온화효과에 의한 화학적간섭이 있을 수 있다. 이러한 물리적 간섭 및 화학적 간섭은 시료와 검정곡선 작성용 표준용액의 매질 농도를 일치시켜 보정해야 한다.
	1.3.4 비소는 흡수액 중에 함유되어 있는 다량의 소듐 (Na) 등에 의해 간섭을 받을 수 있기 때문에 해당 장비에 수소화물 발생장치를 설치하여 분석할 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 유도결합플라스마/원자발광분광계


	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)

	4.2 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 시료 채취 및 관리
	5.1 시료채취장치
	5.1.1 시료채취장치 구성의 보기는 그림1과 같다.
	5.1.2 흡수액
	5.1.3 흡수병 

	5.2 시료채취
	5.3 시료회수
	5.3.1 시료채취가 끝나면 흡수병에서 채취된 흡수액을 흡수액 저장용기에 넣는다.
	5.3.2 흡수병 및 연결관을 흡수액으로 세척하여 흡수액 저장용기에 넣는다.


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

	7.0 분석절차
	7.1 전처리
	7.1.1 입자상 비소
	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.

	7.1.1.2 마이크로파 산 분해법
	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.


	7.1.2 가스상 비소
	7.1.2.1 산 분해법
	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.



	7.2 측정법
	7.2.1 입자상 비소
	7.2.1.1 7.1.1에서 조제한 시료용액을 유도결합플라스마/원자발광분광법에 따라 플라스마 토치 중에 분무하여, 파장 193.696 nm (또는 189.04 nm, 197.20 nm)에서의 발광세기를 측정한다. 
	7.2.1.2 현장바탕시험은 별도의 여과지를 사용하여 7.1.1의 조작으로 만든 바탕시험용액을 7.2.1.1 ～ 7.2.1.4의 조작에 따라 시험하여 발광세기를 측정한다.
	7.2.1.3 시료 용액과 현장바탕 시험용액의 발광세기를 이용하여 별도로 작성된 검정곡선으로부터 비소(As)량을 구하고, 시료용액의 결과는 현장바탕시험용액의 결과로 보정한다. 최고농도를 벗어나는 시료에 대해서는 희석하여 재측정한다.

	7.2.2 가스상 비소
	7.2.2.1 7.1.2에서 제조한 분석용 시료용액을 7.2.1.1 ～ 7.2.1.3의 조작에 따라 시험하며, 바탕시험용액은 별도의 흡수액을 사용하여 7.1.2의 조작으로 만든다.


	7.3 검정곡선의 작성
	7.3.1 비소 표준용액 (0.1 μg/mL) 1 mL ～ 20 mL을 100 mL 부피플라스크에 3개 이상 단계적으로 취하고, 시료용액과 동일한 조건이 되도록 산을 가한 후 정제수를 눈금까지 가한다. 표준용액의 분취량은 정량범위를 고려하여 변경할 수 있다. 
	7.3.2 이 용액에 대해 7.2의 조작을 시료용액과 동시에 실시하여 발광세기를 측정하고 비소의 농도와 발광세기와의 관계선을 작성한다.
	7.3.3 검정곡선은 반드시 시료용액을 측정할 때에 작성한다.
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