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9.1 OSHA, Method 65, Benzidine,
2,6-Toluenediamine, (1989)
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	C:/OUTPUT/ES 01518.1b 배출가스 중 벤지딘 - 황산함침여지채취 - 기체크로마토그래피
	책갈피
	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험기준은 용제의 증발 또는 화학반응에 의해 굴뚝 등에서 배출되는 배출가스 중에 포함되어 있는 벤지딘(benzidine, C12H12N2)의 시료채취 및 분석하는 방법에 대하여 규정한다.
	1.1.2 배출가스 중 벤지딘을 황산 처리한 유리섬유필터로 채취하여 수산화소듐 용액과 톨루엔으로 추출하고 무수헵타플루오로뷰티르산 (HFAA, heptafluorobutyric acid anhydride)으로 유도체화시킨 후 전자포획검출기 (ECD, electron capture detector)를 구비한 기체크로마토그래프로 분석하여 벤지딘을 정량한다.

	1.2 적용범위
	1.3 간섭물질

	2.0 용어 정의  “내용 없음”
	3.0 분석기기 및 기구
	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약
	4.1.1 0.5 mol/L 수산화소듐 용액
	4.1.2 톨루엔 (toluene, C6H5CH3, 92.14, 특급, 108-88-3)
	4.1.3 무수헵타플루오로부티르산 (HFAA, heptafluorobutyric acid anhydride)
	4.1.4 인산염 완충액

	4.2 표준용액
	4.2.1 벤지딘 (benzidine, C12H12N2, 184.24, 92-87-5)


	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 시료채취위치
	5.2 시료채취장치
	5.2.1 유리섬유여지 (glass fiber filter)
	5.2.2 여지홀더 (filter holder)
	5.2.3 펌프

	5.3 시료채취방법
	5.3.1 시료채취 직전에 여지홀더의 플라스틱 마개를 떼어낸다. 
	5.3.2 시료채취용 펌프에 구부리기 쉬운 튜브로 시료채취 장치를 부착하여 굴뚝의 시료채취 위치에 위치시킨다.
	5.3.3 바이패스용 세척병이 있는 쪽으로 유로를 설정하고 펌프를 작동시켜 채취관 및 연결관을 시료로 충분히 치환한다.
	5.3.4 유로를 시료채취 장치 쪽으로 돌리고 펌프를 이용하여 1 L/min의 유량으로 60 L의 배출가스 시료를 채취한다. 시료의 농도에 따라 시료채취량을 증감할 수 있다.
	5.3.5 시료채취 후 즉시 플라스틱 마개로 시료채취장치 끝부분을 밀봉한다. 
	5.3.6 각 시료마다 배출가스 시료의 부피 (L)를 기록하고 시료채취 영역에 존재할 수 있는 간섭물질일 가능성이 있는 모든 화합물의 목록도 기록한다.
	5.3.7 시료채취 후 시료는 가능한 한 빨리 분석을 위해 실험실로 가져가도록 한다. 만약 지체가 불가피하다면 시료를 낮은 온도에서 보관해야 한다.


	6.0 정도보증/정도관리 (QA/QC)
	7.0 분석절차
	7.1 전처리
	7.1.1 시료를 채취한 전단의 유리섬유여지와 후단의 유리섬유여지를 각각 7 mL 바이알에 옮긴다.
	7.1.2 각 바이알에 0.5 mol/L NaOH 1 mL와 톨루엔 2 mL를 넣는다.
	7.1.3 뚜껑을 닫고 10 분 동안 바이알을 흔들어 섞는다. 
	7.1.4 층을 분리시킨 후 깨끗한 일회용 피펫으로 톨루엔 상등액 1 mL를 다른 바이알에 옮긴다.
	7.1.5 옮긴 바이알에 HFAA 25 μL를 첨가하고 뚜껑을 닫은 후 10 초간 섞는다. 
	7.1.6 유도체가 형성되기까지 10 분간 기다린 후, 과량의 HFAA를 파괴하고 형성된 헵타 플루오로뷰티르산을 추출하기 위해 각 바이알에 1 mL의 완충액을 넣는다. 
	7.1.7 뚜껑을 닫고 10 분 동안 바이알을 흔들어 섞는다. 
	7.1.8 층 분리가 될 때까지 기다린 후, 톨루엔 상등액을 기체크로마토그래프에 주입하여 분석한다.

	7.2 측정법
	7.2.1 검정곡선 작성
	7.2.1.1 검정곡선은 바탕시료를 제외하고 3 개 이상의 농도로 작성하며, 분석기기의 감도 등에 따라 적절히 선택한다.
	7.2.1.2 톨루엔으로 벤지딘을 단계별로 희석하고 각 단계별 표준용액을 바이알에 2 mL씩 넣는다.
	7.2.1.3 시료와 동일하게 7.1.5에서 7.1.7까지의 과정을 반복하여 단계별 표준용액을 만든 후 기체크로마토그래프로 분석하여 검정곡선을 작성한다.

	7.2.2 시료 분석


	8.0 결과 보고 
	8.1 농도 계산 
	8.2 결과 표시

	9.0 참고 자료
	9.1 OSHA, Method 65, Benzidine, 3,3'-Dicholorobenzidine, 2,4-Toluenediamine, 2,6-Toluenediamine, (1989)

	10.0 부록 



