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retention time (min)

compound Chromosorb 102 Phenapiwax Porapak QS
freon 12 0.88 2.2 1.12
methylene chloride 0.99 2.8 1.01
vinyl chloride 1.23 29 1.48
freon 11 3.09 3.7 3.69
ethyl chloride 1.95 3.8 2.22
ethylene oxide 1.38 3.8 1.53
methyl bromide 1.67 3.9 1.76
propylene oxide 1.88 49 2.42
vinylidene chloride 3.44 5.0 4.07
carbon disulfide 2.89 7.0 3.08
butylene oxide 6.10 8.3 791
acrylonitrile 2.74 9.0 3.32
benzene 3.26 14.8 11.07
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9.1 CAL-EPA Method 431, “Determination of Ethylene Oxide Emissions from

Stationary Sources”, California Environmental Protection Agency, (1998)

9.2 ASTM D4413-98, “Standard Test Method for Determination of Ethylene Oxide
in Workplace Atmospheres (Charcoal Tube Methodology)”, American Society for
Testing and Materials, (2009)

9.3 OSHA Method 88, “Propylene Oxide”, Occupational Safety and Health
Administration, (1991)

9.4 NIOSH Method 1612, “NIOSH Manual of Analytical Methods fourth edition”,
National Institute of Occupational Safety & Health, (1994)
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	C:/OUTPUT/ES 01522.2b 배출가스 중 프로필렌옥사이드 - 용매추출 - 기체크로마토그래피
	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험기준은 굴뚝 등에서 배출되는 배출가스 중에 포함되어 있는 프로필렌옥사이드의 시료채취 및 분석하는 방법에 대하여 규정한다.
	1.1.2 배출가스 중 프로필렌옥사이드를 시료채취 주머니에 채취하고 일정량을 흡착관 (charcoal tube)에 흡착하여 이황화탄소 (CS2)로 용매추출한 후 불꽃이온화검출기 (FID, flame ionization detector)를 구비한 기체크로마토그래프로 분석하여 프로필렌옥사이드를 정량한다.

	1.2 적용범위
	1.3 간섭 물질

	2.0 용어 정의
	2.1 파과부피 (breakthrough volume)

	3.0 분석기기 및 기구
	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약
	4.1.1 탈착액

	4.2 표준용액
	4.2.1 가스상 표준물질


	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 시료채취위치
	5.2 시료채취장치
	5.2.1 시료채취 주머니
	5.2.2 튜브홀더
	5.2.3 흡착관
	5.2.4 흡입펌프

	5.3 시료채취방법
	5.3.1 흡착관의 양쪽 끝단을 적어도 내경의 1/2이 되도록 절단면을 그어 깨뜨린다.
	5.3.2 시료가 채취된 시료채취 주머니와 흡착관의 앞층 (front section)을 연결하고 흡착관의 뒷층 (backup section)과 펌프를 저유량 튜브홀더로 연결한다. 이때, 시료채취용 도관과 시료 흡인용 도관은 가능한 한 짧게 연결한다.
	5.3.3 시료채취 주머니의 채취콕을 열고 시료채취 주머니 안에 시료 가스를 흡착관에 약 0.1 L/min ～ 0.2 L/min으로 채취한다. 흡착관의 최대 허용 채취 용량은 20 L까지 가능하며, 습도, 온도 등의 환경조건에 따라 달라질 수 있다.
	5.3.4 시료 채취를 완료하면 시료채취 주머니의 채취콕을 닫고 흡입 펌프를 정지시키고, 시료채취 유량, 온도 및 기압을 측정한다.
	5.3.5 시료를 채취한 흡착관은 양쪽 끝단을 폴리프로필렌 등 재질의 마개를 이용하여 단단히 막고 마개가 달린 바이알 등에 넣어 이중으로 외부공기와의 접촉을 차단하여 운반하고, 냉동(-5 ℃ 미만) 보관하여 3주 이내로 분석한다.


	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 분석 절차
	7.1 전처리
	7.1.1 흡착관 앞층과 흡착관 뒷층의 전처리를 위한 바이알 2개를 준비하고 이황화탄소 탈착액 5 mL를 피펫으로 바이알 2개에 각각 정확히 취한다. 바이알의 마개를 잘 막고 얼음용기에 넣어 적어도 10 분 동안 차갑게 한다.
	7.1.1 흡착관 앞층과 흡착관 뒷층의 전처리를 위한 바이알 2개를 준비하고 이황화탄소 탈착액 5 mL를 피펫으로 바이알 2개에 각각 정확히 취한다. 바이알의 마개를 잘 막고 얼음용기에 넣어 적어도 10 분 동안 차갑게 한다.
	7.1.2 흡착관의 플라스틱 마개를 열고 흡착관 플러그 바로 위에 선을 긋고 흡착관을 절단 시킨다. 유리섬유 마개를 버리고 앞층의 활성탄을 차갑게 식힌 7.1.1의 바이알에 천천히 (약 10 초) 넣고 마개를 막는다.
	7.1.3 우레탄폼 마개를 버리고 뒷층의 활성탄을 차갑게 식힌 7.1.1의 바이알에 천천히 (약 10 초) 넣고 즉시 마개를 막는다.
	7.1.4 7.1.2 및 7.1.3의 바이알을 실온에서 5 분 ～ 10 분 동안 적절하게 교반시킨다. 프로필렌옥사이드의 손실을 최소화하기 위해 30 분 이내에 분석하거나 바로 분석이 불가능한 경우, 드라이아이스에 보관할 수 있으며 1 시간 이내로 분석해야 한다.

	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 프로필렌옥사이드 표준용액을 이황화탄소로 희석하여 단계별 표준용액을 만든 후 기체크로마토그래프로 분석하고 검정곡선을 작성한다.

	7.2.2 시료 분석
	7.2.3 탈착 효율
	7.2.3.1 시료채취에 사용된 흡착관과 같은 롯트 번호를 갖는 흡착관을 사용한다.
	7.2.3.2 흡착관에 채취 시료 중의 프로필렌옥사이드 양과 비슷한 농도의 가스상 표준물질을 흡착시킨 후 시료와 같은 방법으로 전처리한다.
	7.2.3.3 위의 용액과 현장바탕시험용액을 GC에 주입하고 분석하여 탈착효율을 결정한다.



	8.0 결과 보고 
	8.1 농도 계산 
	8.2 결과 표시

	9.0 참고자료
	9.1 CAL-EPA Method 431, “Determination of Ethylene Oxide Emissions from Stationary Sources”, California Environmental Protection Agency, (1998)
	9.2 ASTM D4413-98, “Standard Test Method for Determination of Ethylene Oxide in Workplace Atmospheres (Charcoal Tube Methodology)”, American Society for Testing and Materials, (2009)
	9.3 OSHA Method 88, “Propylene Oxide”, Occupational Safety and Health Administration, (1991)
	9.4 NIOSH Method 1612, “NIOSH Manual of Analytical Methods fourth edition”, National Institute of Occupational Safety & Health, (1994)

	10.0 부록



