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ug SO»/25 mLell Are-3ic},

1.2.2 o}327~9 HAE3HAE= 10 mLe TCM (tetrachloro mercurate) &< 5 0.75 ug
(F=HA 2 vl st Aol tiste] Als 7F2 30 Lo 4% 0.04 umol/mole] ¥

1.3.0 deld Fo PR e AaNEE (NOX), LF (0, B3 (Mn), @ (Fe) 2 =
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1.3.2 ogd toldE EZ oA EAF (EDTA, ethylene diamine tetra acetic acid
disodium salt) ¥ 212k (silver phosphate)$]1 2] F5A4 52 WS WA gktl 10 mL
Fo Foll Aol 60 ug Fe’', 10 ng Mn* 3! 10 ng Cr'' & o] Wiol A o} ibrks
Aol e S FAx F=rh Cr'10 pg B8 22 ug V% 99 Ao =4 HA A &
th kYol &3tE (sulfides) B dHlstol =& Wal= A =

”

2.0 E0HES "HE

0[0

3.0 E4J1J & I+

3.1 &2 (302 ~ 1 A2 A& TUH)

A% fe2 d 29 99A (mpinger) = 1Y 1el4 ekl vheh 22 wlsd AL
A e,

3.2 B4 (24 N2t A2 THH)

2 2004 e vhsh e FAE AR o BX 9] FAL obelst @
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[ 1] 25 vt A ol G&FS 7] "ol AF&ahA] Eofof gt

3.2.2 ANZ=24I| (disperser)

N
X

917 8 mm, W74 6 mm R Zo| 152 mme] Fa#AL=A &2 274 (0.3 ~ 0.8) mm=

7hEA e Aot}

of ¥ 2 Fu e o2 R EH 6 mm Bolxl 3ol f]AStofof

(1 D o S 2= E]
CRITICAL ORIFICE FLOW CONTROL
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4.1.2.1 AMNE322F (TCM, Potassium tetrachloro mercurate, 0.04 M)

(0.04 M TCM, potassium tetrachloro mercurate) : ©] 9 3t5=2 (HgCly,, mercuric chloride,
kel 271.50) 10.86 g, EDTA(CioHisNoOs, ethylene diamine tetra acetic acid, +AF=F 292.25)
0.066 g ¥ A3tzZF (KCl, potassium chloride, ¥+ 7455) 6.0 glllS S 7FF7ol o] 1 L
T Feadd 9a 1 L vHEh o] 99 pHE o 4.001 wofoF st pH (3 ~ 5)
ool = ofalbrtze] Fo & Aol glth o] S92 6 /MY Fh2 Hust

[ 2] o] &N 3] F53tn=Z Fio] ZoW vt B2 Aojdlof st} o] §99
A4S HE = 52 (08 g/L)e va3 22 WPoz A7t oF gt

Eaol 1 Lo XY EE (NayCOs, sodium carbonate, A= 10599, 9 %)< 3=
W) 744 (2F 10 g) 7}atal PAYold (rfaul#S Al gdlE B9Eh) 10 g& 7bett) o
GHE FFASANA 24 A AojErt 24 Algke] AuvpH AojFrete idE4do] &

24
7)9] whete] ulEer=th o] g @Ale] Aol wel Lhe wWhx] v]eeA Hol
A AABe APe @ (wbe)el Fol )

[F 3] A8 "= &2 &7]9 Hol 2o 3= AS Hohld A st

Az AAFH T Fle vz obgata 22 °Coll JolA] ofgatrta £4L 1UdTF 1 %
2 5°CE BR¥shd 30 I3t &4A5A] &=

EDTA®] &A stell A &l
A7k FRo] Fasir

o
-
ooy M
r

hes] A HE woba FakEE ol

4.1.3 HEIHOIA (sulfamic acid 0.6 %)

AT 4E (NH3SOs, sulfamic acid. w2 97.09) 0.6 g2 THT%2 59 100 mL= o)
of e Mg Witk Azt

[1] d3tHESFNaCl) 4.7 g= AHETTF= AUt
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4.1.4 SZOS0IE (0.2 %)

Zdstol = (HCHO, formaldehyde, A& 30.03) &< (36 ~ 38) % 5 mLE& THFT=
%8 1 L2 @) o £902 ALg3 wulth Az

4.1.5 Q2=8% (0.1 N)

= (I iodine, ®AF&: 252.808) 12.7 g 250 mL H] A FH3&}al ofo] 23} H (KI,
potassium iodide, A 164.9, 99 %) 40 g¢ 2 = 25 mLE 7}k o5 50 =t 1

L mdEetaae] &7]13 SRS 7Hée] 1 L2 .

4.1.6 22 % (0.01 N)

01N - 82=89 50 mLE S/l 7Iste] 500 mL= gkt o] 8942 2F 001 N &

4.1.7 EE2XAEY (starch indicator solution)

7873 At 04 g B WHFAEA ofo] o}t 42 (Hgh) 0.002 g= &% 2 3o
wHEo] 200 mLe #i Bol AW AciFWA /e the §o] wobd mbx #al

thoof & FEvsizh Sl Wl Radt

4.1.8 EIRQEAMLEEEN (0.1 N)

(NayS203 sodium thiosulfate, &= A& 2482, 1 % ©]3}) 25 g& HIZ ¥

A A% SRl Fo 1 LE e o] 948 3487 Aol SAVESR (NaxCOs,
sodium carbonate, #AF%: 105.99, 99 %) 05 g& 7}ste] &% o #HA& &=
[F 4] 37 : 180 °C=2 =3t ofo] 2 W AHZAF (KIO; potassium iodate, A3 214) 1.5g
£ 0.1 mgZ7hA B3] 2o} 500 mL wwZetiae) ¥ 52 FAA7MA A9 =k
o] £ 50 mLE ¥z FHate] 500 mL ZHHA T3 ZetAaIo] ¥ ofo] ol dt
% (KI, potassium iodide, ¥2F#: 1649, 9 %) 2 ¢ ¥ 1 N - 94k (HCI, hydrochloric
acid, 2= 365, 30 ~ 40 %) 10 mLE 7t&tt} vl & star 5 & Fo 0.1 N 234t

2
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ok
2
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m il
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YEF 89 (NaS:0s, sodium thiosulfate solutions, ¥#AF#: 158, 0.6 ~ 229 %)°o=2 %
Aot gl Aol HH AEAAILN 5 mLE 7Fetar F o] glojd w7t 44 S A
&3kt

o]

gHo] =I5 %E (normality) = T o] A4kt

w
N = - X 2.80 A1)
o] 71 A, N : 01N - g3 HEF &9 w=aF% (normality)
V : Ho3MUEF &9 42H%Y (mL)
olo] L UALZFHA (g)

280 = (103 (g& mgoe=
+ 3567 (ololedstAFo )

4.1.9 EIQEAMLIES =AY (0.01 N)

B#AE HIMYEEEY (0.1 N) (NaS:0s, sodium thiosulfate solutions, = AF=F: 158,
06 ~ 229 %) 100 mLE B3] Hslo] Ful&etaze] Qi vtE oA 23 SHF
g 9ol 1 L= g

4.1.10 BN Tietz2X<e 228 282X (0.2 %)

setzAdd ol thgat 2o Aol gelofof dry.

4.1.10.1 o= 01 M oMHEAIYES - ofAE SE&HAM A FkEol
540 nme]efef gt

4.1.10.2 22X st nigAr|gdgde] S == A S T2 GollA 7e
F i o] el Al Zste] 1 em AolA &% 22 °CY o =
=5

rot

o)

4.1.10.3 AAZHNE o152l gelo] A ota)

AFEEt S W 1 pgel oSz el dia] 8% (0.030 £ 0.002)¢] 71&TE 7}@0%75?
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4.1.11 W2 XL A

4.1.11.1 HaE g22dd8d 20 mLE 250 mL w=w &2 ¥ #2847 100
%7 ot 2 Wiz 1 %ol el g &9 02 mLE 7h@rh o] g9l 3 M 4k 25 mL

olZ3lUEF (NayS:05 sodium meta-bi-sulfite) 0.30 g
sodium meta-bi-sulfite) 0.50 g& Hl=Z #Fo] 23 FF/HF
ArEE e BQtAet R R o2d B S Fol7] fldt]
FE Abgstolof gt

| &2 (320 ~ 400) pg/mLe] F%=& Hetdltt &
=5 7heto] EE NapS:0s8 4 o2 g2 gste] A4 3o
9 AL a7] Yste] F /e 500 mL EubA EEEe B 717 &
=50 mA S B At ¥ Zet~a A (PRAIR) A FFT 256 mLE, ¢
A B (A&)ells EFob3ibgd 25 mLg ¥ § Zgt=anpls X3
! &

195 = AL Zlther) oloh EAld el 2o=

O

A48 o4k - TCM €& (A< 1 L)E ZAgth AT
£ (Na,S»0s, sodium thiosulfate solutions, #*AF#: 158, 0.6 ~ 229 %)< Halo] 21
7y FeaaE gl Mo d wi7bx] HAsta AEAAEA 3 mLE 7FEE & Ao

glod w7k« A A g
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A8 2 mLE A3 Hste] 100 mL =aZ&2t2=3d ¥3 004 M TCM &d4o =2
=G4 ALt the Ao dJate] AAFNE EFEAFY SO, =S THT

SOuug/ml— (A— B) x (;\g) x (32,000) < 0.02 (4 2)

4714, A uhgAge] 28 HegMUEF S (mL)
B: Amgole] &g HoHIEFSY (mL)
N EoIMES HAe] FAE

32,000 : SO.°] 7] = (milliequivalent weight, ng)
0.02 : Anl4
25 @ xoldatd &A% (mL)

o] gole 5°Co] WatE 30 AL F L 1A o A& Wit Az,

5.1 ANzd7] AFLHEES ES 01115 A 7] A 523 ot

il
=

5.3 371&%F WAL Al xHo] xFE di7]et Aozt A
mmHg, 25 °C)2 %
WA 5 °C =

=)
1t
A\
=
N
BN
™
3
[@))
(@)

@

5.4 30 2 £ 1 AlZt AIZTHF

541 29 414 e wiel o] 23 3 A (midget impinger)ol] Al Z2H A=
AAgt TCME9 10 mLE Y3 A9 ¥ 1 L/min 5 05 L/mine] £5& A8&
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1302 &

7.1

ok
&2

ZetaAd &7

25 mL =+

oIt

el
0

N
o
4r
=

olo
i

7.1.1.2 A

7.1.2 24Nt AIETHHE N

_
o

Fdoz AN RS 50 mLE 34 @th 5 mLe A

o

7.1.2.1

sl kel

Ne

o] Eajd uwj7tA 20 ¥

N}
of

7.1.2.2

el
]t
JH

TCME 10 mLE 25 mL

o) -
5

Al 7] A]

)}
H

_#Oﬁu

“F
gt ~=0] Ya verA]E 89 (reagent blank) A% &0 =

7.1.3

Eiasg

Aag o3k at - TCMENY 2 mL @ TCMEY 8 mLE 25 mL

gz gol A

Fgole 2

2]

4

1

o,

~

N

B
e

gt==0] 06 % AH WA 1 mL

=
=

9o 72 TEFZgtAa L AET) AHE g

7.1.5

& SR

ks
pil

b

sl 7} Zefe~Ae 7}

I

Z okt 3ol

7.1.6 02 %
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o] =I=eof 20 °C oW e] ol 7k lom miwA|

©] 0.03 o] o]l A ™ upetA|

3

[5 7] A=

I
H

_EH

ojm

o

mjn

7.2.3

o

vze)

il
,ﬂl
p

—_
o

el

X0
Kr

or
d
Ar
)
A0
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7. .2 b | o = %
5 W e BAZRAAY 2xo] 2 °Celelo]ol gt}
Zt g o] HA SO, k= (ug SO td FHE=E THZ Aol 2Tk 4] AA

7.3.1.3 Huo AEEE A7) fEA HAa AsHA o3t 37 S AFEste] 7MY

Al A& Gkt o] Mol 7| &V|E Felal 1 955 AlAkste] BgE dA|SH ©

WA A G (calibration factor)= =%=7} pH7} 2 A Walelx] ge=vA S x| ALk
|

AgF 7 Ak Aolw vhd HgAvY wgAFe] AHEE A FM SO,
FEE 93 Qe BFARE FHstelol Ak

7.3.2 HEZJ| =H

7.3.2.1 ¥ AF£H5E7F (02 ~ 0.4) pg/min, B2 7F~ F450] oF 50 mL/min, 3|4
7] % (1.0 ~ 15) L/min& 3t AE SO, ((25 ~ 390) pug/m®, (0.01 ~ 0.15)

EFetE ZU7lE A e & Atk o)y s xEd7] F ol g
A7bso] e o E o] AE 4 gl

o p><103 A
¢ = R, <R, (47
o] 7] A, C: ZF=4HAA SO.2 5% (ug/m’)

p i AFHe] AES5E (ug/min)
Ry 273 HoA 314 7]# & (L/min)
B J

R, B4 B84 72/ (L/min)
7.3.2.2 SO»° %7} (25 ~ 390) pg/m® Al d= oA MY TE=IA

(
= Amsh 2L FAE Lo A AxP AR 2 o] HEtaS A%

Asta 7.09) R wek 245l FFEE FZA SO0 FE g/m) (x F

_18_
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o A FHE= (v ol HeHek of #AE ezl 2l 7H A &E A4l 7]e
712 e Ha AWl @ AR ko] VETE ANE = AT Ve

o) 5% At o

-

8.0 221

8.1 =RIo &kt

Alg QA ZF2 25 °C, 760 mmHg o] e 2 SHAkste). (24 A7 A =%
2ol b

-0}
)
ok
i
rlo
o,
R
riet

P 298

— Al
O T (4 8)
o] 714, V.1 25 °C, 760 mmHgol A ¢ A&7k~ % (L)

ViAzAHFE L)
P NEAFAAY 7143 (mmHg)
f ANBEAHAN S & (°C)

b S0./m'= v x D (41 9)
o171 A, A AEgde F3e
A » PHREA SN ] FE =
3

V.1 25 °C, 760 mmHg®] = $4kst AlsxHZF (L)
Bg © AAS (ug/abs)

D : 84 % (dilution factor)

302 B IAIE ABRAFHA D = 1

24717 AlZAFHA A D = 10
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ng SOym’ (4—4,) x By (2] 10)
A714, A AESN] FHE
Ap HFEAE Ao FAE
Bg : A=A T (ng/abs)
o7t A F % (ng/m*)E umol/mol @9 E AAFE At & wji= 25 °C, 760 mmHgol
o3 o] ALkgt
SO, (umol/mol) = ugSO,/m* < 3.82 x 10~ * (2 11)
9.0 &L=

9.1 KS M ISO 6767, “th7]-o]1tstate] dafese SA A 32 (TCM)/vk2k =22 d
AR, =R 3], (2006).

9.2 Scaringell, P.W, B. ESaltzman, and S.AFrog, “Spectrophotometric
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	C:/OUTPUT/ES 01601.2 환경대기 중 아황산가스 측정방법 - 파라로자닐린법
	책갈피
	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.1.1 이 시험방법은 환경 대기 중의 아황산가스 농도를 측정하기 위한 시험방법이다.
	1.1.2 이 시험방법은 사염화수은칼륨 (potassium tetrachloro mercurate)용액에 대기 중의 아황산가스를 흡수시켜 안전한 이염화 아황산수은염 (dichlorosulfite mercurate) 착화합물을 형성시키고 이 착화합물과 파라로자닐린 (pararosaniline) 및 폼알데하이드를 반응시켜 진하게 발색되는 파라로자닐린 메틸설폰산 (pararosaniline methyl sulfonic acid)을 형성시키는 것이다.
	1.1.3 발색된 용액은 비색계 또는 분광광도계를 사용하여 흡광도를 측정하고 검정곡선에 의해 시료 가스 중의 아황산가스 농도를 구한다.

	1.2 적용범위
	1.2.1 아황산가스 농도는 (0.01 ～ 0.40) µmol/mol까지 측정할 수 있고 특수한 채취기를 사용하여 대량의 시료 가스를 채취했을 경우는 0.01 µmol/mol이하 까지도 측정이 가능하다.
	1.2.2 아황산가스의 검출한계는 10 mL의 TCM (tetrachloro mercurate)용액 중 0.75 μg (표준편차의 2 배에 해당하는 치)에 대하여 시료 가스 30 L의 경우 0.04  µmol/mol이 된다.

	1.3 간섭물질
	1.3.1 알려진 주요 방해물질은 질소산화물 (NOx), 오존 (O3), 망간 (Mn), 철 (Fe) 및 크롬 (Cr)이다. 여기에서 설명하고 있는 방법은 이러한 방해물질을 최소한으로 줄이거나 제거할 수 있다. NOx의 방해는 설퍼민산 (NH3SO3)을 사용함으로써 제거할 수 있고 오존의 방해는 측정기간을 늦춤으로써 제거된다.
	1.3.2 에틸렌 디아민테트라 아세트산 (EDTA, ethylene diamine tetra acetic acid disodium salt) 및 인산은 (silver phosphate)위의 금속성분들의 방해를 방지한다. 10 mL흡수액 중에 적어도 60 μg Fe3+, 10 μg Mn2+ 및 10 μg Cr3+는 이 방법에서 아황산가스 측정에 방해를 주지 않는다. Cr3+10 μg 또는 22 μg V4+도 위의 조건에서 크게 방지하지 않는다. 암모니아, 황화물 (sulfides) 및 알데하이드는 방해되지 않는다.


	2.0 용어정의 “내용 없음”
	3.0 분석기기 및 기구
	3.1 흡수관 (30 분  ∼  1 시간 시료 채취) 
	3.2  흡수관 (24 시간 시료 채취)
	3.2.1 흡수관  
	3.2.2 시료분산기 (disperser)

	3.3 흡입펌프
	3.4 유량조절기
	3.5  필터 (filter)
	3.6 유량교정기
	3.7 분광광도계
	3.7.1 548 nm에서 흡광도를 측정할 수 있어야 하고, 측정에 사용되는 스펙트럼 폭은 15 nm이이어야 한다.
	3.7.2 스펙트럼 밴드 폭이 이보다 넓으면 바탕시험에 지장이 온다. 또한 분광광도계의 파장은 교정되어 있어야 한다.
	3.7.3 투과율 T %가 측정되어지면 흡광도 A로의 환산은 A = log10(YT)이다. 온도계는 정확도 ± 1 oC인 것을 사용한다.

	3.8  아황산가스 침투관 (permeation tube)

	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약
	4.1.1 증류수
	4.1.2 흡수액 (absorbing reagent)
	4.1.2.1 사염화수은칼륨 (TCM, Potassium tetrachloro mercurate, 0.04 M)
	4.1.2.2 흡수액 안정성

	4.1.3 설퍼민산 (sulfamic acid 0.6 %)
	4.1.4 폼알데하이드 (0.2 %)
	4.1.5 요오드용액 (0.1 N)
	4.1.6 요오드 용액 (0.01 N)
	4.1.7 전분지시용액 (starch indicator solution)
	4.1.8 티오황산나트륨용액 (0.1 N)
	4.1.9 티오황산나트륨 적정액 (0.01 N)
	4.1.10 정제 파라로자닐린 보관용 용액 (0.2 %)
	4.1.10.1 이물감은 0.1 M 아세트산나트륨 - 아세트산 완충용액에서 최대 흡수파장이 540 nm이어야 한다.
	4.1.10.2 온도에 예민한 바탕시험용액의 흡광도는 규정된 물감의 농도와 앞에서 기술한 방법에 따라 제조하여 1 cm 셀에서 온도 22 oC일 때 흡광도가 0.170을 초과해서는 안 된다.
	4.1.10.3 검정곡선은 아황산염 용액이 정확히 표정되었고 물감이 순수하고 1 cm 셀을 사용하였을 때 1 μg의 아황산가스에 대해 흡광도 (0.030 ± 0.002)의 기울기를 가져야한다.
	4.1.10.3 검정곡선은 아황산염 용액이 정확히 표정되었고 물감이 순수하고 1 cm 셀을 사용하였을 때 1 μg의 아황산가스에 대해 흡광도 (0.030 ± 0.002)의 기울기를 가져야한다.

	4.1.11 파라로자닐린 시약
	4.1.11.1 보관용 파라로자닐린용액 20 mL를 250 mL 눈금플라크에 넣고 검정결과 100 %가 안 될 때는 1 %에 대해 보관용 용액 0.2 mL를 가한다. 이 용액에 3 M 인산 25 mL를 가해 증류수로 눈금까지 채운다.


	4.2 표준용액
	4.2.1 표준 아황산 용액 (검정곡선 작성용 아황산 - TCM용액 제조용)
	4.2.2 검정곡선용 아황산 - TCM용액


	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 시료대기 채취방법은 ES 01115 환경대기 시료채취방법에 따른다.
	5.2 이 방법은 30 분간, 1 시간 및 24 시간 동안 시료채취를 위해 사용된다. 사용목적에 따라 시료채취 속도 및 채취시간을 선택할 수 있다. 시료 채취용량은 흡광도 및 농도가 직선관계가 유지되도록 맞추어서 조절한다. 전체의 유량측정 및 조절장치는 표준유량 측정기로 교정하여야 한다.
	5.3 공기용량 교정은 시료 조건이 표준 대기와 차이가 심할 때 실측대기조건 (760 mmHg, 25 oC)로 교정하는 것이 바람직하다. 분석 시료를 1 일 이상 보관하여야 할 때는 냉장고에서 5 oC 혹은 그 이하에서 보관하여야 한다.
	5.4 30 분 및 1 시간 시료채취
	5.4.1 그림 4에서 나타낸 바와 같이 소형 임핀저 (midget impinger)에 시료채취계를 연결한다. TCM용액 10 mL를 임핀저에 넣고 1 L/min 또는 0.5 L/min의 속도로 시료를 크리티칼 오리피스 또는 니들밸브 및 유리로타미터 (그림 4)로 유량을 조절하면서 흡입시킨다.
	5.4.1 그림 4에서 나타낸 바와 같이 소형 임핀저 (midget impinger)에 시료채취계를 연결한다. TCM용액 10 mL를 임핀저에 넣고 1 L/min 또는 0.5 L/min의 속도로 시료를 크리티칼 오리피스 또는 니들밸브 및 유리로타미터 (그림 4)로 유량을 조절하면서 흡입시킨다.
	5.4.2 시료를 채취하는 동안 또는 채취 후에 흡수액이 직사광선을 받지 않도록 하여야 한다. 시료 채취용량은 유속 × 채취시간 (분)으로 측정될 수 있고 용량 및 대기압과 온도를 기록해 두어야 한다.

	5.5 24 시간 시료채취
	5.5.1 TCM용액 50 mL를 큰 흡수장치 (24시간용 장치)에 넣고 0.2 L/min의 유속으로 흡입한다. 시료를 채취하는 동안 또는 보관하는 동안에 직사광선을 받지 않도록 하여야 한다. 위와 같이 시료채취용량을 측정하고 용량 및 대기압과 온도를 기록해 두어야 한다.


	6.0 정도보증/정도관리(QA/QC)
	6.1 방법검출한계 및 정량한계
	6.1.1 표준용액을 정량한계 부근의 농도가 되도록 제조한 다음 7.0 분석절차에 따라 7회 이상 측정한 후 측정값의 표준편차를 구한다. 방법검출한계 (MDL, method detection limit)는 얻어진 측정값들의 표준편차에 3.14를 곱한 값이고 정량한계 (MQL, minimum quantitation limit)는 얻어진 측정값들의 표준편차에 10을 곱한 값를 산출한다. 
	6.1.2 방법검출한계 및 정량한계의 측정은 시험자 또는 시험조건 들이 변경된 경우에는 다시 측정하여야 하며, 조건이 변경되지 않은 경우라도 최소 분기 1 회 이상 실시하여야 한다. 

	6.2 실험실의 정밀도 및 정확도 
	6.2.1 정밀도는 표준용액을 정량한계의 (1 ～ 2) 배 농도가 되도록 제조한 다음 7.0 분석절차에 따라 4 회 이상 측정한 평균값과 상대표준편차 (RSD)를 구하여 산출한다.
	6.2.2 정확도는 표준용액을 정량한계의 (1 ～ 2) 배 농도가 되도록 제조한 다음 7.0 분석절차에 따라 4 회 이상 측정한 평균값과 제조한 표준용액의 농도에 대한 상대 백분율 (%)로 나타낸다.  
	6.2.3 정밀도와 정확도의 측정은 시험자 또는 시험조건 들이 변경된 경우에는 다시 측정하여야 하며, 조건이 변경되지 않은 경우라도 최소 분기 1 회 이상 실시하여야 한다. 
	6.2.4 이와 같이 측정했을 때 상대표준편차는 10 % 이내, 회수율은 (80 ～ 120) % 이내이어야 한다. 또한 전처리를 제외한 분석과정에서의 정확도는 정확한 농도를 알고 있는 표준용액을 4 회 이상 분석하여, 동일한 방법으로 산출할 수 있다. 

	6.3 현장 이중시료 (field duplicates)
	6.4 검정곡선의 작성 및 검증
	6.4.1 검정곡선 작성용 표준 용액을 정량범위 내 (3 ～ 5) 개 농도로 제조하여 분석한다. 얻어진 검정곡선의 결정계수 (r2)가 0.995 이상, 또는 감응계수 (RF, response factor)의 상대표준편차가 10 % 이내 이어야 하며, 결정계수나 감응계수의 상대표준편차가 허용범위를 벗어나면 재작성하도록 한다. 
	6.4.2 감응계수 (RF)는 검정곡선 작성을 위한 표준용액의 농도 (C)에 대한 흡광도와 같은 반응 (R, response)으로 다음 식과 같이 구한다.
	6.4.3 검정곡선은 분석할 때 마다 작성하는 것이 원칙이며 분석 과정 중 검정곡선의 직선성을 검증하기 위하여 각 시료군 (시료 20 개 이내) 마다 1 회의 검정곡선 검증을 실시하는 것이 바람직하다.  
	6.4.4 검증은 방법검출한계의 (5 ～ 50) 배 또는 검정곡선의 중간 농도에 해당하는 표준 용액에 대한 측정값이 검정곡선 작성 시의 값과 10 % 이내에서 일치하여야 한다.  만약 이 범위를 넘는 경우 검정곡선을 재작성하여야 한다. 이 때 검정곡선 작성용 표준용액은 다른 회사의 표준물질을 사용하여 조제하는 것이 바람직하다.  

	6.5 방법바탕시료
	6.6 내부정도관리 주기
	6.6.1 내부정도관리를 위하여 방법검출한계, 정밀도와 정확도의 측정은 분기 1 회 이상 측정하는 것을 원칙으로 하며, 분석자의 변경, 분석 장비의 수리나 이동 등 주요 변동사항이 발생한 경우에는 수시로 실시한다.  검정곡선의 검증 및 방법바탕시료의 측정은 시료군 당 1 회 실시하여야 한다.


	7.0 분석절차
	7.1 전처리
	7.1.1 30분 및 1시간 시료채취용액
	7.1.1.1 시료용액을 25 mL 눈금플라스크에 옮기고 약 5 mL의 증류수로 시료용액을 씻어낸다.
	7.1.1.2 시료용액 속의 오존이 분해되는 것을 기다리기 위해 분석을 20 분간 늦춘다.

	7.1.2 24시간 시료채취용액
	7.1.2.1 흡수액으로 전체시료를 50 mL로 희석한다. 5 mL의 시료용액을 정확히 취해 10 mL 눈금플라스크에 넣고 흡수액을 눈금까지 채운다.
	7.1.2.2 오존이 분해될 때까지 20 분간 기다린다.

	7.1.3 위의 각 측정을 위해 시료를 흡입시키지 않는 TCM용액 10 mL를 25 mL 눈금플라스크에 넣고 바탕시험용액 (reagent blank) 제조용으로 한다.
	7.1.4 표준용액은 검정곡선용 아황산 - TCM용액 2 mL 및 TCM용액 8 mL를 25 mL 눈금플라스크에 넣어 제조한다.
	7.1.5 위의 각 눈금플라스크 및 시료가 채취된 용액의 플라스크에 0.6 % 설퍼민산 1 mL를 각각 가해서 질소산화물로부터 생성된 아질산염을 파괴하기 위해 10분간 방치한다.
	7.1.6 0.2 % 폼알데하이드 2 mL를 정확히 취해 각 플라스크에 가한 다음 파라로자닐린 용액 5 mL씩을 각각 가한다. 
	7.1.7 정확히 30 분후에 위의 각 플라스크에 끓인 후 식힌 증류수를 넣어 눈금까지 채워서 이 용액을 잘 섞는다. 

	7.2 측정방법
	7.2.1 (30 ～ 60) 분 후에 파장 548 nm에서 시료용액, 바탕시험용액 및 표준용액 (control solution)의 흡광도 (10 mm 셀)를 측정한다.
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