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토양오염공정시험기준 ES 07501.2b

유기인화합물-기체크로마토그래피-질량분석법 2018

(Organophosphorus pesticides-gas chromatography-mass 

spectrometry)

1.0 개요 

1.1 목적 

이 시험기준은 토양 중 유기인화합물(이피엔, 파라티온, 메틸디메톤, 다이아지논 및 펜

토에이트)의 측정방법으로서, 유기인화합물을 기체크로마토그래프로 분리한 다음 질량

검출기로 분석하는 방법이다.

1.2 적용범위 

1.2.1 이 시험기준은 토양 중 유기인화합물(이피엔, 파라티온, 메틸디메톤, 다이아지논

및 펜토에이트)의 분석에 적용한다.

1.2.2 이 시험기준은 기체크로마토그래프로 분리한 다음 질량분석기로 측정하는 방법

으로 정량한계는 각 항목별 0.05 mg/kg이다.

1.3 간섭 물질 

1.3.1 해당 매질 또는 추출 용매 안에 함유하고 있는 불순물이 분석을 방해할 수 있다.

이 경우 바탕시료나 시약바탕시료를 분석하여 확인할 수 있다. 방해물질이 존재하면 용

매를 증류하거나 컬럼 크로마토그래피를 이용하여 제거한다. 고순도의 시약이나 용매를

사용하면 방해물질을 최소화할 수 있다.

1.3.2 초자류는 사용 전에 아세톤, 분석 용매 순으로 각각 3 회 세정한 후 건조시킨 것

을 사용하여 오염을 최소화할 수 있다.
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2.0 용어정의

“내용 없음”

3.0 분석기기 및 기구

3.1 기체크로마토그래프 

3.1.1 컬럼은 안지름 0.20 mm ～ 0.35 mm, 필름두께 0.1 µm ～ 0.50 µm, 길이 15～60

m의 cross-linked methylsilicon 또는 cross-linked 5 % phenylmethylsilicon 등의 모세

관이나 동등한 분리성능을 가진 모세관으로 대상 분석 물질의 분리가 양호한 것을 택하

여 시험한다.

3.1.2 운반기체는 부피백분율 99.999 % 이상의 질소(또는 헬륨)를 사용하며 유량은 0.5

mL/min ～ 4 mL/min, 시료도입부 온도는 200 ℃ ～ 250 ℃, 컬럼온도는 40 ℃ ～ 280

℃로 사용한다.

3.2 질량분석기(mass spectrometer) 

3.2.1 이온화방식은 전자충격법(EI, electron impact)을 사용하며 이온화에너지는 35

eV ～ 70 eV을 사용한다.

3.2.2 질량분석기는 자기장형(magnetic sector), 사중극자형(quadrupole) 및 이온트랩

형(ion trap) 등의 성능을 가진 것을 사용한다.

3.2.3 정량분석에는 선택이온검출법(SIM, selected ion monitoring)을 이용하는 것이

바람직하다. 선택하는 이온들은 표 3의 이온을 사용할 수 있다.

3.3 농축장치

구데르나다니쉬(K.D.) 농축기 또는 회전증발농축기를 사용한다.
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3.4 정제용 컬럼

실리카겔 컬럼이나 플로리실 컬럼 또는 활성탄 컬럼을 선택하여 사용한다.

4.0 시약 및 표준용액

ES 07501.1a 유기인화합물-기체크로마토그래피 4.0 시약 및 표준용액에 따른다.

5.0 시료채취 및 관리

ES 07130.c 시료의 채취 및 조제에 따른다.

6.0 정도보증/정도관리(QA/QC)

ES 07501.1a 유기인화합물-기체크로마토그래피 6.0 정도보증/정도관리에 따른다.

7.0 분석절차 

7.1 전처리

ES 07501.1a 유기인화합물-기체크로마토그래피 7.1 시료전처리에 따른다.

7.2 검정곡선의 작성

ES 07501.1a 유기인화합물-기체크로마토그래피 7.2 검정곡선의 작성에 따른다.

7.3 측정법

7.3.1 추출물 1 µL ～ 3 µL를 취하여 기체크로마토그래프에 주입하여 분석한다.

7.3.2 크로마토그램으로부터 각 분석성분 및 내부표준물질의 머무름시간(retention
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time)에 해당하는 봉우리로부터 면적을 측정한다.

8.0 결과보고 

시료용액의 농도로부터 아래의 식을 사용하여 토양시료 중 유기인화합물의 농도를 계

산할 수 있다. 결과는 각 성분별 농도를 합산하여 유기인화합물의 농도로 표시한다.

토양 중 유기인화합물의 농도(mg/kg) = ∑
C 1

W d
×V (식 1)

여기서, C1 : 검정곡선에서 얻어진 분석시료의 각 항목별 농도(mg/L)

V : 시험용액의 부피(여기서는 0.01 L)

Wd : 수분 보정한 토양시료의 건조중량(kg)
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10.0 부록

그림 1. 유기인화합물 표준물질의 GC-MS 크로마토그램

실험조건 표 1 참고, 각 혼합표준용액 10 mg/L 사용 (Methyl demeton: 12.28min,

Diazinon: 14.32min, Parathion: 16.20min, Phenthoate: 17.04min, Pyrene-d10(ISTD):

17.29min, EPN: 20.34min)



ES 07501.2b 2018

- 6 -

30 40 50 60 70 80 90 100110120130140150 160170180190200
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

16000

18000

20000

22000

24000

26000

28000

30000

32000

34000

36000

38000

40000

42000

44000

m/z-->

Abundance

Scan 2701 (12.273 min): 1114-01.D (-)
88

60

109

142

79

47

125

16935
97 201191134

40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300
0

5000

10000

15000

20000

25000

30000

35000

m/z-->

Abundance

Scan 3172 (14.312 min): 1114-01.D (-)
179

137

152

199

304

93
227 276

248
124

66

215
43

289260
167

10981
30

메틸디메톤

다이아지논

파라치온

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

m/z-->

Abundance

Scan 3607 (16.195 min): 1114-01.D (-)
291

109

139125
155

65
186 235 258

81
218

275
30 17250 95 202 345331

그림 2. 유기인화합물의 질량스펙트럼(계속)
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그림 2. 유기인화합물의 질량스펙트럼
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항 목 조 건

컬럼

운반기체 (유속)

분획비

주입구온도

검출기 온도

오븐온도

Ultra-2 (Cross-linked 5 % phenylmethylsilicon,

30 m 길이 x 0.2 mm 안지름 x 0.33 µm 필름두께)

헬륨 (1.0 mL/min)

1/10

300 ℃

280 ℃

초기온도 초기시간 승온속도 최종온도 최종시간

(℃) (min) (℃/min) (℃) (min)

50 3 10 300 5

표 1. 유기인화합물의 기체크로마토그래피 기기분석 조건 예

물질명 분자량 제1선택이온, m/z 제2선택이온, m/z
이피엔

다이아지논

펜토에이트

파라치온

메틸디메톤

323.3

304.4

320.4

291.3

230.3

157

179

274

291

88

169, 323

137, 304

125, 246

109, 97

109, 142

표 2. 유기인화합물의 선택이온

정도관리 항목 정도관리 목표

정량한계

검정곡선

정밀도

정확도

각 항목별 0.05 mg/kg

결정계수(R2) > 0.98 또는 감응계수(RF)의 상대표준편차 < 20 %

상대표준편차가 30 % 이내

70 % ～ 130 %

표 3. 정도관리 목표 값


