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1.3.2 FE7I7+F+ AAA, 55, AAF 28 olAlEo R A2 Hols= F 300
TolA] 158 ~ 30% st 71g3 & 23 dFuga(E) oz Yol 7133 3o H#s)

o Abgath

3.0 E4J1J & I+

3.1 JINIZZ20tE0dcHZE

3.1.1 Ay qAEF 020 mm ~ 0.35 mm, Z5F7 0.1 ym ~ 0.50 yum, Z4°] 15 m
~ 60 m9 cross-linked methylsilicone %=+ cross-linked 5 % phenylmethylsilicone %
o] mA#olY T5F Feldss 7 BARC R i £4 Edo Evt e A
= "ol AT

3.1.2 W7IAlE F9HEE 99999 % olde] dAF (ke HAA)S AMESH FHS
05 mL/min ~ 4 mL/min, A/EE=YF &5+ 260 C ~ 300 C, 29>%+ 50 T ~

3.2.1 oleza e AAEZAY (El electron impact)S AF&3lH o] &3lo A= 35
eV ~ 70 eVE A}&3}

3.2.2 AZEXM7|= A714E (magnetic sector), At5=A4 (quardrupole) ¥ o] 2E
A3 (ion trap), LY E N (Orbitrap) & 4o Zast H5S 7FH AS ARESH



2018 ES 04615.1

3.2.3 AFEAo|x= HeloleAE (SIM, selected ion monitoring)S ©] &35t 7 o]

g
e, deas olese ¥ 39 oleg A8 & U

Fezut4 (KD) %7, Sd58%%7) £t 425572 A8 ols

4.1.1 SUESE
ASUHEF (sodium chloride, NaCl, &A% : 5845) 30 g& A4 500 mLell o]
F=8&v 10 mLE ¥i &80 3% vs F=8v 2 uL Fste] VAl Z=mnEY

Zo] =9 W 2= j%ﬂ 3%3011 e 27 )l ASs AR RTR

4.1.2 n-slAt

n-342F (n-hexane, CeHiy, A : 86.17) 100 mLE 1 mL ~ 5 mLE =3 AL 2
me %48}04 AR E Y Lo FPT ) TFEEH ¥z BT BEEE yavt

e A AFEghT

4.1.3 OIHIE

obA &= (acetone, CH;COCH3, 4} : 58.08) 100 mLE 1 mL ~ 5 mLE &=

< 2 uL HAste] 7IAAZrtEOY Ze| FYPT w TEEHY I B3 ETE I
aA7F gl AS A&

4.1.4 Oig=

W g2 (methanol, CH;0H, ##}= @ 32.04) 100 mLE 1 mL ~ 5 mL® &% A&
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4.1.5 OOISZZNE

tjol|Z 2 2| gt (methylene chloride, CHoCly, #AF%F : 84.93) 100 mLE 1 mL ~ 5 mL
2 55 AS 2 ul HASY ZAAZvtEY Xz FUE W xFEEHe da BT
of E-E YAt gle AE FEEWE AME S

4.1.6 9M =N

3aF (sulfuric acid, HoSOy, Bl @ 1.84, &b 1 98.08, staF : 95 %olAh) & AHAS
of HH3] Ho] 41o] A AT A AlE3)

T AYE S (anhydrous sodium sulfate, NaoSOa, A © 142.04) 100 goll F&&

W50 mLE 93 50l e the ofustel REFAUERS Rt Lo ¥
FIEFH T FEE0 25 mLE 23 £E0] 4L ThE oHse Ry ¥
FRMMEFS FE el ARAAY F AA Relste] Qe FEEu 2 4L A
o NAAZEINL FAT W EETA] v P2e] BEE WA Qe 4

4.2.1 LIEZHHE EE2% (1,0000.0 mg/L)

HEZWlA (980 % o) Ak AdFdFsS FHste AZmETIHR=ZE wEagz 93]
1,000 mg/L. & ZASAY FHABZA (certificate) 7} HEF-H Al EF&HS AT
k. ZAfE g &7 ZYHESEFe2dEd (PTFE) vz 253 &
37

4wty ALg g,

4.2.2 2,6-CILIEZE=M Z=IAH (1,000.0 mg/L)
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4.2.3 24-CILUEZERA TEIAX (1,000.0 mg/L)

24-YUEZZF4d (980 % o) AleF A4S FHdte] AZvEIHEZE vEgsR
A3 1,000 mg/L & ZFAAY EARFA (certificate) 7} AFE A3 FFLAS
AbgsE 5= 9tk Ao &7 ZEHEdEFe2dEd (PTFE) vz 2%

d F WY nws Agad

[¢

421 ~ 4239 EF&9S U vE&E 3 3Hsle] HAZHE THFFEAS
zZA e, FARSA (certificate) 7} FHE AT FF=EAS AL = At 2
gHol] 7|1 ZYHEDGEFeRAEd (PTFE) "= W83 3 Wy HasH

4.3.1 HHNIEZE|AH (1,000.0 mg/L)

Nitrobenzene—ds (98.0 %) Al¢FS Al &sla A=ZwE1#u] 8 weELz A3 1,000

mg/L. & ZASAY EAHZA] (certificate)’} HHEH Ald TFLANS A} 83 5 9l
o ZAagEde &7 ZHEHZFoZogd (PTFE) vz Wis & W%
B s AR}

4.3.2 HHNEZESENY (10.0 mg/L)

100 mL 9 Zet2ae] fAEEL 1 mLE 93 MEe wi 4dd g wA
AA ALtk WS Sa Fehaas AW EEol EF@th § AUy
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o %713 EHYHEGZSFemoEd (PTFE) nhl &2 283t W3 ®Bygic

4.4.1 WSHEEINH (1,000.0 mg/L)

3% phenanthrene-dip (98.0 % ©]7) AleFS Al&3ste] AZntE Y ZE v
483 1,000 mg/L & ZASAY FHRSA (certificate) 7} HH-H AlH X+
AREE otk AA el %713 EHEGEFLEAEHA (PTFE) vl =
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6.1.1 W HHAZ34 (method detection limit) 2 A %3A (minimum quantitation
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3 7+7} 0.002 mg/L

ARTA ARAS (R = 098 &= 2485 RP)Q dEs=3Ha < 25 %
A= A EFEAR7L £ 25 % o]

e 75 % ~ 125 %

2. 71AaZvEONE AFZA(A)

3 5 = 4

cross-linked 5 % phenylmethylsilicone,

Za =

30 m 4] x 025 mm A E x 025 ym ZEF7
SHIIA (F-55) % (1.0 mL/min)
THH () Splitless( &3HA & RFEAlell split mode AH§ 7}He)
U 2= 290 C
Ol Ho] A~ &% 280 C
onon 50C (2 min) — 10C/min — 160C (0 min) — 5C/min

— 200C (2 min) — 30C/min — 320C (3 min)

£ 3 E44EY Aol
g

=4 A Al e o]l (m/z) A2 ol (m/z)
Phenanthrene-dio (IS) 188 188 187
Nitrobenzene-ds (SS) 128 82 128
Nitrobenzene 123 7l 123
2,6-Dinitrotoluene 182 165 63
2,4-Dinitrotoluene 182 165 63

_12_
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® 4. 74 BEEAY HFF AR
k.

=4 55 A7 (min)
Phenanthrene—d;o(IS) 18.96
Nitrobenzene—ds (SS) 8.65
Nitrobenzene 8.69
2,6-Dinitrotoluene 14.11
2,4-Dinitrotoluene 15.12

100 153
5 3 J:,
A . B L N ) - B
“’-Jt W 50 L3 £ >xﬁ E] 100 u 3 :_ 130 1:.:- - 150 j 160 -1_?:- 1B 1 a0
29 1. Phenanthrene-dio(IS)8] A ZF=HEH ()
ol .
= ) )
S
% J\/Z
a 10
.('/L‘ o
o B 3] %] jul 4% 50625 T e y [ e @ |
10 ] E 5 B ) # @ 100 110 120 L] 140
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	ES 04615.1 니트로벤젠 2,6-디니트로톨루엔 2,4-디니트로톨루엔
	책갈피
	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요 
	1.1 목적 
	1.2 적용범위
	1.2.1 이 시험기준은 폐수 또는 니트로벤젠, 2,6-디니트로톨루엔, 2,4-디니트로톨루엔의 농도가 비교적 높은 지표수, 지하수 등에 적용할 수 있다.
	1.2.2 니트로벤젠, 2,6-디니트로톨루엔, 2,4-디니트로톨루엔의 정량한계는 각각 0.002 mg/L이다.

	1.3 간섭물질 
	1.3.1 추출 용매에 함유된 불순물이 분석을 방해할 수 있다. 이 경우 방법바탕시료나 시약바탕시료를 분석하여 확인할 수 있다. 방해물질이 존재하면 용매를 증류하거나 정제용 칼럼을 이용하여 제거한다. 고순도의 시약이나 용매를 사용하면 방해물질을 최소화할 수 있다.
	1.3.2 유리기구류는 세정제, 수돗물, 정제수 그리고 아세톤으로 차례로 닦아준 후 300 ℃에서 15분 ～ 30분 동안 가열한 후 식혀 알루미늄박(箔)으로 덮어 깨끗한 곳에 보관하여 사용한다.
	1.3.3 매트릭스로부터 추출되어 나오는 방해물질이 있을 수 있는데 이는 시료마다 다르다. 만약 방해가 심하면 추가적으로 플로리실과 같은 고체상 정제과정이 필요하다.


	2.0 용어정의
	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 m ～ 60 m의 cross-linked methylsilicone 또는 cross-linked 5 % phenylmethylsilicone 등의 모세관이나 동등한 분리성능을 가진 모세관으로 대상 분석 물질의 분리가 양호한 것을 택하여 시험한다.
	3.1.2 운반기체는 부피백분율 99.999 % 이상의 헬륨 (또는 질소)을 사용하며 유량은 0.5 mL/min ～ 4 mL/min, 시료도입부 온도는 260 ℃ ～ 300 ℃, 컬럼온도는 50 ℃ ～ 320 ℃로 사용한다.

	3.2 질량분석기 (mass spectrometer) 
	3.2.1 이온화방식은 전자충격법 (EI, electron impact)을 사용하며 이온화에너지는 35 eV ～ 70 eV를 사용한다.
	3.2.2 질량분석기는 자기장형 (magnetic sector), 사중극자형 (quardrupole) 및 이온트랩형 (ion trap), 오비트랩(Orbitrap) 등 분석에 필요한 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 농축기

	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약 
	4.1.1 염화나트륨
	4.1.2 n-헥산
	4.1.3 아세톤
	4.1.4 메탄올
	4.1.5 다이클로로메탄
	4.1.6 9 M 황산
	4.1.7 무수황산나트륨

	4.2 표준용액
	4.2.1 니트로벤젠 표준원액 (1,0000.0 mg/L)
	4.2.2 2,6-디니트로톨루엔 표준원액 (1,000.0 mg/L)
	4.2.3 2,4-디니트로톨루엔 표준원액 (1,000.0 mg/L)
	4.2.4 혼합표준용액 (100.0 mg/L)

	4.3 대체표준용액 
	4.3.1 대체표준원액 (1,000.0 mg/L)
	4.3.2 대체표준용액 (10.0 mg/L)

	4.4 내부표준용액 
	4.4.1 내부표준원액 (1,000.0 mg/L)
	4.4.2 내부표준용액 (10.0 mg/L)


	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 시료채취는 아세톤 등으로 세척되거나 사전체적이 인증된 유리병을 사용하며 세제를 사용하지 않아야 한다.
	5.2 황산 적당량을 가하여 pH 2로 조절하여 추출하기 전까지 0 ℃ ∼ 4 ℃ 냉암소에서 보관한다. 시료는 28일 이내에 추출하고 40일 이내에 분석한다.

	6.0 정도보증/정도관리 (QA/QC)
	6.1 방법검출한계 및 정량한계
	6.1.1 방법검출한계 (method detection limit) 및 정량한계 (minimum quantitation limit)는 ES 04001b 정도보증/정도관리에 따라 계산한다. 정제수에 정량한계 부근의 농도가 되도록 첨가한 7개의 첨가시료를 준비하고 7.0항의 실험절차와 동일하게 분석하여 표준편차를 구한다.
	6.1.2 표준편차에 3.14를 곱한 값을 방법검출한계로, 10을 곱한 값을 정량한계로 나타낸다. 측정한 방법검출한계와 정량한계는 표 1에서 제시한 정도관리 목표값을 만족할 수 있어야 한다.

	6.2 방법바탕시료의 측정
	6.3 검정곡선의 작성 및 검증
	6.3.1 검정곡선의 작성 및 검증은 정량범위 내의 3개 이상 농도에 대해 검정곡선을 작성하고 얻어진 검정곡선의 결정계수 (R2)가 0.98 이상 또는 감응계수 (RF)의 상대표준편차가 25 % 이내이어야 하며, 결정계수나 감응계수의 상대표준편차가 허용범위를 벗어나면 다시 작성한다.
	6.3.2 검정곡선의 직선성을 검증하기 위하여 검정곡선을 작성할 때에는 정량범위를 0.5 mg/L ～ 10 mg/L 범위에서 3개 이상의 농도가 포함되어야 한다. 그러나 측정값이 이 농도범위를 벗어날 경우에는 시료를 묽혀서 다시 분석한다. 
	6.3.3 검정곡선을 검증하기 위하여 감응계수를 비교할 때에는 검정곡선의 중간 농도에서 한 농도를 선택하여 감응계수 (RF)를 구하여 그 값의 변화가 25 % 이내에서 일치하여야 한다. 만약 이 범위를 넘는 경우, 검정곡선을 다시 작성한다. 

	6.4 회수율
	6.4.1 회수율이라 함은 대체표준물질의 회수율을 말하며 시료분석결과에 대한 신뢰성 검토를 위해 시료분석결과와 함께 제시한다. 
	6.4.2 검정곡선 작성용 표준용액(0.5 ～ 10 mg/L)을 분석하여 얻은 각 대체표준물질과 내부표준물질간의 상대감응계수(RRF)를 이용하여 시료에서의 대체표준물질의 회수율을 아래와 같이 계산하며 50 ∼ 120% 범위를 만족하여야 한다. 

	6.5 정밀도 및 정확도 
	6.5.1 정확도 (accuracy) 및 정밀도 (precision)의 측정은 ES 04001b 정도보증/정도관리에 따른다. 정제수에 정량한계의 10배 농도가 되도록 동일하게 표준물질을 첨가한 시료를 4개 이상 준비하고 7.0항의 절차와 동일하게 측정하여 평균값과 표준편차를 구한다. 
	6.5.2 정확도는 인증시료를 확보할 수 있는 경우 인증표준물질을 분석한 결과 값과 인증 값과의 상대백분율로 나타내고, 인증시료를 확보할 수 없는 경우 이를 정확한 농도로 첨가한 시료로 대체한다. 이 때 정확도는 첨가시료를 분석한 농도와 첨가하지 않은 시료를 분석한 농도와의 차이에 대한 첨가농도의 상대백분율로서 나타내며 그 값이 75 % ～ 125 % 이내이어야 한다. 
	6.5.3 정밀도는 측정값의 상대표준편차 (RSD)로 계산하며 측정값이 25 % 이내이어야 한다.

	6.6 현장 이중시료의 측정
	6.7 내부정도관리 주기 및 목표
	6.7.1 방법검출한계, 정량한계, 정밀도 및 정확도는 연 1회 이상 산정하는 것을 원칙으로 하며, 분석자의 교체, 분석 장비의 수리 및 이동 등의 주요 변동사항이 생길 경우에는 다시 실시한다. 단, 장비의 청소 및 측정 장비의 감도가 의심될 때에는 언제든지 측정하여 확인하여야 한다. 
	6.7.2 검정곡선 검증 및 시약바탕시료의 분석은 각 시료군마다 실시하며, 고농도의 시료 다음에는 시약바탕시료를 측정하여 오염여부를 점검한다.
	6.7.3 각 정도관리 항목에 대한 정도관리 목표 값은 표 1과 같다.


	7.0 분석절차 
	7.1 전처리
	7.1.1 시료 500 mL를 1 L 분별깔때기에 취하여 대체표준용액을 첨가하고 9 M 황산 용액을 이용하여 시료를 pH 2 이하의 산성상태로 만든 후 염화나트륨 약 30 g을 넣어 녹인다. 시료채취 후 보존을 위하여 pH 2로 조절하여 pH의 변화가 없는 경우에는 산성상태 조절이 필요하지 않다. 
	7.1.2 추출용매인 다이클로로메탄 50 mL를 넣어 5분간 강하게 흔들어 섞은 다음 가만히 두었다가 추출용매 층을 다른 분별깔때기(B)에 취한다.
	7.1.3 시료 500 mL 에 추출용매 50 mL를 넣어 같은 방법으로 2회 더 반복 추출한다.
	7.1.4 7.1.2와 7.1.3의 추출물을 합하여 무수황산나트륨을 이용하여 수분을 제거한다.
	7.1.5 7.1.4에서 수분이 제거된 추출액을 회전증발농축기와 질소 농축기를 이용하여 농축 후, 내부표준용액을 첨가하여 부피를 1.0 mL로 하여 분석한다. 

	7.2 검정곡선의 작성
	7.2.1 혼합표준용액 (100.0 mg/L) 0, 5, 10, 20, 50, 100 μL를 단계적으로 취하여 넣고 대체표준용액 (10.0 mg/L)과 내부표준물질 (10.0 mg/L)을 각각 정확히 50 μL를 취하여 1 mL 바이알에 넣고 각각 메탄올로  1 mL가 될 때까지 채운다. 제조한 검정곡선용 표준용액의 농도는 0, 0.5, 1.0, 2.0, 5.0, 10.0  mg/L에 해당되며 필요에 따라 사용하는 표준용액의 농도와 개수를 달리 할 수 있다.
	7.2.2 시료를 분석하기 전에 제조한 검정곡선 작성용 표준용액 (0.5 mg/L ～ 10 mg/L)을 분석하여 각 선택이온에 대한 크로마토그램을 작성하여 각 표준물질의 면적과 이에 대응하는 대체표준물질 및 내부표준물질의 피크 면적으로부터 상대감응계수 (RRF)를 구한다. 아래 식에 의해 상대감응계수(RRF)를 얻을 수 있다. 

	7.3 측정법
	7.3.1 최종 농축한 시료 중 2 μL를 취하여 기체크로마토그래프에 주입하여 분석한다.
	7.3.2 기체크로마토그래프로부터 얻은 크로마토그램에서 각 분석성분 및 내부표준물질의 머무름 시간에 해당하는 위치의 피크들로부터 피크 면적을 구한다.
	7.3.3 시료 추출물에서 각 분석물질들을 검출하기 위하여 기체크로마토그래프의 피크에 대한 신호 대 잡음 (signal to noise, S/N)의 비는 3보다 커야 하며, 각 분석물질의 정량이온과 확인이온에 대한 자연 존재비 (isotope ratio)와 비교하여 ± 20 % 이내에 있는 것으로 한다.


	8.0 결과보고 
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	9.0 참고자료
	9.1 EPA method 8270D, Semivolatile organic compounds by gas chromatography/mass spectrometry(GC/MS)
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