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	ES 12325.1 어린이 용품 함유 금속류-유도결합플라스마원자방출분광법(경구노출)1
	개요
	1.0 개요 
	1.1 목적
	1.2 적용범위
	1.2.1 이 시험 방법은 어린이 용품에 함유되어 있는 금속류의 입에 넣고 빠는 행위에 의한 전이량을 와류진탕 추출기 (head over heel rotator)를 사용하여 인공침에 추출되는 금속류의 양을 측정하는 유도결합플라스마 원자방출 분광광도법 (ICP/OES)이다. 단 수은은 냉증기 원자흡수 분광광도법 (CVAAS)에 따라 정량한다.
	1.2.2 본 시험방법의 분석대상 물질은 금속류 14종 (구리, 납, 니켈, 바륨, 베릴륨, 비소, 셀레늄, 수은, 아연, 안티몬, 주석, 카드뮴, 코발트, 크로뮴)이며, 사용하는 장치 및 측정조건에 따라 다르지만 0.00001 μg/cm2/min ∼ 0.0010 μg/cm2/min의 검출한계 값을 만족해야 한다.

	1.3 간섭 물질
	1.3.1 분석결과에 오류를 가져올 수 있는 주요 오염원으로는 산, 시약, 유리 기구 및 그 외 분석 중에 사용되는 모든 기구 등이다. 모든 시약은 순도 및 불순물의 종류와 함량을 고려하여 사용한다. 각 실험실에서는 정제수 바탕시료 (reagent blank)의 측정을 통해 오염원의 영향 유무나 수준에 대하여 평가한다. 
	1.3.2 유리 기구류의 적합한 세척은 매우 중요하다. 잘못 세척된 유리 기구류는 분석과정 중 시료를 오염시킬 수 있으며 유리표면에 분석물질이 흡착될 경우 목적성분이 손실될 우려가 있으므로 적합한 세척방법을 사용해야 한다.
	1.3.3 유리 기구류의 세척은 다음과 같다. ①세척제 사용 세척 ②수돗물 헹굼, 20 % 질산수용액 또는 질산 (< 8 %)/염산 (< 17 %) 수용액에 4시간 이상 담가 둠 ③정제수로 헹군 다음 건조 후 사용한다.
	1.3.4 시약이나 용매는 미량금속 등급 또는 유해중금속 분석용을 사용하고, 필요한 경우 증류나 정제 과정을 통해 불순물의 방해로 인한 문제를 최소화하도록 한다.


	2.0 용어정의
	2.1 금속류

	3.0 분석기기 및 기구
	3.1 와류진탕추출기 (head over heel rotator)
	3.2 테프론 셉텀으로 된 뚜껑이 있는 250 mL 유리병 
	3.3 여과지 
	3.4 유도 결합 플라스마 원자방출 분광분석기 (ICP/OES, inductively coupled plasma/optical emission spectrometry)
	3.5 전자저울 

	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약
	4.1.1 정제수
	4.1.2  질산 (HNO3, 63.01)  
	4.1.3 염산 (HCl, 36.45)

	4.2 표준용액
	4.2.1 금속류 표준원액 (1,000 mg/L)
	4.2.2 금속류 표준용액

	4.3 인공침 용액 (simulated saliva salt solution)
	4.3.1 정제수
	4.3.2 염화칼슘 이수화물 (calcium chloride, dihydrate, CaCl2·2H2O, 147.02)
	4.3.3 염화마그네슘 육수화물 (magnesium chloride, hexahydrate, MgCl2·6H2O, 203.3)
	4.3.4 탄산포타슘 (potassium carbonate, K2CO3, 138.2)
	4.3.5 염화포타슘 (potassium chloride, KCl, 74.55)
	4.3.6 인산포타슘 삼수화물 (potassium phosphate, dibasic, trihydrate, K2HPO4·3H2O, 228.2)
	4.3.7 염화소듐 (sodium chloride, NaCl, 58.44)
	4.3.8 염산 (hydrochloric acid, HCl, 36.46)


	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 시료의 준비
	5.1.1 페인트 코팅 제품 및 금속류
	5.1.2 플라스틱, 종이류 및 기타류  


	6.0 정도보증/정도관리 (QA/QC)
	6.1 방법검출한계 (MDL, method detection limit)
	6.2 방법바탕시료의 측정
	6.3 검정곡선의 작성 및 검증
	6.3.1 검정곡선은 정량범위내 0점을 제외하고 최소 3개 이상의 농도로 작성하여야 하며, 검정곡선의 직선성은 결정계수 (R2) 값이 0.995 이상 또는 교정계수가 ± 10 % 이내 이어야 한다.
	6.3.2 검정곡선은 분석을 할 때마다 새로 작성되어야 하며, 검정곡선용 표준용액은 일주일마다 새로 제조해야 한다.
	6.3.3 분석 중에 분석대상 시료 20개당 1개 이상의 표준용액 (중간농도)을 검정곡선에 적용하여 분석하고, 분석농도가 당초 표준용액 농도의 20 % 이내에서 일치하여야 하며, 이를 벗어나는 경우에는 재작성 하여야 한다. 

	6.4 정확도 관리
	6.4.1 유사한 매질의 인증표준물질 (CRM, certified reference material) 또는 이에 상당하는 표준물질을 사용하여 시료와 동일한 방법으로 전처리 및 분석하여, 4회 이상 반복한 평균 회수율이 인증값 범위 또는 ± 20 % 이내에 있어야 한다.
	6.4.2 모든 시험에서 정제수 바탕시험을 실시하여 시료 측정결과를 보정해주어야 한다. 

	6.5 내부정도관리 주기 및 목표
	6.5.1 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, 측정 장비의 감도가 의심될 때에는 언제든지 측정하여 확인하여야 한다. 
	6.5.2 검정곡선 검증 및 시약바탕시료의 분석은 각 시료군마다 실시하며, 고농도의 시료 다음에는 방법바탕시료를 측정하여 오염여부를 점검한다. 
	6.5.3 각 정도관리 항목에 대한 정도관리 목표 값은 표 3와 같다.


	7.0 분석절차
	7.1 시료전처리
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