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9.1 Standard Method 4500-SO4*, 2005, Sulfate.
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	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0  개요 
	1.1 목적 
	1.2 적용범위 
	1.2.1 이 시험기준은 먹는물 및 샘물 중 황산이온의 측정에 적용한다. 
	1.2.2 이 시험기준에 의한 황산이온의 정량한계는 2 mg/L이고 정량범위는 2 mg/L ～ 300 mg/L이다. 

	1.3 간섭물질 
	1.3.1 크롬 및 철과 같은 중금속은 황산염을 만들어 황산바륨으로 침전을 방해할 수 있다. 


	2.0 용어정의
	3.0 분석기기 및 기구
	3.1 이온교환수지관 
	3.1.1 양이온교환수지 (amberite IR-120)를 약 10배량의 염산용액(5 M)에 담근다. 
	3.1.2 염소이온이 완전히 제거될 때까지 물로 씻는다. 
	3.1.3 이 수지를 옆의 유리컬럼에 주입하여 약 12 cm의 수지층을 만든다. 이 때 수지 층의 위에는 항상 소량의 물 층이 남도록 한다. 


	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약 
	4.1.1 염화마그네슘용액(0.01 M)
	4.1.2 염화바륨용액(0.01 M)
	4.1.3 암모니아 완충용액
	4.1.4 EBT용액
	4.1.5 염산 (hydrochloric acid, HCl, 분자량 : 36.46)

	4.2 표준용액
	4.2.1 황산염 표준원액(1 000 mg/L)
	4.2.2 황산염 표준용액(10.0 mg/L)
	4.2.3 EDTA용액(0.01 M)
	4.2.3.1 에틸렌디아민테트라아세트산이나트륨․2수화물 (ethylenediaminetetraacetic acid disodium salt dihydrate, C10H14N2Na2O8․2H2O, 분자량 : 372)을 80 ℃에서 5시간 건조하고, 데시케이터에서 식힌 다음 0.372 g을 물에 녹여 100 mL로 한 후 갈색병에 넣어 보관한다. 이 용액 1 mL는 탄산칼슘으로서 1 mg을 함유하는 양에 상당한다.
	4.2.3.2 농도결정



	5.0 시료채취 및 관리 
	5.1 미리 세척된 유리용기 또는 폴리에틸렌 용기에 시료를 채취한다.
	5.2 유기물이 있을 때에 어떤 박테리아는 황산이온을 황이온으로 환원시킬 수 있다. 이를 방지하기 위해 1 ℃ ～ 5 ℃에서 보관한다.
	5.3 가능한 한 빨리 실험하며, 불가능할 경우 최대 28 일 이내에 실험해야 한다.

	6.0 정도보증/정도관리(QA/QC)
	6.1 방법바탕시료의 측정
	6.2 정밀도 및 정확도
	6.2.1 정확도 (accuracy) 및 정밀도 (precision)의 측정은 ES 05001 정도보증/정도관리에 따른다. 정제수에 정량한계의 1배 ～ 5배 농도가 되도록 동일하게 표준물질을 첨가한 시료를 4개 이상 준비하고 7.0항의 절차와 동일하게 측정하여 평균값과 표준편차를 구한다.
	6.2.2 정확도는 첨가한 표준물질의 농도에 대한 측정 평균값의 상대백분율로서 나타내고 그 값이 80 % ～ 120 % 이내이어야 한다.
	6.2.3 정밀도는 측정값의 상대표준편차 (RSD)로 산출하며 측정한 결과 20 % 이내이어야 한다.

	6.3 현장 이중시료의 측정
	6.4 내부정도관리 주기 및 목표
	6.4.1 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, 컬럼 교체 시와 측정 장비의 감도가 의심될 때에는 언제든지 측정하여 확인하여야 한다. 
	6.4.2 검정곡선 검증 및 시약바탕시료의 분석은 각 시료군마다 실시하며, 고농도의 시료 다음에는 시약바탕시료를 측정하여 오염여부를 점검한다.
	6.4.3 각 정도관리 항목에 대한 정도관리 목표 값은 표 1과 같다.


	7.0 분석절차 
	7.1 전처리
	7.2 측정법
	7.2.1 시료 50 mL를 삼각플라스크에 넣고 염산(10 %) 1방울 ～ 2방울을 넣은 다음 끓이면서 염화바륨용액(0.01 M) 10.0 mL를 넣어 수 초간 끓인 후 식히고 암모니아완충용액 5 mL 및 EBT용액 3방울을 넣어 곧 EDTA용액(0.01 M)으로 적정한다.
	7.2.2 종말점 가까이서(용액의 색이 적자색에서 청색으로 변할 때) 염화마그네슘용액(0.01 M)을 정확히 2.0 mL 넣고 다시 용액의 색이 청색으로 변할 때 까지 적정한다.
	7.2.3 이에 소비된 EDTA용액(0.01 M)의 mL(c)를 구한다.
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