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(Carbaryl—Gas Chromatography)

JHHIE-J|IM 3 20tE el 1l

1.0 iR

Rr
or

1.1

24, AlRE gt

s

9l

2]
=

F= ol 7hat
AR T 7ME S gF=za2y

[s]

97

=i}
=

=

1

A
=

’

=
o= pH 3 ~ pH 4=

-
T

7le=E

on

—

SR F=

3

il

N
oW

|

—_
fie)

2 7

B

AZvlE 1

oF
0
00
Rl

|

—_
fife)

N

1.2.3
mg/Lo]t}.
1.3.1

o

il

g g

3L

A7 AzvETd



ES 05502.2d 2026
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4.1 A

4.1.1 OIHIE

o} M E (acetone, CH3;COCHj;, ##}= : 58.08) 100 mLE ¢F 1 mL ~ 5 mL® &%+
S 5 ul HAste] 7 A ZZvE gz FY4T o e A F2d ErE

a7t gl A& AFEg

4.1.2 n-sipt
n-34F (hexane, CgHuy, FAFE :© 86.17) 100 mLE ¢F 1 mL ~ 5 mLE =3 A2 51
L Hsto] 7[AazntEag e FJ o] x4 I3 o EcE 937t ¢l

= AL ALg B,

4.1.3 CE2==20HE

& Z 29 & (methylene chloride, CHxCl,, FAF=F : 84.93) 100 mLE ¢ 1 mL ~ 5
mLZ 553 AL 5 ul FHste] 7IAA=ZmtEDRZ F4T o] aFEHY A

Fto BEeE Iavt gle AS AFEg
4.1.4 @
Wl Al (benzene, CsHs, A% @ 78.11) 100 mLE ¢F 1 mL ~ 5 mL&
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4.1.5 BPLEAMUES (anhydrous sodium sulfate, NasS0,, =Xt : 142.04)

T71AAF ke Aol 2= Bt ES 2o

4.1.6 =4 (sulfuric acid, HS0s, 2AHEF @ 98.08) (50 %)
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4.1.7 ESAZESEAH(0.1 M)

F2F U EH (sodium hydroxide, NaOH, 23 : 40.00) 10 g& AAlFol o] 1 L
2 3o

4.1.9 SSZ2Z0LHELHHIEZ A

TR 2O EAE (chloroacetic acid, CICH,COOH, =#F=F @ 94.50) 2 g& WAl =
o] 100 mL=Z gt}

50 mL -3 ZetA~=0 7l 50 mgS A3 FHole] @il ol ES Yol 50 mLE

<)
gt o oS Aol Wol Webae REWT o §9 1 mLE i 1 mgd

9 wEQel 1 mLE A3 sl 100 mL F9Faz0] B pHES ol
1

49 1 mLe 72 0.010 mge g-f-3ho).

4.3.1 WHSEEIAH(1 000 mg/L)

4-bromo-3,5-dimethylphenyl N-methylcarbamate(BDMC) 50 mgS #A &3] 3}
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77} 50 mL % Zelade] Wi obMES Wol 50 mLE @tk o £ 1 mL
BDMC 1 mg< &3ttt

4.3.2 WRHEESH(10.0 mg/L)

100 mL F3Zgx3o] Z7te] WHEEFIABDMC) 1 mLE Y oA ES Yo
100 mL& 3gtt}. o] €< 1 mL¥ BDMC 0.010 mg< -3t}

5.0 MZ=ZIHH & &

5.1 AsAH= 24 wel¥e AREstH AF dol AlR=A AHsHA] Holop gt

5.2 ANE7F IARdAE Tt dvhd IFAA 4 mg/L olsiel A8 1L 7o %

B A ES (80 g/L) 1 mLol|l &sto] H7hghot

6.1.1 W¥#A=34 (MDL, method detection limit) % A =34 (LOQ, limit of

quantitation)= ES 05001 4% %.%/4wekelo] whel Axrach A5l 4ua 2o
FE7k AES HhE 7719 AANRE FHsn 708 BA A FAsA B4
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9.1 US EPA Method 8270A, 1992, Semivolatile Organic Compounds By Gas
Chromatography/Mass Spectrometry(GC/MS): Capillary Column Technique

9.2 Standard Method 6410B, “Extractable base/neutrals and acids in water by LLE
GC/MS”, APHA, AWWA, WEF, (2017)

Arde g5 Aty S
A e 0.0005 mg/L
AARZA AQAF R = 098 =& 285 RP)Q AEsa3 < 25 %
A= FoFEHA + 25 % oW
R 75 % ~ 125 %
HFolT AR A EAMEE + 25 % ol

£ 2. 7t VA AaEvtETN Y dFxA()

3 = = 7
Ultra-2(cross-linked 5 % phenylmethylsilicone,
A A

R 30 m Z°] x 0.2 mm HAE x 033 um ZEFF7)

=7 T
T oot T3 A

EREZVA(Fr4) & (1.0 mL/min)
L] 1/10
TUT == 300 C
HE7 2= 310 C
Fi 3.2 mL/min
7] 25 mL/min
HZ27)A 3l 5 (25 mL/min)
L% 2725 VAL SeER HIFRE AR
(C) (min) (C/min) (C) (min)
40 0 15 230 0
5 260 3
10 310 3
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	책갈피
	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요 
	1.1 목적 
	1.2 적용범위 
	1.2.1 이 시험기준은 먹는물, 샘물 및 염지하수 중에 카바릴의 분석에 적용한다. 
	1.2.2 이 시험기준은 기체크로마토그래프로 분리한 다음 질소-인 검출기로 측정하는 방법이다.
	1.2.3 이 시험기준에 의한 먹는물, 샘물 및 염지하수 중 카바릴의 정량한계는 0.0005 mg/L이다.

	1.3 간섭물질 
	1.3.1 추출 용매 안에 함유하고 있는 불순물이 분석을 방해할 수 있다. 이 경우 바탕시료나 시약바탕시료를 분석하여 확인할 수 있다. 방해물질이 존재하면 용매를 증류하거나 컬럼 크로마토그래프를 이용하여 제거한다. 고순도의 시약이나 용매를 사용하면 방해물질을 최소화할 수 있다.
	1.3.2 유리기구류는 세정제, 수돗물, 정제수 그리고 아세톤으로 차례로 닦아준 후 400 ℃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  “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 m ～ 60 m의 DB-1, DB-5 및 DB-624 등의 모세관이나 동등한 분리성능을 가진 모세관으로 대상 분석 물질의 분리가 양호한 것을 택하여 시험한다.
	3.1.2 운반기체는 부피백분율 99.999 % 이상의 질소를 사용하며 유량은 0.5 mL/min ～ 4 mL/min, 시료도입부 온도는 200 ℃ ～ 250 ℃, 컬럼온도는 40 ℃ ～ 280 ℃로 사용한다.
	3.1.3 질소-인 검출기
	3.1.4 기체크로마토그래프의 조건은 표 2와 같이 수행할 수 있다.

	3.2 농축기

	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약 
	4.1.1 아세톤
	4.1.2 n-헥산
	4.1.3 디클로로메탄
	4.1.4 벤젠
	4.1.5 무수황산나트륨 (anhydrous sodium sulfate, Na2SO4, 분자량 : 142.04)
	4.1.6 황산 (sulfuric acid, H2SO4, 분자량 : 98.08)(50 %)
	4.1.7 탄산칼륨용액(0.1 M) 
	4.1.8 수산화나트륨용액
	4.1.9 무수클로로아세트산벤젠용액

	4.2 표준용액 
	4.2.1 카바릴 표준원액(1 000 mg/L)
	4.2.2 카바릴 표준용액(10.0 mg/L)

	4.3 내부표준용액 
	4.3.1 내부표준원액(1 000 mg/L)
	4.3.2 내부표준용액(10.0 mg/L)


	5.0 시료채취 및 관리 
	5.1 시료채취는 갈색 유리병을 사용하며 채취 전에 시료로서 세척하지 말아야 한다.
	5.2 시료가 잔류염소를 함유하고 있다면 잔류염소 4 mg/L 이하인 시료 1 L 기준으로 티오황산나트륨 (80 g/L) 1 mL에 준하여 첨가한다.
	5.3 모든 시료는 시료채취 후 추출하기 전까지 1 ℃ ～ 5 ℃ 냉암소에서 보관하며 7 일 이내 추출하고 40 일 이내에 분석한다.

	6.0 정도보증/정도관리(QA/QC)
	6.1 방법검출한계 및 정량한계
	6.1.1 방법검출한계 (MDL, method detection limit) 및 정량한계 (LOQ, limit of quantitation)는 ES 05001 정도보증/정도관리에 따라 계산한다. 정제수에 정량한계 부근의 농도가 되도록 첨가한 7개의 첨가시료를 준비하고 7.0항의 분석절차와 동일하게 분석하여, 표준편차를 구한다.
	6.1.2 표준편차에 3.14를 곱한 값을 방법검출한계로, 10을 곱한 값을 정량한계로 나타낸다. 측정한 방법검출한계는 표 1에서 제시한 정량한계 이하이어야 한다. 

	6.2 방법바탕시료의 측정
	6.3 검정곡선의 작성 및 검증
	6.3.1 검정곡선의 작성 및 검증은 ES 05001 정도보증/정도관리에 따른다. 정량범위 내의 5개의 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 재작성한다.
	6.3.2 검정곡선의 직선성을 검증하기 위하여 검정곡선을 작성할 때에는 정량범위를 0.0005 mg/L ～ 0.010 mg/L로 한다. 그러나 측정값이 이 농도범위를 벗어날 경우에는 시료를 희석해서 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 재작성한다. 

	6.4 정밀도 및 정확도 
	6.4.1 정확도 (accuracy) 및 정밀도 (precision)의 측정은 ES 05001 정도보증/정도관리에 따른다. 정제수에 정량한계 농도의 10배가 되도록 동일하게 표준물질을 첨가한 시료를 4개 이상 준비하고, 7.0항의 절차와 동일하게 측정하여 평균값과 표준편차를 구한다. 
	6.4.2 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.
	6.4.3 정밀도는 측정값의 상대표준편차 (RSD)로 계산하며 측정값이 25 % 이내이어야 한다.

	6.5 현장 이중시료의 측정
	6.6 내부정도관리 주기 및 목표
	6.6.1 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. 
	6.6.2 검정곡선 검증 및 시약바탕시료의 분석은 각 시료군마다 실시하며, 고농도의 시료 다음에는 시약바탕시료를 측정하여 오염여부를 점검한다.
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	7.1 전처리 
	7.1.1 시료 500 mL를 1 L 분별깔때기에 취하고, 황산(50 %)을 넣어 pH 3 ～ 4로 한 다음 무수황산나트륨 5 g을 넣어 잘 녹인다. 내부표준용액(10.0 mg/L)을 정확히 100 µL를 취하여 시료에 첨가한 후, 여기에 디클로로메탄 50 mL를 넣어 2분간 강하게 흔들어 섞은 다음 가만히 두었다가 추출물을 300 mL 분별깔때기에 취한다.
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	7.3.2 크로마토그램으로부터 각 분석성분 및 내부표준물질의 피크 면적을 측정하여 농약류의 피크 면적 (Ax)과 내부표준물질의 피크 면적 (Ai)과의 비 (Ax/Ai)를 구한다.
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