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Wiol ok WSSl Abgeks BAw 29 W4 § 7bdo] Thsdtolof g

2] = o] 2 AXEHY] Y gE & °
020 mm ~ 053 mme ZATATL -50C ~ -150C AEZ WA 7 DA
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200 C A== F% 7tEstd LA ELo] Iy V| AARntED

S=AIZ
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3.0 =477 & J|+
3.1 JINI20tEDAHE

3.1.1 ZHL AAE 020 mm ~ 035 mm, Z=F7 02 pm ~ 050 ym, Z°] 15 m
~ 60 m9 cross-linked methylsilicon(DB-1, HP-1 %) %+ cross-linked 5%
phenylmethylsilicon(DB-5, HP-5 §) ¢ EAl#eoly 553 Eeldss 7 2A#

ozt ¥4 BAS Felt e AL dato] APk

3.1.2 97 A= FawE-8 99.999 % o]l &
~ 4 mL/min, A EEYH &% Z

o,

= AA2A %S 05 mL/min
A== 30TC ~ 250 C=E Ag3F
3.1.3 7|AaEnEag =z AL ¥ 33 Zo] £33 4+ At}

3.2 AZFEAI| (mass spectrometer)
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& (ion trap) o= AF&3tt
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& AAFE AESAL, AA5E 1587 89 90
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o e
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WS @k gAY @ o EFEAY 93 P ReE vas) gl
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|52 (methanol, CH;0H, ##}2F @ 32.04)2 vlgAld sk u 529
ESEY A7 gl AE AFESoh

4.1.4 O|LSHIAMUIESESH

o] A3l AAMGEH (sodium arsenite, NaAsQ,, 45 @ 139.92) 050 g& AA Gl =
o] 100 mL= 3t}

4.1.5 2,6-CIOIHEL S A0 == M

2,6-tholdld A Aol =& 2] (Tenax-GC, 2,6-diphenylene oxide polymer)E = Zu}
Eagzgoz 60va] ~ 30 S ARESh

4.1.6 4&c7t&

A8 72 (silicagel, SiOynH.0)S A ZnlE 1 Z & 3574 ~ 60 w4 e A(2yol=
15)& AH&-gk

4.1.7 4@

F A e (charcoa) S ARRE I Z RO ZA 26 WY A= E3E AL AFL ST}
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25 mL FyZgtazo] gFEaver wA, S o g
p-AAYd FREIE HERUOIERWE, tHEErI v
228, EfEEZddd HEHGISE2ddd 1

12-HHER-3-F2RIRAL 247 250 pgell ddsts Ead
FA7A A o v E stal EeaaE o] ol A
= ofe JHe] mpoleo] F7|Fo] HA ¥FF: uFo] ¥ v ©Este] WAL
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FUFEEE (1.0 mg/L)S B3] 50 uLe FHAste] Alzo] Hrtdeh 24 1434
& Fx 8] v AR T xR AMsd 0 mg/L, 0001 mg/L, 0.002 mg/L,

0.010 mg/L, 0.020 mg/L, 0.040 mg/L, 0.050 mg/Loll a3 =™ 2 Qo we} ALEst= &
T8 o s P & 3

[F 3] AEE4AF o] HA34 =SS Holud ARE g4 s AiEAlstofof gt
7.2.2 97 SxoA FAAAFIISEES HA (purge) A A EFAAA 2H7E th5 7
d GHAA VA ARt EOg AR R FAT

7.2.3 IR EY v (CxoE FAsto 7FESF xF)ol, A=vtE1 0 2 HE
A FrIstdEe] A v (Ax) WRas=de] 93 14 (A ¥ (Ax/AQ)

Ll
[

= (y=)ol Astd AAZFAE A F A WFREFEE Foll HFE A

2ol AV7he Aow Auwch

[ 4] W30 94 oAl e BolE AEE 5 glor} I WAL ALgets Aol
2 s o

7.3 =mH

7.3.1 AUFA] mE AEFA/R AR 5 mL(EAd det FoE gy 5 o)
2 4ats] kol ol Ei 2npAq Vo] FPF the, EFWFEEEA(10 me/L)S

ges] 50 uL= F skl Almel H7Fh

3.2 dA 2=CA AR FTIsEES HA (purge) A A EFfOlM 2HE vhg 7t
A

7 2
A GHAA ANAARE T I G FRA ] F T

7.3.3 JAAZEDHZ-AHFEAV|ZRE A& AZuEIHgA 7} FAHE L
YWEEZEL 5 At dldets f1x9 JaEzEYH 3 dds 54319 §
DAF718 S0 3 14 (Ax)Y WEEFEH] 93 Wy (ADFH] ¥ (AX/ADE
T 7 Y WFEEFEE SO HEE Azl Jke A oeg Addsit
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7 RHBANE WPEFEA O AH ¥ (AVAIE TE e dAFAAe
=2 v

(41

1714, Ax/Ai ¢ S =AY WEREEEE e wH v

a: A=A 71e7]
b AA=Ae dH g
Cs: w4 &4 vx=(mg/L)

d FEd AlFA9e] ZAE ES 050039 s A7 2AE

9.1 US EPA Method 524.2, “Measurement of purgeable organic compounds in water

by capillary column gas chromatography/mass spectrometry”, EPA, (1992)

9.2 US EPA Method 624, “Purgeables, Method for Organic Chemical Analysis of
Municipal and Industrial Wastewater”, EPA, (1991)

9.3 Standard Methods, 6010D, “Purge and Trap Capillary-Column Gas
Chromatographic/Mass Spectrometric Method”, (2017)

9.4 dEIAFHAEAN 432, A3H

-
i
to
n2
o
o
>
i)

5 @715 ES 04603.1, “3 #7183 2-9% - B/ AAmrE
2 -AFEANT, S HAG A, (2022)
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Awe B Aee
B 0.001 mg/L
HAFA ARAF (R = 098 = A5 RS s axt < 25 %
T AU EFAA 25 % o
e 75 % ~ 125 %
A7 o] A AR EE £ 25 % oW

AEAEFIE =] TR A A (mg/L)
UF 22 ek 0.001
Al 0.001
=574 0.001
o & Wil Al 0.001
o - A= 0.001
mp — A& 0.001
E=22XE 0.001
CR=AsA= = g=R=g =) 0.001
vgrzradzzog 0.001
HE= W& 0.001
1L1I-Eg|E 22| & 0.001
EfZFz=zogd 0.001
HEDZFz 2 g 0.001
L1-tgE==2dgd 0.001
AL st ERA 0.001
12-UH2R-3-F22 2329 0.001
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3 IALAARIIEZDY VAR EOYE A
¢ = = 7
A Ultra—2 (cross-linked 5 % phenylmethylsilicon,

25 m Zo] x 0.2 mm SHA &
& % (1.0 mL/min)

x 0.33 ym E54)

g H] 1/10
TUTF 2= 200 C
AIEH o~ &% 250 T
LERE Z7|+% EVAPSEd TE2EE FHIFTLL Al ZF
(C) (min) (C/min) (C) (min)
35 7 5.0 50 0
10.0 150 0
E A LAV HFEY AF2HAEH EA o|E
= 4 1 AL A1 ol =(m/z) A2 8 o] 2(m/z)
ZFo=2aA 96 9% 77
1,2-"9 &2 29A-d, 150 152 115, 150
&2 2t 34 34 86, 49
il Al 78 78 7
=574 92 91 92
of & wil A1l 106 91 106, 77
o - AAA 106 106 91, 77
m - A 106 106 o1, 77
p - 244 106 106 91, 77
222X E 118 33 47, &5
BRI 2 e 162 33 8b, 127
HEZRIFZ2HE 206 129 127, 131
HE W& 250 173 171, 175
LIL1I-Eg =22 132 97 99, 61
EgF=2zogd 130 95 130, 132
HEZ S22 e 164 166 129, 168
1,I-gEz 2o d 96 61 96, 98
At shebA 152 117 119, 121
12-tRRR-3-F22xay} 237 157 155, 75
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2025
X 5 FAARVISFES O
ks

zA

-

40 mL/min(He)
20 mL/min(He)
100 C
11 min
5 min
35 T
-150 C
220 C(1 min)
0.7 min(200 C)
10 min(225 C)

E 6 TF JTAHFIISHE FFE2E2H AFF A1)
g4 SR [ W5
AIZE () AIZE ()
dshnld 1.64 L112-el EgtE = 2o <l 9.79
FrZo el 1.76 of &l =l 10.29
1L,1-tgE=2=29 e 2.02 m,p-34 10.67
O &= 2ve 2.09 HE 11.11
trans-12-Tjo| F 2 2o €dl 228 2~ E}o| @l 11.52
L1-tZ22d 8 2.39 o-=A A 11.57
cis-12-tEZ 2o g 2.68 1,122-el EgtE 2 2o |3 12.30
HERIZ 2l 2.79 123-E8|F 22X 25 9] 12.58
ZERILE 2.79 o} o] A = 2wl A 12.75
LLI-Eg|E2 =g 3.18 B A 12.95
12-t1 222 gl 3.24 2-FREEFq 13.72
Ll-gg=z2249 3.36 N-=Z 2z 2 il 7l 13.90
EiLkl 3.45 4-FRBZEF 14.01
AL 3t EEA 3.45 1,24-Egto] v e vl Al 14.43
12-tF22 299l 4.27 tert-5-2 W A 15.26
EgZggd g 4.27 1,35-Egto] v e wlAl 15.33
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(X A%)
2247 o 247 N
AIZE () AIZE ()
=REE-R=RS = | 431 1,3-Ttho] S 2 2 Al 15.71
HRrUI= g 4.46 sec- &l Al 15.98
cis-1,3-tE22x 23 () 561 14-tjo| =2 =4 A 15.98
=599 6.61 p-ololAX e P EFd 16.42
trans-1,3-UF =22 Z 2 A(L) 661 1,2-tjol = 2wl Al 16.72
1L12-EgZFZ 2 6.75 N-F-& 17.48
13-y ZF22 L2l 7.28 12-UHER-3-F22Z23% 1826
(SICREREE=S-R=R R 758 124-Egto] 22 244 21.29
1,2-t] B 2 5 of g2l 8.01 L ERdl 21.50
HEZZZZEd 8.15 1,23-Ecto| 2 2wl A 22.36
FzZ2ZuA 9.66 N rLZ 2 2 HEfr}o] ol 22.47
Abundance
TIC: 1106-02.0
15.98
A4e+07 22.47
3.52+07] 1571 22.36
14.C95.5 e 17.a8 21 =0
Se4+07 ] 1o 11.52
21.29
129794 45
=2.58+071 o9.66 | I I 1642
11.57 1372
5.51 13'1.'9'0
2e+07 4 10.29
1.58+07 427 =81 12.75
o 25 [ 18.26
12407 EI 3|42 a1 8.15
l aas ”?lti'u-I 12.30
i L " ST Y12 5e
soooooo 1 54 3.24 &% 58
] |2|| [ II 448

1 1 T T T T T
2.00 4.00 .00 a.0o 1i0.00 1200 14.00 1500 1&8.00 20.00 22.00

I8 1. £ ARV EE EEEZY GC-MS ZZvEITH ()
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H 22298 (2.09 min)

Abundance

Scan ZET (2.09S5 min): 1108-02.0 (-}
sooooo] =3 aa

SSo000
Soooo0
a4S0000d
S4000004
IE0000
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100000
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ze 3o 35 ab 4as o g5 Eb = ¥o ¥= 8o &8s So St

i rE—-—=

22X F(2.79 min)

AbUnNdmACcE

=ooooo Semm aS2 (2.FST oo {1OS-02.0 ()
==oooo
=ooooo
a=oooo
aoooono
==ooono
=oooono
=2=oooo
=ooooo
1=oooo
ar

1iooooo

=oooo

EC R

-

1,1,1-EE 229 &(3.18 min)

Sbundance

Ecan SS3 (2.180 min): 110e-0=. 0 (-]
=40000 I[F

==Z0000
=00000
1e0o0o
1EQDOO
14940000
1=0000
1o0o000

20000

[={mlm{m]m]

A0000 1417

=0000

ol

s E— =

— 18 —



2025 ES 05601.1g

WA (3.45 min)

et e e
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amooooo ]

aoooooo ]
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1 mooooo ]
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11
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	NTF000060ac4028.hw
	책갈피
	KSFEA머리말
	KSFEA표지
	KSFEA적용자료

	개요
	1.0 개요
	1.1 목적
	1.2 적용범위
	1.2.1 이 시험기준은 먹는물, 샘물 및 염지하수 중에 디클로로메탄 (dichloromethane), 벤젠 (benzene), 톨루엔 (toluene), 에틸벤젠 (ethylbenzene), 크실렌 (xylene), 총트리할로메탄 (THMs; 클로로포름, 브로모디클로로메탄, 디브로모클로로메탄, 브로모폼), 1,1,1-트리클로로에탄 (1,1,1-trichloroethane), 트리클로로에틸렌 (TCE ; trichloroethylene), 테트라클로로에틸렌 (PCE ; tetrachloroethylene), 1,1-디클로로에틸렌 (1,1-dichloroethylene), 1,2-디브로모-3-클로로프로판 (1,2-dibromo-3-chloropropane), 사염화탄소 (tetrachlorocarbon) 등의 휘발성유기화합물의 분석에 적용한다. 
	1.2.2 이 시험기준에 의해 먹는물, 샘물 및 염지하수 시료 중에 각 휘발성유기화합물들의 정량한계는 0.001 mg/L이다.
	1.2.3 이 시험기준에 의해 분리되지 않는 m,p-크실렌 이성질체들은 합하여 정량한다.
	1.2.4 이 시험기준으로 용해도가 2% 이상이거나 끓는점이 200℃ 이상인 화합물은 낮은 회수율을 보인다.

	1.3 간섭물질
	1.3.1 퍼지 (purge)기체나 트랩 연결관 등의 오염, 실험실 공기 속에 기화된 용매가 오염원이 될 수 있다. 따라서 바탕시료를 사용하여 이를 점검하여야 한다.
	1.3.2 폴리테트라플루오로에틸렌(PTFE) 재질이 아닌 튜브, 봉합제 및 유속조절제의 사용을 피해야 한다.
	1.3.3 디클로로메탄은 보관이나 운반 중에 격막 (septum)을 통해 확산되어 시료에 오염되거나, 공기로부터 직접 오염되고, 옷에 흡착하였다가 오염될 수 있으므로 바탕시료를 사용하여 점검하여야 한다.
	1.3.4 높은 농도의 시료와 낮은 농도의 시료를 연속하여 분석할 때에는 오염이 될 수 있으므로 시료 분석 사이에 바탕시료를 분석하여 점검하여야 한다.
	1.3.5 많은 양의 수용성물질, 부유물질, 고비점 또는 휘발성물질을 함유하는 시료를 분석한 후에는 퍼지 (purge) 장치들을 세척한 후 105℃ 오븐 안에서 건조시켜 사용하는 것이 좋다. 
	1.3.6 높은 순도의 메탄올이나 아세톤에도 디클로로메탄 등의 유기용매가 존재할 수 있으므로 이를 사용하여 표준용액을 조제하기 전에 확인해야 한다.


	2.0 용어 정의
	2.1 퍼지․트랩 장치
	2.2 냉각응축 (cryofocus)

	3.0 분석기기 및 기구
	3.1 기체크로마토그래프
	3.1.1 컬럼은 안지름 0.20 mm ～ 0.35 mm, 필름두께 0.2 μm ～ 0.50 μm, 길이 15 m ～ 60 m의 cross-linked methylsilicon(DB-1, HP-1 등) 또는 cross-linked 5% phenylmethylsilicon(DB-5, HP-5 등) 등의 모세관이나 동등한 분리성능을 가진 모세관으로 대상 분석 물질의 분리가 양호한 것을 택하여 시험한다.
	3.1.2 운반기체는 부피백분율 99.999% 이상의 헬륨 또는 질소로서 유량은 0.5 mL/min ～ 4 mL/min, 시료도입부 온도는 120℃ ～ 250℃, 컬럼온도는 30℃ ～ 250℃로 사용한다.
	3.1.3 기체크로마토그래프의 조건은 표 3과 같이 수행할 수 있다.

	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 (quadrupole) 및 이온트랩형 (ion trap) 등을 사용한다.
	3.2.3 정량분석에는 선택이온검출법 (SIM, selected ion monitoring)을 이용하는 것이 바람직하다. 선택하는 이온들은 표 4의 이온을 사용할 수 있다.

	3.3 퍼지․트랩장치
	3.3.1 퍼지부, 트랩관, 탈착부 및 냉각응축부 (cryofocus) 등으로 구성된다.
	3.3.2 퍼지부는 5 mL ～ 25 mL의 시료를 주입할 수 있는 스파저 (sparger)와 시료를 일정 온도로 가열할 수 있는 가열장치가 있어야 한다.
	3.3.3 트랩관은 길이 5 cm ～ 30 cm, 안지름 2 mm 이상의 스테인리스 강관에 휘발성유기화합물을 흡착․농축할 수 있는 충전제가 충전된 것 또는 이와 동등 이상의 성능을 가진 것이어야 한다.
	3.3.4 탈착부는 트랩관에 포집된 휘발성유기화합물을 가열․탈착할 수 있는 가열장치 또는 이와 동등 이상의 성능을 가진 것이어야 한다.
	3.3.5 냉각응축부는 안지름 0.20 mm ～ 0.53 mm의 모세관을 -50 ℃ ～ -150 ℃ 정도로 냉각이 가능하고, 또한 약 200℃ 정도로 가열이 가능한 장치 또는 이와 동등 이상의 성능을 가진 것이어야 한다. 경우에 따라 냉각 응축과정은 생략해도 좋다.
	3.3.6 일반적으로 트랩은 2,6-다이페닐렌옥사이드폴리머 (Tenax-GC)/실리카겔/활성탄 또는 이와 동등 이상의 성능을 가진 것으로 충진하여 사용하거나 상업적으로 제조하여 판매하는 것을 사용한다. 
	3.3.7 퍼지․트랩장치는 표 5와 같이 실시할 수 있다.


	4.0 시약 및 표준용액
	4.1 시약 
	4.1.1 정제수
	4.1.2 염산 (1 + 1)
	4.1.3 메탄올
	4.1.4 이산화비소산나트륨용액
	4.1.5 2,6-다이페닐렌옥사이드폴리머
	4.1.6 실리카겔
	4.1.7 활성탄
	4.1.8 티오황산나트륨
	4.1.9 아스코르빈산

	4.2 표준용액
	4.2.1 휘발성유기화합물 표준원액 (1000 mg/L)
	4.2.1.1 25 mL 부피플라스크에 메탄올 20 mL를 넣고 휘발성유기화합물 표준물질 약 25 mg을 주사기로 메탄올 가운데에 주입한 후 정확하게 무게 증가량을 잰 후 메탄올로 표선까지 채워 정확한 원액의 농도를 구한다.
	4.2.1.2 각각의 표준물질의 첨가량을 구하여 표준원액의 농도(mg/L)를 구한다. 이 용액은 될 수 있는 대로 여러 개의 바이알에 공기층이 남지 않도록 나누어 넣은 다음 밀봉하여 냉장고(4℃ 이하)에서 보존하고, 4주 이내에 사용한다.

	4.2.2 휘발성유기화합물 혼합표준용액 (10.0 mg/L)
	4.2.3 휘발성유기화합물 혼합표준용액 (1.0 mg/L)

	4.3 내부표준용액
	4.3.1 내부표준원액 (1000 mg/L)
	4.3.2 내부표준용액 (10.0 mg/L)
	4.3.3 내부표준용액 (1.0 mg/L)


	5.0 시료채취 및 관리
	5.1 기포가 생기지 아니하도록 조심스럽게 시료를 채취하고 pH가 약 2 이하가 되도록 즉시 염산을 넣고 시료를 가득 채운 후 공기가 들어가지 않도록 주의하여 밀봉한다. 잔류염소 제거를 위한 시약은 잔류염소 4 mg/L 이하인 시료 1 L 기준으로, 아스코르빈산 (ascorbic acid) 200 g/L를 3 mL 또는 티오황산나트륨 (sodium thiosulfate) 80 g/L를 1 mL에 준하여 첨가하고 동일한 방법으로 pH 조절과 시료채취를 진행한다. 모든 시료를 중복으로 채취한다.
	5.2 시료는 1 ℃ ～ 5 ℃ 냉암소에서 보관한다. 
	5.3 모든 시료는 채취 후 14일 이내에 분석해야 한다. 
	5.4 시료에 염산을 가하였을 때에 거품이 생기면 그 시료는 버리고 산을 가하지 않은 채로 두 개의 시료를 채취한다. 산을 가하지 않은 시료는 24시간 이내에 분석해야 한다.

	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 분석물질을 첨가한 시료 7개를 준비하고 각 시료를 7.0 분석절차와 동일하게 측정하여 표준편차를 구한다.
	6.1.2 표준편차에 3.14를 곱한 값을 방법검출한계로, 10을 곱한 값을 정량한계로 나타낸다. 측정한 방법검출한계는 표 1에서 제시한 정량한계 이하이어야 한다. 
	6.1.2 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 정량범위를 0.001 mg/L ～ 0.05 mg/L로 검정곡선을 작성 한다. 그러나 측정값이 이 농도범위를 벗어날 경우에는 시료를 묽혀서 다시 분석한다.
	6.3.3 검정곡선의 감응계수를 검증하기 위하여 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 정밀도 (precision) 및 정확도 (accuracy)의 측정은 ES 05001 정도보증/정도관리에 따른다. 정제수에 정량한계 농도의 10배가 되도록 동일하게 표준물질을 첨가한 시료를 4개 이상 준비하고, 7.0 분석절차와 동일하게 측정하여 평균값과 표준편차를 구한다.
	6.4.2 정확도는 인증시료를 확보할 수 있는 경우 인증표준물질을 분석한 결과값과 인증값과의 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. 
	6.4.2 정확도는 인증시료를 확보할 수 있는 경우 인증표준물질을 분석한 결과값과 인증값과의 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. 
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