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7.1.1 A& 200 mLE Fske] 250 mL #2207 ¥ F WFEFE (10 mg/L)
100 uLE ¥+
7.1.2 A8 FUHEF 5gS 9L £5°9 U F AN 2 mLE ¥ o 487 &
=0 F=do
7.1.3 F Fo] ZYHHE of & T2 A 99 4 = Ald e AR b
FUUEFES o 05 g 7Hoto] =25 A0
7.2 dEx489 H4d
7.2.1 AASF 200 mLE F3te] 250 mL £ 2w 7] 22 § A R8s
3-89 (10.0 mg/L) 0 pl, 20 uL, 40 pL, 100 pL, 200 pL, 300 pL, 500 L& @A A o=
Fotol Yal WHEE8 4 (10.0 mg/L)& A 23] 100 uLEs FHste] A&l H7bgeh =4
F HAASAE ZF8AY e AR TY 2 AMEE 0 mg/L, 0.001 mg/L,
0.002 mg/L, 0.005 mg/L, 0.010 mg/L, 0.015 mg/L, 0.025 mg/Lel| 3] =™ FQof e}
Aot BEEH e st s 2 & 5 vk
[F 2] ANEE4ET o] AR =5 Holud ARE A eiA A ste]oF itk
7.2.2 FEWHE 712 ~ 7139 @&
7.23 ARvtEIHO2RE T[T EY] v (& FAdte] 725 x =
o, ARvtEIaR o RY A FT|sEe] va v (A WREEEEe] d=2
d2 (ADIHe] H] (Ax/ADE A== (v S)ol FHste]l AA=4S 24 = 749
FREFEEES AEE dos 2 ol WEF Agke] 7k Aow AEgit
[52 3] ¥=29] W4 il 929 xol& A + o va WdqS Abgshs Ao
Eaicasy
7.3 =3H
FE== 2 uLE Fdtol ZAARvtEIG L F ko] EA g
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7.3.2 VAARZMEIHZZRE A& GRutEaFA ZF 2R B It EEED
B Azt slgEte g9 AERYE 93 WA SAS] J2AF78EE
¥ =3

A4 (Ax)¥ WrFEEde] 92 14 (A ¥ (Ax/ADE T3 F 719 W
4

REFEA Fol MTE Aol e Aoz Add

8.1 et
ZoEAEAEE YREFRA U@ WA v (AVAIE 7@ the AAFNA
vO@el Bgstel xD@Ee AN BAEA] FEC, mg/L)E T 5 Ak

A
i b
C (mg/L)=—"—— (4 1)
A7IA, Ax/AL T A A R ET=e W v v
AR 7] 27
b A=A da @
Cst wM=de v%=(mg/L)
8.2 ZUHEL
A4 G Bdd Fuw AS AT EAE ES 050039 WiEE 2779 A

AR AFFEA ] T

9.0 HFAX=

o

9.1 US EPA Method 504.1, “1,2-Dibromomethane, 1,2-dibromo-3- chloropropane,
and 1,2,3-trichloropropane in water by microextraction and gas chromatography”,

EPA, (1993)
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9.3 FReATANYA/E ES 046035, “HLAR7ISHTE-SvFE/ /)AL ED
ehol- AN, SYBR A, (2022)

Aedy Z1
A 237 0.001 mg/L
A=A ARQAF R?) = 098 = 7-$A RF)Y AE+=d3 < 25 %
AU T A FFAA 25 % o
R

2. JALAFIISFEY JAZZntEOYY AAZEZ(A)
g =5 = 2
Ultra-2 (cross-linked 5 % phenylmethylsilicon,
A4 25 m Z°] x 02 mm ¢tAE x 0.33 ym ZEFA)
T oot T3 A
SRV A (Fr ) & & (1.0 mL/min)
] 1/10
FAT = 200 C
SlEHo] A~ &% 250 C
LE e Z7e= Z7IAZE TeEE HFT2= Az
(C) (min) (C/min) (C) (min)
35 7 5.0 50 0

10.0 150 0
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R 3 FTARVISHEY FF EQo|E
2 2 9 AL A1 e ol &(m/z)  A2X & ol&(m/z)

Z2ozaA 9% 9%6 77

1.2-tolF 2 mA-d, 150 152 115, 150
U] 22 2 v e 84 84 86, 49
il A 78 78 77

=54 92 91 92

of & il Al 106 91 106, 77
o - AAA 106 106 91, 77
m - A 106 106 91, 77
p - ANA 106 106 91, 77
22IFE 118 83 47, 85
HERUEFE e 162 83 85, 127
e s as 2ve 206 129 127, 131
HERE 250 173 171, 175
LLI-Eg 22 132 97 99, 61
EgZaadgd 130 95 130, 132
HEgZa g 164 166 129, 168
Ll-tE=z=zqdad 9% 61 9, 98
AFA kA 152 117 119, 121
12-tHew-3-Feeaag 237 157 155, 75
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	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 (tetrachloroethylene), 1,1-디클로로에틸렌 (1,1-dichloroethylene), 사염화탄소 (tetrachlorocarbon) 등의 휘발성유기화합물의 분석에 적용한다.
	1.2.2 이 시험기준에 의해 먹는물, 샘물 및 염지하수 시료 중에 폭넓은 끓는점과 극성을 갖는 휘발성 유기화합물들의 분석에 적용할 수 있으며 정량한계는 0.001 mg/L이다.

	1.3 간섭물질
	1.3.1 추출 용매에는 분석성분의 머무름 시간에서 피크가 나타나는 간섭물질이 있을 수 있다. 추출 용매 안에 간섭물질이 발견되면 증류하거나 컬럼 크로마토그래프에 의해 제거한다. 
	1.3.1 추출 용매에는 분석성분의 머무름 시간에서 피크가 나타나는 간섭물질이 있을 수 있다. 추출 용매 안에 간섭물질이 발견되면 증류하거나 컬럼 크로마토그래프에 의해 제거한다. 
	1.3.2 이 시험으로 끓는점이 높거나 극성 유기화합물들이 함께 추출되므로 이들 중에는 분석을 간섭하는 물질이 있을 수 있다.
	1.3.3 디클로로메탄과 같이 머무름 시간이 짧은 화합물은 용매의 피크와 겹쳐 분석을 방해할 수 있다.
	1.3.4 플루오르화탄소나 디클로로메탄과 같은 휘발성유기물은 보관이나 운반 중에 격막 (septum)을 통해 시료 안으로 확산되어 시료를 오염시킬 수 있으므로 현장 바탕시료로서 이를 점검하여야 한다.
	1.3.5 시료에 혼합표준액 일정량을 첨가하여 크로마토그램을 작성하고 미지의 다른 성분과 피크의 중복여부를 확인한다. 만일 피크가 중복될 경우 극성이 다르고 분리가 양호한 컬럼을 택하여 시험한다.


	2.0 용어 정의
	2.1 마이크로용매 추출

	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 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.
	3.1.1 컬럼은 안지름 0.20 mm ～ 0.35 mm, 필름두께 0.1 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 150 ℃ ～ 250 ℃, 컬럼 온도는 30 ℃ ～ 250 ℃로 사용한다.
	3.1.3 기체크로마토그래프의 조건은 표 2와 같이 수행할 수 있다.

	3.2 질량분석기 (mass spectrometer) 
	3.2.1 이온화방식은 전자충격법 (EI, electron impact)을 사용하며 이온화 에너지는 35 eV ～ 70 eV를 사용한다.
	3.2.2 질량분석기는 자기장형 (magnetic sector), 사중극자형 (quadrupole) 및 이온트랩형 (ion trap) 등의 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.


	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 염화나트륨
	4.1.5 헥산 
	4.1.6 무수황산나트륨
	4.1.7 티오황산나트륨
	4.1.8 아스코르빈산

	4.2 표준용액
	4.2.1 표준용액
	4.2.1.1 휘발성유기화합물 혼합표준원액 (1 000 mg/L)
	4.2.1.1.1 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.
	4.2.1.1.2 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, 4 주 이내에 사용한다.

	4.2.1.2 휘발성유기화합물 혼합표준용액 (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 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 채취하고 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 7개의 시료를 준비하고 각 시료를 7.0항의 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. 

	6.2 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 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 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, 7.0항의 절차와 동일하게 측정하여 평균값과 표준편차를 구한다. 
	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, 7.0항의 절차와 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.  
	6.4.3 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.
	6.6.3 각 정도관리 항목에 대한 정도관리 목표 값은 표 1과 같다.


	7.0 분석절차
	7.1 전처리
	7.1.1 시료 200 mL를 취하여 250 mL 분별깔때기에 넣은 후 내부표준용액 (10 mg/L) 100 μL를 넣는다. 
	7.1.2 시료에 염화나트륨 5 g을 넣고 흔들어 녹인 후 헥산 2 mL를 넣은 다음 4분간 흔들어 추출한다.
	7.1.3 두 층이 분리되면 아래 물 층은 버리고 위의 헥산 층을 시험관에 취한 다음 무수황산나트륨을 약 0.5 g 가하여 수분을 제거한다.

	7.2 검정곡선의 작성
	7.2.1 정제수 200 mL를 취하여 250 mL 분별깔때기에 넣은 후 휘발성유기화합물 혼합표준용액(10.0 mg/L) 0 μL, 20 μL, 40 μL, 100 μL, 200 μL, 300 μL, 500 μL를 단계적으로 취하여 넣고 내부표준용액(10.0 mg/L)을 정확히 100 μL를 취하여 시료에 첨가한다. 조제한 검정곡선용 표준용액의 농도는 시료 중의 농도로 계산하면 0 mg/L, 0.001 mg/L, 0.002 mg/L, 0.005 mg/L, 0.010 mg/L, 0.015 mg/L, 0.025 mg/L에 해당되며 필요에 따라 사용하는 표준용액의 농도와 개수를 달리 할 수 있다. 
	7.2.2 추출방법은 7.1.2 ～ 7.1.3에 따른다.
	7.2.3 크로마토그램으로부터 휘발성유기화합물의 농도 (Cx)를 취하여 가로축 (x 축)에, 크로마토그램으로부터 휘발성유기화합물의 피크 면적 (Ax)과 내부표준물질의 피크 면적 (Ai)과의 비 (Ax/Ai)를 세로축 (y 축)에 취하여 검정곡선을 작성한다. 두 개의 내부표준물질을 사용할 때에는 그 중에 머무름 시간이 가까운 것으로 선택한다. 

	7.3 측정법
	7.3.1 추출물 2 μL를 취하여 기체크로마토그래프에 주입하여 분석한다.
	7.3.2 기체크로마토그래프로부터 얻은 크로마토그램에서 각 분석성분 및 내부표준물질의 머무름 시간에 해당하는 위치의 피크들로부터 피크 면적을 측정하여 휘발성유기화합물의 피크 면적 (Ax)과 내부표준물질의 피크 면적 (Ai)과의 비 (Ax/Ai)를 구한다. 두 개의 내부표준물질 중에 머무름 시간이 가까운 것으로 선택한다.


	8.0 결과보고
	8.1 계산
	8.2 결과보고

	9.0 참고자료
	9.1 US EPA Method 504.1, “1,2-Dibromomethane, 1,2-dibromo-3- chloropropane, and 1,2,3-trichloropropane in water by microextraction and gas chromatography”, EPA, (1993)
	9.2 일본환경수질분석법 4.3.2, 제3법
	9.3 수질오염공정시험기준 ES 04603.5, “휘발성유기화합물-용매추출/기체크로마토그래피-질량분석법”, 국립환경과학원, (2022)

	10.0 부록



