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I. 총 칙 
 
 1. 목 적 
이 시험방법은 악취방지법 제 5 조 규정에 의거 악취의 배출허용기준을 측정함에 
있어서 측정의 정확성 및 통일을 유지하기 위하여 필요한 제반사항에 대한 규정을 
정함을 목적으로 한다. 
 
2. 적용범위 
이 시험방법은 악취방지법에서 정하는 악취의 배출허용기준을 측정하기 위한 
악취공정시험방법(이하 “공정시험방법”이라 한다)인 공기희석관능법, 
지정악취물질기기분석방법 및 현장연속측정방법, 정도관리(QA/QC)에 대하여 
규정한다. 
 
3. 악취의 측정 
악취의 측정은 공기희석관능법으로 실시하는 것을 원칙으로 한다. 다만 원료사용 및 
제조공정을 고려하여 악취방지법시행규칙[별표 3] 제2호 중 기기분석법란의 암모니아 
등 12가지 악취물질이 있다고 판단되는 경우에는 기기분석법을 병행할 수 있으며 
공업단지 등 측정대상 공장주변에 여러공장이 밀집된 지역내의 사업장에 대하여는 
배출구 등에서도 채취할 수 있는 공기희석관능법을 병행할 수 있다.  
 
4. 현장 연속측정시스템  
악취는 순간적으로 발생하는 감각공해로 특정한 악취물질의 연속적인 측정이 필요한 
경우에 현장연속측정분석시스템을 활용한다. 악취관리지역의 주변에서 악취의 주기적, 
연속적인 측정을 위하여 현장 연속측정장치를 설치하여 측정분석 할 수 있다. 측정된 
결과는 악취관리지역 및 발생원의 관리자료로 활용할 수 있다. 
 
5. 시료의 채취 
공기희석관능법 및 기기분석법에 의한 악취측정은 부지경계선 및 피해지점(이하 
“부지경계선”)에서 실시하는 것을 원칙으로 한다. 
 
6. 공기희석관능법에 의한 악취측정은 아래와 같이 구분하여 실시한다. 
 
6.1 사업장 안에 높이 5 m이상의 일정한 악취배출구와 다른 악취발생원이 혼재할 경우 
부지경계선 및 배출구에서 각각 채취한다. 
 
6.2 배출구에서 시료 채취 할 경우 사업장안에 높이 5 m이상의 일정한 악취배출구외에 
다른 악취발생원이 없는 경우에는 일정한 배출구에서만 채취한다. 



 
6.3 위의 “6.1. 6.2“ 이외의 경우에는 부지경계선에서 채취한다. 
 
7. 이 공정시험법에서 규정하고 있지 아니한 사항은 대기오염공정시험방법 대기편에 
따른다. 
 
8. 이 공정시험방법에서 필요한 어원, 분자식, 화학명 등은 ( )내에 기재한다. 
 
9. 이 공정시험방법의 내용은 총칙, 일반시험방법, 공기희석관능법, 
지정악취물질기기분석방법 및 현장연속측정장치로 구성된다.   단, 이 시험법에 규정한 
방법이 분석 화학적으로 반드시 최고의 정밀도와 정확도를 갖는다고는 할 수 없으며, 
이 시험방법 이외의 방법이라도 측정결과가 같거나 그 이상의 정확도가 있다고 
국내외에서 공인된 방법은 이를 사용할 수 있다. 
 
10. 이 시험방법 중 각항에 표시한 검출한계는 재현성, 안정성 등을 고려하여 
해당되는 조건으로 시험하였을 때, 얻을 수 있는 한계치를 참고하도록 표시한 
것이므로 실제 측정할 때는 그 목적에 따라 적당히 조정할 수 있다. 
 
11. 이 시험방법에서 사용하는 수치의 맺음 법은 따로 규정이 없는 한 한국공업규격 
KSA 3251-1(데이터의 통계적 해석방법-제1부 : 데이터 통계적 기술)에 따른다. 
 
12. 이 시험방법에서 규정하지 않은 사항에 대해서는 일반적인 화학적 상식에 
따르도록 하며, 이 시험방법에 기재한 방법 중에 세부조작은 시험의 본질에 영향을 
주지 않는다면 실험자가 일부를 변경 조절할 수도 있다. 
 
13. 하나 이상의 시험방법으로 시험한 결과가 서로 달라 판정에 영향을 줄 수 있을 
경우에는 각 장의 시험방법 중에서 주 시험방법에 의한 분석결과에 의하여 판정한다.  

  
 



II. 일반시험방법 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 

1. 화학분석 일반사항 
 
1. 적용범위 
 
이 규정은 공정시험방법의 일반화학분석에 대한 공통적인 사항에 대하여 규정한다. 
 
 
2. 원 자 량 
 
원자량은 1961년 국제원자량표에 따른다. 
 
 
3 단위 및 기호 
 
주요 단위 및 기호는 다음 표 1과 같으며, 여기에 표시되지 않은 단위는 KSA 0105 
또는 국제표준단위계(SI) 및 그 사용방법규정에 따른다. 
 
 
4. 농도표시 
 
4.1 중량백분율로 표시할 때는 %의 기호를 사용한다. 
  4.1 액체 100 mL 또는 기체 100 mL 중의 성분질량(g)을 표시할 때는 W/V%의 
기호를 사용한다. 
  4.2 액체 100 mL 또는 기체 100 mL중의 성분용량(mL)을 표시할 때는 V/V%의 
기호를 사용한다. 
  4.  백만분율(Parts Per Million)을 표시하는 ppm 의 기호를 사용 시에는 반드시 다음에 
괄호로 표시하여 기체일 때는 mol/mol 혹은 용량 대 용량(V/V), 액체일 때는 mol/mol 
혹은 중량 대 중량(W/W), 중량 대 용량(W/V) 표시를 한다. 
  4.4 10 억분율(Parts Per Billion)은 ppb로 표시하고 반드시 ppm과 같이 괄호내 표시를 
한다. 



  4.5 기체중의 농도를 ㎎/㎥ 로 표시했을 때는 20℃, 1 기압 상태의 농도를 의미한다. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

종 류 단 위 기 호 종 류 단 위 기 호 

길 이 
 
 
 
 
 
무 게 
 
 
 
 
넓 이 
 
 

미  터 
센  티  미  터 
밀  리  미  터 
마이크로미터(미크론) 
나노미터(밀리미크론) 
옹  스  트  롬 
킬  로  그  램 
그  램 
밀  리  그  램 
마  이  크  로  그  램 
나  노  그  램 
제  곱  미  터 
제  곱  센  티  미  터 
제  곱  밀  리  미  터 

m 
㎝ 
㎜ 
㎛(μ) 
nm(mμ) 
Å 
㎏ 
g 
㎎ 
μg 
ng 
㎡ 
㎠ 
㎟ 

용 량 
 
 
 
부 피 
 
 
압 력 
 
 
 
 
 

킬  로  리  터 
리  터 
밀  리  리  터 
마  이  크  로 리  터 
세  제  곱  미  터 
세 제 곱 센 티 미 터 
세 제 곱 밀 리 미터 
기  압 
수 은 주 밀 리 미터 
수  주  밀  리 미  터 

 
 
 

KL 
L 
mL 
μL 
㎥ 
㎤ 
㎣ 
atm 
㎜Hg 
㎜H2O 
 
 
 

 
 
 
5. 온도의 표시 



 
5.1 온도의 표시는 셀시우스(Celcius) 법에 따라 아라비아 숫자의 오른쪽에 ℃를 붙인다. 
절대온도는 °K로 표시하고 절대온도 0 °K는 -273 ℃로 한다. 
5.2 표준온도는 ℃, 상온은 15˜25 ℃, 실온은 1˜35 ℃로 하고, 찬 곳(冷所)은 따로 
규정이 없는 한 0~15℃의 곳을 뜻한다. 
5.3 냉수(冷水)는 15 ℃이하, 온수(溫水)는 60˜70 ℃, 열수(熱水)는 약 100 ℃를 말한다. 
 
6 각조의 시험은 따로 규정이 없는 한 상온에서 조작하고 조작직후에 그 결과를 
관찰한다. 
 
7 시험에 사용하는 물은 따로 규정이 없는 한 정제증류수 또는 이온교환수지로 정제한 
탈염수(脫鹽水)를 사용한다. 
 
8 용액의 농도 
 
8.1 혼액(1+2) ,  (1+5) ,  (1+5+10)등으로 표시한 것은 액체상의 성분을 각각 1용량 대 
2용량, 1용량 대 5용량 또는 1용량대 5용량대 10용량의 비율로 혼합한 것을 뜻하며, 
(1 : 2) ,  (1 : 5), (1 : 5 : 10) 등으로 표시할 수도 있다. 보기를 들면, 황산(1+2) 또는 
황산(1 : 2)라 표시한 것은 황산 1용량에 물 2용량을 혼합한 것이다. 
8.2 액의 농도를 (1 → 2), ( 1→ 5) 등으로 표시한 것은 그 용질의 성분이 고체일 때는 
1 g 을, 액체일 때는 1 mL 를 용매에 녹여 전량을 각각 2 mL 또는 5 mL로 하는 
비율을 뜻한다. 
9. 시약, 용액, 표준물질 
 
9.1 시험에 사용하는 시약은 따로 규정이 없는 한 특급 또는 1급 이상이거나, 이와 
동등한 규격의 것을 사용하여야 한다. 단, 단순히 염산, 질산, 황산 등으로 표시하였을 
때는 따로 규정이 없는 한 다음 표 2에 규정한 농도 이상의 것을 뜻한다. 

명  칭 화 학 식 농  도(%) 비 중(약) 

염   산 
질  산 
황  산 
아  세  트  산 
인  산 
암  모  니  아  수 

HC1 
HNO3 

H2SO4 

CH3COOH 
H3PO4 

NH4OH 

35.0˜37.0 
60.0˜62.0 
95% 이상 

99.0% 이상 
85.0% 이상 

28.0˜30.0 %(NH3로서) 

1.18 
1.38 
1.84 
1.05 
1.69  
0.90 

 
 
9.2 시험에 사용하는 표준품은 원칙적으로 특급 시약을 사용하며 표준액을 조제하기 



위한 표준용 시약은 따로 규정이 없는 한 데시케이터에 보존된 것을 사용한다. 
 
 
10 방울수(滴數) 
 
방울수라 함은 20 ℃에서 정제수 20 방울을 떨어뜨릴 때 그 부피가 약 1 mL되는 것을 
뜻 한다. 
 
11. 기구(器具) 
 
11.1 공정시험법에서 사용하는 모든 유리기구는 KSL 2302(이화학용 유리기구의 형상 
및 치수)에 적합한 것 또는 이와 동등 이상의 규격에 적합한 것으로 국가 또는 
국가에서 지정하는 기관에서 검정을 필한 것을 사용해야 한다. 
 
11.2 부피플라스크, 피펫, 뷰렛, 메스실린더, 비이커 등 화학분석용 유리기구는 
국가검정을 필한 것을 사용한다. 
 
11.3 여과용 기구 및 기기를 기재하지 아니하고 “여과 한다”라고 하는 것은 KSM 
7602 거름종이 5종 또는 이와 동등한 여과지를 사용하여 여과함을 말한다. 
 
 
12 용기(容器) 
 
12.1 용기라 함은 시험용액 또는 시험에 관계된 물질을 보존, 운반 또는 조작하기 
위하여 넣어두는 것으로 시험에 지장을 주지 않도록 깨끗한 것을 뜻한다. 
12.2 밀폐용기(密閉容器)라 함은 물질을 취급 또는 보관하는 동안에 이물(異物)이 
들어가거나 내용물이 손실되지 않도록 보호하는 용기를 뜻한다. 
12.3 기밀용기(機密容器)라 함은 물질을 취급 또는 보관하는 동안에 외부로부터의 
공기 또는 다른 기체가 침입하지 않도록 내용물을 보호하는 용기를 뜻한다. 
12.4 밀봉용기(密封容器)라 함은 물질을 취급 또는 보관하는 동안에 기체 또는 
미생물이 침입하지 않도록 내용물을 보호하는 용기를 뜻한다. 
12.5 차광용기(遮光容器)라 함은 광선이 투과되지 않는 갈색용기 또는 투과하지 않게 
포장을 한 용기로서 취급 또는 보관하는 동안에 내용물의 광화학적 변화를 방지할 수 
있는 용기를 뜻한다. 
 
 
13 분석용 저울(天秤) 
 
이 시험방법에서 사용하는 분석용 저울은 국가검정을 필한 것을 사용하여야 한다. 



 
14 시험의 기재 및 용어 
 
14.1 “항량이 될 때까지 건조한다 또는 강열한다”라 함은 규정된 건조온도에서 
1시간 더 건조 또는 강열할 때 전후 무게의 차가 매 g 당 0.3 ㎎ 이하일 때를 뜻한다. 
 
14.2 시험조작 중 “즉시”란 30초 이내에 표시된 조작을 하는 것을 뜻한다. 
 
14.3 “감압 또는 진공”이라 함은 따로 규정이 없는 한 15 ㎜Hg이하를 뜻한다. 
 
14,4 “이상” “초과” “이하” “미만”이라고 기재하였을 때 이(以)자가 쓰여진 
쪽은 어느 것이나 기산점(起算點)또는 기준점(基準點)인 숫자를 포함하며, “미만” 
또는 “초과”는 기산점 또는 기준점의 숫자는 포함하지 않는다. 또 “a~b"라 표시한 
것은 a이상 b이하임을 뜻한다. 
 
14.5 “바탕시험(空試驗)을 하여 보정한다”라 함은 시료에 대한 처리 및 측정을 할 
때, 시료를 사용하지 않고 같은 방법으로 조작한 측정치를 빼는 것을 뜻한다. 
 
14.6 시료의 시험, 바탕시험 및 표준액에 대한 시험을 일련의 동일시험으로 행할 때, 
사용하는 시약 또는 시액은 동일 로트(Lot)로 조제된 것을 사용한다. 
 
14.7 “정량적으로 씻는다(洗滌)”함은 어떤 조작으로부터 다음 조작으로 넘어갈 때 
사용한 비커, 플라스크 등의 용기 및 여과막(濾過膜) 등에 부착한 정량대상 성분을 
사용한 용매로 씻어 그 세액(洗液)을 합하고 먼저 사용한 같은 용매를 채워 
일정용량으로 하는 것을 뜻한다. 
 
14.8 용액의 액성(液性)표시는 따로 규정이 없는 한 유리전극법에 의한 pH미터로 
측정한 것을 뜻한다. 
 
 
15. 시험결과의 표시 및 검토 
 
15.1 시험결과의 표시단위는 악취방지법에서 규정한 유지기준 및 권고기준 단위로 
표시한다. 
15.2 시험성적수치는 마지막 유효숫자의 다음 단위까지 계산하여 한국공업규격 KSA 
3251-1(데이터의 통계적 해석방법-제1부 : 데이터의 통계적기줄)에 따른다. 
 
15.3 얻어진 성적이 기대한 정밀도 및 불확도범위 내에서 만족하고 있는가에 대하여는 
감정, 비교분석, 기타 적당한 방법으로 확인하여야 한다. 



 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 

2. 흡광광도법( Absorptiometric Analysis ) 
 
 
1. 원리 및 적용범위 
 
이 시험방법은 빛이 시료용액 중을 통과할 때 흡수나 산란 등에 의하여 강도가 
변화하는 것을 이용하는 것으로서 시료물질의 용액 또는 여기에 적당한 시약을 넣어 
발색(發色)시킨 용액의 흡광도를 측정하여 시료중의 목적성분을 정량하는 방법으로 
파장 200˜900 nm 에서의 액체의 흡광도를 측정함으로써 수중의 각종 오염물질 
분석에 적용한다. 
 
 
2. 개  요 
 
흡광광도 분석법은 일반적으로 광원(光源)으로 나오는 빛을 
단색화장치( Monochrometer ) 또는 필터( Filter )에 의하여 좁은 파장범위의 
빛(光束)만을 선택하여 액층을 통과시킨 다음 광전측광(光電測光)으로 흡광도를 
측정하여 목적 성분의 농도를 정량하는 방법이다. 강도 Io되는 단색광선이 그림 1과 
같이 농도 C, 길이ℓ되는 용액층을 통과하면 이 용액에 빛이 흡수되어 입사광의 
강도가 감소한다. 통과한 직후의 빛의 강도 It와 Io사이에는 램버어트-비어 
( Lambert-Beer )의 법칙에 의하여 다음 
의 관계가 성립된다. 

  
     

    = Io?10-εc1                                (식 1) 
                여기서,              -  Io : 입사광의 강도 
                                     -  It : 투사광의 강도 
                                     -  C : 농 도  
                                     - ℓ : 빛의 투과거리   



                                     - ε : 비례상수로서 흡광계수(吸光係數)라 
하고,  
C = 1 ㏖, 1 = 0 ㎜일 때의 ε의 값을 몰흡광계수라 하며 K로 표시한다. 
 
It와 Io의 관계에서 = t 를 투과도(透過度), 이 투과도를 백분율로 표시한 것 즉, t × 100 
= T 를 투과 퍼센트라 하고 투과도의 역수(逆數)의 상용대수 즉 log = A 를 
흡광도(吸光度)라 한다.   램버어트-비어의 법칙은 대조액층을 통과한 빛의 강도를 Io, 
측정하려고 하는 액층을 통과한 빛의 강도를 It로 했을 때도 똑같은 식이 성립하기 
때문에 정량이 가능한 것이다.  대조액층(對照液層)으로는 보통 용매 또는 
바탕시험액을 사용하며 이것을 대조액이라 한다,. 흡광도를 이용한 램버어트-비어의 
법칙을 식으로 표시하면 A = εcl 이 되므로 농도를 알고 있는 표준액에 대하여 
흡광도를 측정하고 흡광계수( ε )를 구해 놓으면 시료액에 대해서도 같은 방법으로 
흡광도를 측정함으로서 정량을 할 수가 있다. 
그러나 실제로는 ε를 구하는 대신에 농도가 다른 몇가지 표준액을 사용하여 
시료액과 똑같은 방법으로 조작하여 얻은 검량선으로 부터 시료중의 목적성분을 
정량하는 것이 보통이다. 
 
 
3. 장  치 
 
3.1 장치의 개요 
 
일반적으로 사용하는 흡광광도 분석장치는 그림 2와 같이 광원부( 光源部 ), 
파장선택부( 波長選擇部 ), 시료부( 試料部 ) 및 측광부( 測光部 )로 구성되고 
광원부에서 측광부까지의 광학계( 光學系 )에는 측정목적에 따라 여러가지 형식이 
있다. 
 

   
광 원 부 

 
파장선택부 

 
시 료 부 

 
측 광 부 

 
 

그림 2. 흡광광도 분석장치 
 
3.2 광 원 부 
 
광원부의 광원에는 텅스텐램프 중수소방전관( 重水素放電管 ) 등을 사용하며 
점등( 點燈 )을 위하여 전원부나 렌즈와 같은 광학계( 光學系 )를 부속시킨다.  
가시부( 可視部 )와 근적외부( 近赤外部 )의 광원으로는 주로 텅스텐램프를 사용하고 



자외부( 紫外部 )의 광원으로는 주로 중수소 방전관을 사용한다. 또 전원부에는 광원의 
강도를 안정시키기 위한 장치를 사용할 때도 있다. 
 
 
3.3 파장선택부 
 
파장의 선택에는 일반적으로 단색화장치( Monochrometer ) 또는 필터( Filter )를 
사용한다.  단색화장치로는 프리즘, 회절격자 또는 이 두가지를 조합시킨 것을 
사용하며 단색광을 내기 위하여 슬릿( Slit )을 부속시킨다. 필터에는 색유리 필터, 
젤라틴 필터, 간접필터 등을 사용한다. 
 
 
3.4 시 료 부 
 
시료부에는 일반적으로 시료액을 넣은 흡수셀( Cell, 시료셀 )과 대조액을 넣는 
흡수셀( 대조셀 )이 있고 이 셀을 보호하기 위한 셀홀더( Cell Holder )와 이것을 
광로( 光路 )에 올려놓을 시료실( 試料室 )로 구성된다. 
 
 
3.5 측 광 부 
 
측광부의 광전측광에는 광전관( 光電管 ), 광전자증배관( 光電子增培管 ), 광전도셀 
또는 광전지 등을 사용하고 필요에 따라 증폭기 (增幅器 ) 대수변환기( 對數變煥器 )가 
있으며 지시계( 指示計 ), 기록계 등을 사용한다. 
또 광전관, 광전자증배관을 주로 자외 내지 가시 파장 범위에서 광전도셀을 
근적외( 近赤外 ) 파장범위에서, 광전자는 주로 가시파장 범위에서의 
광전측광( 光電測光 )에 사용된다. 
지시계는 투과율, 흡광도, 농도 또는 이를 조합한 눈금이 있고 숫자로 표시되는 것도 
있다. 
기록계는 투과율, 흡광도, 농도 등을 자동 기록한다. 
 
 
6 광전분광광도계 
 
파장선택부에 단색화장치를 사용한 장치로 구조에 따라 단광속형( 單光束型 )과 
복광속형( 復光束型 )이 있고 복광속형에는 흡수스펙트럼을 자동기록할 수 있는 것도 
있다. 또 광전분광광도계에는 미분측광( 微分測光 ), 2파장측광( 二波長測光 ). 
시차측광( 示差測光 )이 가능한 것도 있다. 
 



 
3.7 광전광도계 
 
파장 선택부에 필터를 사용한 장치로 단광속형이 많고 비교적 구조가 간단하여 
작업분석용에 적당하다. 
 
 

3.8 흡수셀( 吸收 Cell ) 
흡수셀은 일반적으로 그림 3과 같이 4각형 또는 시험관형의 것을 사용한다. 
  
 

 
그림 3⑵의 (a)는 액량 1 mL 이하 액층(液層)의 길이 10 mm 이상의 것, (b)는 시료액을 
흘려보내면서 그 농도를 측정할 때, (C)는 휘발성 시료액을 넣었을 때 마개가 있는 것, 
(d)는 액층의 길이가 50 mm 이상으로 저농도 시료를 측정할 때 사용하는 특수용도용 
흡수셀의 보기이다. 
흡수셀의 재질로는 유리, 석영, 플라스틱 등을 사용한다. 유리제는 주로 가시( 可視 )및 
근적외( 近赤外 )부 판장범위, 석영제는 자외부 파장범위, 플라스틱제는 근적외부 
파장범위를 측정할 때 사용한다. 
 
 
3.9 장치의 보정 



 
  3.9.1 파장눈금의 교정 
광전분광 광도계에서는 안정한 휘선 스펙트럼( Line Spectrum )을 갖는적당한 광원을 
사용하고 그 휘선을 중심으로 전후의 좁은 파장범위에서 스펙트럼의 강도를 측정하여 
그림 4와 같은 그래프용지위에 그 눈금의 값을 기록하고 양측의 직선부분을 연장하여 
그 교차점으로부터 파장 λm을 구한다. 이 파장 λm와 진파장( 眞波長 ) λt와의 차  
Δλ가 파장오차를 표시하는 것이므로 단색화 장치의 파장조절기구를 조절하여  
Δλ가 영(Zero)이 되도록 한다. 파장눈금의 교정은 일반적으로 표 1에 따른다. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
                                표 1.   파장눈금의 교정 

광원의종류 
사용하는 휘선스펙트럼의 
파장(㎚)             

 

수 소 방전관 
중수소방전관 
석영저압수은 
방   전   관 

486.13             
656.28 
486.00             
656.10 
253.65             
365.01 
435.88             
546.07 

 
 
  3.9.2 장동기록식 광전분광광도계의 파장교정은 홀뮴( Holmium )유리의 
흡수스펙트럼을 이용한다. 그림 5는 1 nm 파장폭에서 측정한 홀뮴유리의 
흡수스펙트럼을 표시한 보기이다. 파장을 교정할 때 주사속도( 走査涑度 )가 너무 크면 
흡수 피이크의 파장이 달라지는 수가 있으므로 적당한 속도로 주사( 走査 )해야 한다. 
또 홀뮴유리나 간섭필터를 사용하여 파장을 교정할 때도 파장폭이 너무 크면 파장이 
달라지는 수가 있으므로 주의해야 한다. 
 
3.9.2 흡광도 눈금의 보정 
110 ℃에서 3 시간 이상 건조한 중크롬산칼륨( 1급이상 )을 N/20 수산화칼륨 용액에 



녹여 중크롬산 칼륨용액을 만든다.  그 농도는 시약의 순도를 고려하여 K2Cr2O7으로서 
0.0303 g/L가 되도록 한다.  이 용액의 일부를 신속하게 10.0 mm 흡수셀에 취하고 
25 ℃에서 1 nm이하의 파장 폭에서 흡광도를 측정한다. 이때 각 파장에 있어서의 
흡광도 및 투과율은 이상이 없는 한 표 2의 값을 나타내야 하며 만일 다른 값을 
나타내면 표 2에 의하여 흡광도 눈금을 보정한다. 
 

  
 

그림 5.   1 nm 파장폭에서 측정한 홀뮴유리의 흡수스펙트럼 
 
 
 
 
 
 
 

표 2.   크롬산칼륨용액의 흡광도와 투과율( ％ ) ( 25 ℃ ) 
파장(㎚) 흡 광 도 투과율(％) 파장(㎚) 흡 광 도 투과율(％) 



220 
230 
240 
250 
260 
270 
280 
290 
300 
310 
320 
330 

0.446 
0.171 
0.295 
0.496 
0.633 
0.745 
0.712 
0.428 
0.149 
0.048 
0.063 
0.049 

35.8 
67.4 
50.7 
31.9 
23.3 
18.0 
19.4 
37.3 
70.9 
89.5 
86.4 
71.0 

340 
350 
360 
370 
380 
390 
400 
420 
440 
460 
480 
500 

0.316 
0.559 
0.830 
0.987 
0.932 
0.695 
0.396 
0.124 
0.054 
0.018 
0.004 
0.000 

 48.3 
 27.6 
 14.8 
 10.3 
 11.7 
 20.2 
 40.2 
 75.1 
 88.2 
 96.0 
 99.1 
100 

 
 
3.9.3 미광( 迷光, Stray Light )의 유무조사 
광원이나 광전측광 검출기에는 한정된 사용파장역( 限定使用波長域 )이 있어 표 3에 
표시한 파장역에는 미광( 迷光, Stray Light )의 영향이 크기 때문에 그림 6에 표시한 
것과 같은 투과특성을 갖는 컷트필터( Cut Filter )를 사용하며 미광의 유무를 표시하는 
것이 좋다. 
 
표 3. 광원 또는 광전측광검출기의 사용파장 한계 

파장역( ㎚ ) 한계파장이 생기는 이유 

200˜220 
300˜330 
700˜800 

검출기 또는 수은방전관, 중수소방전관의 단파장 사용한계 
텅스텐램프의 단파장 사용한계 
광전자 증배관의 장파장 사용한계 

 
 

 
 

4. 측 정 
 
4.1 장치의 설치 
 
장치는 되도록 다음과 같은 조건을 구비한 실내에 설치한다. 



 
  4.1.1 전원의 전압 및 주파수의 변동이 적을 것 
  4.1.2 직사일광을 받지 않을 것 
  4.1.3 습도가 높지 않고 온도변화가 적을 것 
  4.1.4 부식성 가스나 먼지가 없을 것 
  4.1.5 진동이 없을 것 
 
 
4.2 흡수셀의 준비 
 
흡수셀의 준비는 다음과 같이 한다. 
 
  4.2.1 시료액의 흡수파장이 약 370 nm 이상 일 때는 석영 또는 경질유리 흡수셀을 
사용하고 약 370 nm 이하 일 때는 석영 흡수셀을 사용한다. 
  4.2.1 따로 흡수셀의 길이( L )를 지정하지 않았을 때는 10 mm 셀을 사용한다. 
  4.2.1 시료셀에는 시험용액을, 대조셀에는 따로 규정이 없는 한 증류수를 넣는다. 
넣고자 하는 용액으로 흡수셀을 씻은 다음 적당량( 셀의 약 8 부까지 )을 넣고 외면이 
젖어 있을 때는 깨끗이 닦는다. 필요하면( 휘발성 용매를 사용할 때와 같은 경우 ) 
흡수셀에 마개를 하고 흡수셀에 방향성( 方向性 )이 있을 때는 항상 방향을 일정하게 
하여 사용한다. 
  4.2.1 흡수셀은 미리 깨끗하게 씻은 것을 사용한다. 
흡수셀의 세척방법은 다음과 같이 한다. 
탄산나트륨용액( 2 W/V ％ )에 소량의 음이온 계면활성제( 보기 : 액상 합성세제 )를 
가한 용액에 흡수셀을 담가 놓고 필요하면 40˜50 ℃로 약 10 분간 가열한다. 
흡수셀을 꺼내 물로 씻은 후 질산( 1+5 )에 소량의 과산화수소를 가한 용액에 약 30 
분간 담가 놓았다가 꺼내어 물로 잘 씻는다. 깨끗한 가제나 흡수지 위에 거꾸로 놓아 
물기를 제거하고 실리카겔을 넣은 데시케이터 중에서 건조하여 보존한다. 급히 
사용하고자 할 때는 물기를 제거한 후 에틸알코올로 씻고 다시 에틸에텔로 씻은 다음 
드라이어( Dryer )로 건조해도 무방하다. 또 빈번하게 사용할 때는 물로 잘 씻은 다음 
증류수를 넣은 용기에 담가 두어도 무방하다. 
질산과 과산화수소의 혼액 대신에 새로 만든 크롬산과 황산혼액에 약 1 시간 담근 
다음 흡수셀을 꺼내어 물로 충분히 씻어내도 무방하다. 그러나 이 방법은 크롬의 
정량이나 자외역( 紫外域 ) 측정을 목적으로 할 때 또는 접착하여 만든 셀에는 
사용하지 않는 것이 좋다. 또 세척후의 셀에는 지문이 묻지 않도록 주의하고 빛이 
통과하는 면에는 손이 직접 닿지 않도록 해야 한다. 
 
 
4.3 측정준비 
 



흡광도의 측정준비는 다음과 같이 한다. 
 
  4.3.1 측정파장에 따라 필요한 광원과 광전측광 검출기를 선정한다. 
  4.3.2 전원을 넣고 잠시 방치하여 장치를 안정시킨 후 감도와 영점( Zero )을 
조절한다. 
  4.3.3 단색화장치나 필터를 이용하여 지정된 측정파장을 선택한다. 
 
 
4.4 흡광도의 측정 
흡광도의 측정은 원칙적으로 다음과 같은 순서로 한다. 
 
  4.4.1 눈금판의 지시가 안정된 것을 확인한다. 
  4.4.2 대조셀을 광로( 光路 )에 넣고 광원으로부터의 광속( 光速 )을 차단하고 영점을 
맞춘다. 영점을 맞춘다는 것은 투과율 눈금으로 눈금판의 지시가 영이 되도록 맞추는 
것이다. 
  4.4.3 광원으로부터 광속을 통하여 눈금 100 에 맞춘다. 
  4.4.3 시료셀을 광로( 光路 )에 넣고 눈금판의 지시치( 指示値 )를 흡광도 또는 
투과율로 읽는다. 투과율로 읽을 때는 나중에 흡광도로 환산해 주어야 한다. 
  4.4.4 필요하면 대조셀을 광로에 바꿔 넣고 영점과 100에 변화가 없는 가를 
확인한다. 
  4.4.6 위의 “2”, “3”. “4”의 조작 대신에 농도를 알고 있는 표준액 계열을 
사용하며 각각의 눈금에 맞추는 방법도 무방하다. 
 
 
4.5 흡수곡선의 측정( 吸收曲線의 測定 ) 
 
흡수곡선의 측정은 다음과 같이 한다.  필요한 파장범위에 대해서 10 nm 마다의 
흡광도를 측정하여 횡축( 가로 )에 파장을, 종축( 세로 )에 흡광도를 표시하고 
그래프용지에 양자의 관계곡선을 작성하여 흡수곡선을 만든다. 이때 흡수 
최대치( Peak ) 부근에서는 파장간격을 1˜5 nm까지 좁게하여 흡광도를 측정하는 것이 
좋다. 
또 흡광도의 변화가 적은 파장에서는 파장간격을 적당히 넓게 하여도 상관없다. 
이때 흡광도 대신에 투과율을 종축( 縱軸 )에 표시해도 된다. 또한 흡수곡선을 
작성하는 데는 자기분광광전광도계( 自記分光光電光度計 )를 사용하는 것이 편리하다. 
 
 
4.6 성적의 정리 
 
측정결과에는 다음과 같은 사항을 기록하여 둔다. 



 
  4.6.1 사용한 장치의 명칭과 형식 
  4.6.2 광전분광광도계를 사용했을 때는 측정파장, 슬릿의 폭 및 밴드폭 
  4.6.3 광전광도계를 사용했을 때는 필터의 번호 
  4.6.4 흡수셀의 재질 모양, 셀의 길이 또는 직경 
  4.6.5 대조액의 성분 
  4.6.6 시험용액 또는 발색된 액의 성분 
  4.6.7 시험용액의 액성 
  4.6.8 시약첨가에서부터 흡광도 측정까지의 시간 
  4.6.9 측정시의 시험용액 온도 
  4.6.10 기타 필요사항 
 
 
5. 정량방법 
  
흡광광도 분석방법으로 정량분석을 하려면 이미 흡광도와 시료성분의 농도와의 
비례성과 같은 시료에 대한 흡광도의 재현성을 검토하여야 한다. 일반적으로 
정량분석에는 검량선을 미리 작성해 놓는 방법을 이용하며 경우에 따라서는 ε의 
값( 몰 흡광계수 )을 미리 구해 놓는 방법도 이용한다. 
 
5.1 검량선의 작성 
 
검량선은 표준액의 여러가지 농도에 대하여 적당한 대조액을 사용하며 흡광도를 
측정하고 표준액의 농도를 횡축, 흡광도를 종축에 취하여 그래프 용지위에 양자의 
관계선을 구하여 작성한다. 검량선은 거의 직선을 나타내는 범위 내에서 사용하는 
것이 좋다. 시약이 바뀌거나 시험자가 바뀔 때에는 검량선을 다시 작성하는 것이 좋다. 
단, 투과율을 측정하여 흡광도로 환산하지 않고 검량선을 작성할 때는 
편대수( 片對數 ) 그래프용지를 사용하여 대수축에 투과율을 취하여 검량선을 
작성한다. 
   
  5.1.1 표준액 
분석하려는 성분의 순물질( 純物質 ) 또는 일정농도의 표준액을 단계적으로 취하여 
규정된 방법에 따라 표준액 계열을 만든다. 이때의 표준액 농도는 시험용액중의 
분석하려는 성분의 추정농도와 거의 같은 농도범위로 한다. 
  5.1.2 대조액 
일반적으로 용매를 사용하며 분석하려는 성분이 들어있지 않은 같은 종류의 시료를 
사용하여 규정된 방법에 따라 조제한다. 
 
5.2 정량조건의 검토 



 
흡광광도법으로 정량분석을 할 때는 다음과 같은 조건을 검토하여 결정하여야 한다. 
 
  5.2.1 발색반응의 검토 
    5.2.1.1 발색한 시험용액에 대한 흡수곡선과 최대흡수파장 
    5.2.1.2 바탕시험액의 흡수곡선과 바탕시험치 
    5.2.1.3 액성의 변화에 따른 흡광도의 변화 
    5.2.1.4 최적 pH 범위와 완충액의 종류 및 첨가량 
    5.2.1.5 마스킹이 필요할 때는 마스킹제의 종류와 첨가량 
    5.2.1.6 안정제, 산화방지제 등의 종류와 첨가량 
    5.2.1.7 온도변화 및 방치시간에 의한 흡광도의 변화 
    5.2.1.8 시약의 농도 첨가량 첨가순서의 영향 
    5.2.1.9 시료액중의 피검성분의 최적농도 범위 
    5.2.1.10 시료액에 대한 빛( 光 )의 영향 
    5.2.1.11 용매추출을 할 때는 최적용매의 선정 
  5.2.2 측정조건의 검토 
    5.2.2.1 측정파장은 원칙적으로 최고의 흡광도가 얻어질 수 있는 최대 흡수파장을 
선정한다. 단, 방해성분의 영향, 재현성 및 안정성 등을 고려하여 차선( 次善 )의 
측정파장 또는 필터를 선정하는 수도 있다. 
    5.2.2.2 대조액은 용매, 바탕시험액 기타 적당한 용액을 선정한다. 
    5.2.2.3 측정된 흡광도는 되도록 0.2˜0.8 의 범위에 들도록 시험용액의 농도 및 
흡수셀의 길이를 선정한다. 
    5.2.2.1 부득이 흡광도를 0.1 미만에서 측정할 때는 눈금 확대기를 사용하는 것이 
좋다. 
 
5.3 정량조작 

 
정량조작은 원칙적으로 다음과 같은 순서로 한다. 
 
  5.3.1 피검액( 被檢液 )을 메스플라스크 같은 용기에 달아 넣는다. 
  5.3.2 발색시약, 산, 알칼리, 완충액, 마스킹제, 안정제 등 각각 규정된 순서에 따라 
가한다. 
  5.3.3 충분한 발색이 되도록 필요하면 가열 또는 방치한다. 
  5.3.4 용매를 가하여 일정 용적으로 희석한다. 
  5.3.5 광도계의 측정파장 또는 필터, 슬릿의 폭, 흡수셀 등을 규정한 방법에 따라 
조절 또는 준비한다. 
  5.3.6 발색액의 일부를 흡수셀에 넣어 4.4의 순서에 따라 흡광도를 측정한다. 
  5.3.7 측정한 흡광도를 5.1의 요령에 따라 작성한 검량선과 비교하여 목적하는 
성분의 농도를 구한다. 



 
비고 : 시료중의 목적성분 농도가 낮을 때는 발색액에 잘 녹지 않는 피검성분을 다시 
잘 녹는 용매로 추출하여 흡광도를 측정하고 농도를 구해도 무방하다. 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

3. 가스크로마토그래피법 
 
 

1. 적용범위 
 
이 시험방법은 기체시료를 운반가스로 이동하여 이를 컬럼 내에서 분리?전개시켜 각 



성분을 분석하는 방법으로 공기 중 악취성분에 대한 정성 및 정량 분석에 적용한다. 
 
 
2. 개 요 
 
2.1 이 시험방법에서 충전물로서 흡착성 고체분말을 사용할 경우에는 기체-고체 
크로마토그래피(GSC)라 하고, 적당한 담체(solid support)에 고정상 액체를 함침시킨 
것을 사용할 경우에는 기체-액체 크로마토그래피(GLC)라 한다. 
 
2.1 일정유량으로 유지되는 운반기체(carrier gas)는 전처리 장치를 거쳐 
시료주입부로부터 분리관내를 흘러서 검출기를 통하여 외부로 방출된다. 이때, 
전처리장비, 시료도입부, 컬럼, 검출기 등은 필요한 온도를 유지해 주어야 한다. 
 
2.3 시료주입부로부터 기체, 액체를 도입하면 기체는 그대로, 액체는 가열, 기화되어 
운반기체에 의하여 컬럼 내로 유입되고 시료중의 각 성분은 충진물에 대한 각각의 
흡착성 또는 용해성의 차이에 의하여 컬럼 내에서의 이동속도에 의하여 각각 
분리되고 컬럼 출구에 접속된 질량분석계를 차례로 통과하게 된다. 
 
2.4 검출기는 일반적으로 성분의 양과 일정한 관계가 있는 전기신호로 변환시켜 
기록장치(PC등 다른 데이터 처리장치)에 보내져서 분리된 각 성분에 대응하는 일련의 
피크(peak)로 나타나는 크로마토그램(chromatogram)을 얻을 수 있는 것을 의미한다. 
 
2.5 실제로 어떤 조건에서 시료를 컬럼에 주입시킨 후, 그 중의 어떤 성분이 검출되어 
피크를 보일 때까지의 시간을 머무름 시간(retention time)이라 하며 이 머무름 시간에 
운반기체의 유량을 곱한 것을 머무름 부피(retention volume)라 한다. 이 값은 어떤 
특정한 실험조건 하에서는 그 성분물질마다 고유한 값을 나타내기 때문에 정성분석을 
할 수 있으며, 피크면적 또는 피크높이는 시료성분량과 일정한 관계가 있기 때문에 
이것에 의하여 정량분석을 할 수 있다. 
 
 
3. 장치 
 
이 시험방법을 위한 장치의 기본구성은 크게 전처리장치(농축장치 등), 
가스크로마토그래프(GC) 및 검출기로 구성된다. 
 
3.1 운반기체 유로 
 
운반기체는 유량조절부와 컬럼 유로로 구성된다. 
 



  3.1.1 유량조절부는 컬럼 입구의 압력을 일정하게 유지하여 주는 압력조절밸브, 컬럼 
내를 흐르는 가스의 유량을 일정하게 유지하여 주는 유량조절기 등으로 구성되며 
유량 조절기를 갖는 장치는 유량조절기의 일차압력을 일정하게 유지해 주어야 하며 
배관의 재료는 내면이 비활성 처리된 깨끗한 금속 또는 유리재질이어야 한다. 
  3.1.2 컬럼 유로는 시료 주입부, 컬럼, 검출기 연결배관으로 구성된다. 배관의 재료는 
스테인리스강 또는 유리 등 부식에 대한 저항이 큰 것이어야 한다. 
 
 
3.2 시료주입부 
 
  3.2.1 시료주입부는 열안정성이 좋고 탄성이 좋은 실리콘 고무와 같은 격막이 있는 
시료 기화실로서 컬럼 온도와 동일하거나 또는 그 이상의 온도를 유지할 수 있는 
가열기구가 갖추어져야 하고, 필요하면 온도조절기구, 온도측정기구 등이 있어야 한다. 
  3.2.2 시료상태가 기체, 액체 인지, 또한 컬럼이 충전컬럼인지 캐필러리컬럼인지에 
따라서 적합한 주입법을 결정할 수 있다. 주입방법은 크게 주사기 주입법과 밸브 
주입법으로 구분되고, 수동 주입법과 자동 주입법 장치 또는 기타 장치로 시료를 주입 
할 수 있어야 한다. 
 
 
3.3 컬럼 오븐(column oven) 
 
컬럼 오븐은 내부용적이 분석에 필요한 길이의 컬럼을 수용할 수 있는 크기이어야 
한다. 임의로 일정온도를 조절할 수 있는 가열기구(승온기구), 온도조절기구, 
온도측정기구 등으로 구성된다. 오븐 내 전체의 온도가 균일하게 조절되고, 냉각 및 
가열이 신속하여야한다. 설정온도에 대하여 온도조절 정밀도는 ± 0.5 ℃의 범위 이내, 
전원 전압변동 10 % 에 대하여도 온도변화가 ± 0.5 ℃ 범위 이내이어야 한다. 
 
 
3.4 일반 GC 검출기 
 
가스 크로마토그래피 분석에 사용하는 검출기는 각각 그 목적에 따라 다음과 같은 
것을 사용한다. 
 
  3.4.1 불꽇염광광도계(flame ionization detector, FID) 
수소염 이온화 검출기는 수소연소노즐(nozzle), 이온수집기(ion collector)와 함께 
배기구로 구성되는 본체와 전극 사이에 직류전압을 주어 흐르는 이온전류를 측정하기 
위한 직류전압 변환회로, 감도조절부, 신호감쇄부 등으로 구성된다. 
  3.4.2 기타 검출기 
기타 목적에 따라 전자포획형 검출기(electron capture detector, ECD), 염광광도 



검출기(flame photometric  detector, FPD), 질소인검출기(nitrogen phosphorus  
detector :NPD)등을 사용할 수도 있다. 단, 방사성 동위원소를 사용하는 검출기에 
대하여는 별도로 과열방지기구, 누출방지기구 등을 설치해야 한다. 
 
 
3.5 질량선택성 검출기(Mass Selective Detector) 
 
질량 선택성 검출기 혹은 질량분석기는 일반적으로 시료주입부, 이온원, 질량분석관, 
검출기 및 이를 조절하고 결과 데이터를 보관하는 데이터 처리장치로 구성된다. 
 
  3.5.1 시료주입법 
시료주입법 으로는 가스크로마토그래프를 통해 주입하는 방법이 있다. 
가스크로마토그래프를 통한 주입법은 가스크로마토그래프에서의 높은 압력과 
질량분석계의 낮은 압력 때문에 컬럼과 이온원의 연결시스템을 이용하여 장착하는데 
여러 가지 방법이 사용되어 왔으나, 최근에는 주로 모세관칼럼이 사용되므로 
모세관칼럼을 통하여 이온화실로 직접 연결하는 방법을 사용한다. 
  3.5.2 전자충격 이온화법(electron impact ionization, EI) 
전자충격 이온화법은 일반적으로 널리 쓰이는 이온화법이며, 고속전자로 기체상태의 
중성 시료분자를 때려서 전자를 떼어내 분자이온(양이온, M+)을 생성한다. 
중성분자(M)에서 분자이온(M+)를 만드는데 필요한 최소한의 에너지를 
이온화에너지(ionization energy, IE)라하고, 유기화합물의 이온화에너지는 8~12 eV 
(800~1200 kJmol-1)가 사용된다. 

 
M + e- → M+ + 2 e- 

 
생성된 분자이온 중 내부에너지가 큰 상태인 것들은 분해하여 토막이온(fragment 
ion)을 만든다. 

 
M+ → M1

+, M2
+, etc. 

 
생성된 이온과 중성분자간의 이분자반응(이온-분자반응)에 의한 이온 생성을 없애기 
위하여 이온원 내의 압력을 10-5 torr 이하로 낮추어야 한다. 
필라메트에서 방출되는 전자살은 이온화 효율이 높고 전자에너지 변화에 따른 
질량스펙트럼의 변화가 적은 70 eV의 운동에너지를 갖는 전자살을 사용하여 표준 
질량스펙트럼을 얻는다. 질량스펙트럼은 분자이온과 토막이온들을 질량대전하비(m/z) 
별로 분리 검출하여 기록된 것이다. 표준 질량스펙트럼은 라이브러리(Library)로 
저장되어 있고, 이것과 미지시료의 질량 스펙트럼을 비교하여 물질을 확인한다. 
 



  
 
  3.5.3 질량분석관(mass analyzer) 
물리적 방법에 의해서 이온을 질량대전하비(m/z)에 따라 분리하는 장치로서 자기장과 
전기장이 단독으로 또는 함께 사용된다. 분석관(analyzer)으로는 자기부채꼴, 사중극자, 
이온트랩, 비행시간형 등이 있다. 
    3.5.3.1 사중극자분석관(Quadrupole  analyzer) 
사중극자는 네 개의 평행 금속봉으로 이루어져 있으며, 비교적 넓은 범위의 
운동에너지를 갖는 이온을 통과시킬 수 있다. 사중극자의 단면은 x축과 y축을 
대칭축으로 하는 두 개의 쌍곡선 즉, x2-y2 = ro

2으로 표현된다. 이온은 네 개의 금속봉 
사이의 공간을 z축 방향으로 진행하며 이때 각 금속봉에 직류(U)와 교류(V cos ωt)를 
함께 걸어준 퍼텐셜 펄스(Potential pulse)에 의해 질량분리가 일어난다. 
    3.5.3.2 이온트랩분석관(Ion trap analyzer) 
중앙에 도너츠 모양의 고리형(Ring)전극과 한쌍의 덮개형(End cap)전극으로 이루어져 
있다. 가변성 라디오진동수 전위(U+V cos ωt)가 고리형 전극에 걸리고, 두 덮개형 
전극은 접지되어 있다. 적당한 m/z 값을 가지는 이온은 고리전극 주위의 공간 안에서 
일정한 궤도로 돌게 된다. 라디오진동수 전위가 증가함에 따라 무거운 이온의 궤도는 
안정화되고 가벼운 것은 불안정해져서 고리전극의 벽에 충돌하게 된다. 전자충격이나 
화학적 이온화 발생원으로부터 생성된 이온다발이 상층 덮개형 전극에 있는 그물을 
통하여 도입된다. 이어서 라디오진동수 전위가 주사되면 이온은 불안정해져서 포착된 
이온은 하층의 덮개형 전극에 있는 구멍을 통하여 고리전극 공간을 떠나게 된다. 
방출된 이온은 검출기로 간다. 
    3.5.3.3 질량분석기의 검출기  
전자증배관(electron multiplier, EM)은 Cu-Be와 같은 합금으로 만들어진 여러 개의 
다이노드(dynode)로 이루어진 검출기이다. 대개의 전자증배관은 12개 내지 20개의 
다이노드를 갖는다. 작동원리는 고속 이온에 의한 이차전자 발생 시 양자수율이 매우 
높고 전자증배가 크므로 매우 높은 감도를 나타낸다.  
 
 
 4. 운반기체 



 
운반기체는 충전물이나 시료에 대하여 불활성이고 사용하는 질량분석계의 작동에 
적합한 순도 99.999 % 이상의 고순도 헬륨가스를 사용한다. 
 
5. 컬럼, 충전물질 및 충전방법 
 
5.1 컬럼 
 
가스크로마토그래프에 사용되는 컬럼 충전제는 그 종류가 아주 다양하며 충전제를 
적절하게 선택하는 것은 가스크로마토그래프에 있어서 대단히 중요한 일이다. 
가스크로마토그래프는 GSC(Gas-solid chromatography)와 GLC(Gas-liquid  
chromatography)로 분류되며, 충전제도 그에 준하여 분류할 수 있다. 모세관 칼럼은 
석영관 내벽에 흡착형 충전물질, 고정상액체, 다공성 고분자를 코팅하여 이 물질에 
의해서 분석성분의 분배가 일어나 분리가 된다. 모세관 칼럼은 칼럼의 길이를 매우 
길게할 수 있어 충전형 칼럼에 비하여 고분해능의 분리가 가능한 장점이 있다. 
 
5.2 충전물질 
 
  5.2.1 흡착형 충전물질 
충전형 칼럼에 사용하는 흡착제는 주로 무기가스와 탄화수소가스의 분석에 적합하다. 
입도는 30˜60 메쉬(mesh), 60~˜80 메쉬, 80˜100 메쉬 것이 일반적으로 사용된다. 
흡착제를 시료성분의 분리에 적합하게 활성화시켜서 이용하며, 흡착제에 소량의 
고정상 액체를 함침시켜 흡착 효과와 분배작용을 동시에 이용하는 경우도 있다. 
흡착제로는 활성탄, 실리카겔, 분자체(molecular sieve), 활성알루미나 등이 널리 
사용된다. 모세관 칼럼에서는 이러한 흡착형 충전물질에 석영관 내벽에 코팅되어 
있다. 
  5.2.2 분배형 충전물질 
충진형 칼럼을 사용하는 기체-액체 크로마토그래피에서는 위에 표시한 
입경범위에서의 적당한 담체에 고정상 액체를 함침 시킨 것을 충전물로 사용한다. 
대부분의 모세관 칼럼에서는 석영관 내부가 담체 역할을 하고, 내벽에 고정상 액체가 
화학적 결합에 의한 코팅으로 단단히 입혀져 있다. 
    5.2.2.1 담체(Support) 

충전형 칼럼에서만 사용되는 담체는 시료 및 고정상액체에 대하여 불활성인 것으로 
분리 기능상으로는 아무 효과가 없다. 종류로는 규조토, 단열내화벽돌, 유리, 석영, 
합성수지 등을 사용하며 각 분석방법에서 전처리를 규정한 경우에는 그 방법에 따라 
산처리, 알칼리처리, 실란처리(silane finishing) 등이 된 것을 사용한다. 
    5.2.2.2 고정상 액체(Stationary liquid) 
충전형 칼럼의 담체에 함침 시켜 고정상으로 사용되는 액체에는 그 종류가 무수히 
많다. 보통 비등점이 높은 액체가 사용되는데 고정상 액체는 가능한 한 다음의 조건을 



만족시키는 것을 선택한다. 모세관 칼럼에 사용되는 고정상도 아래의 조건을 
만족시켜야 한다. 
   ① 분석대상성분을 완전히 분리할 수 있는 것이어야 한다. 
   ② 사용온도에서 증기압이 낮고, 점성이 작은 것이어야 한다. 
   ③ 화학적으로 안정된 것이어야 한다. 
   ④ 화학적 성분이 일정한 것이어야 한다. 
 
5.2.3 다공성 고분자형 충진물 
이 물질은 디비닐 벤젠(Divinyl benzene)을 가교제(Bridge intermediate)로 스타이렌 
단량체를 중합시킨 것과 같이 고분자 물질을 단독 또는 고정상 액체로 표면처리 하여 
사용한다.  
 
 
6. 조작법 
 
6.1 설치조건 
 
  6.1.1 가스크로마토그래프/질량분석계(GC/MS)의 설치장소 
설치장소는 진동이 없고 분석에 사용되는 유해물질을 안전하게 처리할 수 있으며 
부식 가스나 먼지가 적고 상대습도 85% 이하로서 직사광선이 쪼이지 않는 곳으로 
한다. 
  6.2.2 전기관계 
전기관계는 다음과 같은 조건을 갖추어야 한다. 
    5.2.2.1 전원 : 공급전원은 지정된 전력용량 및 주파수이어야 하고, 전원변동은 
지정전압의 ± 10 % 이내로서 주파수의 변동이 없어야 한다. 
    5.2.2.2 전자기유도 : 대형변압기, 고주파 가열로와 같은 것으로부터 전자기의 
유도를 받지 않아야 한다. 
    5.2.2.3 접지점 : 접지저항 10Ω 이하의 접지점이 있어야 한다. 
 
 
6.2 분석전 준비 
   
  6.2.1 장치의 설치 
    6.2.1.1 가스류의 배관 : 장치를 설치하고 가스류의 배관을 한 다음, 가스의 누출이 
없는가를 확인한다. 이때 가스통은 화기가 없는 그늘진 곳에 넘어지지 않도록 
고정하여 설치한다. 
    6.2.1.2 전기배선 : 장치에 전원을 배선하고 접지점에 접지선을 연결한다. 또 
필요한 부분의 배선을 확인한다. 
    6.2.1.3 컬럼의 부착 및 가스누출 시험 



각 분석방법에 규정된 방법에 따라 제조된 컬럼을 장치에 부착한 후, 운반기체의 
압력을 사용압력 이상으로 올리고, 컬럼 등의 접속부에 전자식 누출감지기를 사용하여 
가스 누출시험을 하며 누출이 없음을 확인한다. 
  6.2.2 시료의 준비 
분석하는 시료를 각 분석방법에 규정된 방법에 의하여 준비한다. 
 
 
6.3 조 작 
 
  6.3.1 분석조건의 설정 
각 분석방법에 규정된 방법에 의하여 다음 항목을 소정의 값으로 조절한다. 
    6.3.1.1 운반가스 유량 
    6.3.1.2 시료 기화실 온도 및 MS 이송관(transfer-line) 온도 
    6.3.1.3 컬럼온도(승온법을 사용하는 경우에는 초기온도, 승온온도, 최종온도 등의 
각종 프로그램) 
    6.3.1.1 검출기 감도 
  6.3.2 바탕선의 안정도 확인 
  6.3.3 시료의 주입 
    6.3.3.1 기체시료 : 보통 기체시료 도입을 위한 전처리장치(농축장치 등)를 
사용하거나 가스주입용 스위칭 가스밸브 또는 주사기(통상 0.5˜5 mL)를 사용하여 
주입할 수 있다. 
    6.3.3.2 액체시료 : 액체시료는 시료 주입량에 따라 적당한 부피의 미량주사기(micro 
syringe, 1˜100 μL)를 사용하여, 시료 주입구에 빠르게 주입한다. 
    6.3.3.3 고체시료 : 고체시료는 용매에 용해시켜 “6.3.3.2 액체시료”의 방법으로 
주입한다. 
 
 
7. 분리의 평가 
분리의 평가는 컬럼 효율과 분리능에 의한다. 

 
7.1 컬럼 효율 
 
컬럼 효율은 보통 이론단수(theoretical plate number) 또는 이론단 해당높이(height 
equivalent to a theoretical plate, HETP)로 표시하며, 크로마토그램상의 피크로부터 다음 
식에 의하여 구한다. 
 

                                             (식 1) 
여기서,  -  시료 도입점으로부터 피크 최고점까지의 길이(머무름시간) 
         -  피크의 좌우 변곡점에서 접선이 자르는 바탕선의 길이 



          -  
         - 컬럼의 길이(m) 
 
7.2 분리능 
 
근접한 두개의 피크에 대한 분리의 정도를 나타내기 위하여 분리계수 또는 분리도를 
가지고 다음과 같이 정량적으로 정의하여 사용한다. 

 
              (식 2) 

 
여기서, - 시료도입점으로부터 피크 1의 최고점까지의 길이 
 - 시료도입점으로부터 피크 2의 최고점까지의 길이  
 - 피크 1의 좌우 변곡점에서의 접선이 자르는 바탕선의 길이 
 - 피크 2의 좌우 변곡점에서의 접선이 자르는 바탕선의 길이 
 -  d : 피크사이의 거리 (tR2-tR1) 

 
 
8. 정성분석 
 
정성분석은 동일 조건하에서 특정한 미지성분의 머무름 값과 예상되는 표준물질의 
피크 머무름 값을 비교하여야 한다. 그러나 어떤 조건에서 얻어지는 하나의 피크가 한 
가지 물질에 반드시 대응한다고 단정할 수는 없으므로 고정상 또는 컬럼 온도를 
변경하여 측정하거나, 표준품 스펙트럼과의 비교분석 및 라이브러리(library) 상에서 각 
물질의 표준 질량스펙트럼을 확인 등 가능한 정확한 구조해석 방법을 병용하는 것이 
좋다.  머무름 값의 종류로는 머무름 시간(retention time), 머무름 부피(retention volume), 
상대 머무름(relative retention), 머무름 비(retention ratio), 머무름 지수(retention index) 
등이 있다. 머무름 시간을 측정할 때는 3 회 측정하여 그 평균치를 구한다. 일반적으로 
5˜30 분 정도에서 측정하는 피크의 머무름 시간은 반복시험을 할 때 ± 3 % 오차범위 
이내이어야 한다. 머무름 값의 표시는 무효부피(dead volume)의 보정유무를 기록하여야 
한다. 
  
 
9. 정량분석 
 
정량분석은 각 분석방법에 규정하는 방법에 따라 시험하여 얻어진 크로마토그램의 
재현성, 시료분석의 양, 피크면적 또는 피크높이와의 관계를 검토하여 분석한다. 이때 
정확한 정량결과를 얻기 위해서는 크로마토그램의 각 피크는 대칭적이고 각각 완전히 
분리되어야 한다. 



 
9.1 정량법 
 
측정된 넓이 또는 높이와 성분량과의 관계를 구하는 것은 다음 방법에 의한다. 
   
  9.1.1 절대검량선법 
가스크로마토그래프(GC)에 주입된 기지농도의 표준시료성분의 피크와 실제시료 중의 
동일한 성분의 피크의 두 면적 또는 높이의 절대값을 비교함으로써 정량한다. 
정량정도는 시료 주입량의 정도에 전적으로 의존한다. 
  9.1.2 수정면적 백분율법 
주입한 시료의 전체 성분이 용출되고, 용출전 성분의 상대감도가 구해진 경우는 다음 
식에 의하여 정확한 함유율을 구할 수 있다. 
 

                                (식 3) 
  여기서,               - 성분의 상대감도  
                                   - 전 피크 수 
 
  9.1.3 내부표준법 
정량하려는 성분의 순수물질(X) 일정량에 내부표준물질(S)의 일정량을 가한 
혼합시료의 크로마토그램을 기록하여 피크면적을 측정한다. 횡축에 정량하려는 
성분량(MX)과 내부표준물질량(MS)의 비(MX/MS)를 취하고 분석시료의 
크로마토그램에서 측정한 정량할 성분의 피크면적(AX)과 표준물질 피크면적(AS)의 
비(AX/AS)를 취하여 다음 그림과 같은 검량선을 작성한다.     
시료의 기지량(M)에 대하여 표준물질의 기지량(n)을 검량선의 범위 안에 들도록 
적당히 가해서 균일하게 혼합한 다음, 표준물질의 피크가 검량선 작성 시와 거의 같은 
크기가 되도록 주입량을 가감해서 동일조건하에서 크로마토그램을 기록한다. 
크로마토그램으로부터 기지성분 피크면적(A)와 표준물질 피크면적(A)의 비(A/A)를 
구하고, 검량선으로부터 기지성분량(M)과 표준물질량(M)의 비(M/M)가 얻어지면, 다음 
식에 따라 함유율(X)를 산출한다. 
 

                           (식 4) 
 

또한, 피크면적 대신에 피크높이를 사용하여도 좋다. 이 방법을 시료중의 각 성분에 
적용하면 시료의 조성을 구할 수가 있다. 



  
  9.1.4 추가법: 시료의 크로마토그램으로부터 성분 A 및 다른 임의의 성분 B의 피크 
면적 a1 및 b1을 구한다. 다음에 시료의 일정량 W에 성분 A의 기지량 ΔWA을 가하여 
다시 크로마토그램을 기록하여 성분 A 및 B의 피크면적 a2 및 b2를 구하면 K의 
정수로 해서 다음 식이 성립한다. 

 
   

                     (식 5) 
 

여기서, WA 및 WB는 시료 중에 존재하는 A 및 B성분의 양, K는 비례상수이며 위 
식으로부터 성분 A의 부피 또는 무게 함유율 X(%)는 다음 식으로 구한다. 
 

                     (식 6) 
 

 
 
9.2 정량결과의 표시방법 
 
“9.1”에서 얻어진 정량결과는 몰(mole) 농도로 표시한다. 
 
9.3 검출한계 
 
검출한계는 각 분석방법에서 규정하는 조건에서 출력신호를 기록할 때, 
잡음신호(noise)의 3배 이상의 신호를 검출한계로 한다 (S/N 비 >3) 
 
9.4 정밀도의 판정 
 
동일인이 동일 장치로 각 분석방법에 규정하는 횟수의 측정을 반복해서 시행할 때, 그 
결과의 차이가 일반적으로 ± 20 %를 초과해서는 안된다. 
 
 



10. 기재요령 
 
가스크로마토그래피 질량분석법에 의하여 정량분석을 할 때에는 다음과 같은 사항을 
기재하여야 한다. 
 
10.1 적용범위  : 대상시료 분석성분 및 그 농도범위 
 
10.2 시료 : 시료채취장치, 채취방법, 전처리 및 보존방법 
 
10.3 장치  
 
  10.3.1 전처리장치 : 농축방식, 온도범위, 가스연결시스템 
  10.3.2 가스크로마토그래프  
사용한 컬럼의 재질, 길이, 내경, 온도범위, 유로구성 등     
    10.3.2.1 질량분석계 : 종류 및 소요감도 
소요감도는 특정성분의 일정량을 주입했을 때의 크로마토그램의 피크(높이 또는 
면적)로 규정하며 그 시험방법도 명기한다. 
    10.3.2.2 기록계 : 앞에 규정한 이외의 것을 사용할 때는 그 특성을 명기한다. 
    10.3.2.3 시료주입장치 : 검량도입을 필요로 하는 정량방법을 사용할 때는 
시료도입 장치의 종류와 특성을 명기한다. 시료도입장치의 특성은 동일 시료를 
반복하여 도입했을 때의 크로마토그램 피크의 면적의 반복 정밀도로 규정한다. 
    10.3.2.4 충전물질의 종류, 입도, 담체, 고정상액체의 농도, 충전일자 및 제조방법을 
명기한다. 여기서 충전물질의 입도는 그 크기가 한정되어 있지 않을 때에는 요구되는 
분리능, 머무름 값의 최대 최소치 등을 규정하고 이에 일치되는 대표적인 사례를 
명기한다. 이때에는 제반 특성의 시험방법도 명기하는 것이 좋다. 
  10.3.3 분석조건 
    10.3.3.1 온도 : 컬럼 오븐, 시료도입부 
    10.3.3.2운반기체 : 종류, 단위시간당 유량 
    10.3.3.3 시료주입 : 도입량, 분석(도입) 횟수 
  10.3.4 성분의 확인방법 : 대표적인 크로마토그램의 보기를 나타낼 것. 
  10.3.5 정량법 
    10.3.5.1 피크의 측정방법 : 적분계를 사용하는 경우에는 그 적분계에 요구되는 
정밀도 등을 명기한다. 
    10.3.5.2 정량방법의 종류 : 검량선이나 보정계수를 이용할 때는 그 검량선이나 
보정계수를 보기로 나타낸다. 
    10.3.5.3 표준물질 : 종류, 순도와 혼합물일 경우에는 농도와 불확도 및 제조방법을 
명기한다. 
  10.3.6 분석결과의 표시 
    10.3.6.1 수치의 취급 : 유효숫자를 명기 



    10.3.6.2 표시방법 : 측정값과 불확도 명기 
    10.3.6.4 표시단위 : 화학량 농도표시는 농도 SI 단위 mole로 표시한다. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

4. 이온크로마토그래피법( Ion Chromatography ) 
 
 

1. 원리 및 적용범위 
이 법은 액체시료를 이온교환컬럼에 고압으로 전개시켜 분리되는 각 성분의 
크로마토그램을 작성하여 분석하는 고속액체 크로마토그래피의 일종으로서 물 시료중 
음이온( F-, Cl-, NO2

-, NO3
-, PO4

-, Br- 및 SO4
= )의 정성 및 정량분석에 이용된다. 

 
2. 장 치 
일반적으로 이온크로마토그래피의 기본구성은 그림 1과 같이 용리액조, 시료주입부, 
액송펌프, 분리컬럼, 검출기 및 기록계로 되어 있으며 장치의 제조회사에 따라 



분리컬럼의 보호 및 분석감도를 높이기 위하여 분리컬럼 전후에 보호컬럼 및 
제거장치( 써프레서 )를 부착한 것도 있다. 
 

  
 

2.1 액송펌프 
 
분리컬럼중의 이온교환체의 입자는 약 10 ㎛의 매우 작은 입자로서 용리액 및 시료를 
고압하에서 전개시키지 않으면 요구되는 유속을 얻기가 어렵다. 따라서 펌프는 
150˜350 ㎏/㎠ 압력에서 사용될 수 있어야 하며 작동중 맥동( 脈動 )이 일어나서는 
안된다. 
2.2 시료의 주입부 
 
일반적으로 미량의 시료를 사용하기 때문에 루우프-밸브에 의한 주입방식이 많이 
이용되며 시료주입량은 보통 50˜100 ㎕이다. 
2.3 분리컬럼 
 
유리 또는 에폭시 수지로 만든 관에 이온교환체를 충전시킨 것으로 다음과 같은 것이 
있다. 
   
  2.3.1 써프레서형 
폴리스틸렌계 페리큐라형 음이온 교환수지( 10˜15 ㎛ )를 컬럼에 충전시킨 것으로서 
안지름 3˜5 ㎜, 길이 5˜30 ㎜이다. 



  2.3.2 비써프레서형 
폴리스틸렌계 페리큐라형 음이온 교환수지( 10˜15 ㎛ ), 폴리아크릴계 표면다공성 
음이온 교환수지( 10˜12.5 ㎛ ) 또는 실리카겔 전다공성형 음이온 교환수지( 6 ㎛ )를 
컬럼에 충진시킨 것으로서 안지름 4˜6 ㎜ 길이 5˜10 ㎝이다. 
2.4 제거장치( 써프레서 ) 
 
분리컬럼으로부터 용리된 각 성분이 검출기에 들어가지 전에 용리액 자체의 전도도를 
감소시키고 목적성분의 전도도를 증가시켜 높은 감도로 음이온을 분석하기 위한 
장치이다. 고용량의 양이온 교환수지를 충전시킨 컬럼형과 양이온 교환막으로 된 
격막형이 있다. 
 
2.5 검출기 
분석목적 및 성분에 따라 전기전도도 검출기, 전기화학적 검출기 및 광학적 검출기 
등이 있으나 일반적으로 음이온 분석에는 전기전도도 검출기를 사용한다. 
 
 
3. 시료의 분석 
3.1 시료의 전처리 
 
시료 중에 입자상물질 등이 존재하면 분리컬럼의 수명을 단축시키기 때문에 0.45 
㎛이하의 멤브레인 여과지 또는 유리섬유여지( GF/C )를 사용하여 여과한 다음 시료를 
주입하여야 한다. 또한 특정 이온이 고농도로 존재할 경우 더 이온의 정량분석을 
방해할 수 있다. 이 때에는 특수제작된 제거컬럼을 이용하거나 기타 적당한 방법을 
이용하여 특정이온을 제거한 다음 시험한다. 
3.2 시약의 준비 
 
  3.2.1 음이온 표준 원액( 1 ㎎/㎖ ) 
각 이온의 염을 105 ℃에서 항량이 되도록 건조한 다음 다음 표에 기록된 양을 정확히 
달아 각각 물에 녹이고 정확히 1 L로 한다. 이 액은 플라스틱병에 넣어 냉장고에 
보관할 경우 1 개월간 안정하다. 

음   이   온 표  준  시  약 대   용   량 



C1- 
Br- 
NO3
- 
NO2
- 
PO4
- 
SO4
= 
F- 

NaC1 
NaBr 
NaNO3 
NaNO2 
KH2PO4 
K2SO4 
NaF 

 1.6485 
 1.2876 
 1.3707 
*1.4998 
 1.4330 
 1.8141 
 2.2100 

 

* 건조기 대신 데시케이터에서 건조 
 
  3.2.2 검량선 작성용 혼합표준액 
각 이온의 표준원액을 물로 희석하여 사용 기기의 분석감도에 따라 적  당한 농도로 
혼합 조제한다. 
  3.2.3 용리액( 주1 ) 
    3.2.3.1 써프레서형( 0.003M NaHCO3 - 0.0024M Na2CO3 ) 
탄산수소나트륨 1.008 g과 탄산나트륨 1.0176 g을 물에 녹여 4 L로 한다. 
    3.2.3.2 비써프레서형( 0.0013M 글루콘산 - 0.0013M Na2B4O7 ) 
글루콘산 1.02 g과 붕산나트륨 1.0466 g을 물에 녹여 4 L로 한다. 
  3.2.4 써프레서용 재생액( 0.025N H2SO4 ) 
황산 2.8 mL를 물에 넣어 4 L로 한다. 
3.3 기기의 안정화 및 검량선 작성 
이온크로마토그래프의 전체 시스템을 작동시켜 유속을 1˜3 mL㎖/분 으로 고정시킨 
다음 용리액 및 재생액을 흘려보내면서 펌프의 압력 및 검출기의 전도도가 일정하게 
유지될 때까지 기다린다. 펌프의 압력이 일정하게 유지되고 용리액의 전도도 및 
기록계의 기준선이 안정화되면 적당히 희석된 음이온의 표준액을 각각 주입하여 
크로마토그램을 작성하고 각 음이온의 유지시간을 확인한다. 다음에 혼합표준액을 
적어도 3 종류의 각기 다른 농도로 준비하여 각각의 크로마토그램을 작성하고 그 
결과로부터 각 농도에 대한 피이크 높이 또는 면적을 그래프용지에 플로트하여 
직선성을 확인한다. 직선성이 확인되면 미리 준비된 검량선 작성용 혼합표준액을 
주입하여 크로마토그램을 작성하고 각 음이온의 농도와 크로마토그램상의 피이크높이 
또는 면적에 대한 검량선을 작성한다. 
3.4 시료의 측정( 주2 ) 
여과한 시료를 이온크로마토그래프에 주입하여 검량선 작성시와 같은 기기조건하에서 
크로마토그램을 측정하고 미리 작성한 검량선으로부터 시료의 농도( ㎎/L )를 
산출한다. 
주 1)용리액의 조성 및 농도는 기기제조 회사 또는 분리컬럼의 종류 등에 따라 달라질 
수 있으므로 사용기기에 대한 설명서를 참조한다. 



   2)써프레서형의 경우 시료중에 저급 유기산이 존재하면 불소이온의 정량분석에 
방해를 한다. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

5. 액체크로마토그래피(HPLC) 
 

1. 원리 및 적용범위 
 
이 시험방법은 가스크로마토그래피에 적용하기 곤란한 비 휘발성 물질들을 고정상과 
액체 이동상 사이의 물리화학적인 반응성의 차이를 이용해 분리하여 분석하는 
방법으로, 공기 중 알데하이드의 정성 및 정량분석에 적용한다. 
 
2. 개요 
 
2.1 고성능액체크로마토그래피의 분류 
 
고성능액체크로마토그래피는 목적성분이 컬럼 내에 주입되었을 때, 고정상과 이동상 
사이의 반응성의 차이에 따라 분리가 일어난다.  
공기 중에 존재하는 알데하이드의 분석에 이용되는 HPLC법은 비극성의 고정상이 
지지체에 화학적으로 결합되어 있는 컬럼을 이용하며, 이동상과 고정상의 두 상에 
대한 반응성 및 용해도에 따라 이동 평형이 달라지면서 분리되는 분배 메카니즘을 
이용하여 분석하는 방법이다. 일반적으로 비극성의 고정상을 포함한 컬럼을 이용하고, 
상대적으로 극성의 성질을 가진 시료전개 용매를 사용하여 혼합물질 중에 목적성분을 
분리하는 방법을 역상액체크로마토그래피라 칭한다. 
 



2.2 HPLC 분석방법의 선택 
 
고성능액체크로마토그래피의 선택은 분자량, 수용성 및 지용성, 이온성 및 비이온성 등 
시료의 성질, 요구하고 있는 분리인자의 형태, 시료채취, 실험조건의 결정, 컬럼의 
안정성, 컬럼의 유효성, 컬럼 충전, 실험의 용이성 등을 고려하여야 한다. 
 
 
3. 장치 및 구성 
 
이 장치의 기본구성은 그림 1과 같다. 

  
 
3.1 HPLC 연결관 
 
HPLC 장치의 연결관으로는 스테인리스강, PTFE, PEEK, 유리 등의 재질이 사용되며, 
일반적으로 스테인리스강이 가장 많이 이용되고 있다. 이러한 스테인리스강은 
산화제에 강하고, 부식의 진행을 방해한다. 하지만, 산에 의해 손상될 우려가 있으며, 
연결관 내부를 오염시킬 수 있다. 따라서 이러한 물질들은 되도록 사용하지 않는 것이 
좋으며, 사용해야 할 경우에는 사용 후 반드시 증류수로 세척하여야 한다. 
 
3.2 HPLC 용매 및 용매저장용기 
 
용매를 저장하는 용기는 유리 또는 폴리에틸렌 재질로 만들어져 있는 것을 사용하며, 



시료분석에 영향을 주지 않아야 한다. 
HPLC 용매는 시료 분석 목적에 방해를 주지 않는 고순도 HPLC용 용매만을 사용하며, 
물을 사용할 경우에는 비저항 값이 18㏁ 이상인 것을 사용한다. 또한 두 용매를 
혼합하여 사용하고자 할 때 혼화성 지수의 차가 15미만이어야 한다. 두 용매를 섞을 
때는 부피비(v/v)로 섞어주고 기포는 제거한다. 분리하고자 하는 시료는 반드시 
이동상에 녹아야 하지만 이동상은 고정상을 녹여서는 안된다. 
HPLC에서 사용되는 이동상(용매)이 갖추어야 할 조건은 다음과 같다. 
  3.2.1 시료를 녹일 수 있어야 한다. 
  3.2.2 시료의 용량인자 값이 1˜10 범위의 강도를 가져야 한다. 
  3.2,3 용매는 고순도이어야 한다. 
  3.2.4 용매의 점도는 낮아야 한다. 
  3.2.5 용질과의 화학반응 또는 충전제의 존재로 중합반응을 피할 수 있는 낮은 
반응성을 가져야 한다. 
 
3.3 탈기 장치(Degassor) 
 
이동상으로 사용하는 용매를 준비하는 과정에서 생성되는 기포는 HPLC 분석에 
방해요인으로 작용하므로, 이를 제거하기 위해 탈기 장치를 이용한다. 용매 중에 
포함되어 있는 기포는 그림 1과 같이 He 등의 불활성 기체를 이용하여 제거하며, 그 
밖에 진공펌프를 이용하여 용매를 담고 있는 저장용기를 감압하여 탈기해주는 
방법이나, 초음파세척기를 이용하여 용액 내의 분자운동을 증가시켜 탈기를 해주는 
방법도 가능하다. 
 
3.4 펌프 
 
일정한 유속과 압력으로 용매를 밀어주는 장치로서 왕복식 펌프, 주사기형 또는 
치환형 펌프, 가압식 펌프가 있으며 HPLC의 펌프로서 일반적으로 쓰이는 것은 왕복식 
펌프이다. 펌프가 필요로 하는 기본 조건은 다음과 같다. 
   
  3.4.1 펌프 내부는 용매와의 화학적인 상호 반응이 없어야 한다. 
  3.4.1 최소한 500 psi의 고압이 가능해야 한다. 
  3.4.3 0.1 ˜ 10 mL/분 정도의 유속 조절이 가능해야 한다. 
  3.4.4 펌프에서 나오는 용매의 공급은 펄스가 없어야 한다. 
  3.4.5 유속조절 및 유속 재현성이 상대적으로 0.5 % 또는 그 이상으로 유지되어야 
한다. 
   3.4.6 기울기 용리가 가능해야 한다. 
 
3.5 시료주입기 
 



분석하고자 하는 시료를 HPLC 장치에 주입해주는 역할을 하는 장치로서, 시료주입용 
밸브를 이용하는 방법이 가장 일반적으로 쓰인다. 이 방법은 시료루프(Sample loop)를 
사용함으로써 HPLC 장치에 정확한 양의 시료를 주입할 수 있다. 이러한, 시료주입기에 
사용되는 루프의 용량은 목적성분의 농도에 따라 2.0 μL˜5.0 mL 까지 다양하게 
사용할 수 있으며, 일반적으로 20 μL 용량의 시료루프가 가장 많이 사용되어 진다. 
 
3.6 컬럼 및 충전제 
 
HPLC용 컬럼은 5,000 psi 정도의 높은 압력에 견딜 수 있어야 하고 용리액과 반응성이 
없어야 하며 연결이 수월해야 한다. 스테인리스강은 이러한 문제를 쉽게 해결할 수 
있기 때문에 가장 많이 이용되고 있다. 일반적으로 많이 쓰이는 컬럼은 길이 10˜30 
cm이며, 내경 4.6 mm, 충전제의 크기 5 ㎛, 이론단수 40,000˜60,000 plate/m이며, 
분석용 컬럼(analytical column)과 분석용 컬럼을 보호하기 위한 보조컬럼(guard 
column)이 사용된다. 보조컬럼은 길이가 5˜10 cm 정도로 분석 컬럼의 수명을 
연장시키고, 입자성 물질과 용매로부터 들어오는 오염물질을 제거하게 된다. 보통 
분석용 컬럼과 같은 종류의 충전제를 사용하며, 분석용 컬럼 앞에 설치한다. 
액체크로마토그래피에서 시료의 분리와 가장 관련성이 큰 것은 고정상으로 사용되는 
충전제이며, 분리 메카니즘에 따라 실리카, 이온교환수지, 폴리머 등 다양한 종류가 
사용되고 있다. 일반적으로 HPLC 분석에 가장 많이 사용되는 컬럼은 비극성 물질이 
지지체에 결합되어 있는 것을 가장 많이 사용한다. 
 
3.7 검출기 
 
HPLC는 최근 검출기의 종류가 다양해지고 감도가 크게 증가하면서 미량 성분의 
분석이 가능하게 되었고, 그 응용 범위도 계속 확대되고 있다.  
 
  3.7.1 자외선-가시광선검출기(Ultraviolet-visible  detector) 
HPLC 검출기 중 가장 많이 사용되는 검출기로서, 목적성분이 자외선-가시광선 영역의 
특정 파장에서 흡수하는 에너지의 양을 측정하는 검출기이다. 이러한 
자외선가시광선검출기는 광원에서 특정 파장의 빛이 광로를 거쳐 검출기 셀 내의 
시료에 투사되면, 특정파장의 빛이 시료에 의해 흡수된다. 검출기에서는 이러한 빛의 
흡수량을 전기적인 신호로 나타내어, 신호의 크기로서 시료의 정량분석이 이루어진다. 

구  분 자외선가시광선검출기 

  
종 류  
  

- 수은 방전관 검출기 
- 중수소 방전관의 자외선검출기  



특 성 
- 감도가 10-6˜10-10 g으로 크다.  
- 시료에 따라 선택성이 있다.  
- 기울기 용리에 적용이 가능하다. 

비 고 
시료에 포함된 각 성분이 검출기에서 방사되는 파장의 빛을 
흡수해야만 가능하다.   

 
 
 

4. 조작법 
 
4.1 설치조건 
 
“3.  가스크로마토그래피”의 설치조건에 준한다 
 
4.2 조작 
 
  4.2.1 분석조건의 설정 
각 분석방법에 규정된 방법에 의하여 다음 항목을 소정의 값으로 조절한다. 
    4.2.1 퍼지가스의 유량 
    4.2.2 이동상의 종류 
    4.2.3 컬럼의 종류 
    4.2.4 감도 
  4.2.2 바탕선의 안정도 확인 
검출기 및 기록계를 소정의 작동상태로 하여, 바탕선의 안정상태를 확인한다. 
  4.2.3 검량선의 작성 
전체 시스템을 작동시켜 유속을 1˜2 mL/min으로 고정시킨 다음 이동상 용매를   
흘려보내면서 펌프의 압력 및 검출기의 신호가 일정하게 유지될 때까지 기다린다.  
펌프의 압력이 일정하게 유지되고 기록계의 바탕선이 안정화되면 적당히 희석된 분  
석하고자 하는 물질을 각각 주입하여 크로마토그램을 작성하고 해당물질의 머무름  
시간을 확인한다. 다음에 표준물질을 적어도 세 종류의 각기 다른 농도로 준비한다. 
표준물질을 주입하여 크로마토그램을 작성하고 크로마토그램상의 피크면적에 대한 
검량선을 작성한다. 
  4.2.4 시료의 도입  
분석하고자 하는 시료를 주입량에 따라 주사기법이나 밸브법을 이용하여 각각의 방  
법에 적정하게 주입한다. 
  4.2.5 데이터의 정리 
데이터는 다음 사항을 정리 기재한다. 
    4.2.5.1 날짜 



    4.2.5.2 장치명 
    4.2.5.3 시료명 시료주입량(μL 또는 mL) 
    4.2.5.4 이동상의 종류 및 혼합비 
    4.2.5.5 컬럼의 종류 
    4.2.5.6 검출기의 종류 및 조작조건 
    4.2.5.7 조작자 명 
    4.2.5.8 기타 필요한 사항 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



5. 흡광차분광법 
(Differential Optical Absorption Spectroscopy) 

 
1. 측정원리 
 
이 방법은 일반적으로 빛을 조사하는 발광부와 50˜1,000m 정도 떨어진 곳에 
설치되는 수광부(또는 발?수광부와 반사경)사이에 형성되는 빛의 이동경로(Path)를 
통과하는 가스를 실시간으로 분석하며, 측정에 필요한 광원은 180˜2,850 nm 파장을 
갖는 제논(Xenon) 램프를 사용하여 스타이렌, 벤젠, 톨루엔, 자이렌, 암모니아 등의 
대기오염물질 분석에 적용한다. 
 
2. 개요 
 
2.1. 측정원리 
 
흡광차분광법(Differential Optical Absorption Spectroscopy : DOAS)은 흡광광도법의 기본 
원리인 Beer-Lambert 법칙을 응용하며 다음의 관계식이 성립한다. 

 
                It = Io? 10 -εCℓ                             (식 1) 

     
                       여기서,                       -  Io : 입사광의 광도 
                                                    -  It : 투사광의 광도 
                                                    -  C : 농도 
                                                    - ℓ  :  빛의 투사거리 
                                                    -  ε : 흡광계수 
 
각 가스의 화합물들은 고유의 흡수 파장을 가지고 있어 농도에 비례한 빛의 흡수를 
보여준다. 위 식에서 각 가스에 대한 빛의 투과율(It/Io)와 흡광계수, 빛의 투사거리를 
알면 가스의 농도를 구할수 있다.   이 흡광원리를 이용하여 지금까지는 1개 파장(nm) 
빛에 따른 1개의 흡수율만을 구해 농도를 구했다. 그러나 흡광차분광법(DOAS)은 일정 
파장 간격범위의 연속 흡수스펙트럼 곡선을 통해 농도를 구한다. 
이와같이 일반 흡광광도법은 미분적(일시적)이며 흡광차분광법(DOAS)은 
적분적(연속적)이란 차이점이 있다.  
 



         
 

그림 1. 방해인자로 인한 흡수 및 산란현상이 전혀 없을 때의 스펙트럼 곡선 
 

         
그림 2. 방해인자로 인한 흡수 및 산란현상이 있을 때의 스펙트럼 곡선 

 
흡광차분광법의 분석원리는 투과율 곡선의 Y축의 절대치와 무관하게 스펙트럼 곡선의 
파동 모양만을 이용하며, 그림 1과 같이 파동의 골과 마루의 모양만을 이용한 
분석방법이다. 그림 1이 수분이나 램프의 수명 등으로 인한 광세기의 저하 등 
방해인자가 전혀 없을 때 측정한 스펙트럼이고, 그림 2가 방해인자의 영향으로 빛의 
산란 및 감소현상을 받았을때의 스펙트럼이다. 두개의 스펙트럼 곡선은 다르게 
보이지만 파동 형태의 흡광차만은 변함이 없다. 흡광차분광법은 그림 2와 같이 
기울어진 흡광차 곡선에서 수학적인 계산식을 이용하여 방해요소가 없을때의 
곡선(그림 1)을 얻게된다. 
흡광차분광법은 구해진 파동 모양의 Differential Optical Absorption을 컴퓨터에 내장된 
표준 스펙트럼과 비교하여 각 가스의 농도를 구한다. .   대기가스에 대한 원하는 흡광 
스펙트럼은 두 단계를 거쳐 만들어진다.  
먼저 흡광 스팩트럼을 가스의 흡수가 전혀 없는 상태에서 측정하여 사전에 등록되어 
있는 표준 스펙트럼으로 나누고, 램프와 광섬유 케이블, 검출기 등과 같은 기기의 파장 



의존성 등을 제거하여 총 흡광 스펙트럼을 얻는다. 
적절한 다항식으로 피팅(Fitting)하여 대기 중의 모든 광대역 영향(산란, 흡수)을 
제거하고, 그 결과로서 발광부와 수광부 사이의 가스화합물에 의한 원하는 흡광 
스펙트럼을 얻게되며, 이로서 대기중의 오염농도를 얻게된다.  

 
 
2.2. 검출 방식 
 
분광계는 Czerny-Turner 방식이나 Holographic  방식 등을 사용한다. 분광장치는 
측정가스의 분석 최적 파장대로 즉 그 가스가 갖는 고유 파장대역으로 입사광을 
분광시킨다.   분광된 빛은 반사경를 통해 광전자증배관(Photo Multiplier Tube)검출기나 
PDA (Photo Diode Array)검출기로 들어간다. 검출기 앞에는 검출창(Detection Window)이 
있어 특정 범위의 스펙트럼만을 통과시킨다. 
이렇게 구해진 스펙트럼 곡선은 이 중 최대 흡수 피크에 대해서만 선택적으로 비교 
분석되어진다.  측정된 스펙트럼 데이터는 A/D 변환기에서 디지털 신호로 변환 
분석장치에 입력된다. 
이렇게 구해진 스펙트럼 데이터는 A/D(Analog/Digital) 변환기에서 디지털 신호로 
변환되어 분석장치에 입력된다. 주로 사용되는 검출기인 광전자증배관은 광방출음극, 
집속전극, 전자증폭기 그리고 전자를 모으는 양극으로 구성되어 있다. 빛이 음극으로 
들어오면 광음극은 전자를 방출하고 이 광전자들은 이차 방출에 의해서 전자들이 
증폭되는 증폭기쪽으로 집속전극의 전압에 의해서 이동하게 된다. 
 
 
3. 장치 
 
3.1. 장치의 개요 
 
흡광차 분광법의 분석장치는 분석기와 광원부로 나누어지며, 분석기 내부는 분광기, 
샘플 채취부, 검지부, 분석부, 통신부 등으로 구성된다. 
 



  
    

그림 3. 분석 시스템 구성 
 
3.2. 광원부 
 
발광부/수광부(또는 발?수광부) 및 광케이블로 구성되며, 외부 환경에 영향이 없는 
구조로 구성된다 
. 
  3.2.1 발광부/수광부 및 발?수광부 
발광부는 광원으로 제논 램프를 사용하며, 점등을 위하여 시동전압이 매우 큰 
전원공급 장치를 필요로 한다. 제논 램프는 180˜2850nm의 파장 대역을 갖는다. 
수광부는 발광부에서 조사된 빛을 포집한다. 
  3.2.2 광 케이블 
포집된 빛을 분석기내의 분광기에 전달한다. 
 
 
3.3. 분석기 
 
대상 가스를 측정, 분석 및 데이터를 저장한다. 컴퓨터 데이터 베이스에는 측정하고자 
하는 가스에 대한 파장에 관한 모든 정보를 내장하고 있으며, 진동이나 기계적인 방해 
요소에 의해서 측정에 방해받지 않는다. 
 
  3.3.1. 분광기 
Czerny-Turner 방식이나 Holographic  방식 등을 채택하고 있으며, 측정가스가 가지는 
최대 흡수 파장 대역으로 샘플을 분광시켜주는 역할을 한다. 



  3.3.2 샘플 채취부 
빛의 이동경로(Path)상에서 실시간으로 채취되는 샘플은 광케이블을 통해서 여과없이 
파장선택부로 전달된다. 
  3.3.3 검지부 
광전자 증배관이나 PDA 등을 이용하여 채취부에서 들어오는 파장의 크기에 의해 
변화하는 원자의 이동계수를 측정하여 데이터화  한다. 
  3.3.4 분석부 (Library Data Base) 
데이터 베이스에는 이미 알고 있는 표준 스펙트럼을 정형화하여 보관하고 있으며, 
측정한 스펙트럼이 입력되면 피팅 다항식으로 계산하여 최적값을 찾아낸다. 
 
 
4. 장치의 검?교정 
 
측정 데이터의 정확성을 평가하기 위해서는 그림 4와 같은 기기를 사용하여 장치의 
검?교정을 수행한다 

  
 

그림 4. 교정장치의 구성 
 
4.1. 재현성 
 
  4.1.1. 아산화황(SO2),, 질소산화물(NOx) 
교정장치에 제로 조정용 가스를 설정 유량으로 도입하여, 최종 값을 확인한다. 이의 
조작을 3회 반복하여, 제로값, 스팬값의 각각의 평균값을 산출하여 각 측정값과 
평균치의 편차를 구한다. 
  4.1.2. 오존(O3) 



교정장치에 제로교정용 가스(고압용기에 충진한 고순도 공기, 활성탄 및 SODA LIME 
등을 통하여 정화된 대기를 이용한다. 단, 제로가스는 질소산화물 성분이 0.01Vol.ppm 
이하로 되어야 한다)를 설정 유량으로 도입하여 최종값을 기록지 상에서 확인한후 
스팬조정용 가스(스팬가스는 오존발생기에서 일정하게 발생되는 오존량을 KI법으로 
적정하여 사용한다)를 같은 방법으로 도입하여 최종값을 확인한다. 
이의 조작을 3회 반복하여 제로값, 스팬값의 각각의 평균값을 산출하여 각 측정값과 
평균값의 편차를 구한다. 
 
4.2. 제로 드리프트 
 
교정장치에 제로조정용 가스를 설정유량으로 도입하여 24시간 연속 측정한다. 그 
사이에 제로지시의 설정값으로부터의 최대 편차를 구한다. 필요한 경우 제로값을 최대 
눈금값의 5% 정도로 설정하여도 좋다. 
 
4.3. 스팬 드리프트 
 
제로드리프트 시험에서 시험개시 때에 스팬 조정을 하고 시험종료 때(24시간 후) 및 
중간에 2회 이상 제로가스를 스팬 가스로 바꾸어 도입하여 최종 값을 기록한다. 
이들의 스팬 값에 제로드리프트의 영향이 나타날 경우는 그 변동을 보정한다.  
최초 스팬 조정시의 스팬 값과 다른 스팬 값을 비교하여 최대편차를 스팬 드리프트로 
한다. 또한 각 스팬 측정간격은 4시간 이상 떨어져 있어야 한다. 
 
4.4. 직선성 
제로 및 스팬 조정을 한 후 중간눈금 부근의 교정용 가스를 도입하여 지시치를 
기록한다. 이 지시값과 교정용 가스농도 표시값과의 차를 구한다. 
 
4.5. 전압변동에 대한 안정성 
교정용 가스 도입구에 스팬 조정용 가스를 도입하여 지시가 안정되어 있음을 
확인하고 그 값을 A로 한다. 다음에 전원 전압을 정격전압의 +10% 전압으로 서서히 
변화시켜 10분 후의 지시값을 B로 한다. 다음에 정격전압의 -10% 전압으로 서서히 
변화시켜 10분 후의 지시값을 C로 한다. B-A, C-A의 측정단계(RANGE)의 최대 
눈금값에 대한 비를 구한다. 
 
4.6. 내전압 
 
상용전원을 사용하는 측정기에서는 상온, 상습에서 전체의 전원단자(전원단자를 
묶음)와 바깥상자와의 사이에서 AC 1000V를 1분간 가해도 이상이 있어서는 안된다. 
 
4.7. 절연저항 



 
상용전원을 사용하는 측정기에서는 상온, 상습에서 전체의 전원단자(전원단자를 
묶음)와 바깥상자와의 사이에 절연저항을 KSC1031 또는 KSC1302에 규정하는 
DC500V절연저항계로 측정한다. 
 
4.8. 전송출력 기록계 이외로 전송출력을 필요로 하는 경우는 농도값과 직선 비례 
관계가 있는 직류 0˜1V 혹은 1˜5V(어느것이든 내부 저항은 500 이하) 또는 직류 
4˜20mA로 한다  
 
4.9. 응답시간 
 
교정장치 도입구 직후로부터 제로조정용 가스를 도입하여 지시가 안정된 후 유로를 
스팬 조정용 가스로 절환 한다.  
이때의 지시기록에서, 스팬 조정용 가스의 도입시점으로부터 최종 지시 값의 90% 
값에 도달하기까지의 시간(분)을 측정하여 응답시간으로 한다. 
 
4.10 주위 온도변화에 대한 안정성 
 
제로 드리프트 및 스팬 드리프트 시험중에 주위 온도를 기록하여, 시험 
온도범위(20˜30 ℃)내의 임의의 온도에 있어서 5℃의 온도변화에 대한 제로 드리프트 
및 스팬 드리프트를 구한다. 
 
5. 간섭성분의 영향 
 
5.1. SO2에 대한 O3의 영향 
 
0.2 vol.ppm 정도의 오존가스를 이용하여 제로가스 및 스팬가스에 첨가하여 지시값이 
안정된 후에 지시값을 읽어 취한다. 같은 방식으로 하여 첨가하지 않았을 때의 
지시값을 읽고 취하여, 오존의 영향을 산출한다. 
 
                           Rt = (A-B)/C x 100                           (식 2) 
                    
        여기서,             -  Rt : 오존의 영향(%) 
                            -  A  : 오존을 첨가했을 경우의 지시 값(vol.ppm) 
                            -  B  : 오존을 첨가하지 않은 경우의 지시 값(vol.ppm) 
                            -  C  : 최대 눈금 값(vol.ppm) 
 
5.2. O3에 대한 수분의 영향 
 



가습기를 이용하여 제로가스 및 스팬가스에 상대습도 70%이상이 되도록 수분을 
첨가하고 측정기에 도입하여 지시가 안정된 후에 지시값을 읽어 취한다. 
같은 방식으로 하여 첨가하지 않았을 때의 지시값을 읽고 취하여 다음 식에 따라서 
수분의 영향을 산출한다. 수분의 첨가에 의해서 체적 변화가 발생하는 경우에는 그 
영향을 계산에 의해서 보정하고 지시값 A를 구한다. 
 

   Rt = (A-B)/C x 100                                  (식 3) 
 
     여기서,                  -  Rt : 수분의 영향(%) 
                             -  A  : 수분을 첨가했을 경우의 지시값(vol.ppm) 
                             -  B  : 수분을 첨가하지 않은 경우의 지시값(vol.ppm) 
                             -  C  : 최대 눈금값(vol.ppm) 
 
5.3. O3에 대한 톨루엔의 영향 
 
100 vol.ppm 정도의 톨루엔 표준가스(고압용기에 충진) 또는 톨루엔 발생기(유량비 
혼합법 또는 확산 Cell 발생법에 의한다)를 이용하여 제로가스 및 스팬가스에 
희석농도가 약 1 vol.ppm으로 되도록 톨루엔을 첨가하여 지시값이 안정된 후에 
지시값을 읽어 취한다. 같은 방식으로 하여 첨가하지 않았을 때의 지시값을 읽고 
취하여, 다음 식에 따라서 톨루엔의 영향을 산출한다. 톨루엔의 첨가에 의해서 
체적변화가 발생하는 경우에는 그 영향을 계산에 의해서 보정하고 지시값을 구한다. 
 

 Rt = (A-B)/C x 100                           (식 4)  
 

      여기서,               - Rt : 톨루엔의 영향(%) 
                          - A  : 톨루엔을 첨가했을 경우의 지시값(vol.ppm) 
                          - B  :  톨루엔을 첨가하지 않은 경우의 지시값(vol.ppm) 
                          - C  :  최대 눈금값(vol.ppm) 
 
 
6. 측 정  
 
6.1. 장치의 설치 
 
장치는 다음과 같은 조건을 구비한 실내?외에 설치한다. 
 
  6.1.1 전원의 전압 및 주파수 변동 최소화를 위해 필요시 정전압 공급장치를 설치할 
것. 
  6.1.2 측정 경로상에 장애물이 없도록 할 것. 



  6.1.3 진동, 침하 등에 의해서 발광부와 수광부 초점정렬이 움직이지 않도록 
유지시킬 것. 
  6.1.4 광원부는 단단한 콘크리트구조물 위에 설치하고 철, 나무 구조물은 피할 것. 
  6.1.5 광원부는 히터를 설치하여 온도변화에 따르는 물방울 맺힘을 없앨 것. 
 
 
6.2 측정 절차 
 
  6.2.1 설치상의 문제점 유무를 점검한다. 
  6.2.2 측정가스의 측정거리 및 측정주기 지정이 적정한지 점검한다.  
  6.2.3 측정을 시작하여 최소 2일동안 측정 데이터 안정화 유무를 점검한다. 
  6.2.4 측정 데이터가 안정된 경우 검?교정을 수행하고 사용한다.   
  6.2.5 유지?보수를 위해서 측정기 전원 차단시 반드시 차단 모드에서 실행한다.  
 
 
6.3. 측정기 상시 점검 
 
수광부측에 측정용 셀을 설치하여 필요시 표준가스를 주입하여 표준가스의 농도값과 
실제 측정값을 더한 값이 정확히 표출되는지 점검하여 기기의 이상 유무를 판단한다. 
 
6.4. 유지보수 
 
  6.4.1 측정 경로(Path)상에 장애물이 설치되지 않도록 한다.   
  6.4.2 측정기의 검?교정 주기는 매 6개월에 1회로 한다. 
  6.4.2 램프 교환 후에는 반드시 검?교정을 수행하고 사용한다. 

 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

II. 공기희석 관능법 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

1. 공기희석관능법 



 
1.. 개요 
 
1.1 목적  
 
기체상태의 물질이 사람의 후각을 자극하여 불쾌감과 혐오감을 주는 악취물질을 
측정하기위한 방법을 규정하는데 있다.  악취물질의 측정은 공기희석관능법을 
원칙으로 하며 배출허용기준은 아래표와 같다.  
 

배출허용기준(희석배수) 
엄격한배출허용기준의 
범위(희석배수) 구 분 

공업지역 기타지역 공업지역 기타지역 

배출구 1000 이하 500 이하 500˜1000 300˜500 

부지경계선 20 이하 15 이하 15˜20 10˜15 

 
 
1.2 적용범위 
 
악취의 측정은 사업장의 부지경계선과 배출구에서 채취된 시료에 적용 한다. 
 
 
2. 용어정리 
 
희석배수란 채취한 시료를 냄새가 없는 공기로 희석시켜 냄새감지한계에 해당하는 
희석한 배수를 말한다. 
 
 
3. 측정장치 및 기구 
 
3.1 자동희석장치 
   
3.1.1 자동희석장치의 구성 
이 장치는 시료와 무취공기를 적정비율로 혼합하여 소정의 희석배수가 되도록 하는 
기기로서 그림 1과 같이 유량조절기, 판막식 펌프, 유량계, 활성탄조 및 혼합조 등으로 
구성되어 있다. 



  
 그림 1. 자동희석장치의 구성 

 
    3.1.1.1 유량조절장치(mass flow control) 
채취관과 동일한 관을 설치하여 회전수를 변화시키면서 시료의 유량을 변화시키는 
부분이다. 
    3.1.1.2 제습통 
공기중의 수분을 실리카겔 등으로 제거한다. 
    3.1.1.3 판막식 펌프(Diaphragm pump) 
판막식으로 소정의 유량을 만들어 공기를 장치내로 보낸다. 
    3.1.1.4 바늘밸브 
판막식 펌프에서 나오는 공기의 유량을 일정하게 제어한다. 
    3.1.1.5 활성탄통 
판막식 펌프에서 나오는 공기중의 불순물을 활성탄으로 제거한다. 
    3.1.1.6 혼합조 
경질유리제로서 무취공기와 악취시료 가스를 균일하게 혼합한다. 
 
3.2 무취공기 제조장치 
 
무취공기는 그림 2와 같은 구조로 제작한다. 



  
그림 2. 무취공기 제조장치 

 
3.3 채취용기 
 
시료채취용기(이하 “냄새주머니”라 한다)와 시료채취관(이하 “채취관”이라 
한다)은 취기성분이 흡착, 투과 또는 상호반응에 의해 변질되지 않는 것으로서 . 
냄새주머니의 재질은 테프론(Teflon) , 테드라(Tedlar), 폴리에스테르(Polyester)로서 
시료의 또는 이보다 취기흡착성이 낮은 것으로서 내용적이 3˜20 L 정도의 것으로 
한다. 예로서 실리콘(silicone rubber)이나 천연고무(natural rubber)는 시료재취용기또는 
시료채취관으로는 부적합하지만 최소한의 접합부(seals and joints)에는 사용 가능하다. 
 
3.4 판정인용 마스크 
 
냄새주머니의 후각측정 시 판정인의 착용 마스크 

  
그림 3. 판정인의 후각측정용 마스크 

 
3.4 채취장치 
   



  3.4.1 판막식펌프  
시료채취펌프는 흡입유량이 5 L/분 이상인 판막식(다이아프람)펌프(이하:펌프라 
한다)로 취기흡착성이 낮은 재질(테프론재질)로 된 것을 사용한다. 
  3.4.2 흡인상자 
 

  
 
3.5 주사기(희석용) 
 
시료채취용 냄새주머니로의 희석 시 사용되는 주사기는 무취성으로 유리재질(glass)을 
권장하며 용량이 1mL 이하의 주사기는 가스용주사기(gas tight syringe)를 사용한다. 
주사기는 무향성이 높은 세제를 사용하여 잘 씻고 건조시킨 것을 사용한다. 또한 
재질에 상관없이 시료가스로 여러번 씻고 나서 사용한다. 
 
 
4. 시약 
 
4.1 시험액(판정인 선정용) 
 
표 1. 예비판정인 선정용 시약 

시 험 액 농  도 냄새의 성격 

Acetic  Acid 1.0 wt % 식초냄새 

Trimethyamine 0.1 wt % 생선썩는 냄새 



Methylcyclopentane 3.2 wt % 달콤한, 설탕타는냄새 

β-Penylethylalcohl 1.0 wt % 장미향 냄새 

 
 
4.2 거름종이 : 길이 14 cm, 폭 7 mm , 무취성의 종이 
 
 
5. 시료채취 및 관리 
 
5.1 일반사항 
 
시료채취자는 현장에 도착 즉시 다음 사항을 조사한다. 
 
  5.1.1 공장의 입지여건과 배치상태 및 조업상태 
  5.1.2 현장전체의 악취분포 상태 
  5.1.3 시료채취 대상지역의 기상상태(날씨, 기온, 풍향, 풍속 등) 
 
5.2 시료채취기록부 작성 
 
시료채취자는 상기 사항을 기초로 하여 시료채취 지점을 선정하고 시료채취와 함께 
별지 제 1호 서식의 악취시료 채취기록표를 작성한다. 
 
5.3 냄새주머니 준비  
   
시료채취 전 냄새주머니를 무취공기로 1 회 이상 세척 하고 냄새주머니의 무취상태를  
확인 하고 또한 채취관 및 펌프도 사용하기 전에 이물질을 제거하고 무취공기로 10 분 
이상 세척한 후 사용 한다. 
 
5.4 시료채취지점 선정 및 시료채취(부지경계선) 
  
  5.4.1 시료채취지점의 선정 
시료채취자는 “5.1 일반사항”을 조사한 후 악취도가 가장 높을 것으로 판단되는 
부지경계선을 시료채취지점으로 한다. 
  5.4.2 시료의 채취 
    5.4.2.1 시료채취자는 시료채취지점의 선정 및 시료채취 시 시료에 영향을 주지 
않도록 신체의 청결을 유지하여야 한다. 
    5.4.2.2 시료를 채취하기 전에 펌프와 채취관을 시료로 3분간 흘려보낸다. 
    5.4.2.3 깨끗한 냄새주머니에 시료채취전에 시료가스로 1회 이상 채우고 배기한 후 



시료를 채취한다. 
  5.4.3 시료채취는 5분 이내에 이루어 지도록 한다. 
   
5.5 시료채취지점선정 및 시료채취((발생원 : 배출구) 
   
  5.5.1 시료채취지점의 선정 
    5.5.1.1 작업장에서 발생하는 악취가 일정한 배출구로 배출되는 경우에는 악취도가 
가장 높을 것으로 판단되는 측정공 또는 최종배출구에서 채취한다. 
    5.5.1.2 작업장에서 발생하는 악취가 창문, 환기구 등의 개방된 곳으로 비산되는 
경우에는 외부의 조건을 고려하여 악취발생원에서 가장 가깝고 악취도가 가장 높을 
것으로 판단되는 배출구에서 채취한다. 
    5.5.1.3 노천상태의 악취배출원인 경우 풍향을 고려하여 악취발생원에서 1m 
떨어진 곳에서 악취도가 가장 높을 것으로 판단되는 지점 및 높이에서 채취한다. 
  5.5.2 시료의 채취 
    5.5.2.1 시료채취자는 시료채취지점의 선정 및 시료채취 시 시료에 영향을 주지 
않도록 신체의 청결을 유지하여야 한다. 
    5.5.2.2 시료를 채취하기 전에 펌프와 채취관을 시료로 3분간 흘려보낸다. 
    5.5.2.3 깨끗한 냄새주머니에 시료를 1회 이상 채우고 배기한 후 시료를 채취한다. 
   5.5.3 시료채취 시 주의사항 
일정한 배출구로 배출되는 가스 중에 수분이나 먼지가 함유되어 있다고 판단될 
경우에는 그림 5 와 같이 채취관 끝부분에 유리섬유(glass wool)을 채워 제거한다.  
필요한 경우 채취관 입구부분에 수분응축관을 설치한다. 
 

  
그림 5. 배출구 시료 채취관 

 
5.6 시료의 운반 및 보관 
 
악취시료는 상온(15˜25 ℃)을 유지하여야 하며  직사광선을 피할 수 있도록 
차광용기나 차광막(예시:검은봉지, 아이스박스)을 사용하여 운반하여야 한다. 보관 및 
시험할 때도 또한 같다. 
 
5.7 시료채취 후 48시간 이내에 시험하여야 한다. 
 



6. 판정위원의 선정 
 
6.1 판정위원의 선정 
   
  6.1.1 거름종이(길이 14㎝, 폭 7㎜)5매를 1조로 하여 그중 4매는 냄새나는 용액(이하 
“시험액”이라 한다) 각각에 나머지 1매는 유동파라핀에 약 1cm정도 길이로 5분 
동안 담가둔다.  
  6.1.2 위의 5매 1조의 거름종이를 건강한 피검자에게 주어 냄새가 나는 거름종이 
4매를 선택하게 하여 4종류의 시험액을 모두 알아 맞추고 악취도가 3,4인 사람을 예비 
판정위원으로 선정한다. 판정에 사용된 거름종이는 시험 때 마다 버린다. 
 
표 2. 악취판정도  

악취도 악취감도구분 설   명 

0 무취(None) 
상대적인 무취로 평상시 후각으로 아무것도 감지하지
못하는 상태 

1 감지취기(Threshold) 
무슨냄새인지 알 수 없으나 냄새를 느낄 수 있는 정도의
상태 

2 보통취기(Moderate) 무슨냄새 인지 알수 있는 정도의 상태 

3 강한취기(Strong) 
쉽게 감지할수 있는 정도의 강한 냄새를 말하며 예를
들어 병원에서 크레졸 냄새를 맡는 정도의 냄새 

4 극심한 취기 
(Very Strong) 

아주강한 냄새, 예를 들어 여름철에 재래식화장실에서
나는 심한 정도의 상태 

5 참기어려운취기 
(Over Strong) 

견디기 어려운 강렬한 냄새로서 호흡이 정지될 것 같이
느껴지는 정도의 상태 

 

 
  6.1.3 상기 방법에 의하여 선정된 판정인 5인 이상으로 판정위원(Panel)을 구성한다. 
다만 상기방법에 의해 구성된 판정인은 당일에 한하여 유효한 것으로 선정한다. 
  6.1.4 상기 방법에 의하여 선정된 판정인 5인 이상으로 판정위원을 구성한다. 다만 
상기방법에 의해 구성된 판정인은 당일에 한하여 유효한 것으로 선정한다. 
  6.1.5 판정인은 만 19세 이상 이어야 한다. 
  6.1.6. 악취분석요원도 상기의 판정인과 똑같은 검사에 합격 하여야 한다. 
  6.1.6 조사대상 사업장에 대해 이해관계가 있는 자는 피한다 
  6.1.7 시험당일 감기 등으로 후각에 영향이 있는 자는 피한다 



 
 
6.2 판정위원 준수사항 
   
  6.2.1 신체의 청결을 유지한다. 
  6.2.2 시험 전 자극성의 음식섭취, 흡연, 향기 있는 세제 사용, 강한화장 등 취기를 
감지하는데 영향을 주는 행위를 하여서는 안된다. 
  6.2.3 관능시험을 실시하기 30분전에 대기실에 와 있도록 하여야 한다. 
  6.2.4 관능시험 시 판정인에게 영향을 줄 행위를 하여서는 안된다. 
 
6.3 판정위원 DB 구축 
  6.3.1 악취분석요원은 악취판정인단의 일반적인 현황을 작성 해 둔다. 
  6.3.2 악취측정결과 악취판정인의 개인적인 정답율을 기록?정리 한다. 
 
 
7. 분석절차 
 
7.1 시료의 공기희석 
 
시료를 환기장치가 설치되어 있는 방 또는 통풍이 원활한 방에서 자동희석장치로 
희석하거나 수동으로 희석하여 각 희석배수별로 희석된 냄새주머니를 관능시험에 
사용한다. 
 
  7.1.1 수동식 공기희석 
    7.1.1.1 “3.3 의 냄새주머니”와 동등한 재질로서 내용적이 3˜20 L정도의 희석용 
냄새주머니를 준비한다. 
    7.1.1.2 무취공기 제조방법에 의하여 제조된 무취공기로 희석용 냄새주머니를 가득 
채운 후 마개로 막는다.  
    7.1.1.3 그림 5 와 같은 방법으로 주사기를 사용하여 시료가 담긴 냄새주머니에서 
필요한 량의 시료를 빼낸 다음 소정의 희석배수가 되도록 일정량을 냄새 없는 
공기만을 가득채운 희석용 냄새주머니(이하 “냄새없는 공기주머니”라 한다)의 
겉표면에서 부친 상표라벨 위에 주사바늘을 찔러 주입한다. 



  
 

그림 5. 시료주입 방법 
 

    7.1.1.4 시료를 주입 후 주시침의 구멍은 셀로판테이프로 봉한다. 이와 같이 
소정의 희석배수가 되도록 제조한 것을 시험용 냄새주머니(이하 “시험용 
냄새주머니”라 한다)로 한다. 
    7.1.1.5 이와 별도로 냄새 없는 공기주머니 2개를 준비한다. 
    7.1.1.6 위의 조작에서 시험용 냄새주머니의 희석배수는 부지경계선에는 약 
3배수씩(10배, 30배, 100배) 단계별로 증가시키면서 희석한다. 배출구일 경우는 (300배, 
1000배, 3000배)의 희석배수로 시험을 시작한다. 이때 시료에 따라 최초 희석배수를 
선택하여 실시한다. 실험자는 시험용 냄새주머니의 희석배수와 고유번호 등을 별도로 
기재해 둔다. 
  7.1.2 자동식희석방법 
    7.1.2.1 희석배수의 설정은 수동식 공기희석방법에 준한다. 
    7.1.2.2 희석배수에 맞는 유량조정, 활성탄통을 거치는 무취공기의 유량, 
시료주머니안의 공기를 흡인하는 유량 등을 결정한다. 
    7.1.2.3 시료주머니의 공기와 무취공기가 잘 혼합이 되도록 약 30초간 무취공기를 
유량조절하여 통과시킨 후에 “희석용 냄새주머니”의 입구를 분배기의 출구에 꼭 
맞게 끼운다. 
    7.1.2.4 희석조작이 끝나고 다음 단계의 희석조작을 시작하기 전에는 약 3 분 이상 
펌프의 유량조절을 하여 관속에 남아있는 냄새를 완전히 제거시킨 다음에 희석조작을 
실시한다. 
    7.1.2.5 이와 별도로 냄새 없는 공기주머니 2 개를 준비한다. 
    7.1.2.6 희석조작이 끝나면 10 분 이상 무취공기로 시료가스의 통과라인(관) 및 
혼합조를 세척한다. 
    7.1.2.7 활성탄통의 활성탄 여과지는 1 개월에 한번씩 갈아준다(1 일 2 시간 
측정기준) 



    7.1.2.8 제습통의 실리카겔은 색깔이 변하면 즉시 갈아준다. 
 
 
7.2 관능시험 
 
관능시험은 시험용 냄새주머니의 희석배수가 낮은 것부터 높은 순으로 실시하되 
다음의 방법으로 한다. 
 
  7.2.1 판정인에 대한 교육 
    7.2.1.1. 판정인에게 판정당일 냄새가 강한 화장 및 냄새가 강한 식사(흡연, 
강한향의 음료, 껌, 자극성 음식)는 피하도록 주의한다. 
    7.2.1.2. 사전에 판정인에게 판정시험의 순서를 충분히 설명해 준다. 정답의 번호는 
반드시 이웃의 판정인과 같지 않다는 것을 설명해 준다. 
    7.2.1.3 판정인에게 판정시험을 시작하기 전에 판정시험의 대기실에 오도록 
지시하고 시간에 늦어 충분히 침착해지지 않은 상태로 시험에 들지 않도록 한다  
 
  7.2.2 관능시험 절차 
    7.2.2.1 악취판정인에게 원취시료를 공급하여 평가대상 냄새를 인식시키고 5분간 
휴식을 취한다. 
    7.2.2.2 악취분석요원은 최초 희석배수(부지경계선 10배, 배출구시료 300배)를 
악취판정인에게 단계별로 희석시킨 시험용 냄새주머니 1개와 별로로 준비한 냄새없는 
공기주머니 2개를 1조로 2조를 제조하여 판정인에게 준다. 
    7.2.2.3 판정인은 그림 4와 같은 마스크를 쓰고 “시험용 냄새주머니”와 
“냄새없는 공기주머니”를 손으로 눌러 주면서 각각 2˜3 초간 냄새를 맡는다. 
    7.2.2.4 각 판정인은 공급된 주머니로부터의 냄새가 구분되는 냄새주머니 번호를 
기록한다. 
    7.2.2.5 악취분석요원은 해당 희석배수에서의 판정결과 모든 판정위원의 정답율을 
구하여 평균정해율이 0.6 미만일 경우 판정시험을 끝낸다. 정답율의 산정은 
시료냄새주머니를 선정한 경우 1.00, 무취냄새주머니를 선정한 경우 0.00으로 
산정한다. 
    7.2.2.6 최초의 희석배수 평가 후 2조의 시료를 평가결과 정답율이 0.60 이상일 
경우 다음 희석배수의 평가를 진행 하며 한다. 다음 희석배수의 평가는 첫 번째 
희석배수 시료의 판정결과 각 2조 모두 정답을 맞춘 판정인만 다음 단계의 희석배수 
평가를 진행하며 1조의 시료를 평가한다. 또한 다음 희석배수 평가 시 정답을 맟춘 
판정인이 1인 이하 경우 평가를 중단하고 그 결과를 계산 한다  
  7.2.7 한 단계의 시험이 끝나면 5 분 이상 신선한 공기로 호흡한 후 다음 단계의 
시험을 한다 
 
 



8. 관능시험 결과치 산정 
 
8.1 희석배수 결정 
 
관능시험 결과 무취로 판정된 희석배수의 바로 전단계 희석배수를 각 판정인의 
냄새감지한계 희석배수(이하 “냄새 감지한계 희석배수”라 한다)로 한다. 
 
8.2 희석배수 산정방법 
 
각 판정인의 전체의 냄새감지한계 희석배수 중 최대치와 최소치를 제외한 나머지를 
기하 평균한 값을 판정인 전체의 냄새감지한계 희석배수로 한다. 
 
 

1차 평가 
판정인 구분 

1조(×10) 1조(×10) 

2차 평가 
(×300) 

3차 평가 
(×1000) 

a × ○   

b ○ ○ ○ ○(이후 희석배수 평가 중지) 

c ○ ×   

d ○ ○ ○ × 

e ○ ○ ×  

평가과정 (예시1) : 1차희석배수( 2조의 평가 정답율 0.8) ※“ ○” : 냄새주머니 판정 시 
정답,“ ×” : 냄새주머니 판정시 오답  
 
계산과정 (예시1) 

 판정인 
구분 

계 산 과 정 비고 
전체의 냄새감지한계 
희석배수 

a a = = 5.477  최소(제외) 

b b = 1000 최대(제외) 

c c = =5.477 → 

d d = 300 → 

e e = 10 → 

?(5.477×300×10)=25 

※ 당해 희석배수에서 감지하지 못한 판정인의 계산값은 한단계 아래의 희석배수 
값을 적용한다(예: 10배에서 오답 일 경우 3배수 로 산정) 
 
 



8.3 판정방법 
 
관능시험결과 얻어진 판정인 전체의 냄새감지한계 희석배수가 배출허용기준치 
이내이면 적합, 배출허용기준치 이상이면 부적합 으로 판정한다. 
 
8.5 결과 표시 
 
관능시험결과 희석배수 산정방법에 따라 유효자리수는 소수점 첫째자리까지 계산하고 
결과의 표시는 정수로 표시하며 또한 배출혀용기준에 따른 적합, 부적합으로 표기 
한다  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(1)시료채취일시(시
간) 

200  .        .       .  (시간:     시   분 ~    시    
분 까지) 
① 소  속 ② 직  명 ③ 성  명 ④성  별 

    (2) 시료채취자 
 인적사항 

    

①업 소명  
(3) 시료채취업소 

②소 재지  

(4) 공장의 조업상태  

① 날  씨  
② 기   
온 

 
③ 풍 
향 

(5) 시료채취 시 
기상상태 

④ 풍 속  

⑤ 기타 
  
기상상
태 

  



① 채취지점 (높이, 
m) 

② 공정 및 시설 
(6) 시료채취 지점 

  

 (7) 시료채취주머니 
     종류 

 

(8) 시료채취자 의견 
(사업장, 현황, 
시료채취사항등) 

 

(9) 현장시료채취 
냄새강도, 

① 냄새가 느낄 수 없다. 
② 무슨 냄새인지 알수 없으나,  (       )한 냄새가 
느껴진다. 
③ 무슨 냄새인지 알수 없으나 복합적으로 여러 
물질이 혼합되어 나타나는 냄새로 (         )한 
냄새를 느낄 수 있다 
④ (       )한 냄새를 느깔 수 있으나 어떤 물질 
인지는 알수가 없고, 심미적으로 혐오감을 느낀다. 
⑤ 강한 혐오감을 느낀다. 
⑥ 기타(                                     ) 

(10) 냄새의 주성분  

(11) 가타 사항  

 

III. 지정악취물질 기기분석법 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

1. 암모니아 시험방법(안) 
 

1. 개요 
 
1.1 개 요 
 
이 방법은 대기 중 암모니아의 농도를 측정하기 위한 방법이다. 분석용 시료용액에 



페놀-니트로프루시드 나트륨용액과 차아염소산 나트륨용액을 가하고 암모늄이온과 
반응시켜 생성되는 인도 페놀류의 흡광도를 측정하여 암모니아를 정량한다. 
 
 
1.2 적용범위 
 
대기 중 악취물질로 배출허용기준의 단일악취물질로 구분되며 부지경계선에서 
채취한다. 배출허용기준은 엄격한 배출허용기준의 범위는 1˜2 ppm이며 공업지역은 2 
ppm이하, 기타지역은 1 ppm 이하로 정하고 있다. 측정방법의 검출한계는 0.01 ppm 
이하 이어야 한다  
 
 
2. 측정장치 및 기구 
 
2.1 측정장치 : 흡광광도계 
 
2.2 기구 
   
2.2.1시료채취장치(용액흡수법) 
 
그림1과 같이 구성되어 있고 다음의 조건을 구비한 장치이어야 한다. 
 

 
 

    2.2.1.1 흡수 병은 흡수액용량 20 mL를 담을수 있는 경질유리제로 여과구가 
장치되어 있는 것을 사용하고, 그림 1과같이 흡수액 상단부가 볼록한 모양의 것 
이어야 한다. 이 장치는 중간에 흡수액용량 20 mL를 담을 수 있는 채취용액을 넣어 
2개를 직렬로 연결시킨 것이어야 한다.  
    2.2.1.2 흡인펌프는 흡수 병을 장치한 상태에서 10 L/분 이상의 공기를 흡입할 수 
있어야 한다. 
    2.2.1.3 유량계는 1 ˜ 15 L/분의 범위의 유량을 측정할 수 있어야 한다. 
  2.2.2 인산함침필터 채취기 
2단 석영 필터(Filter)를 사용하여 대기 중의 암모니아 가스를 분석하는 방법 미리 
석영필터를 5 % 인산?에틸알코올에 함침 시킨다 
 
 
3. 시약 및 표준용액 
 
시약은 다음의 방법에 따라 제조한 것을 사용한다. 



 
3.1 시약 
 
  3.1.1 채취용액 
붕산 5 g 을 증류수에 녹여 전량을 1 L 로 한다. 
  3.1.2  페놀, 펜타시아노 니트로실 철(Ⅲ)산 나트륨 용액 
페놀 5 g 을 펜타시아노 니트로실 암모늄 철(Ⅲ) 나트륨 2수화물 25 ㎎을 증류수에 
용해하여 전량을 500 mL 로 한다. 이 용액은 차고 어두운 곳에 보존하고 조제한 후 
1개월 이상 경과한 것은 사용하지 않는다. 
  3.1.3 차아염소산 나트륨 용액 
차아염소산 나트륨 용액(유효염소 3˜10 %) 60/CmL[여기에서 C는 조제시에 정량한 
차아염소산 나트륨(NaOCl)의 유효염소 농도(단위 %)]와 수산화나트륨 10 g 및 
인산수소나트륨 12수화물 35.8 g 을 증류수에 용해하여 전량을 1 L 로 한다. 이 용액은 
사용할 때마다 제조한다.   
차아염소산 나트륨 용액의 유효염소 농도(원액)를 구하는 방법은 다음과 같다. 
차아염소산 나트륨용액(원액) 10 mL를 메스플라스크 200 mL에 넣어 물을 표선까지 
가한다. 이 10 mL를 부피 300 mL의 마개달린 삼각플라스크에 넣어 물을 가해 액 100 
mL로 한다. 요오드화칼륨 1˜2 g 및 아세트산 (1+1) 6 mL를 넣어 마개를 막고 잘 
흔들어 섞어 어두운 곳에 약 5분간 방치한 다음 50 mmol/L 티오황산 나트륨으로 
적정하고 용액의 황색이 얇아지면 지시약으로서 녹말용액(1W/V%) 1 mL 를 넣고, 
요오드화 녹말의 푸른색이 사라질 때까지 적정한다. 따로 바탕시험으로서 물 10 mL 를 
넣어 똑같이 작업하여 적정 값을 보정한다. 이 때 사용된 50 mmol/L 티오 황산 나트륨 
용액의 "a"mL와 factor부터 다음 식에 의해 유효염소농도를 계산한다.  
 

     (식 1) 
 

 
3.2 표준용액 
 
  3.2.1 표준용액제조 
130 ℃에서 건조한 황산암모늄[(NH4)2SO4] 0.295 g 을 증류수에 녹여 전량을 1 L로 
한다. 이것의 일부를 취하여 채취용액으로 50배 희석한다. 이 용액은 1 mL 는 
암모니아 2 uL(0℃ 1기압)에 상당하는 암모늄이온을 함유한다. 
  3.2.2 검량선의 작성 
암모니아 표준용액 0˜ 40 mL 를 단계적으로 취하여 각각 포집용액을 가하여 50 mL 
로 한 후, 이 용액 10 mL 를 시험관으로 취한다. 이 용액들을 분석용 시료용액의 
흡광도 측정과 같은 방법으로 조작하여 검량선을 작성한다. 
 
 



4. 시료채취 
 
4.1 붕산용액 흡수법 
 
그림1의 시료채취장치에 10 L/분의 유량으로  5 분간 공기를 흡입하여 포집용기에, 
시료를 포집한다. 
 
4.2 인산채취필터 시료채취 
 
2단 홀더의 앞부분에 불소수지제(polytetrafluoroethylene : PTFE) 필터를 끼워 대기 중의 
에어로졸 물질을 제거하고 뒷부분에 석영필터(Quartz filter)를 끼워 대기 중의 
암모니아가스를 흡수할 수 있게 하고 10˜20 L/분 으로 채취 한다. 
 
 
5. 정도관리(QA/QC) 
 
5.1 분석기기의 설치조건 
 
  5.1.1 설치장소 
설치장소는 진동이 없고 분석에 사용되는 유해물질을 안전하게 처리할 수 있으며 
부식 기체나 먼지가 적고, 실온 5˜35oC,   상대습도 85 % 이하로서 직사광선이 쪼이지 
않는 곳으로 한다. 
 
  5.1.2 전기관계 
전기관계는 다음과 같은 조건을 갖추어야 한다. 
    
    6.1.2.1 공급전원은 지정된 전력용량 및 주파수이어야 하고, 전원변동은 
지정전압의 10% 이내로서 주파수의 변동이 없는 것이어야 한다. 
    6.1.2.2 전자기유도는 대형변압기, 고주파가열로와 같은 것으로부터 전자기의 
유도를 받지 않는 것이어야 한다. 
    6.1.2.3 접지저항 10Ω 이하의 접지점이 있는 것이어야 한다. 
 
 
5.2 분석 전 준비 
 
  5.2.1 감 도 
  5.2.2 바탕선의 안정도 확인 
 
   



5.3 내부정도관리방법 
 
  5.3.1 직선성 측정  
암모니아 표준용액을 새로 제조하여 “3.2.2 검량선 작성방법”에 따라 흡광도를 
측정하고  검량선을 측정한다.  이때의 직선성은 r2 = 0.98 이상 이어야 한다. 
  5.3.2 공시험 측정 
시료의 측정과정 "6.2 분석용시료의 흡광도측정“에 따른 동일한 3개 이상의 공시험 
측정 한다. 
  5.3.3 재현성측정 
중간단계의 표준용액을 시료의 측정과정과 동일한 방법으로 3개 이상 측정 하여 
상대표준편차(RSD %)값을 구한다. 상대표준편차는 10 ％이내이어야 한다. 
  5.3.4. 정도관리 주기 
내부정도관리주기는 분기 1회 이상 측정하는 것을 원칙으로 하며 측정장비의 이상 시 
수시로 할 수 있다.  
  5.3.4 정도관리 결과 보관 
내부정도관리 측정결과 산출된 측정결과와 측정 시 얻어진 기본자료(law data)는 
정도관리철에 같이 보관 하여야 한다. 
 
6. 분석절차 
 
6.1 분석용 시료용액의 제조 
 
  6.1.1 용액흡수법 시료 
포집후 2개의 흡수병중의 포집용액을 합하여 용량 50 mL 메스플라스크에 옮기고, 다시 
흡수병의 내부를 포집용액으로 씻은 용액을 메스플라스크에 옮기고 전량을 50 mL로 
한다. 이 용액 10 mL 를 시험관에 옮기고 분석용 시료용액으로 사용한다. 
  6.1.2 인산필터법 시료 
암모니아가스채취 거름종이를 증류수 20 mL에 넣고 1 시간 정도 초음파를 투과시켜 
추출하여 분석용 시료용액으로 한다.  
 
 
6.2 분석용 시료용액의 흡광도 측정 
 
분석용 시료용액에 페놀 펜타시아노 니트로실  철(Ⅲ)산 나트륨 용액 5 mL를 가하여 
잘 흔들어 섞은 후, 차아염소산나트륨 용액 5 mL를 혼합하여 25˜30 ℃에서 1시간 
방치한 후, 640 nm 파장에서 흡광도를 측정한다. 
공 시험액은 포집용액(흡수액) 10 mL 을 분석용 시료용액과 같은 방법으로 조작하여 
사용한다. 
 



 
7. 결과 분석  
 
7.1 농도의 계산(용액흡수법) 
 
3.2.2 의 검량선에 의하여 분석용 시료용액 중의 암모니아의 량(0℃ 1기압)을 구하고 
다음 식에 의하여 대기 중의 암모니아 농도를 구한다. 

                            (식 2) 
 
       여기서,                            - C : 대기 중의 암모니아 농도(ppm) 
                                        - A : 분석용 시료용액중의 암모니아 
량(uL) 
                                        - V : 유량계에서 측정한 흡입가스량(L) 
                                        - t : 유량계의 온도(℃) 
                                        - p : 시료 포집시의 대기압(㎜Hg) 
7.2 농도의 계산(인산필터법) 

 
                              (식 3) 

                
여기서                   - C1 : 대기 중의 암모니아 농도(ppm) 
                         - Ca : 검량 선에서 구한 시료의 암모니아 농도(uL) 
                         - Cb : 검량 선에서 구한 바탕시험 암모니아 농도(uL) 
                         - 20 : 시료추출액(mL) 
                         - V : 시료공기량(L) 
                         - t : 유량계 온도(℃) 
                         - P : 시료 포집시의 대기압(㎜Hg) 
 
7.3 결과의 표시 
 
암모니아의 흡광광도계 측정결과 ppm 단위의 소수점 둘째 자리까지 결과산출 하고 
소수점 첫째자리로 결과표기(유효자리숫자 맻음법은 한국공업규격 KSA 3251-1에 
따른다.) 

 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

2. 메틸머캅탄, 황화수소, 다이메틸 설파이드 및 
다이메틸다이설파이드 시험방법 

 
1. 개요 
 
1.1 목적 및 개요 
 
이 방법은 대기 환경 중에 존재하는 황화합물의 농도를 측정하기 위한 시험방법이다. 
흡인상자법을 시료채취방법으로 하고, 저온농축-모세관 칼럼 가스크로마토그래피 
분석법과 저온농축-충전형 칼럼 가스크로마토그래피법(이하 GC로 한다)을 



분석방법으로 한다.  황화합물은 악취방지법상 단일악취물질로서 지정악취물질로 
정하고 있으며  배출허용기준은 표 1과 같다.  
 
표 1.   황화물의 배출허용기준 

배출허용기준(ppm) 
엄격한 배출허용기준의 
범위(ppm) 물질명 

공업지역 기타지역 공업지역 

메틸머캅탄 0.004 이하 0.002 이하 0.002˜0.004 

황화수소 0.06  이하 0.02  이하 0.02˜0.06 

다이메틸설파이드 0.05  이하 0.01  이하 0.01˜0.05 

다이메틸다이설파이드 0.03  이하 0.009  이하 0.009˜0.03 

 
 
1.2. 적용범위 
황화물은 단일악취물질로서 시료는 부지경계선에서 채취한다.  이 방법으로 분석 
가능한 농도범위는 0.1˜50 ppb(nmole/mole) 농도의 대기 중 황화물 악취성분을 
분석하는 데 적합하다. 황화물의 검출한계는 메틸머캅탄 기준으로 0.5 ppb 이하 이어야 
한다 
 
2. 용어 정의 
 
2.1 저온농축(cold trap) 및 열탈착(thermal desorption) 
 
미량의 휘발성 화합물을 저온 냉매를 사용하여 농축한 후 휘발성 화합물을 탈착시켜 
기체크로마토그래피에서 고감도 측정이 가능케 하는 방법이다. 
 
2.2 모세관 컬럼(capillary column) 
 
본 시험방법에서는 모세관 컬럼을 사용하고, 저온농축온도 및 열탈착장치의 구성에 
따라서 내경 및 필름두께를 선택하여 규정물질의 항목별 검출 분리능이 1이상(R≥1) 
되는 컬럼을 사용한다.  
 
2.3 저온흡착관의 안정화(Conditioning)  
 

흡착관을 사용하기 전에 열탈착 장치에 의해 불활성 기체가 흐르는 상태에서 보통 
230±10 ℃로 순도 99.999 % 이상의 불활성 기체 50 mL/분으로 2˜3시간 동안 
안정화시킨 후 사용한다. 시료채취 이전에 흡착관의 안정화 여부를 사전 분석을 



통하여 반드시 확인해야 한다. 
 
3. 측정장치 및 기구 
 
3.1. 측정장치 
 
  3.1.1 시료채취장치(흡인상자) 
그림 1과 같이 구성되어 있고 다음의 조건을 구비하고 있는 장치이어야 한다. 
시료채취주머니(시료백)는 테플론(Teflon), 테들라(Tedlar), 폴리에스테르(Polyester) 또는 
이것과 동등이상의 보존성능을 가지고 있는 수지 필름제로서 내용적 5 L 정도의 
것으로 한다. 흡입상자는 투명수지제로 밀폐 가능한 구조 이어야 한다.   흡인펌프는 1 
L/분 이상의 공기를 흡인 가능 한 것 이어야 하며 먼지가 많은 공기시료는 시료채취 
관 유입부에 필터를 설치하여  시료채취 시 먼지가 제거되게 한다. 

 

  
  3.1.2 저온농축장치-모세관칼럼 GC  
그림 2와 같이 구성되어 있으며, 다음과 같은 조건을 구비해야 한다. 
시료채취주머니에서 저온농축장치로 시료가 도입되는 관(tubing)은 황화물의 흡착과 
탈착에 영향이 적은 sulfinert재질의 관 혹은 silico 재질의 관을 쓴다. 저온농축관은 
스테인레스에 박막의 유리가 입혀진 실코 튜브로서 내경 2˜4 mm 를 사용한다. 
저온농축관은 시료채취 시 -180 ℃ 이하를 유지할 수 있는 장치이어야 하며 시료의 
열탈착과 열세척을 위한 온도로 가열(예시 : 열수통 혹은 가열코일) 할 수 있어야 한다. 
장치를  DMCS로 처리된 작은 유리구슬(직경 0.2˜1 mm)을 충진제로 사용하여 충진한 
후 유리솜으로 막는다. 충진제를 처음 채운 농축관은 사용 전에 질소(또는 헬륨)를 
흘리면서 150 oC 에서 30분간 가열한 다음 사용한다. 이 후 분석과정에서는 분석 전에 



120 oC 에서 10분간 가열한 후 사용한다. GC에서의 분리관은 모세관칼럼을 사용하며 
GC검출기는 염광광도검출기(FPD), 펄스형염광광도검출기(PFPD), 원자발광검출기(AED), 
황화학발광검출기(SCD), 질량분석기(MS)등을 사용할 수 있다. 

 
3.1.2.1 농축관 충전제 : 유리 비드( glass bead) 
3.1.2.2 액체산소 용기(30 L 이상) 
 
  3.1.3 저온농축-충진형칼럼 GC 

  
 

저온농축관은 그림 3과 같이 구성되어 있고 다음의 조건을 구비하여야 한다.  
저온농축관은 경질유리 또는 불소수지제 로서 내경이 3˜4 mm 를 사용한다. 빈 
저온농축관 내부를 10 N 인산으로 세척하고, 건조시킨 후 피검성분 분석에 사용하는 
것과 같은 종류의 가스크로마토그래프 충진제 (또는 이것과 동등이상의 성능을 가지는 
것)를 0.8˜1.0 g 정도 충전한다. 충진관은 2분 이내에 -183 oC 에서 200 oC 까지 가열 
한다. 충진제를 충전하고 충진제가 빠져 나오지 않도록 유리솜으로 막는다. 
저온농축관은 시료의 채취 시 -180℃ 이하의 온도를 유지할 수 있는 장치 이어야 
하며 열탈착을 위해 가열장치와 보온장치가 필요하다.  
 
〔보온 및 가열장치의 예〕 
충전관을 가열하기 위해서 충진관 위를 유리섬유테이프로 절연하여 온도측정용 
열전대를 붙이고, 유리섬유가 입혀진 니크롬선을 같은 간격으로 감고, 다시 
유리섬유테이프로 고정시킨다.  
 
충진제를 처음 채운 시료 농축관은 사용 전에 질소(또는 헬륨)를 흘리면서 탈착온도 
이상에서 2˜3시간 가열한 다음 사용한다. 이 후 분석과정에서는 분석 전에 최적 
가열온도(충전제의 최고온도보다 약 5 oC정도 낮은 온도)에서 20˜30분간 가열한 후 
사용한다. 분리관은 충진형칼럼을 사용하며 GC검출기는 3.1.2의 종류와 같다. 
 
〔불순물 제거관 : 운반가스 중 방해성분을 제거하기 위한 장치〕 
 



  
 
  3.1.5 저온농축- 모세관컬럼 GC 
저온농축장치는 크게 시료포집부, 저온농축부, 유로전환부, 시료수집부, 주입부로 
구성된다. 시료는 유로전환부를 거처 저온농축부에 농축이 되고, 다시 재 탈착되어 
주입부를 통해 GC로 주입된다.  

  
  

그림 5.  저온농측관(U자형)-주사기펌프- 모세관컬럼 GC 구성 
〔 
저온농축장치는 1˜600mL/분 용량의 유량조절이 가능한 전자유량압력조절장치( Digital 
Mass Flow Controller)가 있어야 하며 유량 1 L/분 용량의 펌프로 시료를 흡인할 수 
있어야 한다. 시료채취주머니에서 저온농축장치로 시료가 도입되는 관(tubing)은 



황화물의 흡착과 탈착에 영향이 적은 sulfinert 재질의 관(tubing) 혹은 관의 내벽이 
silico 재질의 코팅(coating)이 된 관을 쓴다. 시료가 저온농축관에 농축되기 전단부에는 
시료중의 수분을 제거하기위한 장치가 있어야(예시: nafion dryer 혹은 팰티어 냉각트랩, 
수분제거효율이 낮을 경우 두개이상의 장치를 직결로 연결사용할 수 있다) 한다.   
저온농축관은 길이 130 mm 내경 2˜3 mm, 외경 6˜6.6 mm(1/4")의 유리관 또는 
석영관을 사용하며 농축대상에 따라 유리관에 적절한 흡착제를 채워 사용한다. 
 
〔흡착제의 충진물(예)〕 
Carbopack C와 Silica-gel로 이뤄진 2단 충진 방식을 사용 Guard 트랩으로 Carbopack 
C가 사용되어지고, 흡착성능이 매우 뛰어난 Silica-gel을 1 : 6의 비율로 사용한다  
 
저온농축관의 시료채취온도는 -30℃ 이하를 유지할 수 있어야 하며 시료의 저온농축 
후 열탈착과 열세척을 위한 온도로 가열할 수 있어야 한다.   
열탈착장치로 열탈착 시 주사기펌프(syringe pump)등을 이용하여 감압을 걸어 주는 
원리로 5 ｍＬ 미만의 주사기(syringe)에 탈착된 시료를 GC로 주입할 수 있다., 
이동된 농축시료는 loop 등과 같은 GC 주입 전 단계를 거쳐 GC로 주입시켜 분석하며 
검출기는 “3.1.2”  검출기 종류와 같다...  
  
 

3.2 기구 
 
  3.2.1 교정용 가스 병(1 L) 혹은 10 L 테트라 백, 테플론 백, 폴리에스테르 백 
  3.2.2 가스실린지(1 mL, 5 mL) 
  3.2.3 마이크로시린지(10 uL) 
  3.2.4 시료채취주머니(5 L이상의 테프론. 테드라 또는 폴리에스테르재질) 
  3.2.5 모세관 칼럼 : GS-Q, DB-1 등 
  3.2.6 충진형칼럼의 분리관 
유리제 또는 불소수지제로서 내경이 3 mm 정도, 길이가 3˜5 m의 것으로 내면을 10 N 
인산으로 세척하여 건조한 것이어야 한다. 충진제는 입도가 60˜80 mesh의 
백색규조토담체를 산으로 씻은 후 디메틸디크로로실란(dimethyldichlorosilane)으로 
처리하고 β. β-oxydipropyonitrile을 25 % 입힌 것 (또는 이것과 동등 이상의 성능을 
가진 것)을 사용한다. (TCEP 등) 
 
 
4, 표준품 및 시약 
 
4.1. 표준가스  
 
  4.1.1 황화수소  : 순도 99%이상의 고순도 가스 



  4.1.2 메틸머캅탄 : 순도 99%이상의 고순도 가스 
  4.1.3 다이메틸 설파이드  : 순도 99%이상의 고순도 시약 
  4.1.4 다이메틸 다이설파이드 : 순도 99%이상의 고순도 시약 
  4.1.5 황화수소, 메틸머캅탄, 다이메틸 설파이드, 다이메틸 다이설파이드 
표준가스(ppm농도) 
 
4.2 시약 
 
  4.2.1 인산 : 특급시약 
  4.2.2 이온교환수 또는 증류수 
  4.2.3 액체 산소(저온냉각용) 
  4.2.4 고순도 질소혹은 핼륨 99.999 % 
 
 
4.3 표준가스희석방법 
 
  4.3.1 주사기(Gas Tight Syringe) 희석방법 
ppm 농도를 ppb 농도로 희석하는 방법은 다음과 같다. 먼저 ppm 농도의 표준가스를 
교정가스유리병이나 테들라 백, 폴리에스테르 백 혹은 테플론 백(이후 폴리머 백으로 
칭함)에 옮긴다. ppm 농도를 담을 용기는 고순도 질소로 채운 후 ppm 농도로 1회 이상 
세척(purge)한 다음 ppm 농도를 받는다. ppb 농도를 만들 용기는 위와 같은 재질을 
사용한다. 담을 용기를 질소로 세척한 후 일정량의 질소를 담고, 일정량의 ppm 농도를 
가스용 주사기로 주입하여 ppb 농도의 표준물질을 제조한다. 용기에 제조한 ppb 
농도는 안정도가 낮으므로 분석과정의 교정 전에 만들어 사용한다. 
  4.3.2 투과관법 
ppb 농도의 표준가스를 발생시킬 수 있는 투과관법(퍼미에이션 튜브법)을 사용할 수 
있다.  
  4.3.3 직접 제조법 
ppm 농도의 표준물질을 직접 제조하는 다음의 방법은 표준물질의 안정도가 낮으므로 
사용할 때마다 바로 제조하여 하며, 10 L 크기의 경질 유리병이나 폴리머 백을 
이용한다. 경질유리병은 미리 내부를 10 N인산으로 씻고, 물로 세척하여 건조한 후 
질소가스로 채운 것으로 안에 교반용 불소수지막대를 넣어 사용한다. 순도 99 %이상의 
황화수소가스 1 mL 를 가스용주사기로 채취한 후, 건조한 질소가 채워진 
용기(유리병과 폴리머 백)의 실리콘 고무마개를 통하여 주입하고, 1분간 교반한다. 
순도 99% 이상의 메틸 머캅탄 가스 1 mL 를 가스주사기로 채취하여 위의 용기에 
주입하고, 1분간 교반한 한다. 여기에 다이메틸 설파이드 3 uL 를 
마이크로주사기(micro-syringe)에 채취하여 용기에 주입하고, 기화시킨 후 1분간 
교반하고, 다이메틸 다이설파이드 4 uL 를 마이크로주사기에 채취하고 용기에 
주입하여 기화시킨 후 1분간 교반하고, 10분 이상 방치한다. 이렇게 제조된 고농도 



ppm 표준물질을 일정량 취하여 이를 유리병이나 폴리머 백에서 질소로 희석하여 ppb 
농도의 표준물질로 사용한다. 
〔농도계산〕 
황화수소와 메틸머캅탄은 고순도 가스의 순도에 해당되는 농도의 만분의 1의 농도(약 
100 ppm)가 만들어 지며, 다이메틸 설파이드와 다이메틸 다이설파이드는 약 100 ppm, 
110 ppm 농도가 제조된다. 액상의 시약으로부터 제조되는 다이메틸 설파이드와 
다이메틸 다이설파이드의 제조농도 계산은 아래와 같다. 

 
         (식 1) 

       
여기서,               -  V(L) = 표준가스 제조시 온도,압력에 따른 이상기체 부피 
 
계산 예) 실내온도 25 oC, 1001 mbar에서 표준물질을 제조한 경우, 
         ① 다이메틸 설파이드 

         (식 2) 
    
       ② 다이메틸 다이설파이드 

          (식 3) 
 
 
5. 시료채취 
 
5.1 시료채취조건 
 
시료채취지점은 배출지점에서 측정하지 않는 한 배출지점의 영향을 받지 않는 곳에서 
측정하고 측정지점과 배출지점이 관계된 상황을 기록지에 기록한다. 강한 풍속, 나쁜 
기상상태 및 입자의 영향을 방지하기 위해 보호막(shelter)을 설치한다. 
 
5.2 시료채취 방법 
 
시료가스 채취장치를 이용하여 다음의 방법에 따라 시료를 채취한다. 
시료채취주머니를 흡인상자에 넣어 불소수지제 콕크에 접속한다. 불소수지제 콕크 및 
흡인 콕크가 열려 있는 것을 확인한 후, 흡인 콕크에 접속한 흡인펌프를 작동시켜, 
흡인상자를 감압하여 시료채취주머니에 시료가스를 채취한다. 유량은 흡인 콕크 및 
흡인펌프로 조절하고, 5분간 일정 유량으로 채취한다. 
시료채취주머니는 사용 전에 고순도 질소로 1회 이상 채우고 배기하여 세척한다. 
먼지가 많은 공기시료는 시료 채취관 초기 유입부에 필터를 설치하여 시료채취 시 
먼지가 제거되게 한다.   시료가스 채취장치를 이용하여 시료주머니에 시료를 1회 이상 
채우고 배기한 후 5 L 를 채취한다. 채취한 시료는 차광용기, 차광막(예, 아이스박스, 



검은 봉지 등)을 사용하여 운반 및 보관한다.  
 
 
6. 정도관리(QA/QC) 
 
6.1 분석기기의 설치조건 
 
  6.1.1 설치장소 
설치장소는 진동이 없고 분석에 사용되는 유해물질을 안전하게 처리할 수 있으며 
부식 기체나 먼지가 적고, 실온 5˜35 oC,   상대습도 85 % 이하로서 직사광선이 쪼이지 
않는 곳으로 한다. 
  6.1.2 전기관계 
전기관계는 다음과 같은 조건을 갖추어야 한다. 
    6.1.2.1 공급전원은 지정된 전력용량 및 주파수이어야 하고, 전원변동은 
지정전압의 10% 이내로서 주파수의 변동이 없는 것이어야 한다. 
    6.1.2.2 전자기유도는 대형변압기, 고주파가열로와 같은 것으로부터 전자기의 
유도를 받지 않는 것이어야 한다. 
    6.1.2.3 접지저항 10Ω 이하의 접지점이 있는 것이어야 한다. 
 
6.2 분석전 준비 
 
  6.2.1 장치의 고정설치 여부 확인 
    6.2.1.1 장치를 설치하고 기체류의 배관을 한 다음, 기체의 누출이 없는가를 
확인한다. 이때 가스통은 화기가 없는 실외의 그늘진 곳에 넘어지지 않도록 고정하여 
설치한다. 
    6.2.1.2 장치에 전원을 배선하고 접지점에 접지선을 연결한다. 또 필요한 부분의 
배선을 확인한다. 
  6.2.2 컬럼의 부착 및 기체 누출시험  
각 분석방법에 규정된 방법에 따라 제조된 컬럼을 장치에 부착한 후, 운반기체의 
압력을 사용압력 이상으로 올리고, 컬럼 등의 접속부에 누출시험을 하며 누출이 
없음을 확인한다. 
  6.2.3 시료의 준비 
분석하는 시료를 분석방법에 규정된 방법에 의하여 준비한다. 
 
 
6.3 분석결과의 기재 
 
  6.3.1 일반사항 
    6.3.1.1 시료채취일 



    6.3.1.2 시료채취자명 
    6.3.1.3 시료채취일 
  6.3.2 분석조건 
    6.3.2.1 전처리장비 : 전처리 방식, 온도설정, 유로구성 등    
    6.3.2.2 시료주입장치 : 시료주입장치의 종류와 특성을 명기 한다 
    6.3.2.3 시료 및 표준품 주입량, 및 주입방법 . 
    6.3.2.4 GC분석조건을 명기. 컬럼 종류 및 제원, 오븐의 조건, 유속, 유량, 검출기의 
종류, split 조건. 
    6.3.2.5 검출기 조건 및 검출방식 . 
  6.3.2 분석결과   
    6.3.2.1 성분의 확인방법 : 표준품 및 시료의 크로마토그램에서 각 피크의 머무름 
시간과 분리도를 나타낸다. 
    6.3.2.2 표준품 및 시료의 정량결과를 나타낸다. 표준품 및 시료의 
분석크로마토그램에서의 피이크 적분량결과와 표준품의 검량선결과를 나타낸다. 
    6.3.2.3 시료의 측정결과 검량선에 따른 시료의 측정농도의 결과를 나타낸다. 
  6.4.5 정량법 표준물질의 종류, 순도와 혼합물일 경우에는 농도범위 및 제조방법을 
명기한다. 
  

 
6.5 내부정도관리방법 
 
  6.5.1 최소검출한계측정  
최소검출한계(minimum detection limit, MDL)는 황화수소, 메틸 머캅탄, 다이메틸 
설파이드, 다이메틸 다이설파이드를 측정하며 메틸머캅탄 으로 0.5 ppb 이하 이어야 
한다. 검출한계를 결정하기 위해서는 검출한계에 다다를 것으로 생각되는 황화물의 
농도를 7번 반복 측정한 후 이 농도 값을 바탕으로 하여 얻은 표준편차에 3.14를 
곱한다.  
  6.5.2 분석정밀도 및 직선성 
동일한 시간동안 동일한 조건에서 3회 반복 분석하여 크로마토그램의 적분면적과 
피이크(peak)의 체류시간(RT: Retention Time)의 정밀도를 확인한다. 모든 분석과정을 
통한 측정?분석의 정밀도는 3회 반복 분석의 표준편차로서 구하고 이 값은 10 ppb의 
농도에서 10 % 이내로 한다. 직선성은 5˜20 ppb 범위에서 r2 = 0.98 이상이어야 한다. 
  6.5.3 표준시료주입방법 



 
깨끗한 시료채취주머니 5 L에 상대습도 60 % 혹은 80 % 의 공기(이하 공시료가스)를 
만들어 채우고 저온농축장치의 시료도입관에 연결한 후 농축한다. 공시료가스를 약 
100 mL를 50 mL/분 속도로 2 분간 저온농축관에 농축시키는 중에 황화합물 
표준가스를 공시료가스와 같이 흐름이 있는 동안(Dynamic Flow상태) 가스시린지를 
사용하여 서서히 주입한다. 

그림 6. 표준가스 주입방법 
  6.5.4 저온농축장치 회수율측정 
농축장치의 회수율 평가를 분기별로 측정하여 농축장치의 성능을 점검하여야 한다. 
농축장치의 회수율 측정은 “6.5.3 표준시료주입방법” 에 따라 황화물 표준가스를 
농축장치에 일정량 주입한 결과와 같은 량의 ppm 농도의 표준시료를 GC 분석 장치에 
직접 주입하여 얻은 결과로부터 산출한다.  상대습도 0 % 의 공시료(질소가스)와 함께 
주입된 황화수소의 저온농축장치의 회수율은 80% 이상, 상대습도 80 % 공시료(공기)와 
함께 주입된 황화수소의 회수율은 60% 이상 이여야 한다. 
  6.5.5 정도관리 주기 
내부정도관리주기는 분기 1회 이상 측정하는 것을 원칙으로 하며 측정 장비의 이상 
시 수시로 할 수 있다.  
  5.3.4 정도관리 결과 보관 
내부정도관리 측정결과 산출된 측정결과와 측정 시 얻어진 기본자료(law data)는 
정도관리철에 같이 보관 하여야 한다. 
 
 
7. 분석절차 
 
7.1 저온농축-모세관 칼럼 GC분석법 
 
  7.1.1 측정원리  
시료 백에 채취한 황화물 시료를 농축장치에서 농축한(액체산소 -183℃이하) 다음 
탈착과정을 거처 GC로 주입되어 분석된다. 측정은 시료의 채취, 농축, 컬럼 주입 
단계로 이루어지며, 검출기로는 미량 황화물의 검출이 가능하고 직선성이 좋고, 



황화물을 선택적으로 검출할 수 있는 염광 광도 검출기(FPD), 펄스형 염광 광도 
검출기(PFPD), 원자발광검출기(AED), 황 화학 발광 검출기(SCD), 질량분석기(MS) 등의 
검출기를 사용할 수 있다. 
  7.1.2 채취시료의 농축 
저온농축장치와 GC를 적정 분석조건으로 설정하고 정상상태를 유지한다. 특히 
검출기의 바탕선이 안정화 될 때 까지 안정화시키고 분석을 시작한다. 먼저 다음과 
같이 분석시스템이 오염되지 않고 깨끗한 상태인지 공시험(blank)을 한다.  
저온농축관을 액체산소에 담그고 -183 ℃이하를 유지한 상태에서 시료채취주머니의 
고순도 질소 100 mL 를 시료 주입구에 연결하여 농축이 일어나게 한다. 시료농축이 
끝나면 시료 주입밸브를 잠그고 GC를 시작 한 후 밸브를 주입모드(injecting)로 전환 
후 곧바로 액체산소를 제거하고, 뜨거운 물 혹은 가열장치를 사용하여 80˜90 oC의 
조건으로 농축 성분을 열탈착을 시켜 GC 모세관칼럼으로 이동시킨다.   저온농축 된 
시료를 3분간 탈착(cold trap desorb) 시킨 후 저온농축관의 정제을 위하여 저온농축관을 
GC 분석시간 동안 약 150 oC 에서 가열하여 잔류된 수분과 오염물질을 제거한다.  
시료의 분석은 위의 공시험과 동일하게 질소가스 대신 주입 분석한다.  
  7.1.3 표준시료가스의 분석방법 
저온농축장치의 시료도입관은 삼방향연결관을 연결하고 삼방향연결관의 윗 부분에 
고무 셉텀(septum)을 달아 여기에 주사기로 소량의 시료를 주입할 수 있도록 
한다. .깨끗한 시료채취주머니 5 L에 공기(제로에어가스) 상대습도 80% (이하 
공시료가스)를 만들어 채우고 저온농축장치의 시료도입관에 연결한다. 공시료가스를 
약 100mL를 50 mL/분 속도로 2 분간 저온농축관에 농축시키는 중에 황화합물 
표준가스를 공시료가스와 같이 흐름이 있는 동안(Dynamic Flow상태) 주사기(Gas Tight 
Syringe)를 사용하여 서서히 주입한다. 
 
〔제로에어가스 : GC에 사용되는 zero air gas, 황화물분석시 GC no peak〕 
 
  7.1.4 가스크로마토그래피 분석 
시료가 농축된 저온농축관을 액체산소 또는 액체질소 등으로 냉각한 상태에서 
가스크로마토그래프 분석 장치에 접속한다(이미 연결된 시스템은 이 단계를 생략). 
연결된 시료 농축 관에 운반가스를 흘려 유량 및 검출기의 안정을 확인 후, 
액체산소를 제거하고 -183℃에서 탈착온도까지 약 1분간 가열하여 탈착된 시료를 GC 
컬럼에 주입하여 분석한다. 

분석기기 구성요소 분석조건 

농축관 유리비드가 충전된 실코튜브 
농축장치 

농축, 탈착온도 농축 - 180 ℃, 탈착 80 ℃ 

GC 칼럼  CP-SIL, 5CB (50 m x 0.53 mm x 5㎛) 



칼럼 유속  5.0 mL/min 

오븐 온도조건 
-40 ℃(4 min), 7 ℃/min to 80 ℃, 
20 ℃/min to 190 ℃ 

GC 

시료 부피  200 mL (100 mL/min x 2 min) 

연료가스  공기 100 mL/min, 수소 75 mL/min 
FPD 

 검출기 온도 (℃)  250 ℃ 

 
 

  
그림 7. 저온농축(U자형)-모세관칼럼GC에 의한 황화물 분석결과(예) 

   
  7.1.5 검량선의 작성 
ppm 농도의 표준가스를 일정량 취하여 삼방향연결관(Tee)를 통해서 직접 농축장치에 
주입한 후 “7.1.3 표준시료의 농축방법”, “7.1.4 가스크로마토그래피 분석”의 
조작을 하여 얻어지는 크로마토그램으로부터  검량선을 작성한다.  FPD와 PFPD 
검출기인 경우에는 검출기의 황성분에 대한감도가 농도의 제곱에 비례하므로 
감도(피크면적)에 제곱근을 취하여 검량 선을 작성한다. 
  7.1.6 농도의 계산 
ppm 농도의 표준가스를 농축장치에 주입하여 얻은 검량선 으로부터 시료 농축관에 
농축된 황화수소, 메틸머캅탄, 다이메틸 설파이드, 다이메틸 다이설파이드의 양(0 ℃, 
1기압조건의 부피의 시료 의 양(uL)을 구하고 다음 식에 의하여 대기 중의 
농도(umole/mole, ppm)를 산출한다. 



 
 

C=A/V= A/(V'*273/〔(273+t)(p/1013)〕                        (식 4) 
         
  여기서              C : 대기 중의 황화물 성분의 농도(ppm, 0℃, 1기압) 
              A : 시료 농축 관에 농축된 황화물 성분의 양(uL) 
              V ': 시료 농축 관에 주입된 시료가스의 양(L) 
                      V : 시료 농축 관에 주입된 시료가스의 양(L)(0℃, 1기압에서) 
              t : 시료 농축시 기온(℃) 
              P : 시료 농축시의 대기압(kPa) 
 
  7.1.7 결과의 표시 
황화물 측정분석결과 유효자리숫자 표기와 결과산출 표기는 다음과 같다. 
 
 
 
 
 
표 3. 측정결과의 유효자리수와 결과 표시                      (단위 : ppm) 

물질명 결과표시 유효자리수 수치맺음 법 

메틸머캅탄 0.000 0.0000 

황화수소 0.00 0.000 

다이메틸설파이드 0.00 0.000 

다이메틸다이설파이드 0.000 0.0000 

KSA 3251-1에 따름 

 

 
 
7.2 저온농축-충진형 칼럼 GC분석법 
 
  7.2.1 측정원리  : 7.1.1 측정원리 참조 
  7.2.2 채취시료의 농축 
저온농축장치와 GC를 적정 분석조건으로 설정하고 정상상태를 유지한다. 특히 
검출기의 바탕선이 안정화 될 때 까지 안정화시키고 분석을 시작한다. 먼저 다음과 
같이 분석시스템이 오염되지 않고 깨끗한 상태인지 공시험(blank)을 한다.  
시료농축장치는 사용 전에 고순도 질소가스를 통과시키면서 110 oC에서 가열 배기하여 
방해물질을 제거한 후 바탕시험을 행하여 방해성분이 농축장치에 없는 것을 확인한다.  
그림 8과 같이 저온농축관을 액체산소 혹은 액체질소 용기에 담그고 -183 ℃정도를 



유지한 상태에서 시료채취주머니의 고순도 질소 100 mL 를 시료 주입구에 주입하여 
농축이 일어나게 한다.  시료의 분석은 위의 공시험과 동일하게 질소가스 대신 
시료가스를 주입 분석한다. 저온농축관에 채취된 시료는 밸브 전환 후 곧바로 
액체산소를 제거하고, 뜨거운 물 혹은 가열장치를 사용하여 80˜90 oC의 조건으로 
농축 성분을 탈착을 시켜 GC 칼럼으로 이동시킨다.  저온농축 된 시료를 3분간 
탈착(cold trap desorb) 시킨 후 저온농축관의 정제를 위하여 GC 분석시간 동안 약 150 
oC 에서 가열하여 잔류된 수분과 오염물질을 제거한다. 시료의 분석은 위의 공시험과 
동일하게 질소가스 대신 주입 분석한다.  
 

  
 

 
  7.2.3 표준시료의 농축방법 
“7 .1.3 표준시료의 농축방법” 참조 
  7.2.4 가스크로마토그래피 분석 
피검성분을 채취한 저온농축관을 액체산소 또는 액체 질소 등으로 냉각한 상태에서 
가스크로마토그래프 분석 장치에 접속한다(이미 연결된 시스템은 이 단계를 생략). 
연결된 저온농축관에 운반가스를 흘려 유량 및 검출기의 안정을 확인 후, 액체산소를 
제거하고 -183℃에서 탈착온도까지 약 1분간 가열하여 탈착된 시료를 GC 
충진형컬럼에 주입하여 분석한다. 
 
표 5. 저온농축-충전형 칼럼에 의한 황화물 분석조건(예) 

               구 분                               조 건 



검출기  
컬럼   
컬럼충진제   
주입구온도   
컬럼온도   
운반가스   

FPD, 200℃ 
3 ㎜ x 2 m, glass 
25% β, β‘-ODPN 
130℃ 
80℃ 

질소, 30㎖/min 

 
그림 9.   충진형칼럼- GC을 사용한 크로마토그램 

 
 

  7.2.5 검량선의 작성 : “7.1.5 검량선 작성” 참조 
  7.2.6 농도의 계산 : “ 7.1.6 농도의 계산” 참조 
  7.2.6 결과의 표시 : “ 7.1.6 결과의 표시” 참조 
 
7.4 저온농축-주사기펌프-모세관컬럼 GC분석법 
 
  7.4.1 측정원리 
대기시료중의 황화합물질을 저온농축관을 이용하여 저온으로 황화합물질을 농축하고 
중온으로 탈착되어 운반기체의 밀어주는 압력과 저온 트랩 다음단계에 장착된 주사기 
펌프(Syringe Pump)에 의한 감압으로 탈착되어 주사기에 이동된다. 이때 주사기펌프에 
의한 감압으로 고온 탈착이 아닌 탈착이 이루어진다. 
주사기펌프(Syringe pump)로 이동된 농축된 시료는 모세관칼럼GC로 주입되고, 컬럼에 
의해 분리된 후 검출기에 의해 분석 된다. 
  7.4.2 시료의 농축 
저온농축장치와 GC를 적정 분석조건으로 설정하고 정상상태를 유지한다. 특히 
검출기의 바탕선이 안정화 될 때 까지 안정화시키고 분석을 시작한다. 먼저 다음과 
같이 분석시스템이 오염되지 않고 깨끗한 상태인지 공시험(blank)을 한다.  
저온농축관을 -30 ℃ 이하를(액체질소 혹은 팰티어 냉각방식) 유지한 상태에서 
시료채취주머니의 고순도 질소 100 mL 를 시료 주입구에 주입하여 농축이 일어나게 
한다. 공시료의 농축이 완료되면 주사기펌프(Syringe Pump)의 감압탈착 과정으로 
설정온도로 저온 트랩을 가열시키고, 주사기펌프가 작동하여 감압에 의해 시료를 
탈착시키면서 주사기에 농축된 시료가 채취(이동)된다.   주사기펌프에 농축된 시료는 
루프(loop)의  GC주입 전 단계를 거쳐 GC에 주입하여 분석 된다. GC로의 시료주입 
후 저온농축장치의 세척을 위하여  저온농축관을 고온 가열하고, 주사기펌프를 
동작함으로 미 탈착된 시료를 외부로 제거한다. 이때 저온농축장치 세척횟수는 



사용자가 설정할 수 있다. 
 

표 6.   저온농축- 주사기주입방법- 모세관GC 분석조건(예)  

GC 조건 PFPD 조건 저온농축장치(TD) 조건 

Column 
VP1, 
50m×0.32㎜
×5㎛ 

Detector temp. 250 ℃ Sampling(Adsorption) flow 50㎖/분 

Column flow 1.6 mL/분 Air=10.7 Sampling(Adsorption) temp. -30℃ 

Initial temp. 40℃ 

Flow rate 
(㎖/min) H2=10.0 Desorption temp. 90℃ 

Final temp. 200℃ Carrier gas He(13.8psi) Desorption time 2min 

Initial time 5min Desorption flow 5㎖/분 

Final time 5min   

Ramp rate 15℃/min 

  

  

 

 

  
 

그림 10.   저온농축관- 주사기주입방법-모세관GC의 황화물표준품분석결과(예) 
 

  7.4.3 표준시료의 농축방법 : “7.1.3 표준시료의 농축방법” 참조 
  7.4.5 검량선의 작성 : “7.1.5 검량선 작성” 참조 
  7.4.6 농도의 계산 : “ 7.1.6 농도의 계산” 참조 
  7.4.6 결과의 표시 : “ 7.1.6 결과의 표시” 참조  
 



 
 
 
 
  

3. 트라이메틸아민 시험방법 
 
 

1. 개요 
 
1.1 목적 및 개요 
 
이 방법은 대기 환경 중에 존재하는 트리메틸아민의 농도를 측정하기 위한 
시험방법이다. 임핀저 방법과 산성여과지 방법을 시료채취방법으로 하고, 
저온농축-충전형 칼럼 가스크로마토그래피(이하 GC), 헤드스페이스-모세관 칼럼 
가스크로마토그래피로 분석 한다.  트라이메틸아민은 악취방지법상 단일악취물질로서 
지정악취물질로 정하고 있으며  배출허용기준은  공업지역 0.02 ppm 이하, 기타지역은 
0.005 ppm 이하, 엄격한 배출혀용기준의 범위 0.005˜0.02 ppm 으로 정하고 있다.  
 
 

1.2 적용범위 
 
이 방법으로 분석 가능한 농도범위는 0.3˜25 ppb 농도의 대기 중 트라이메틸아민을 
분석하는 데 적합하다.  시료채취는 단일악취물질로서 부지경계선에서 채취한다. 
 
 

2. 용어 정의 
 
2.1 열탈착(thermal desorption) 
 
고온과 불활성기체를 이용하여 시료가 농축된 흡착제로 탈착시켜 
기체크로마토그래프로 전달하는 과정이다. 
 
2.2 모세관 컬럼(capillary column) 
 
본 시험방법에서는 모세관 컬럼을 사용하고, 저온농축온도 및 열탈착 장치의 구성에 
따라서 내경 및 필름두께를 선택하여 규정물질의 항목별 검출 분리능이 1이상(R≥1) 
되는 컬럼을 사용한다. 시판되고 있는 컬럼은 가능한 목적성분의 시험성적서가 첨부된 
것을 사용하는 것이 좋다. 
3. 측정장치 및 기구 



 
3.1 시료채취장치 
  3.1.1 임핀저 시료 채취장치 
경질유리제로 여과구가 장치되어 있는 흡수액량 20mL의 흡수병을 2개 직렬로 
연결하고 흡인펌프 용량 1˜5L/분으로 유량의 안정성은 5 %이내를 유지하여야 한다. 
유량계는 적산유량계나 순간유량계를 사용한다.  
  3.1.2 산성여과지 시료채취장치 
산성여과지 시료채취장치는 직경 47 mm, 구멍크기 0.3 um 원형의 여과지를 끼울 수 
있는 홀더와 시료가스를 흡인할 수 있는 흡인펌프 용량 2˜10 L/분, 유량계는 2˜10 
/분의 유량을 측정할 수 있어야 한다. 흡인유량의 안정성은 시료채취동안 5 % 이내의 
유속을 유지 할 수 있어야 한다. 

        
 

 
그림 1. 시료채취 장치 

 
3.2 저온농축-충진형 칼럼 GC 
 
  3.2.1 저온농축장치 
알칼리 분해병과 저온농축관으로 구성된다.  알칼리분해병은 아래콕크 부분에서 
휘발가스를 불어 넣을 수 있는 구조이어야 한다.  저온농축관은 그림 3와 같이 
구성되어 있고 다음의 조건을 구비하여야 한다. 저온농축관은 내경이 5 mm 정도인 
경질 유리제를 사용하여야한다. 내부를 10 % 수산화칼륨용액으로 씻고 물로 세척하여 
건조한 후 다음 피검성분의 분석에 사용하는 것과 동종의 가스크로마토그래프 충전제 
또는 이와 동등 이상의 성능을 갖는 것을 충전한다.  시료농축관은 수분에 의해 
단시간에 응축할 경우에는 분해 병의 바로 뒤에 수산화칼륨을 충진한 탈수 관을 
연결한다. 시료농축관은 시료의 저온농축과 열탈착 시 온도의 보존을 위해 보온장치와 
가열장치를 하여야 한다. 다음은 보온장치의 예을 나타냈다.  
〔보온장치의 예〕 
외부를 알루미늄 포일로 싸고 그 위를 유리섬유 테이프로 절연한 후, 온도측정용 
열전대를 부착한다. 유리 섬유관이 입혀진 니크롬선을 같은 간격으로 테이프 위에 
감고, 그 위를 다시 유리섬유 테이프로 고정시킨 것을 사용한다. 



 

  
 

    3.2.2 가스크로마토그래피 
그림 3과 같이 구성되어 있고 다음의 조건을 구비하고 있는 장치이어야 한다. 
가스크로마토그래피는 불꽃염광광도검출기(FID : Flame Ionization Detector) 혹은 
질소인검출기(NPD : Nitrogen Phosphorus Detector)를 갖고 있는 것이어야 한다.  칼럼은 
유리제로 내경 3 mm, 길이 3˜5 mm 의 것으로 내면을 10 % 수산화칼륨용액으로 씻고 
물로 씻은 다음 건조한다. 충진제는 입경 60˜80 mesh의 백색규조토담체에 
다이그리세롤을 15 %, 테트라에티렌펜타민을 15 %, 수산화칼륨 2 % 를 피복한 것 또는 
이와 동등이상의 성능을 가진 것 이어야 한다.  

 

  
 
 



3.3 헤드스페이스-모세관칼럼 GC 
 
헤드스페이스 분석법은 작은 바이알 안에서 발생된 트라이메틸아민 기체(headspace 
gas)를 GC로 직접주입 하거나 고체상미량추출장치(SPME : solid phase micro 
extraction)파이버(fiber)에 흡착시킨 후 GC에 주입하며 분석하는 방법으로 헤드스페이스 
바이얼은 다음 그림4와 같이 구성 한다. 
 
  3.3.1 초음파 세척기 : 시료추출용 
  3.3.2 진탕기: 345 rpm이상의 것을 사용한다. 
  3.3.3 헤드스페이스 바이알(headspace vial)   
마개뚜껑은 실리콘재질에 이어야하며 시료접촉부 재질은 시료의 오염 방지를 위해 
테프론(teflon재질)표면 이어야 한다. 시료가스의 누출방지를 위하여 알루미늄 
외부뚜껑으로 시료용기를 밀봉한다.  
 

  
그림 4. headspace vial 의 구조. 

  
 

그림 5. 시료분석모식도 
 

  3.3.4 고체상 미량 추출(solid phase micro-extraction, SPME) 
SPME 주입장치 그림 6 과 같이 구성되어 있고, 일정한 두께로 흡착 코팅한 파이버와 



일반적인 주사기를 변형한 모양으로 되어있다. SPME 파이버는 carboxen/polydimethyl- 
siloxane (CAR/PDMS)이 75˜85 μm으로 입혀진 파이버를 사용한다. 파이버는 사용 
전에 GC 주입구에서 250 oC에서 1 시간 가열세척 한 후 사용한다. 
 

  
그림 6. SPME에 의한 농축장치 

 
  3.3.4 가스크로마토그래피 
헤드스페이스에서 농축된 시료는 모세관칼럼을 사용하며 분리 한다. 
가스크로마토그래피는 불꽃염광광도계(FID : Flame Ionization Detector) 혹은 
질소인검출기(NPD : Nitrogen Phosphorus Detector)를 갖고 있는 것이어야 한다.  
 
 
4. 시약 및 표준용액 
 
4.1 저온농축-충진형칼럼 GC 
 
  4.1.1 분해시약 
수산화칼륨(KOH) 500 g 을 증류수에 용해시켜 1 L로 만든다. 
  4.1.2 표준용액 
    4.1.2.1 고농도 표준시약으로 제조 방법 
트라이메틸아민 수용액(20˜40 %)의 정확한 농도 정량을 위해 트라이메틸아민 
수용원액 일정량을 물로 10˜20 배 희석시킨다. 이중에서 10 mL를 취하여 여기에 
지시약(메틸레드 및 브로모크레졸 그린)을 넣은 후, 0.1 M 염산으로 적정하여 원액중의 
트라이메틸아민의 농도를 산출 한다. 산출농도는 아래 식을 사용한다. 



 
 산출식 (%)                      (식 1) 

 
     여기서,        - VCl : 적정에 소비된 0.1M HCl의 부피 (mL) 
                    - N   : 0.1M 염산 (mole/L) 
                    -  f  : 0.1M 염산의 역가(factor) 
                   - V  : 적정에 사용하기 위해 희석된 트라이메틸아                                          
민 용액의 부피 (mL) 
                    - M : 트라이메틸아민의 분자량 (g/mole) 
                    - D  :  희석배율 
 
    4.1.2.1 저농도표준용액 제조방법 
저농도 분석용 표준용액은 고농도 표준용액을 단계별로 희석하여 사용한다. 농도가 
정량된 원액을 1 M 염산으로 희석하여 1차 표준용액(예:1904 mg/L)을 제조하고, 다시 
1 M 염산으로 희석하여 2차 표준용액(예:1952 μg/L)을 제조한다. 검량선 작성을 위한 
표준용액은 트라이메틸아민 2차 표준용액을 3차 증류수에 일정한 비율로 희석하여 
제조한다. 제조된 표준용액은 제조 후 3 개월을 경과하여 사용하지 않는다. 
  4.1.3 에틸알코올 
가스크로마토그래프에 주입할 때 트라이메틸아민의 머무름 시간에서 불순물 피크를 
나타내지 않는 것이어야 한다. 
  4.1.4 지시약 
브로모크레졸 그린 0.1 % 에틸알코올 용액(브로모크레졸 그린 100 mg을 에틸알코올 
100 mL에 녹임)과 메틸레드 0.1 % 에틸알코올 용액(메틸레드 100mg을 에틸알코올 100 
mL에 녹임)을 부피비 5 : 1로 혼합한다. 
  4.1.6  임핀저 시료채취용액 
증류수 359 mL를 플라스크에 넣고, 진한 황산 1 mL를 피펫으로 소량씩 떨어뜨려 
혼합한다. 
  4.1.7 산성여과지  
채취용 산성여과지(거름종이)는 직경 47 mm 구멍크기 jj ㎛ 의 원형 유리 섬유 
거름종이 또는 실리카 섬유 거름종이로 전기로 내에서 500 ℃로 1 시간 가열한 후 
실리카겔데시케이터에서 방냉 하며 1 N 황산 1 mL 를 넣은 후 다시 진공데시케이터 
안에서 하루 동안 보존 한다. 이 산성여과지는 사용할 때마다 제조한다.  
  4.3.5 임핀저시료채취 용액 
시료 채취 후 2개의 흡수 병 속의 포집용액을 합쳐 메스플라스크에 옮기고, 다시 흡수 
병의 내부를 포집용액으로 세정하여 세정액을 더하여 부피를 정확히 잰 다음 분석용 
시료로 한다. 
   
 
5. 시료채취 



 
시료채취지점은 배출지점에서 측정하지 않는 한 배출지점의 영향을 받지 않는 곳에서 
측정하고 측정지점과 배출지점이 관계된 상황을 기록지에 기록한다. 강한 풍속, 나쁜 
기상상태 및 입자의 영향을 방지하기 위해 보호막(shelter)을 설치한다. 시료채취방법은 
산성 수용액 흡수법과 산성여과지를 이용한 시료 채취법을 사용한다. 
 
5.1 산성 수용액 흡수법 
이 방법은 흡수병 속의 채취용액에 기체가 채취되는 것을 이용하는 방법으로 흡착관, 
흡인펌프 및 유량계로 구성된다. 흡수병은 용량 20 mL의 경질유리제로 여과구가 
장치되어 있는 것을 사용하고, 흡수병 안에 채취용액을 넣어 2 개를 직렬로 
연결시킨다.   
시료채취는 장치에 1 L/분의 유량으로 5분간 공기를 흡입하여 흡수병 속에 채취용액 
10 mL를 넣어 2개를 직렬로 연결하여 시료를 채취한다. 
 

 
5.2 산성여과지를 이용한 시료 채취법 
 
흡인펌프는 산성여과지를 홀더(holder)에 장착한 상태에서 2˜5 L/분 유속으로 대기를 
흡인 할 수 있는 능력을 가진 것으로서 시료 채취동안 5% 이내의 안정한 유속을 
유지하여야 한다. 유량계는 2˜5 L/분의 범위 안에서 유량을 측정할 수 있는 것이어야 
한다. 이상의 조건을 구비한 그림 2와 같이 구성되어 있고 다음의 조건을 구비하고 
있는 장치이어야 하며, 시료채취장치에 2 ˜5 L/분의 유량으로 50 L의 대기를 흡인하여 
산성여과지에 시료를 채취한다. 

 
 
 
6. 정도관리(QA/QC) 
 
6.1 분석기기의 설치조건 
 
  6.1.1 설치장소 
설치장소는 진동이 없고 분석에 사용되는 유해물질을 안전하게 처리할 수 있으며 
부식 기체나 먼지가 적고, 실온 5˜ 35 oC,  상대습도 85 % 이하로서 직사광선이 
쪼이지 않는 곳으로 한다. 
  6.1.2 전기관계 
전기관계는 다음과 같은 조건을 갖추어야 한다. 
    6.1.2.1 공급전원은 지정된 전력용량 및 주파수이어야 하고, 전원변동은 
지정전압의 10% 이내로서 주파수의 변동이 없는 것이어야 한다. 
    6.1.2.2 전자기유도는 대형변압기, 고주파가열로와 같은 것으로부터 전자기의 



유도를 받지 않는 것이어야 한다. 
    6.1.2.3 접지저항 10Ω 이하의 접지점이 있는 것이어야 한다. 
 
6.2 분석전 준비 
 
  6.2.1 장치의 고정설치 여부 확인 
    6.2.1.1 장치를 설치하고 기체류의 배관을 한 다음, 기체의 누출이 없는가를 
확인한다. 이때 가스통은 화기가 없는 실외의 그늘진 곳에 넘어지지 않도록 고정하여 
설치한다. 
    6.2.1.2 장치에 전원을 배선하고 접지점에 접지선을 연결한다. 또 필요한 부분의 
배선을 확인한다. 
  6.2.2 컬럼의 부착 및 기체 누출시험  
각 분석방법에 규정된 방법에 따라 제조된 컬럼을 장치에 부착한 후, 운반기체의 
압력을 사용압력 이상으로 올리고, 컬럼 등의 접속부에 누출시험을 하며 누출이 
없음을 확인한다. 
  6.2.3 시료의 준비 
분석하는 시료를 분석방법에 규정된 방법에 의하여 준비한다. 
 
 
6.3 분석결과의 기재 
 
  6.3.1 일반사항 
    6.3.1.1 시료채취일 
    6.3.1.2 시료채취자명 
    6.3.1.3 시료채취일 
  6.3.2 분석조건 
    6.3.2.1 전처리장비 : 전처리 방식, 온도설정, 유로구성 등    
    6.3.2.2 시료주입장치 : 시료주입장치의 종류와 특성을 명기 한다 
    6.3.2.3 시료 및 표준품 주입량, 및 주입방법 . 
    6.3.2.4 GC분석조건을 명기. 컬럼 종류 및 제원, 오븐의 조건, 유속, 유량, 검출기의 
종류, split 조건. 
    6.3.2.5 검출기 조건 및 검출방식 . 
  6.3.2 분석결과   
    6.3.2.1 성분의 확인방법 : 표준품 및 시료의 크로마토그램에서 각 피크의 머무름 
시간과 분리도를 나타낸다. 
    6.3.2.2 표준품 및 시료의 정량결과를 나타낸다. 표준품 및 시료의 
분석크로마토그램에서의 피이크 적분량결과와 표준품의 검량선결과를 나타낸다. 
    6.3.2.3 시료의 측정결과 검량선에 따른 시료의 측정농도의 결과를 나타낸다. 
  6.4.5 정량법 표준물질의 종류, 순도와 혼합물일 경우에는 농도범위 및 제조방법을 



명기한다. 
  

 
6.5 내부정도관리방법 
 
  6.5.1 최저검출한계측정  
최소검출한계(minimum detection limit, MDL)는 검출한계를 결정하기 위해서는 
검출한계에 다다를 것으로 생각되는 트라이메칠아민 표준시료를 저온농축장치나 
헤드스페이스 장치를 이용하여 7 번 반복 측정한 후 이 농도 값을 바탕으로 하여 얻은 
표준편차에 3.14를 곱한다. 트라이메틸아민의 최저 검출 한계는 대기 중 농도로 0.5 
ppb 이하 이어야 한다. 
  6.5.2 분석정밀도 및 직선성 
동일한 시간동안 동일한 조건에서 3회 반복 분석하여 크로마토그램의 적분면적과 
피이크(peak)의 체류시간(RT: Retention Time)의 정밀도를 확인한다. 모든 분석과정을 
통한 측정?분석의 정밀도는 3회 반복 분석의 표준편차로서 구하고 이 값은 5 ug/L 의 
농도에서 20 % 이내로 한다. 직선성은 트라이메틸아민 표준시료 1˜20 ug/L 범위에서 
r2 = 0.98 이상이어야 한다. 
  6.5.3  정도관리 주기 
내부정도관리주기는 분기 1회 이상 측정하는 것을 원칙으로 하며 측정장비의 이상 시 
수시로 할 수 있다.  
  6.5.4 정도관리 결과 보관 
내부정도관리 측정결과 산출된 측정결과와 측정 시 얻어진 기본자료(law data)는 
정도관리철에 같이 보관 하여야 한다. 
 
 
7.. 분석절차 
 
7.1 저온농축-충전형 칼럼 GC분석법 
 
  7.1.1 측정원리  
이 분석법은 알카리 분해병에서 시료중의 트라이메틸아민을 중화분해 반응으로 
휘발시키고 이를 다시 저온농축관에서 농축 후 탈착하여 충진형칼럼GC 으로 분리하여 
GC로 분석하며 검출기로는 불꽃염광광도계(FID) 혹은 질소인검출기(NPD)를 사용하여 
트라이메틸아민을 분석하는 방법이다. 
  7.1.2  채취시료의 분리 및 농축 
    7.1.2.1 산성수용액 흡수액 시료 
흡수액 각 10 ml를 용량플라스크에 합하고 시료채취용기를 채취용 시약으로 씻어 20 
ml 눈금에 맞추어 시료용액으로 한다 
    7.1.2.3 산성여과지 시료 



시료가스를 채취한 산성여과지를  용량 50 mL 정도의 유리용기에 넣어 증류수 20 mL 
를 정확히 가하여 5 분간 흔들어 섞은 다음 거르고, 거른 액을 분석용 시료로 한다. 
분석용 시료용액 일정량을 주사기로 분취하여 "2.3의 시료분석 농축장치"의 분해 병의 
실리콘 고무마개를 통하여 주입한 후 250˜300 mL/분의 유량으로 질소가스를 
시료분석 농축장치에 연결하고 2˜3 L 흐르게 하여 발생한 트라이메틸아민을 액체산소 
또는 액체질소 등으로 -180 ℃ 이하로 냉각된 저온농축관에 채취 한다. 저온농축관은 
미리 70 ℃정도로 가열하여 질소가스를 흘려보내면서 바탕시험을 행하여 방해성분이 
없는 것을 확인한 것이어야 한다. 
  7.1.3 가스크로마토그래피 분석 
피검성분을 포집한 저온농축관을 액체산소 또는 액체질소 등으로 냉각한 상태에서  
가스크로마토그래프 분석 장치에 연결 한다. 저온농축관에 운반가스를 흘려 그 유량이 
일정하고 또한 검출기의 응답이 충분히 안정한 것을 확인한 다음 시료 농축관을 70℃ 
정도까지 약 2 분간 가열 승온 시켜 피검성분을 가스크로마토그래프에 주입한다. 
  7.1.4 검량선의 작성 
트라이메틸아민 표준용액을 증류수로 적당히 단계적으로 희석한 용액(예,: 1˜20 ug/L) 
를 각각 분해병에 주입하여 저온농축장치- 가스크로마토그래피에 주입하여 얻어진 
크로마토그램의 피크 넓이를 이용하여 검량 선을 작성한다. 
  7.1.5 농도의 계산 
검량 선에 의해 분석용 시료용액에서 분취한 용액중의 트라이메틸아민의 양을 구하고 
다음 식에 의하여 대기 중의 농도를 산출 한다. 
 

                                (식 1) 
                           

 
  여기에서 C : 대기 중의 트라이메틸아민의 농도(ppm) 
    A : 시료용액중의 트라이메틸아민의 총량(ng) 
    V : 유량계로 측정한 흡인가스부피(L) 
    t : 유량계의 온도(℃) 
    P : 시료포집시의 대기압(㎜Hg) 
    m : 검량선으로 구한 트라이메틸아민의 량(ng) 
    V1 : 분석용 시료에서 분취한 용액의 부피(mL) 
 
  7.1.6 결과의 표시 
트라이메틸아민의 측정결과의 유효자리숫자의 표시는 ppm단위의 소수점 넷째자리까지 
계산하고 결과의 표시는 소수점 셋째자리까지 표기한다. 유효자리숫자의 표시는 
한국공업규격 KSA 3251-1에 따른다. 
 
7.2 헤드스페이스-모세관칼럼 GC분석법 
 



  7.2.1 측정원리  
헤드스페이스바이알의 시료은 알칼리상태에서 휘발하여 액체상단부의 공간부에 
휘발하게 되며 이 공간을 Headspace라 한다.   시료상은 분석하고자 하는 화합물들로 
형성되어있다. 분석과정은 시료를 바이알 안에 넣고 바이알을 닫으면 휘발성 물질은 
기체상으로 확산되어 들어가는데 화살표 방향처럼 평형상태에 도달할 때까지 일어나 
분석 시료를 headspace로부터 얻게 된다. 
  7.2.2  채취시료의 분리 및 농축 
    7.2.2.1 산성용액 흡수법 
바이알에 임핀저 채취시료 4 mL를 넣고 PTFE/Silicone 재질의 셉텀이 있는 마개로 
밀봉한 후, 50 % KOH 수용액 5 mL 를 주사기로 주입한다. 시료와 KOH 수용액이 담긴 
바이알을 초음파 세척기에 넣고 20 분간 반응시킨 후, 바이알 상층부 기체층으로 
트라이메틸아민이 용출되면 이를 GC로 도입 분석한다. 
    7.2.2.2 산성여과지 흡수법 
바이알에 산성여과지를 2˜4 등분으로 잘라 넣고 PTFE/silicone 재질의 셉텀이 있는 
마개로 밀봉한 후, 50 % KOH 수용액 9 mL 를 주사기로 주입한다. 필터와 KOH 
수용액이 담긴 바이알을 손으로 5분 이상(혹은 수직 운동하는 shaker(345 rpm)를 
사용하여 5 분 이상) 흔들어 필터를 충분히 풀어주고, 바이알 상층부 기체층으로 
트라이메틸아민이 용출되면 이를 GC로 도입 분석한다. 
  7.2.3 가스크로마토그래피 분석 
시료의 주입은 헤드스페이스 바이얼의 상층부에 있는 기체층에서 가스타이트시린지를 
사용하여 직접 주입 한다.   시료성분의 분리를 위하여 모세관칼럼을 사용하며 컬럼은 
UA-Cabowax KOH treated (30 m × 0.53 mm × 1 um)과 분리능이 동등하거나 우수한 
것을 사용한다. 검출기로는 불꽃염광광도계(FID : Flame Ionization Detector) 혹은 
질소인검출기(NPD : Nitrogen Phosphorus Detector)를 사용한다. 헤드스페이스에 준비된 
시료는 200 ℃로 가열된 GC 주입구에서 주입한다. 시료 분리에 사용된 칼럼은 
KOH처리가 된 것을 사용하여야 하며 분리된 시료는 GC에서 검출 한다.. 
 
표 1. 헤드스페이스-모세관칼럼 GC/FID 분석조건(예) 
Gas chromatography condition 

Column UA-Cabowax KOH treated 
(30 m × 0.53 mm × 1 ㎛) 

Carrier gas He(5 mL/min) 
Injector Temp. 200℃ 
Oven programing 40℃(4min)→20℃/min→120℃ 

Detector 

FID Temp.  230℃ 

 Gas H2 30 mL/min 



  Air 300 mL/min 

Headspace Auto Sampler 

Temp. needle 70 ℃ 
 transfer line 75 ℃ 
 oven 50 ℃ 
Timing injection time 0.1 min 
 pressurization 4.0 min 
 withdrawal 0.1 min 
 thermostatting 10 min 
 GC cycle time 15 min 
 
   
시료의 주입은 헤드스페이스 바이얼의 상층부에 있는 기체층에서 헤드스페이스 
상층부의 시료를 SPME 파이버를 사용하여 주입 분석할 수 있다. 밀폐된 바이알에 
있는 시료 위의 상층부(headspace)에 SPME 파이버를 15분간 노출시킨다. 
트라이메틸아민이 fiber에 흡착?농축 되며 시료가 농축된 SPME 파이버를 바이알에서 
꺼내고, 이를 250 ℃로 가열된 GC 주입구에서 주입한다. GC에서 3분간 탈착시켜 GC 
분석을 한다. 

분석기기 구성요소 분석조건 

 칼럼  아민칼럼  

 칼럼 이동상 유속  5.0 mL/min 
 오븐 조건  140 oC (12 min) 

 시료주입구 온도  250 oC (split ratio 5:1) 

GC-NPD 

 NPD 검출기 온도  320 oC 

 SPME 파이버  85㎛ Carboxen/PDMS 

 흡착 시간  15 min SPME 

 탈착 시간  3 min 

 
 
  7.2.4 검량선의 작성 
표준용액을 실제시료의 농도범위(예:1 μg/L˜ 20 μg/L)에 맞게 희석하여 7.3.1의 
시료 분석방법과 동일하게 분석한다. 준비된 표준용액을 분석하여 트라이메틸아민의 
면적을 구하고 이를 이용하여 검량 선을 작성한다. 
  7.2.5 농도의 계산 
표준용액의 검량식에서 실제시료의 면적 값에 농도(ug/L)를 구하고 다음 식에 의해 
대기 중 트라이메틸아민의 농도를 구한다. 



 
                                  (식 2) 

 여기서         C : 대기 중 트라이메틸아민의 농도 (μmole/mole) 
   m : 검량 선에 의해 계산된 트라이메틸아민의 양 (ng) 
   Vs : 표준상태로 환산한 대기시료의 양 (L) 
   M : 트라이메틸아민의 분자량 (g/mole) 
 

                        (식3) 
 여기서,        Vs : 표준상태로 환산한 대기시료의 양 (L) 
   Q : 채취한 대기시료의 흡인속도 (L/min) 
   t : 대기시료의 채취시간 (min) 
   T : 시료 채취 시 온도 (℃)  
   P : 시료 채취 시 압력 (mmHg) 

                                      (식4) 
 여기서,         m : 검량선에 의해 계산된 트라이메틸아민의 양 (ng) 
   Cx : 검량선에 의해 계산된 트라이메틸아민의 농도 (μg/L) 
   Vx : 시료 채취용액의 전체부피 (mL) 
  
  7.2.6 결과의 표시 : “7.1.6 결과의 표시” 참조 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

아세트알데하이드, 프로피온알데하이드, 뷰티르알데하이드, 



n-발레르알데하이드 및 iso-발레르알데하이드 측정방법 
 

1. 개요 
 
1.1 적용범위 
 
이 시험방법은 악취물질 중 아세트알데하이드, 프로피온알데하이드, 뷰티르알데하이드, 
n-발레르알데하이드 및 iso-발레르알데하이드에 대한 농도를 동시에 측정하기 위한 
시험법으로서 알데하이드 물질을 2,4-디니트로페닐히드라존(이하 DNPH라 함) 
유도체를 형성하게 하여 고성능액체크로마토그래프(High Performance Liquid 
Chromatography, 이하 HPLC)와 기체크로마토그래프(Gas chromatography, 이하 GC)로 
분석 한다.  
 

배출허용기준((ppm) 
엄격한 

배출허용기준(ppm) 물질명 

공업지역 기타지역 공업지역 

아세트알데하이드 0.1 이하 0.05  이하 0.05˜0.1 

프로피온알데하이드 0.1 이하 0.05 이하 0.05˜0.1 

뷰티르알데하이드 0.1 이하 0.029 이하 0.029˜0.1 

n-발레르알데하이드 0.02 이하 0.009 이하 0.009˜0.02 

I-발레르알데하이드 0.006 이하 0.003 이하 0.003˜0.006 
 
 
1.2 시험방법의 종류 
 
  1.2.1  DNPH 유도체화 고성능액체크로마토그래프(HPLC/UV) 분석법 
이 시험방법은 카보닐화합물과 2,4-Dinitrophenylhydrazine(DNPH)가 반응하여 형성된 
DNPH 유도체를 아세토나이트릴(acetonitrile) 용매로 추출하여 
고성능액체크로마토그래피(HPLC)를 이용하여 자외선(UV) 검출기의 360 nm 파장에서 
분석한다. 그림 1에는 알데하이드와 케톤을 포함하는 유기카보닐 화합물과  DNPH가 
반응하여 DNPH 유도체가 생성되는 반응식을 나타내었다. 



  
 
  1.2.2  DNPH 유도체화 기체크로마토그래프 분석법 
이 시험방법은 카보닐화합물과 2,4-Dinitrophenylhydrazine(DNPH)가 반응하여 형성된 
DNPH 유도체를 아세토나이트릴(acetonitrile) 용매로 추출하고 에틸아세테이트로 용매를 
전환한 후 기체크로마토그래프(gas chromatograph)를 이용하여 분석한다. 
 
 
2. 용어 정의 
 
모세관 컬럼(capillary column) :  
본 시험방법에서는 모세관 컬럼을 사용하고, 저온농축온도 및 열탈착장치의 구성에 
따라서 내경 및 필름두께를 선택하여 규정물질의 항목별 검출 분리능이 1이상(R≥1) 
되는 컬럼을 사용한다.  
 
 
3. 측정장치 및 기구 
 
3.1 시료채취장치 
 
  3.1.1 DNPH 유도화 카트리지   
폴리프로필렌 튜브에 DNPH-실리카가 충전된 카트리지로서 상용화된 카트리지는 아래 
조건에 준하거나 그 이상의 성능을 갖추어야 한다. 이 때 카트리지의 DNPH 충전량은 
사전 예비실험을 통하여 고농도 시료의 경우 파과(braekthrough)가 일어나지 않도록 
충분한 량이 충전된 카트리지를 사용하여야 한다. DNPH는 알데하이드뿐만 아니라 
아세톤과 같은 케톤류 화합물과도 쉽게 반응하므로 시료 중 카보닐 화합물의 총량이 
사용한 카트리지의 허용 범위를 초과하지 않도록 시료채취 유량과 시간을 적절히 
조절하여야 한다. 
 

조  건  시료 중 카보닐 화합물의 허용 총량  



조  건 75 ㎍ 이하 225 ㎍ 이하 640 ㎍ 이하 6400 ㎍ 이하 

입자크기  150~250㎛  좌동 좌동 좌동 

카트리지 당 DNPH 충전량  1㎎  3 mg  8.6 mg  86 mg 

베드(Bed) 무게  약 350㎎  좌동 약 1 g 약 10 g 

바탕 오염도  0.1㎍이하  좌동 좌동 좌동 

 
  3.1.2 오존스크러버 
약 1.5 g 의 KI가 충전된 오존 스크러버를 DNPH 카트리지 전단에 장착한다. 공기 
시료 중에는 오존이 항상 존재하므로 반드시 오존 제거용으로 사용하여야 하며, 한번 
사용 후 새로이 충전된 스크러버를 사용하여야 한다. 
  3.1.3 시료흡인펌프 
측정 유량을 정확히 채취할 수 있어야 하며, 대략 0.1˜6 L/분 범위내의 
유량조절장치가 부착된 것을 사용한다. 
  3.1.4 유량계 
측정 재현성 5 % 미만의 전자식 정밀 유량계를 사용한다. 
  3.1.5 온?습도계 
시료채취시간 동안의 주변대기의 온도와 습도를 정확히 측정 할 수 있어야 한다. 
  3.1.6 시료추출장치 
스탠드, 클램프, 마이크로 피펫 (1 mL), 피펫 팁(1 mL), 스포이드, 갈색 바이알(5 mL), 
농축 바이알(10 mL), Luer type 주사기(10 mL), 디스펜서 (10 mL). 
  3.1.7 농축관 
구데르나다니쉬 농축관 또는 증발장치 
 
 
3.2 측정 장치 
 
  3.2.1 고성능액체크로마토그래프(HPLC) 분석장치 
시료분석에 필요한 HPLC는 그림 2와 같이 구성되어 있고 다음의 조건을 구비하고 
있는 장치이어야 한다.  장치의 구성은 시료주입장치, 펌프(2대), 컬럼 및 
검출기(자외선 검출기)로 이루어져야한다. 칼럼은 비극성 흡착제가 코팅된 역상 칼럼 
(ODS 계통 칼럼)을 사용하고 이동상 용매를 혼합비율에 따라 조절할 수 있도록 
펌프는 2대가 되어야 한다. 주입구(injector)의 샘플루프(loop)는 대상 시료의 농도에 
따라 20˜100 uL의 범위 내의 것을 사용한다.  
    3.2.1.1 초음파 세척기, 이동상 기포제거 장치(아스피레이터) : 이동상 기포제거용. 
    3.2.1.2 메스실린더(1 L), 갈색 병 (1 L, 4 L) : 이동상 준비 및 보관용. 
    3.2.1.3 마이크로 피펫(25 uL, 250 uL), 피펫 팁(25 uL, 250 uL) : 표준시료 및 
현장시료 희석용. 



    3.2.1.4 주사기 (100 uL) : 시료 주입용.  
    3.2.1.5 유리병 (4 L) : 분석 후 발생하는 이동상 폐수보관용. 
    3.2.1.6 유리병 (350 mL) : 시료주입용 주사기 세척 및 폐수용. 
    3.2.1.7 이동상 불순물 여과용 필터 : 스테인레스 스틸 필터. 
  3.2.2 기체크로마토그래프(GC) 분석장치 
가스크로마토그래피는 모세관칼럼을 사용하며 검출기로는 불꽃염광광도계(FID : Flame 
Ionization Detector)를 사용한다. 
 
 
4. 시약 및 표준용액 
 
4.1 표준물질  
표준물질로는 DNPH 유도화된 알데하이드(혹은 케톤)이 아세토니트릴에 용해된 
표준물질을 사용한다. 아세트알데하이드, 프로피온알데하이드, 뷰티르알데하이드, 
n-발레르알데하이드 및 iso-발레르알데하이드의 2,4-디니트로페닐하이드라존 
유도체화물 단일물질 또는 일정농도로 희석된 혼합 표준용액을 준비한다. 
 
4.2 용매 
  4.2.1 아세토니트릴(acetonitrile  :시료 추출 및 HPLC 이동상 용매, HPLC 등급) 
  4.2.2 물 (HPLC 이동상 용매, HPLC 등급) 
  4.2.3 테트라하이드로퓨란 (tetrahydrofuran : HPLC 이동상 용매, HPLC 등급) 
알데하이드와 케톤류의 HPLC 분리능 향상에 도움을 주므로 사용을 권장한다. 
  4.2.4 에틸아세테이트  (ethylacetate ) 
가스크로마토그래프에 주입(1uL 를 주입한다)하였을 때 알데하이드 화합물이 
유도체화된 2-4-디니트로페닐하이드라존의 머무름 시간에서 피크를 나타내지 않는 
것이어야 한다. 
5. 시료채취 및 관리 
 
5.1 시료채취방법 
  5.1.1 채취매체와 시료채취 장치를 이용해 시간가중평균(time weighted average) 
샘플링을 실시한다.  
  5.1.2 시료채취주머니를 사용하여 시료채취는 단기간 5분에 이루어 지도록 한다.  
  5.1.3 시료채취주머니로부터 샘플링 유량은 약 1˜2 L/min로 유지한다. 간혹 DNPH 
카트리지에서 발생하는 압력손실로 인하여 측정 전후의 유량 변화가 심할 수 
있으므로 유량측정은 시료 채취 전?후 각각 3번씩 측정하여 그 평균치를 
시료채취유량으로 사용한다.  
  5.1.4 알데하이드 시료채취 시 공기 중 오존에 의한 방해를 제거 하기 위해 1.0 
㎝(i.d.) × 4 ㎝의 폴리프로필렌 튜브에 KI결정을 채운 오존 스크러버를 그림 3과 같이 
DNPH 카트리지 앞에 연결하여 시료를 채취 한다. 



  5.1.5 채취된 시료는 알루미늄포일로 포장하여 외부공기와 차단할 수 있는 
비닐봉지(예시: 지퍼백)에 이중으로 밀봉하여 저온,차광,밀봉 상태로 보관(10 ℃ 
이하)하여 운반하며 용매로 추출 전까지 냉장(4℃ 이하) 보관 한다. 시료가 저장되는 
냉장고는 실험에 사용되는 시약이나 기타 오염물질에서의 오염의 영향이 없는 곳 
이어야 한다. 
 

  
 
 
 
 
6. 정도관리(QA/QC) 
 
6.1 분석기기의 설치조건 
 
  6.1.1 설치장소 
설치장소는 진동이 없고 분석에 사용되는 유해물질을 안전하게 처리할 수 있으며 
부식 기체나 먼지가 적고, 실온 5˜35 oC,   상대습도 85 % 이하로서 직사광선이 쪼이지 
않는 곳으로 한다. 
  6.1.2 전기관계 
전기관계는 다음과 같은 조건을 갖추어야 한다. 
    6.1.2.1 공급전원은 지정된 전력용량 및 주파수이어야 하고, 전원변동은 
지정전압의 10% 이내로서 주파수의 변동이 없는 것이어야 한다. 
    6.1.2.2 전자기유도는 대형변압기, 고주파가열로와 같은 것으로부터 전자기의 
유도를 받지 않는 것이어야 한다. 
    6.1.2.3 접지저항 10Ω 이하의 접지점이 있는 것이어야 한다. 
 
6.2 분석전 준비 
 
  6.2.1 장치의 고정설치 여부 확인 
    6.2.1.1 장치를 설치하고 기체류의 배관을 한 다음, 기체의 누출이 없는가를 
확인한다. 이때 가스통은 화기가 없는 실외의 그늘진 곳에 넘어지지 않도록 고정하여 
설치한다. 
    6.2.1.2 장치에 전원을 배선하고 접지점에 접지선을 연결한다. 또 필요한 부분의 



배선을 확인한다. 
  6.2.2 컬럼의 부착 및 기체 누출시험  
각 분석방법에 규정된 방법에 따라 제조된 컬럼을 장치에 부착한 후, 운반기체의 
압력을 사용압력 이상으로 올리고, 컬럼 등의 접속부에 누출시험을 하며 누출이 
없음을 확인한다. 
  6.2.3 시료의 준비 
분석하는 시료를 분석방법에 규정된 방법에 의하여 준비한다. 
 
 
6.3 분석결과의 기재 
 
  6.3.1 일반사항 
    6.3.1.1 시료채취일 
    6.3.1.2 시료채취자명 
    6.3.1.3 시료채취일 
  6.3.2 분석조건 
    6.3.2.1 전처리장비 : 전처리 방식, 온도설정, 유로구성 등    
    6.3.2.2 시료주입장치 : 시료주입장치의 종류와 특성을 명기 한다 
    6.3.2.3 시료 및 표준품 주입량, 및 주입방법 . 
    6.3.2.4 GC/HPLC분석조건을 명기. 컬럼 종류 및 제원, 오븐의 조건, 유속, 유량, 
검출기의 종류, split 조건. 
    6.3.2.5 검출기 조건 및 검출방식 . 
  6.3.2 분석결과   
    6.3.2.1 성분의 확인방법 : 표준품 및 시료의 크로마토그램에서 각 피크의 머무름 
시간과 분리도를 나타낸다. 
    6.3.2.2 표준품 및 시료의 정량결과를 나타낸다. 표준품 및 시료의 
분석크로마토그램에서의 피이크 적분량결과와 표준품의 검량선결과를 나타낸다. 
    6.3.2.3 시료의 측정결과 검량선에 따른 시료의 측정농도의 결과를 나타낸다. 
  6.4.5 정량법 표준물질의 종류, 순도와 혼합물일 경우에는 농도범위 및 제조방법을 
명기한다. 
  

 
6.4 내부정도관리방법 
 
  6.4.1 최소검출한계측정  
최소검출한계(minimum detection limit, MDL)는 알데하이드류 표준용액을 측정하며 
i-발레프알데하이드로서 대기 중 농도로  ppb 이하 이어야 한다. 검출한계를 결정하기 
위해서는 검출한계에 다다를 것으로 생각되는 황화물의 농도를 7번 반복 측정한 후 
이 농도 값을 바탕으로 하여 얻은 표준편차에 3.14를 곱한다.  



  6.4.2 현장 공 시료 (Field Blank)의 평가 
현장 공 시료는 실제 공기에 노출되지 않는 다는 점 이외에는 시료의 운송과 저장 및 
분석과정에서 실제시료와 항상 동일하게 취급 한다.  
  6.4.3 분석정밀도 및 직선성 
동일한 시간동안 동일한 조건에서 3회 반복 분석하여 크로마토그램의 적분면적과 
피이크(peak)의 체류시간(RT: Retention Time)의 정밀도를 확인한다. 모든 분석과정을 
통한 측정?분석의 정밀도는 3회 반복 분석의 표준편차로서 구하고 이 값은 표준용액 
1 mg/L의 농도에서 10 % 이내로 한다. 직선성은 1˜10 mg/L 범위에서 r2 = 0.98 
이상이어야 한다. 
  6.4.4 정도관리 주기 
내부정도관리주기는 분기 1회 이상 측정하는 것을 원칙으로 하며 측정 장비의 이상 
시 수시로 할 수 있다.  
  6.4.5 정도관리 결과 보관 
내부정도관리 측정결과 산출된 측정결과와 측정 시 얻어진 기본자료(law data)는 
정도관리철에 같이 보관 하여야 한다. 
 
 
7. 분석절차 
 
7.1 DNPH 유도체화 고성능액체크로마토그래프(HPLC/UV) 분석법 
 
  7.1.1 시료추출방법 
    7.1.1.1 추출에 사용하는 모든 유리기구는 아세토나이트릴로 세척한 후 60 ℃ 
이상에서 건조한다.  
    7.1.1.2 스탠드에 10 mL 주사기(Luer type)를 고정시키고, 눈금이 매겨진 
시험관(혹은 표선이 있는 용량플라스크)를 바닥에 고정시킨다. 
    7.1.1.3 주사기에 채취된 DNPH 카트리지를 끼운다. 
    7.1.1.4 디스펜서(10 mL)를 이용해 주사기에 아세토나이트릴을 3˜5 mL 범위의 
일정량을 주입한다. 이 때 추출용액 주입량은 채취된 시료 량에 따라 조절할 수 있다.  
    7.1.1.5 주입한 아세토니트릴 용매로 약 1분 동안  DNPH 유도체를 추출하여 눈금 
있는 시험관(혹은 용량플라스크)에 받는다. 
    7.1.1.6 추출된 용액에 아세토니트릴을 조금 더 첨가하여 정확히 5 mL가 되도록 
맞춘다. 
    7.1.1.7 시험관 (혹은 용량 플라스크)의 DNPH 유도체 추출물 일정량을 피펫을 
이용해 갈색 바이알에 옮긴다.  
    7.1.1.8 공시료는 시료채취에 사용되지 않은 새로운 DNPH 카트리지에 대하여 위와 
같이 추출한다.  
    7.1.1.9 갈색 바이알에 옮긴 시료는 밀봉하여 냉장 보관하며, 추출된 시료는 
특별한 사유가 없는 한 2 주일 이내에 분석한다. 



  7.1.2 표준용액 제조 
    7.1.2.1 알데하이드 표준물질을 이용하여 0.1˜10 mg/L 범위 내에 3˜5개의 다른 
농도 수준으로 아세토니트릴로 희석하여 검량 선을 작성하는데 사용한다.  
    7.1.2.2 희석배율은 실제 시료의 농도 예상 범위에 따라 변경할 수 있다.  
    7.1.2.3 DNPH 유도체 혼합용액중의 알데하이드 개별물질의 농도는 아래 식을 
이용하여 환산한다. 
 

 
 

   알데하이드  분자량 (g)   DNPH 유도체 
    분자량 (g) 

 DNPH 유도체 1 mg/L에 상응하는
각 알데하이드의 농도 (mg/L) 

아세트알데하이드     44.1      224.2           0.196 

프로피온알데하이드     58.1      238.2           0.244 

뷰티르알데하이드     72.1      252.4           0.286  

발레르알데하이드     86.1      266.2           0.324 

 

 
  7.1.3  HPLC 분석 방법 
    7.1.3.1 용출된 DNPH 유도체는 자외선 영역에서 흡광성이 있으며 350˜380 
nm에서 최대의 감도를 가지므로 자외선검출기의 파장을 360 nm에 고정시켜 분석한다.  
    7.1.3.2 고정상으로는 C18 칼럼(4.6 mm × 150 mm)의 사용할 수 있으며 하며, 
피이크(peak)분리능이 동등하거나 우수한 칼럼을 사용한다.  
    7.1.3.3 이동상으로는 분당 1 mL의 유량으로 아세토니트릴(이동상 A)과 물, 
아세토니트릴, 테트라하이드로퓨란 혼합용액(50:45:5, 이동상 B)을 사용 할 수 있다. 
    7.1.3.4 이동상 B의 혼합비율은 기기 감도나 컬럼 종류에 따라 조절해야 한다.  
    7.1.3.5 HPLC 구성과 운전조건에 관한 일례는 표 3과 같다. 
 

  주입기   20 uL 샘플 루프 (sample  loop) 

  분석 컬럼   ODS (C18) 4.6 mm × 250 mm (가드 칼럼과 함께 사용 권장) 

  칼럼 온도   상온 

  검출기    자외선 검출기 

  이동상  
  이동상 A  :  아세토나이트릴 100 (V %) 
  이동상 B  : 물/아세토나이트릴/테트라하이드로퓨란 50/45/5 (V %) 



  용리 기울기  

  0-2 분 : 용매 B 100% 
  2-25 분 : 용매 A 
 (0%에서 50%로 증가), 용매 B (100%에서 50%로 감소) 
  25-30 분 : 용매 A  (100%) 

  이동상 
 용매 유량  

  1.0 mL/min 

  시료 주입량   20 ㎕ 

  검출 파장    흡광도 360 n m   

  

 

  
그림 4. 주요 알데하이드 및 케톤화합물 표준 혼합용액의 HPLC 크로마토그램(예). 
 
 
 
표 3. 주요 알데하이드 및 케톤화합물 표준 혼합용액 

번호 대상물질 화학식  

1  Formaldehyde CH2O 

2  Acetaldehyde CH3CHO 



3  Acetone CH3COCH3 

4  Acrolein CH2CH2CHO 

5  Propionaldehyde C2H5CHO 

6  Crotonaldehyde CH3CHCHCHO 

7  Butyraldehyde CH3CH2CH2CHO 

8  Benzaldehyde C6H5CHO 

 9  iso-Valeraldehyde (CH3)2CHCH2CHO 
10  n-Valeraldehyde CH3(CH2)3CHO 
11  o-Tolualdehyde CH3C6H4CHO 

 m-Tolualdehyde CH3C6H4CHO 
12 
 p-Tolualdehyde CH3C6H4CHO 

13  Hexaldehyde CH3(CH2)4CHO 

14  2,5-Dimethylbenzaldehyde (CH3)2C6H3CHO 

 
 

  7.1.4 검량선 작성 
    7.1.4.1 알데하이드 표준물질을 이용하여 0.1˜10 mg/L 범위내에 3˜5개의 다른 
농도 수준으로 아세토니트릴로 희석하여 측정하고 검량선을 작성 한다.  
    7.1.4.2 검량선 작성 시 x축은 표준물질의 피크면적을 나타내며, y축은 표준용액의 
농도 (ug/mL)를 나타낸다. 만약, 공시료에 측정대상물질이 검출되면 그 양만큼 실제 
시료에 대해서 이를 보정한다. 이 때, 표준용액의 농도는 "7.1"의 DNPH 유도체의 
농도가 아닌 측정 대상 알데하이드로 환산된 농도를 적용하여야 한다. 
  7.1.5 농도계산 
    7.1.5.1 평균 유량계산은 다음 식에 따라 계산한다. 

                                              (식 1) 
       여기서,                QA = 평균 유량 (㎖/min) 
                             Q1, Q2,…,QN = 시료채취동안 시작, 끝에 측정된 유량 
                             N = 유량 측정 수  
    7.1.5.2 총 유량계산은 다음 식을 이용하여 계산한다  
 

                             (식 2) 
                              
      여기서,                     Vm = 측정된 온도와 압력에서 총 시료부피(㎥) 
                                  T2 = 종류 시간(분) 
                                  T1 = 시작 시간(분) 
                                  T2 

_ T1 = 총 샘플링시간(분) 



                                  QA = 평균유량(mL/분) 
    7.1.5.3 알데하이드 농도는 다음 식을 이용하여 계산한다 (20℃, 1기압 기준). 
 

              (식 3) 
 

       여기서,               Aa = 시료 중 알데하이드 량 (ng) 
                             Ab = 공 시료 중 알데하이드 량 (ng) 
                             Vm = 측정된 온도와 압력 하에서 총 공기시료 부피(L) 
                             Pa = 평균 대기압력(mmHg) 
                             Ta =  평균 대기온도(℃) 
     
    7.1.5.4 부피 농도(ppb)는 다음 식을 이용하여 환산한다 (20℃, 1기압 기준).  
      

                (식 4) 
  7.1.6 결과의 표시 

물질명 결과표시 유효자리수 수치맺음 법 

아세트알데히드 0.00 0.000 

프로피온알데하이드 0.00 0.000 

뷰티르알데하이드 0.000 0.0000 

n-발레프알데하이드 0.000 0.0000 

I-발레르알데하이드 0.000 0.0000 

KSA 3251-1에 따름 

 
 
7.2 DNPH 유도체화 기체크로마토그래프(GC) 분석법 
 
  7.2.1 시료추출방법 
    7.2.1.1 추출에 사용하는 모든 유리기구는 아세토나이트릴로 세척한 후 60 ℃ 
이상에서 건조한다.  
    7.2.1.2 스탠드에 10 mL 주사기(Luer type)를 고정시키고, 눈금이 매겨진 
시험관(혹은 표선이 있는 용량플라스크)를 바닥에 고정시킨다. 
    7.2.1.3 주사기에 채취된 DNPH 카트리지를 끼운다. 
    7.2.1.4 디스펜서(10 mL)를 이용해 주사기에 아세토나이트릴을 3˜5 mL 범위의 
일정량을 주입한다. 이 때 추출용액 주입량은 채취된 시료 량에 따라 조절할 수 있다.  
    7.2.1.5 주입한 아세토니트릴 용매로 약 1분 동안  DNPH 유도체를 추출하여 눈금 
있는 시험관에 받는다. 



    7.2.1.6 추출된 용액을 구데르나다니쉬 농축장치 또는 증발장치를 이용하여 전량 
증발시킨다. 잔류하는 알데하이드 유도체화물을 에틸아세테이트로 용해하여 용량 
플라스크로 옮겨 정확히 5 mL 가 되도록 맞춘다. 
    7.2.1.7 시험관 (혹은 용량 플라스크)의 DNPH 유도체 추출물 일정량을 피펫을 
이용해 갈색 바이알에 옮긴다.  
    7.2.1.8 공시료는 시료채취에 사용되지 않은 새로운 DNPH 카트리지에 대하여 위와 
같이 추출한다.  
    7.2.1.9 갈색 바이알에 옮긴 시료는 밀봉하여 냉장 보관하며, 추출된 시료는 
특별한 사유가 없는 한 2 주일 이내에 분석한다. 
  7.2.2 표준용액의 제조 
7.1.2의 시험과정에 따른다. 
  7.2.3 가스크로마토그래프 분석방법 
    7.2.3.1 가스크로마토그래프용 시료 1˜2 uL 정도를 마이크로 시린지를 사용하여 
시료도입부에 주입한다.  
    7.2.3.2 (1)의 조작에 의하여 정량한계에 달하지 아니하는 경우에는 시료를 
농축기로 사용하여 1mL 까지 농축하여 가스크로마토그래프분석을 행한다.(농축시에 
기벽에 결정이 나타날 수가 있으므로 주의하여야 한다.) 만일 채취용액의 
바탕시험결과 목적화합물의 머무름 시간에 봉우리가 검출되었을 경우에는 이를 
제하고 정량한다. 
    7.2.3.3 가스크로마토그래프는 불꽃염광광도검출기(FID)를 사용한다. 
    7.2.3.4 컬럼은 모세관(DB-5) 컬럼과 분리능이 동등하거나 우수한 것을 사용 한다      
7.2.3.5 시료주입부의 온도는 섭씨 250 ℃정도로 유지한다. 
    7.2.3.6 컬럼의 온도는 200 ℃에서 220 ℃까지 승온 하여 분석한다. 
    7.2.3.7 운반 가스는 헬륨 혹은 질소를 사용하고 그 유속은 1.5 mL/분으로 한다.  
  7.2.4 검량선의 작성 
7.1.4 검량선작성에 따른다 
  7.2.5 농도 계산 
7.1.5 농도계산과정에 따른다. 
 
 
 
 
 

6. 스타이렌 시험방법 
 
 

1. 개 요 
 
1.1 목적  



 
스타이렌은 악취방지법에 단일악취물질로서 지정악취물질로 정하고 있으며 이 방법은 
대기 환경 중에 존재하는 스타이렌의 농도를 측정하기 위한 시험방법이다. 고체 
흡착관을 이용한 방법, 캐니스터를 이용한 방법을 시료채취방법으로 하고, 저온농축 
가스크로마토그래피로 분석한다. 배출허용기준은 공업지역 0.8 ppm 이하, 기타지역 0.4 
ppm, 엄격한 배출허용기준은 0.4˜0.8 ppm 이다 
 
1.2 시험방법의 종류 
 
  1.2.1 저온농축장치- GC 분석방법(고체흡착관시료채취) 
이 시험방법은 일정량의 흡착제가 충전된 흡착관에 시료를 채취하여 열 탈착하고, 
다시 저온농축관에서 재 농축한 후, 2단 열 탈착하여 모세관 컬럼을 이용한 
기체크로마토그래프에 의해 분석대상물질을 분리하고 
불꽃염광광도계(FID),질량분석계(MS)로 분석하는 방법이다. 
  1.2.2 저온농축장치- GC 분석방법(캐니스터 : 진공용기 채취) 
이 시험방법은 캐니스터에 시료를 채취하여 일정량의 시료를 저온농축관에서 농축한 
후 가열하여 탈착시켜 고성능 캐필러리 컬럼을 이용한 기체크로마토그래프에 의해 
분석대상물질을 분리하고 불꽃염광광도계(FID),질량분석계(MS)로 분석하는 방법이다. 
 
 
2. 용어 정의 
 
2.1 열 탈착 (thermal desorption) 
고온과 불활성기체를 이용하여 흡착제로부터 휘발성유기화합물을 탈착시켜 
기체크로마토그래프로 전달하는 과정이다. 
 
2.2 2단 열탈착 (2nd thermal desorption) 
흡착제로부터 분석물질을 열 탈착하여 저온농축 관에 농축한 다음, 저온 농축관을 
가열하여 농축된 화합물을 기체크로마토그래프로 전달하는 과정이다. 
 
2.3 파과부피(breakthrough volume )  
 
시료 채취 시에 분석대상물질이 흡착 관에 채취되지 않고 흡착 관을 통과하는 부피 
즉, 흡착관에 충전된 흡착제의 최대흡착부피를 말한다. 또는 두개의 흡착 관을 직렬로 
연결할 경우, 후단의 흡착 관에 채취된 양이 전체의 5 % 이상을 차지할 경우의 
공기부피를 말한다. 
 
2.4 안전부피(Safe sample volume , SSV)  
 



분석대상물질의 손실 없이 안전하게 채취할 수 있는 일정농도에 대한 공기의 부피를 
말한다. 채취에 사용되는 흡착관의 최대흡착부피 2/3에 해당하는 값을 적용한다. 
 
2.5 머무름 부피(Retention volume)   
 
흡착관 으로부터 분석물질을 탈착하기 위하여 필요한 운반기체의 부피를 
측정함으로써 결정된다. 
 
2.6 흡착관의 안정화(Conditioning)  
 
흡착 관을 사용하기 전에 열 탈착 장치에 의해서 보통 350 ℃(흡착제별로 사용하는 
최고온도를 고려하여 조정)에서 순도 99.999 % 이상의 헬륨기체 50 mL/min로 적어도 
2시간 동안 안정화시킨 후 사용한다. 시료채취 이전에 흡착관의 안정화여부를 사전 
분석을 통하여 확인해야 한다. 
 
2.7 모세관 컬럼 
 
본 시험방법에서는 모세관 컬럼을 사용하고, 저온농축온도 및 열 탈착 장치의 구성에 
따라서 내경 및 필름두께를 선택하여 규정물질의 항목별 검출 분리능이 1이상(R≥1) 
되는 컬럼을 사용한다. 시판되고 있는 컬럼은 가능한 목적성분의 시험성적서가 첨부된 
것을 사용하는 것이 좋다. 
3. 측정장치 및 기구 
 
3.1 시료채취장치 
 
  3.1.1 고체흡착관을 이용한 시료채취장치 
이 방법은 고체분말표면에 기체가 흡착되는 것을 이용하는 방법으로 채취장치는 
그림과 같이 흡착관, 흡인펌프 및 유량계로 구성한다.  

  
    3.1.1.1 흡착관 
흡착관은 스테인리스강 또는 유리로 된 관에 측정대상 성분에 따라 흡착제를 
선택하고 각 흡착제의 파과부피(breakthrough volume)를 고려하여 충진한 후에 사용한다. 



흡착관은 시판되고 있는 별도규격 제품을 사용할 수 있다. 각 흡착제는 반드시 지정된 
최고온도범위와 기체유량에 따라 사용되어야 하며, 흡착관은 사용하기 전에 반드시 
안정화(conditioning)단계를 거쳐야 하며, 확인된 흡착관은 외부 공기로부터 오염이 
되지 않도록 밀폐용 마개와 PTFE 페럴(ferrules)을 이용하여 막아서 보관한다. 이를 
24시간 이내에 사용하지 않을 경우에는 4℃의 냉암소에서 보관하여야 한다. 
    3.1.1.2 흡인펌프 
흡인펌프는 사용목적에 맞는 용량의 펌프를 사용함을 원칙으로 하며, 유량의 안정성은 
시료 채취시간 동안 5 ％ 이내야 한다. 
    3.1.1.3 유량계  
유량계는 시료를 흡인할 때의 유량을 측정하기 위한 것으로 적산유량계 또는 
순간유량계를 사용한다. 사용하는 유량계는 정기적으로 유량교정을 실시해야 한다. 
  3.1.2 캐니스터를 이용한 시료 채취장치 
    3.1.2.1 캐니스터의 조건 및 관리 
캐니스터는 내벽을 불활성 처리한 스테인리스강 재질이거나, 내벽을 유리로 코팅하여 
보다 안정성을 향상시킨 캐니스터를 사용하는 것을 원칙으로 한다. 캐니스터의 밸브 
역시 스테인리스강 등으로 구성되어야 하며, 휘발성유기화합물 전용밸브가 사용되어야 
한다.  
    3.1.2.2 캐니스터 세척(cleaning) 
시료가스를 채취 사용한 후 반드시 다음의 과정으로 반드시 세정을 하여야 한다.   고 
순도의 질소기체 또는 순수공기를 용기에 주입하고 배기하는 과정을 6 회이상 
반복하며, 세정에 사용하는 고순도기체가 탄화수소를 포함하고 있어서는 안된다. 
캐니스터의 세척과정의 반복 시에는 휘발성유기화학물질이 없는 증류수를 첨가하여 
캐니스터 내부의 극성 불순물이 세척될 수 있도록 한다. 불순물 또한 배기과정에서 
진공펌프의 오일증기(oil vapor)로 인한 오염도 일어날 수 있으므로 이를 방지하여야 
한다. 이를 위해서 캐니스터를 구성하는 모든 장치는 고순도 용매로서 세정하고 
가열처리한 후에 사용하여야 하며, 기체의 주입과 배기 중간에 질소 트랩(trap)을 
사용하여 주입기체에서 들어갈 수 있는 탄화수소 불순물을 제거하고, 배기 시에는 
펌프의 오일 등 역류(back stream)에 의한 오염을 막아야 한다. 만일, 고농도의 
휘발성유기화합물이 용기에 주입되어 기체의 주입, 배기만으로 세정이 불가능할 
경우에는 용기를 캐니스터 전용세척장치에 넣고 가열하여 세정하는 방법을 
사용하여야 한다. 또한, 세정이 된 캐니스터는 분석시스템에 연결하여 제대로 세정이 
되었는지 바탕시험을 통하여 확인하여야 한다.  
 
 
3.2 측정 장치 
 
  3.2.1 저온농축장치(고체흡착관)  
    3.2.1.1 누출확인  
각 흡착관은 분석하기 전에 누출시험을 실시한다. 흡착관이 부착된 열 탈착 장치와 



연결된 GC의 주입구를 막고, 운반기체를 모든 유로에 일정 압력으로 흘렸을 때, 
일정시간 압력이 유지되는지를 확인한다. 만약, 누출이 확인되면 장치를 정지한다. 
    3.2.1.2 퍼지 용 기체  
흡착 관을 열 탈착하기 전에 운반기체를 사용하여 실내공기온도에서 흡착 관과 각 
시료가 흐르는 유로를 퍼지 시킨다. 이러한 것은 시료를 건조시켜주고 분석대상물질과 
흡착제의 산화를 방지하여 분석결과의 신뢰성을 높여주고 분석 컬럼의 수명을 
연장시켜준다. 퍼지 용 기체는 99.999 % 이상의 순도를 지닌 비활성기체를 사용한다.  
    3.2.1.3 저온농축관(cold trap)  
시료채취관보다 작은 내경을 갖는 관으로, 일반적으로 흡착제가 충전되어 있는 것을 
사용하거나, 모세관을 사용할 수도 있다. 흡착 관에서 탈착된 시료를 
저온(팰터어냉각 : -10℃이하) 에서 농축하고, 다시 고온에서 시료를 탈착하여 
기체크로마토그래프의 분리 컬럼으로 이동시키는 역할을 한다. 일반적으로 흡착 관을 
저온으로 유지하기 위해서 액체질소, 액체아르곤, 드라이아이스와 같은 냉매를 
사용하거나, 전기적으로 온도를 강하시키는 방법을 사용할 수 있다. 
    3.2.1.4 시료분할(Splitting) 
시료의 양이 많거나 민감한 검출기를 사용할 경우, 그리고 수분의 간섭으로 인한 
컬럼과 검출기의 피해를 최소화하기 위해 분할(Splitting) 주입을 실시할 수 있다. 이 
경우에는 보통 10:1 정도 분할하는 것이 적당하다. 
    3.2.1.5 시료의 탈착(desorb)  
시료를 채취한 흡착관은 오염되지 않은 장갑을 사용하여 마개를 제거한 후, 열탈착 
장치에 장착한다. 이때, 흡착관내의 수분을 제거하기 위해서 흡착관을 시료채취 
반대방향으로 연결하여 탈착시킨다. 그런 다음 흡착 관을 흡착제의 종류에 따른 
운반기체 유량과 가열온도를 설정하여 시료가 완전히 이송될 수 있도록 탈착하고, 
탈착된 시료는 -10℃ 이하의 저온농축관으로 이송된다. 저온농축관으로 이송된 시료를 
다시 가열탈착(thermal desorb)한다. 열탈착시료를 GC칼럼으로 주입할 때 시료를 적당히 
분할(split)하여 주입할 수 있다. 분리 컬럼의 유량을 조정하고 기체크로마토그래프로 
이송한다. 저온농축 및 열 탈착 시 온도설정 조건은 사용하는 흡착제나 
분석대상물질에 따라서 최적으로 조건으로 설정하여 사용한다.. 

  
 
  3.2.2 칼럼(column)  
비극성 칼럼으로 유리, 실리카 재질로 된 관의 내벽에 고정상이 결합된 칼럼을 
사용하며, 컬럼의 길이는 충분한 분해능을 갖기 위해 일반적으로 30˜60 m 길이의 



내경은 0.25˜0.53 mm 인 것을 사용할 수 있다.  
  3.2.3 검출기(detector) 
스타이렌의 분석검출기는 불꽃염광광도계(FID),질량분석계(MS)를 사용한다. 
질량분석계의 조건은 스캔모드(Scan mode)에서 ppb 수준의 대상물질에 대한 확인과 
분석이 가능하며, 선택이온모드에서는 이보다 높은 감도로도 분석이 가능하다.  
  3.2.4 운반기체(carrier gas) 
기체크로마토그래프의 이동상으로 기체크로마토그래프로 주입된 시료를 컬럼과 
질량분석계로 옮겨주는 역할을 하며, 비활성의 건조하고 순수한(99.999 %이상) 질소 
혹은 헬륨을 사용한다. 
 
 
4. 시약 및 표준용액 
 
4.1 흡착제 
흡착제는 수분의 영향을 받지 않으며. 스타이렌을 잘 흡착할 수 있는 흡착제(Tenax TA, 
Carbotrap 300 등 동등 이상 의 흡착성능을 가진것)를 사용한다. 
 
 
4.2 스타이렌 표준물질  
 
  4.2.1 기체상 표준물질  
표준물질은 소급성 명시된 가스상 umole/mole(ppm) 농도의 인증표준물질을 구입하여 
nmole/mole(ppb) 농도로 희석하여 사용한다. ppm 농도를 ppb 농도로 희석장치(diluter)를 
사용하여 제조한다. 최초농도가 ppb 농도의 표준가스를 사용할 수 도 있다.   
  4.2.2 액상표준물질 
스타이렌 표준물질을  용매에 녹인 액상표준물질을 사용할 수 있다. 순도 99.9 % 
이상의 스타이렌을 중량법으로 용매에 녹여서 만든다. 일정량의 용량플라스크에 
용매를  절반정도 넣고 (예 : 메탄올) 5분간 기벽에 묻는 용매를 날려 보낸다. 0.1mg 
까지 측정이 되는 전자천평에 메탄올이 들어있는 용량플라스크를 올려놓고 영점을 
맞추거나 초기무게를 확인한다.   마이크로 피펫을 사용하여 용량플라스크에 스타이렌 
표준용액를 기벽에 묻지 않도록 한방울씩 넣는다. 용량플라스크의 최종무게를 
측정하고 스타이렌 표준용액의 농도(최초농도는 1000mg/L이상 제조)를 산출 한다. 
또는 이미 인증된 스타이렌의 표준품을 사용할 수도 있다.  소급성이 명시된 
umole/mole(ppm) 농도의 인증표준물질을 구입하여 nmole/mole(ppb) 농도로 희석하여 
사용한다. .실제측정은 고농도의 액상스타이렌 표준용액을 희석하여 사용 한다 
 
 
 
4.3 기체 표준물질  



 
 
5. 시료채취 및 관리 
 
시료채취지점은 배출지점에서 측정하지 않는 한 배출지점의 영향을 받지 않는 곳에서 
측정하고 측정지점과 배출지점이 관계된 상황을 기록지에 기록한다. 강한 풍속, 나쁜 
기상상태 및 입자의 영향을 방지하기 위해 보호막(shelter)을 설치한다. 
 
5.1 고체흡착 관을 이용한 시료채취방법 
 
흡착관 뒤에 유량계를 장착시키고 저 용량펌프를 작동시킨 후, 유량을 50˜200 mL/  
분으로 안정되게 조정하고 30분간 채취한다. 총 시료 채취량의 확인은 적산 유량계를 
이용하고 유량의 안정성을 파악하기 위해 시료채취 전후의 유량을 비교하여 10 % 
이내인가를 확인한다. 만약 채취 후 1 시간이내에 분석하지 못할 경우, 흡착관의 
마개를 닫고 알루미늄호일 등으로 밀봉한 후, 분석 시까지 4 ℃ 냉장 보관하여야 한다. 
시료채취와 기기분석이 완료된 고체흡착관은 흡착제의 종류별로 250˜320 ℃ 의 
범위에서 30 ˜60분 고온 열세척을 통하여 정제(thermal claening)를 하여 사용한다.  
 
5.2 캐니스터를 이용한 시료 채취방법 
 
시료채취에 사용되는 캐니스터는 정제시스템에 의하여 정제된 후 사용되어야 한다. 
시료츨 채취하기 위해 캐니스터 내부의 압력은 고진공(0.05 mmHg)을 유지된 
상태이어야 한다.  현장에서의 시료채취는 시료의 주입부분에 입자상물질의 제거를 
위해 유리 재질의 필터를 사용 할 수 있다. 시료의 채취방법은 순간 채취(grap 
sampling)로 채취하고자 하는 지점에서 캐니스터의 시료주입밸브를 열어 순간적으로 
시료가 캐니스터의 음압에 의해 채취 되도록 한다.  캐니스터 내부용적(최소 6L이상) 
이상의 많은 양을 채취하길 원하거나, 정압(positive pressure)으로 시료기체를 분석기에 
주입하기를 원하는 경우에는 시료 채취장치에 펌프(air pump)를 부착하여 2 기압 
정도의 압력으로 용기에 충전하여 2 배 용량의 시료 채취를 하기도 한다. 장기간 
시료를 채취 시에는 주변에서 먼지나 습기로 인하여 용기가 오염될 수 있으므로 
주입구에 필터를 장착하거나 습기방지를 위한 시료주입구를 장치하여야 한다. 
 
 
6. 정도관리(QA/QC) 
 
6.1 분석기기의 설치조건 
 
  6.1.1 설치장소 
설치장소는 진동이 없고 분석에 사용되는 유해물질을 안전하게 처리할 수 있으며 



부식 기체나 먼지가 적고, 실온 5˜35 oC,   상대습도 85 % 이하로서 직사광선이 쪼이지 
않는 곳으로 한다. 
  6.1.2 전기관계 
전기관계는 다음과 같은 조건을 갖추어야 한다. 
    6.1.2.1 공급전원은 지정된 전력용량 및 주파수이어야 하고, 전원변동은 
지정전압의 10% 이내로서 주파수의 변동이 없는 것이어야 한다. 
    6.1.2.2 전자기유도는 대형변압기, 고주파가열로와 같은 것으로부터 전자기의 
유도를 받지 않는 것이어야 한다. 
    6.1.2.3 접지저항 10Ω 이하의 접지점이 있는 것이어야 한다. 
 
6.2 분석전 준비 
 
  6.2.1 장치의 고정설치 여부 확인 
    6.2.1.1 장치를 설치하고 기체류의 배관을 한 다음, 기체의 누출이 없는가를 
확인한다. 이때 가스통은 화기가 없는 실외의 그늘진 곳에 넘어지지 않도록 고정하여 
설치한다. 
    6.2.1.2 장치에 전원을 배선하고 접지점에 접지선을 연결한다. 또 필요한 부분의 
배선을 확인한다. 
  6.2.2 컬럼의 부착 및 기체 누출시험  
각 분석방법에 규정된 방법에 따라 제조된 컬럼을 장치에 부착한 후, 운반기체의 
압력을 사용압력 이상으로 올리고, 컬럼 등의 접속부에 누출시험을 하며 누출이 
없음을 확인한다. 
  6.2.3 시료의 준비 
분석하는 시료를 분석방법에 규정된 방법에 의하여 준비한다. 
 
 
6.3 분석결과의 기재 
 
  6.3.1 일반사항 
    6.3.1.1 시료채취일 
    6.3.1.2 시료채취자명 
    6.3.1.3 시료채취일 
  6.3.2 분석조건 
    6.3.2.1 전처리장비 : 전처리 방식, 온도설정, 유로구성 등    
    6.3.2.2 시료주입장치 : 시료주입장치의 종류와 특성을 명기 한다 
    6.3.2.3 시료 및 표준품 주입량, 및 주입방법 . 
    6.3.2.4 GC분석조건을 명기. 컬럼 종류 및 제원, 오븐의 조건, 유속, 유량, 검출기의 
종류, split 조건. 
    6.3.2.5 검출기 조건 및 검출방식 . 



  6.3.2 분석결과   
    6.3.2.1 성분의 확인방법 : 표준품 및 시료의 크로마토그램에서 각 피크의 머무름 
시간과 분리도를 나타낸다. 
    6.3.2.2 표준품 및 시료의 정량결과를 나타낸다. 표준품 및 시료의 
분석크로마토그램에서의 피이크 적분량결과와 표준품의 검량선결과를 나타낸다. 
    6.3.2.3 시료의 측정결과 검량선에 따른 시료의 측정농도의 결과를 나타낸다. 
  6.4.5 정량법 표준물질의 종류, 순도와 혼합물일 경우에는 농도범위 및 제조방법을 
명기한다. 
  

 
6.5 내부정도관리방법 
 
  6.5.1 최저검출한계측정  
최소검출한계(minimum detection limit, MDL)는 스타이렌의  검출한계를 결정하기 
위해서는 검출한계에 다다를 것으로 생각되는 농도를 7번 반복 측정한 후 이 농도 
값을 바탕으로 하여 얻은 표준편차에 3.14를 곱한다. 스타이렌의 최소 검출한계는 
대기 중농도 1 ppb(500 mL기준) 이하 이어야 한다 
  6.5.2 분석정밀도 및 직선성 
동일한 시간동안 동일한 조건에서 3회 반복 분석하여 크로마토그램의 적분면적과 
피이크(peak)의 체류시간(RT: Retention Time)의 정밀도를 확인한다. 모든 분석과정을 
통한 측정?분석의 정밀도는 3회 반복 분석의 표준편차로서 구하고 이 값은 100ppb의 
농도에서 10 % 이내로 한다. 직선성은 대기 중 농도 10˜100 ppb 범위에서 r2 = 0.98 
이상이어야 한다. 대기 중의 농도는 500 mL를 시료로 본다. 
  6.5.3 표준시료주입방법 
    6.5.3.1 고체흡착관-저온농축 GC  
“7 .1.1 표준시료분석방법“에 따라 분석한다. 
    6.5.3.2 캐니스터-저온농축 GC 
희석된 스타이렌 표준가스를 저온농축관의 시료주입관에 연결하여 저온농축 시료의 
흡인속도와 같게 흡착시킨다. 표준가스는 깨끗한 캐니스터나 시료채취주머니(테프론, 
테들라, 폴리에스테르 재질)에 자동희석장치나 수동으로 희석하여 사용 한다 
  6.5.5 정도관리 주기 
내부정도관리주기는 분기 1회 이상 측정하는 것을 원칙으로 하며 측정장비의 이상 시 
수시로 할 수 있다.  
  5.3.4 정도관리 결과 보관 
내부정도관리 측정결과 산출된 측정결과와 측정 시 얻어진 기본자료(law data)는 
정도관리철에 같이 보관 하여야 한다. 
 
 
7. 분석절차 



 
7.1 고체흡착관-저온농축열탈착 법을 이용한 GC 분석방법 
 
  7.1.1 표준물질분석방법  
고체흡착관에 표준가스를 실제시료와 같은 조건으로 흡착시켜 검량농도를 단계적으로 
측정한다.  시료채취에 사용하는 고체흡착관에 정량적으로 스타이렌을 흡착시켜 
사용하여야 한다.  가스크로마토그래프(GC) 주입구(injector)에 고체흡착관을 연결한 후, 
액상표준물질(스타이렌을 메탄올 용매에 녹인)을 가스크로마토그래프 주입구에 
주입하여 흡착시킨다. 이때 운반기체의 유속을 50˜100 mL/min, 온도는 시료채취 시 
온도와 유사한 상온으로 맞춘다.(가스크로마토그래프 주입구의 원리와 같은 구조의 
장치를 사용할 수 있다)  가스상 표준물질은 가스상태로 상온에서 고체흡착관에 
흡착시킨다.   
 
 7.1.2 기기분석방법   
    7.1.2.1 측정기의 각 부위를 점검하고 누출이 없는 가를 확인하고 순서에 맞추어 
전원을 넣는다.   
    7.1.2.2 각 흡착관은 분석하기 전에 누출시험을 하여야 한다. 
    7.1.2.3 흡착관으로부터 분석대상물질을 열탈착 한다. 이때 일반적으로 온도는 
흡착제에 따라 200˜350 ℃, 운반기체는 30˜100 mL/분의 유량으로 5˜15 분 동안 열 
탈착한다.  
    7.1.2.4 7.1.2.3에서 열 탈착된 시료를 저온농축관에 농축시킨 후 일반적으로 
온도는 흡착제에 따라 250˜500 ℃, 운반기체는 3˜100 mL/분 의 유량으로 1˜15 분 
내에 2단 열탈착 시킨다.  
    7.1.2.5 저온농축관에서 2단 열탈착이 이루어지면 기체크로마토그래프를 작동한다. 

Thermal desorption apparatus  

Parameter   Value 

Tube desorption temp . 250℃ 

Tube desorption time 5 min 

Cold trap temp . -30℃ 

Desorption flow 25 ml/min 

  Trap High Temp .(2차탈착)   250℃ 

  Trap Hold Time   2 min 

  Cold Trap Adsorbent   Tenax TA 

  Transfer Line Temp .   200℃ 

GC/MSD  

Column  SPB-1,- 624,  VOCOL(60m,  0.32mm,  1μm) 

Column  flow 1˜2 ml/min 



Oven temp . 40℃ (4 min) → 10℃/min → 250℃  

Ion source temp . 190℃ 

Transfer line temp .  200℃ 

Mass range 35˜350 amu  

Ionization mode EI (Electron ionization) mode 

 

     
    7.1.2.6 가스크로마토그래피 분석 
GC 분석칼럼에 주입된 시료는 온도 설정조건을 이용하여 GC 분석이 이루어지게 한다. 
GC/MS scan mode를 사용하여 성분의 구조와 GC 머무름 시간을 확인한다. 또한 
분석성분의 구조는 MS library 스펙트럼과의 비교 및 표준시료의 스펙트럼과의 머무름 
시간 비교를 통하여 확인한다. 스타이렌의 선택이온을 선정하여 EI(extracted ion) 
스펙트럼으로부터 정량분석을 수행하거나, 처음부터 선택이온을 정하여 SIM(selected 
ion monitoring) mode에서 정량분석을 수행한다. 
  7.1.3 검량선의 작성  
표준시료(예 : 1 ppm)를 실제시료의 농도범위(예 : 1˜100 ppb)에 맞게 희석하여 농도별 
표준시료를 제조한다. 농도별 표준시료를 일정량 흡착관에 채취하여 교정용 흡착 관을 
제조하여 위의 실제시료와 동일하게 분석한다. 각 측정대상물질에 따라 흡착 관에 
채취된 양을 질량(ng)으로 환산한 후 피크면적에 대한 검량선을 작성하여 검량 식을 
구한다.   
  7.1.4 농도의 계산  
표준시료 검량 식에서 스타이렌 면적 값의 농도(ng)를 구하고 다음 식에 의해 대기 중 
스타이렌의 농도를 구한다. 

                                            (식 1) 
         여기서                  C : 대기 중 스타이렌의 농도 (μmole/mole) 
                                 m : 검량 선에 의해 계산된 스타이렌의 양 (ng) 
                                 Vs : 표준상태로 환산한 대기시료의 양 (L) 
                                 M : 스타이렌의 분자량 (g/mole) 
 

                                (식 2) 
         여기서,                     Vs : 표준상태로 환산한 대기시료의 양 (L) 
                                   Q : 채취한 대기시료의 흡인속도 (L/min) 
                                    t : 대기시료의 채취시간 (min) 
                                    T : 시료 채취 시 온도 (℃)  
                                    P : 시료 채취 시 압력 (mmHg) 
  
  7.1.5 결과의 표시 
가스크로마토그래피 측정결과는 ppm 단위의 소수점 세째자리까지 유효자리수를 



표기하고 결과 표시는 소수첨 2째 자리로 표기한다 
 
 
7.2 캐니스터 저온농축열탈착법을 이용한 GC 분석방법 
 
  7.2.1 측정개요 
캐니스터 용기에 채취한 시료는 냉매를 사용한 저온농축과정을 거쳐 
기체크로마토그래프 컬럼에 주입되어 분석한다. 농축방법은 저온농축관을 액체산소를 
사용하여 시료의 저온농축이 일어나게 한다. 액체산소는 -183 ℃의 저온이므로 거의 
모든 성분의 농축이 일어나게 된다. 수분이 많은 시료의 경우에는 저온에서 수분의 
응축으로 인하여 관로가 막힐 수 있으므로 건조장치(Nafion dryer)와 같은 
수분제거장치를 장착하여 분석결과에 영향을 주는 공기성분 및 수분에 의한 막힘 
현상 등을 제거 하여야 한다.  
  7.2.2 분석방법 
    7.2.2.1 농축장치의 각 부위를 점검하고 누출이 없는 가를 확인하고 순서에 맞추어 
전원을 넣는다. 
    7.2.2.2 캐니스터안의 시료는 유량 조절기(mass flow controller)를 사용하여 유량을 
일정하게 조절한다. 저온농축관을 액체산소로 냉각된 상태에서 시료를 약 100mL/분 
유속으로 400˜600 mL의 캐니스터의 시료를 채취한다. 시료농축이 완료된 후 
70˜80 ℃의 온도로 열수나 가열장치(heating band)를 사용하여 열탈착시켜 분석 
컬럼으로 주입한다. 
    7.2.2.3 가스크로마토그래피 분석 
GC 분석칼럼에 주입된 시료는 온도 설정조건을 이용하여 GC/FID 또는 GC/MS 분석 
한다.  
  7.2.3 검량선의 작성  
“7.1.3 검량선의 작성” 참조. 
  7.2.4 농도의 계산 
“7.2.4 농도의 계산” 참조 
  7.2.5 결과의 표시 
가스크로마토그래피 측정결과는 ppm 단위의 소수점 세째자리까지 유효자리수를 
표기하고 결과 표시는 소수첨 2째 자리로 표기한다 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

V. 현장연속악취물질 측정방법 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

1. 팰티어냉각/주사기 주입방법의 황화합물 측정 방법 
 
 
1. 개요 
대기 중에 존재하는 미량의 황화물을 현장에서 연속으로 측정하기 위한 장치로서  
시료흡인펌프를 사용하여 일정량 전기냉각(팰티어냉각)저온농축관에 농축한 다음 
중?고온으로 탈착되어 운반기체의 밀어주는 압력과 저온농축관 다음단계에 장착된 
주사기펌프(Syringe Pump)에 의한 감압으로 탈착되어 주사기에 이동된다. 농축된 



시료는  GC의 컬럼으로 주입되고, 컬럼에 의해 분리된 후 GC/FPD, PFPD(Pulsed 
Flame Photometric  Detector)에 의해 검출된다. 
 
 
2. 용어 정의 
 
2.1 열탈착 (Thermal desorption) 
고온과 불활성기체를 이용하여 흡착제로부터 황화합물질을 탈착시켜 
기체크로마토그래프로 전달하는 과정이다. 
 
2.2 2단 열탈착 (2nd thermal desorption) 
흡착제로부터 분석물질을 열탈착하여 저온농축관에 농축한 다음, 저온농축관을 
가열하여 농축된 화합물을 기체크로마토그래프로 전달하는 과정이다. 
 
2.3 흡착관의 안정화(Conditioning)  
흡착관을 사용하기 전에 열탈착 장치에 의해 불활성 기체가 흐르는 상태에서 보통 
230 ± 10 ℃ 로 순도 99.999 % 이상의 불활성 기체 50 ㎖/min으로 2 ˜ 3시간 동안 
안정화시킨 후 사용한다. 시료채취 이전에 흡착관의 안정화 여부를 사전 분석을 
통하여 반드시 확인해야 한다. 
 
2.4 캐필러리컬럼 
본 시험방법에서는 캐필러리컬럼을 사용하고, 저온농축온도 및 열탈착장치의 구성에 
따라서 내경 및 필름두께를 선택하여 규정물질의 항목별 검출 분리능이 1이상(R≥1) 
되는 컬럼을 사용한다. 시판되고 있는 컬럼을 사용 시 가능한 목적성분의 
시험성적서가 첨부된 것을 사용하는 것이 좋다. 
 
 
3. 측정장치 및 구성 
이 시험방법을 위한 장치의 기본구성은 크게 열탈착장치(TDU 등), 
가스크로마토그래프(GC/PFPD)로 구성된다. 
 
3.1 가스크로마토그래피(GC/PFPD) 
대기 중 수 pg 대의 영역으로 존재하는 황화합물을 분석하기 위해, 검출능이 뛰어난 
특징을 갖고 있는 PFPD 시스템을 이용한다. 
 
3.2 저온농축시스템(TDU : Thermal Desorption Unit)  
Thermal Desorption Unit는 크게 시료포집부, 저온농축부, 유로전환부, 시료수집부, 
주입부로 구성되어 있다. 시료는 유로전환부를 거쳐 저온농축부에 농축이 되고, 다시 
재 탈착되어 주입부를 통해 GC로 주입된다.  



 
 

 
그림 1. 저온농축시스템 구조 

  3.2.1 시료 포집부 
    3.2.1.1 소형 pump 
시료채취를 위한 펌프(1 L/분)를 이용하여 대기시료를 채취한다. 
    3.2.1.2 유량조절장치(Mass Flow Controller : MFC) 
TDU 시스템 내부에 기본 장착되며 시료 가스의 채취시간과 유속을 각각 1~650min 
또는 1˜300 mL/분 범위 내에서 자유로이 조절시킬 수 있다.  
    3.2.1.3 유량조절기(Flow & Pressure  Controller) 
기본적으로 MFC에 Power를 공급하고 유량을 나타내며, 안정된 Set Point Voltage (0˜5 
V DC)를 주어 MFC가 정확하게 Control될 수 있도록 하는 장치이다. 
    3.2.1.4 수분 전처리 장치 
Nafion Dryer 또는 전기냉각장치를 이용한 전처리장치를 사용한다. 
    3.2.1.5 시료도입관 
시료중의 흡착 및 파괴손실을 위하여 테프론재질의 도관을 설치한다. 
  3.2.2 저온 농축장치 
    3.2.1.1 저온농축부 
전자 냉각장치(팰티어 냉각장치)가 있어, Pump에 의해 포집되는 시료들이 액체 질소 
대신 전기적으로 -30℃이하의 저온으로 냉각 농축 되었다가 열탈착 한다. .   
 

 

  
그림2. 저온 농축부 

 
탈착 flow는 조절된 유량이며 주시기펌프에 포집되는 유속과 동일한 값이다. 
입력패드에서 유량(flow)입력은 주사기펌프의 채취유속을 유량으로 설정해 주는 
것이므로 반드시 동일한 유량을 입력해 준다. 
    3.2.1.2 저온농축관 
저온 트랩은 길이 130㎜, 내경 3˜4 mm, 외경 6˜6.6 mm(1/4")의 유리관을 사용하며 



농축대상에 따라 유리관에 적절한 흡착제를 채워 사용한다.  
  3.2.1 유로전환부 
유로전환부 주요구성은: 6-port valve(24V CE certified Electrical valve),  
2,3 way solenoid valve(Low Internal Volume) 
    3.2.1 초기 모드에서는 6-port valve를 통해 GC에 carrier gas를 정해진 유속으로 
MFC에 의해 조절되어 공급된다. 
    3.2.2 시료포집단계 전에 2,3 way solenoid valve를 이용하여 purge 단계로의 전환과 
시료 포집 시 시료를 저온농축부에 농축시키기 위한 유로 전환을 수행한다.  
    3.2.3 시료 농축과정이 완료되면 흡착트랩의 내부를 carrier gas 분위기로 만들기 
위하여 일정시간 purge를 시켜주고 정해진 온도로 탈착을 한다. 이때 6-port valve에 
장착된 syringe pump를 가동시켜 탈착되어 나온 시료를 syringe 내로 유입시킨다. 
    3.2.4 유입된 시료는 loop 등과 같은 다양한 GC 주입 전 단계를 거쳐 GC로 
주입된다. 이때 GC로 주입되는 과정을 syringe 특성을 이용하여 여러번 반복하여 
주입할 수도 있다. 
 
3.2.3 시료수집부 
 
열탈착장치로 열탈착 시 주사기펌프를 이용하여 감압을 걸어 주는 원리로 5 mL 
주사기에 이동되고, 이동된 농축시료는 루프(loop) 등과 같은 GC 주입 전 단계를 거쳐 
GC로 주입되는 시스템이다. 
 
 
4. 표준가스 
 
4.1. 표준가스  
 
  4.1.1 황화수소  : 순도 99%이상의 고순도 가스 
  4.1.2 메틸머캅탄 : 순도 99%이상의 고순도 가스 
  4.1.3 다이메틸 설파이드  : 순도 99%이상의 고순도 시약 
  4.1.4 다이메틸 다이설파이드 : 순도 99%이상의 고순도 시약 
  4.1.5 황화수소, 메틸머캅탄, 다이메틸 설파이드, 다이메틸 다이설파이드 
표준가스(ppm농도) 
 
4.2 표준가스희석방법 
 
  4.3.1 주사기(Gas Tight Syringe) 희석방법 
ppm 농도를 ppb 농도로 희석하는 방법은 다음과 같다. 먼저 ppm 농도의 표준가스를 
교정가스유리병이나 테들라 백, 폴리에스테르 백 혹은 테플론 백(이후 폴리머 백으로 
칭함)에 옮긴다. ppm 농도를 담을 용기는 고순도 질소로 채운 후 ppm 농도로 1회 이상 



세척(purge)한 다음 ppm 농도를 받는다. ppb 농도를 만들 용기는 위와 같은 재질을 
사용한다. 담을 용기를 질소로 세척한 후 일정량의 질소를 담고, 일정량의 ppm 농도를 
가스용 주사기로 주입하여 ppb 농도의 표준물질을 제조한다. 용기에 제조한 ppb 
농도는 안정도가 낮으므로 분석과정의 교정 전에 만들어 사용한다. 
  4.3.2 투과관법 
ppb 농도의 표준가스를 발생시킬 수 있는 투과관법(퍼미에이션 튜브법)을 사용할 수 
있다.  
  4.3.3 직접 제조법 
ppm 농도의 표준물질을 직접 제조하는 다음의 방법은 표준물질의 안정도가 낮으므로 
사용할 때마다 바로 제조하여 하며, 10 L 크기의 경질 유리병이나 폴리머 백을 
이용한다. 경질유리병은 미리 내부를 10 N인산으로 씻고, 물로 세척하여 건조한 후 
질소가스로 채운 것으로 안에 교반용 불소수지막대를 넣어 사용한다. 순도 99 %이상의 
황화수소가스 1 mL 를 가스용주사기로 채취한 후, 건조한 질소가 채워진 
용기(유리병과 폴리머 백)의 실리콘 고무마개를 통하여 주입하고, 1분간 교반한다. 
순도 99% 이상의 메틸 머캅탄 가스 1 mL 를 가스주사기로 채취하여 위의 용기에 
주입하고, 1분간 교반한 한다. 여기에 다이메틸 설파이드 3 uL 를 
마이크로주사기(micro-syringe)에 채취하여 용기에 주입하고, 기화시킨 후 1분간 
교반하고, 다이메틸 다이설파이드 4 uL 를 마이크로주사기에 채취하고 용기에 
주입하여 기화시킨 후 1분간 교반하고, 10분 이상 방치한다. 이렇게 제조된 고농도 
ppm 표준물질을 일정량 취하여 이를 유리병이나 폴리머 백에서 질소로 희석하여 ppb 
농도의 표준물질로 사용한다. 
〔농도계산〕 
황화수소와 메틸머캅탄은 고순도 가스의 순도에 해당되는 농도의 만분의 1의 농도(약 
100 ppm)가 만들어 지며, 다이메틸 설파이드와 다이메틸 다이설파이드는 약 100 ppm, 
110 ppm 농도가 제조된다. 액상의 시약으로부터 제조되는 다이메틸 설파이드와 
다이메틸 다이설파이드의 제조농도 계산은 아래와 같다. 

 
         (식 1) 

       
여기서,               -  V(L) = 표준가스 제조시 온도,압력에 따른 이상기체 부피 
 
계산 예) 실내온도 25 oC, 1001 mbar에서 표준물질을 제조한 경우, 
         ① 다이메틸 설파이드 

         (식 2) 
    
       ② 다이메틸 다이설파이드 

          (식 3) 
 
 



 
5. 시료채취  
 
5.1 시료채취 장치 

5.1.1 시료채취관 
대기중 황화물에 대한 흡착 및 파괴에 대한 안정성을 위하여 테프론재질의 도관을 
채취하고자 하는 부분까지 연결하여 설치한다. 
5.1.2 시료흡인 
테프론제질의 도관으로 유속 50mL/분의 속도로 저온농축관으로 시료채취 
 
6. 정도관리 
 
“III. 지정악취물질 기기분서방법 황화물중 6. 정도관리” 방법 참조 
 
 
7. 분석절차 
 
7.1 전처리 
 
  7.1.1 On-line 시료 채취 시 전처리 방법 
    7.1.1.1 수분 전처리 방법 
시료채취 시 대기 중에 존재하는 수분이 전처리 장비로 유입될 경우 시료에 큰 
영향을 미칠 수 있다. 특히, 황화수소(H2S) 같은 반응성이 강한 물질은 수분에 의해서 
많은 영향을 받을 수 있으므로 시료 채취 전에 수분은 제거 되어야 한다.  
대기 중에 있는 수분을 제거방법으로는 Nafion Tube를 사용하는 방법, 전자 냉각 
방식으로 시료채취도입부(Tube)를 저온으로 유지하여 수분을 응결시켜 제거 하는 방법, 
Cryogenic  으로 제거하는 방법이 있을 수 있다. 수분의 제거 방법은 수분 제거 효율 
95 %이상의 장치를 사용하여야 하며, 수분 제거 장치에 의해서 시료의 변질이 없는 
장치를 사용하는 것을 원칙으로 한다. Nafion Tube를 사용할 경우, Tube에 Air 또는 N2 
가스를 먼저 2분간 세척(purge)하여 시료의 삼투효과가 제대로 일어날 수 있도록 한다. 
전자 냉각 방식을 사용 할 경우, 시료채취관 온도를 먼저 -30 ℃로 온도를 떨어뜨린 
후 1분간 내부를 세척한 다음 시료가 통과 할 수 있도록 한다. 시료 채취가 끝나면 
시료채취관(Tube)를 가열, 세척시켜 내부에 응결되어 있는 수분을 제거시킨다.  
    7.1.1.2 입자상 물질 전처리 방법 
대기 중에는 많은 입자상 물질들이 존재하는데, 시료 채취 시 입자상 물질이 전처리 
장비로 유입될 경우 저온농축트랩에 영향을 미칠 수 있다. 시료 채취 시 입자상 
물질을 적절하게 처리할 수 있도록 Glass Wool과 같은 반응성이 없는 필터를 
설치하여야 한다. 이때, 필터는 시료 통과 시 시료의 변질이 없는 재질을 사용하여야 
한다. 입자상 물질 제거용 필터의 설치 위치는 필터내부에 수분 응축현상을 막기 



위하여 수분제거 장치 다음에 설치하여야 한다. 
   
 
7.2 분석절차 
   

  
  그림 3. 시스템 구성도 

 
 

  7.2.1 분석 방법 
    7.2.1.1 시스템 구동(System Start) 
저온 농축부의 온도가 설정온도에 도달 시 시스템을 작동시키면, 소형 펌프가 
작동되면서 MFC에 의해 정해진 유량과 시간으로 샘플 통과라인을 분석하고자 하는 
시료로 평형화(purge) 시킨다. 
     7.2.1.2 시료채취(Sampling) 
2,3 way valve를 사용하여 테들라백, 캐니스터, cylinder, 외부대기 등 다양한 샘플링 
방법을 이용하여 설정된 시간동안 MFC와 소형 pump에 의해 저온 농축부의 저온 
트랩에 시료가 sampling 된다. 
    7.2.1.3 정제(Purge vent) 
2,3 way valve를 이용하여 정해진 시간동안 gas가 흐르는 line 및 저온 트랩에 존재하는 
air를 carrier gas 분위기로 대체한다.  
    7.2.1.4 주사기 감압탈착(Syringe Pump)  
6-port valve가 작동하면서, 수초 내에 설정온도로 저온 트랩을 가열시키고, 정해진 
시간과 flow에 맞게 주사기펌프가 작동하여 감압에 의해 시료를 탈착시키면서 
syringe에 농축된 시료가 포집된다. 



    7.2.1.5 GC 주입 
주사기에 이동된 농축된 시료는 6-port valve의 유로 변환과 함께 loop 등과 같은 
GC주입 전 단계를 거쳐 GC에 주입되면서 분석이 시작된다. 이때 GC로 주입되는 
과정을 주사기 특성을 이용하여 여러 번 반복하여 주입할 수도 있다 
     7.2.1.6 분석기기 세척(System Cleaning) 
6-port valve 와 2,3 way valve가 작동하면서 저온농축관을 고온 가열하고, 주사기펌프를 
동작함으로 미 탈착된 시료를 외부로 제거한다. 이때 분석기기세척 횟수는 사용자가 
설정할 수 있다. 
   
  7.2.3 분석조건 
 
각 물질의 검출 한계는 H2S 15.2 pg, MM 11.3 pg, DMS 11.2 pg, DMDS 14.9 pg 이하 
이어야 한다. 
 
표1. 기기분석조건(예) 

GC Conditions PFPD Conditions TD Conditions 

Column 
VP1, 
50m×0.32㎜×
5㎛ 

Detector temp. 250℃ Sampling(Adsorption) flow 50㎖/min 

Column flow 1.6㎖/min Air=10.7 Sampling(Adsorption) temp. -30℃ 

Initial temp. 40℃ 

Flow rate 
(㎖/min) H2=10.0 Desorption temp. 90℃ 

Final temp. 200℃ Carrier gas He(13.8psi)  Desorption time 2min 

Initial time 5min Desorption flow 5㎖/min 

Final time 5min   

Ramp rate 15℃/min 

  

  

 

 



  
 

그림 4. 혼합 황화물의 분석 크로마토그램  
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 

2. 흡광차 분석장치를 이용한 암모니아 연속측정 방법 
 
1. 개 요 
흡광차분광법 (Differential Optical Absorption Spectroscopy : DOAS)은 모든 형태의 
가스분자는 분자 고유의 흡수스펙트럼을 가지고 있다.  암모니아가스의 고유 
흡수파장에 대하여 농도에 비례한 빛의 흡수를 보여준다. 흡광차 분광법은 
환경대기중의 암모니아가스 농도에 대한 빛의 투과율(It/Io), 흡광계수, 투사거리를 
계측하여 암모니아의 농도를 측정하는 방법이다.  대기 중의 암모니아의 농도는 
Beer-Lambert 법칙을 사용하여 계산한다. 
 

                           It = Io? 10 -εCℓ                            (식1) 
 
                      여기서                         - Io :  입사광의 광도 
                                                     -, It : 투사광의 광도 
                                                     - ε : : 흡광계수 
                                                     - L : 빛의 투사거리, 
                                                     - C는 암모니아가스의 농도  
 
 
2. 용어정리 
 
흡광차 분광법(DOAS) 
자외선 흡수를 이용한 분석으로 흡광광도법의 기본원리인 Beer-Lambert 법칙을 근거로 
한 분석원리 
 
 
3. 측정장치 
 
3.1. 장치구성 
흡광차 분광법의 분석장치는 분석계와 광원부로 나뉘며, 분석계 내부는 분광기, 샘플 
채취부, 검지부, 분석부, 통신부 등으로 구성된다. 
 



  3.1.1 광원부  
발광부/수광부(또는 발?수광부) 및 광섬유케이블로 구성되며 외부환경에 영향이 없는 
구조로 구성(그림 1 참조) 된다. 
    3.1.1.1 발광부/수광부 및 발?수광부 
발광부는 광원으로 제논램프를 사용하며, 점등을 위하여 시동전압이 매우 큰 
전원공급장치를 필요로 한다. 제논램프는 180˜2850nm의 파장 대역을 갖는다. 
수광부는 발광부에서 조사된 빛을 포집한다.    
    3.1.1.2 광 케이블 
포집된 빛을 분석기내의 분광기에 전달한다. 
    3.1.1.2 분석기 
컴퓨터 데이터 베이스에는 측정하고자 하는 가스에 대한 파장에 관한 모든 정보를 
내장하고 있으며, 진동이나 기계적인 방해요소에 의해서 측정에 방해받지 않는다. 
 
  ● 분광기 
Czerny-Turner 방식이나 Holographic  방식 등을 채택하고 있으며, 측정가스가 가지는 
최대 흡수 파장 대역으로 샘플을 분광시켜주는 역할을 한다. 
  ● 샘플 채취부 
빛의 이동경로(Path)상에서 실시간으로 채취되는 샘플은 광케이블을 통해서 여과없이 
파장선택부로 전달된다. 
  ● 검지부  
광전자 증배관이나 PDA 등을 이용하여 채취부에서 들어오는 파장의 크기에 의해 
변화하는 원자의 이동계수를 측정하여 데이터화한다. 
  ● 분석부 (Library Data Base) 
데이터 베이스에는 이미 알고 있는 표준 스펙트럼을 정형화하여 보관하고 있으며, 
측정한 스펙트럼이 입력되면 피팅 다항식으로 계산하여 최적값을 찾아낸다. 

 



  
    
 

 그림 1. 분석시스템 구성 
 

3.2 장치의 검?교정 
 
측정데이터의 정확성을 평가하기 위하여 그림 2와 같은 기기를 사용하여 장치의 
검?교정을 수행한다. 
 

  
                             그림 2. 교정 장치의 구성 
 



3.3 성능 
  3.3.1 측정범위  : 0˜2000 ppb 
  3.3.2 재현성 
교정장치에 제로 조정용 가스를 설정 유량으로 도입하여, 최종 값을 확인한다. 이의 
조작을 3회 반복하여, 제로값, 스팬값의 각각의 평균값을 산출하여 각 측정값과 
평균치의 편차를 구한다. 
  3.3.3 제로 드리프트 
교정장치에 제로조정용 가스를 설정유량으로 도입하여 24시간 연속 측정한다. 그 
사이에 제로지시의 설정값으로부터의 최대 편차를 구한다. 필요한 경우 제로값을 최대 
눈금값의 5% 정도로 설정하여도 좋다. 
  3.3.4 스팬 드리프트 
제로드리프트 시험에서 시험개시 때에 스팬 조정을 하고 시험 종료 때(24시간 후) 및 
중간에 2회 이상 제로가스를 스팬 가스로 바꾸어 도입하여 최종 값을 기록한다. 
이들의 스팬 값에 제로드리프트의 영향이 나타날 경우는 그 변동을 보정한다.  
최초 스팬 조정시의 스팬 값과 다른 스팬 값을 비교하여 최대편차를 스팬 드리프트로 
한다. 또한 각 스팬 측정간격은 4시간 이상 떨어져 있어야 한다. 
  3.3.5 직선성 
제로 및 스팬 조정을 한 후 중간눈금 부근의 교정용 가스를 도입하여 지시치를 
기록한다. 이 지시값과 교정용 가스농도 표시값과의 차를 구한다. 
  3.3.6 전압변동에 대한 안정성 
교정용 가스 도입구에 스팬 조정용 가스를 도입하여 지시가 안정되어 있음을 
확인하고 그 값을 A로 한다. 다음에 전원 전압을 정격전압의 +10% 전압으로 서서히 
변화시켜 10분 후의 지시값을 B로 한다. 다음에 정격전압의 -10% 전압으로 서서히 
변화시켜 10분 후의 지시값을 C로 한다. B-A, C-A의 측정단계(RANGE)의 최대 
눈금값에 대한 비를 구한다. 
  3.3.7 내전압 
상용전원을 사용하는 측정기에서는 상온, 상습에서 전체의 전원단자(전원단자를 
묶음)와 바깥상자와의 사이에서 AC 1000V를 1분간 가해도 이상이 있어서는 안된다. 
  3.3.8 절연저항 
상용전원을 사용하는 측정기에서는 상온, 상습에서 전체의 전원단자(전원단자를 
묶음)와 바깥상자와의 사이에 절연저항을 KSC1031 또는 KSC1302에 규정하는 
DC500V절연저항계로 측정한다. 
  3.3.9 전송출력 
기록계 이외로 전송출력을 필요로 하는 경우는 농도값과 직선 비례 관계가 있는 직류 
0˜1V 혹은 1˜5V(어느것이든 내부 저항은 500 이하) 또는 직류 4˜20mA로 한다  
  3.3.10 응답시간 
교정장치 도입구 직후로부터 제로조정용 가스를 도입하여 지시가 안정된 후 유로를 
스팬 조정용 가스로 절환 한다. 이때의 지시기록에서, 스팬 조정용 가스의 
도입시점으로부터 최종 지시 값의 90% 값에 도달하기까지의 시간(분)을 측정하여 



응답시간으로 한다. 
  3.3.11 주위 온도변화에 대한 안정성(NOx) 
제로 드리프트 및 스팬 드리프트 시험중에 주위 온도를 기록하여, 시험 
온도범위(20˜30℃)내의 임의의 온도에 있어서 5℃의 온도변화에 대한 제로 드리프트 
및 스팬 드리프트를 구한다. 
 
 
4. 측 정  
 
4.1 장치의 설치 
장치는 다음과 같은 조건을 구비한 실내외에 설치한다. 
  4.1.1 전원의 전압 및 주파수 변동 최소화를 위해 필요시 정전압 공급장치를 설치 
  4.1.2 측정 경로상에 장애물이 없어야 함. 
  4.1.3 진동, 침하 등에 의해서 발광부와 수광부 초점정렬이 움직이지 않도록 유지. 
  4.1.4 광원부는 단단한 콘크리트구조물 위에 설치하고 철, 나무 구조물은 피할 것. 
  4.1.5 광원부는 히터를 설치하여 온도변화에 따르는 물방울 맺힘을 없앨 것. 
 
4.2 측정 절차 
 
  4.2.1 설치상의 문제점 유무를 점검한다. 
  4.2.2 측정가스의 측정거리 및 측정주기 지정이 적정한지 점검한다.  
  4.2.3 측정을 시작하여 최소 2일동안 측정 데이터 안정화 유무를 점검한다. 
  4.2.4 측정 데이터가 안정된 경우 검?교정을 수행하고 사용한다.   
  4.2.5 유지?보수를 위해서 측정기 전원 차단 시 반드시 차단 모드에서 실행한다.  
 
4.3. 측정기 상시 점검 
수광부측에 측정용 셀을 설치하여 필요시 표준가스를 주입하여 표준가스의 농도값과 
실제 측정값을 더한 값이 정확히 표출되는지 점검하여 기기의 이상 유무를 판단한다. 
 
4.4 유지보수 
  4.4.1 측정 경로(Path)상에 장애물이 설치되지 않도록 한다.   
  4.4.2 측정기의 검?교정 주기는 매 6개월에 1회로 한다. 
  4.4.3 램프 교환 후에는 반드시 검?교정을 수행하고 사용한다. 

 
 

3. 흡광차분석장치를 이용한 스타이렌 연속측정 방법 
 
 



1. 개요 
 
흡광차분광법 (Differential Optical Absorption Spectroscopy : DOAS)의 측정원리는 
모든 형태의 가스분자는 분자 고유의 흡수스펙트럼을 가지고 있다.  
흡광차 분광법(DOAS)은 자외선 흡수를 이용한 분석으로 흡광광도법의 기본원리인 
Beer-Lambert 법칙을 근거로 한 분석원리로서, 스타이렌 가스의 고유 흡수파장에 
대하여 농도에 비례한 빛의 흡수를 보여준다. 흡광차 분광법은 환경대기중의 스타이렌 
가스 농도에 대한 빛의 투과율(It/Io), 흡광계수, 투사거리를 계측하여 스타이렌의 
농도를 측정하는 방법이다.  대기 중의 스타이렌(기타 톨루엔, 자일렌 측정가능)의 
농도는 Beer-Lambert 법칙을 사용하여 계산 될 수 있다. 

                           It = Io? 10 -εCℓ                        (식 1) 
 
                         여기서,                    - .Io는 입사광의 광도 
                                                   -, It는 투사광의 광도 
                                                   -, ε는 흡광계수 
                                                   - ℓ은 빛의 투사거리 
                                                   -, C는 아황산가스의 농도.  
 
2. 용어정리 
 
흡광차 분광법(DOAS) 
자외선 흡수를 이용한 분석으로 흡광광도법의 기본원리인 Beer-Lambert 법칙을 근거로 
한 분석원리 
 
3. 측정장치 
 
3.1. 장치구성 
흡광차 분광법의 분석장치는 분석계와 광원부로 나뉘며, 분석계 내부는 분광기, 샘플 
채취부, 검지부, 분석부, 통신부 등으로 구성된다. 
 
  3.1.1 광원부  
발광부/수광부(또는 발?수광부) 및 광섬유케이블로 구성되며 외부환경에 영향이 없는 
구조로 구성(그림 1 참조) 된다. 
    3.1.1.1 발광부/수광부 및 발?수광부 
발광부는 광원으로 제논램프를 사용하며, 점등을 위하여 시동전압이 매우 큰 
전원공급장치를 필요로 한다. 제논램프는 180˜2850 nm의 파장 대역을 갖는다. 
수광부는 발광부에서 조사된 빛을 포집한다.    
    3.1.1.2 광 케이블 
포집된 빛을 분석기내의 분광기에 전달한다. 



    3.1.1.2 분석기 
컴퓨터 데이터 베이스에는 측정하고자 하는 가스에 대한 파장에 관한 모든 정보를 
내장하고 있으며, 진동이나 기계적인 방해요소에 의해서 측정에 방해받지 않는다. 
 
  ① 분광기 
Czerny-Turner 방식이나 Holographic  방식 등을 채택하고 있으며, 측정가스가 가지는 
최대 흡수 파장 대역으로 샘플을 분광시켜주는 역할을 한다. 
  ② 샘플 채취부 
빛의 이동경로(Path)상에서 실시간으로 채취되는 샘플은 광케이블을 통해서 여과없이 
파장선택부로 전달된다. 
  ③ 검지부  
광전자 증배관이나 PDA 등을 이용하여 채취부에서 들어오는 파장의 크기에 의해 
변화하는 원자의 이동계수를 측정하여 데이터화한다. 
  ④ 분석부 (Library Data Base) 
데이터 베이스에는 이미 알고 있는 표준 스펙트럼을 정형화하여 보관하고 있으며, 
측정한 스펙트럼이 입력되면 피팅 다항식으로 계산하여 최적값을 찾아낸다. 

 

   
 

   그림 1. 분석시스템 구성 
 
3.2 장치의 검?교정 
 
측정데이터의 정확성을 평가하기 위하여 그림 2와 같은 기기를 사용하여 장치의 
검?교정을 수행한다. 
 



  
                             그림 2. 교정 장치의 구성 
 
3.3 성능 
  3.3.1 측정범위  : 0˜2000 ppb 
  3.3.2 재현성 
교정장치에 제로조정용 가스를 설정 유량으로 도입하여, 최종 값을 확인한다. 이의 
조작을 3회 반복하여, 제로값, 스팬값의 각각의 평균값을 산출하여 각 측정값과 
평균치의 편차를 구한다. 
  3.3.3 제로 드리프트 
교정장치에 제로조정용 가스를 설정유량으로 도입하여 24시간 연속 측정한다. 그 
사이에 제로지시의 설정값으로부터의 최대 편차를 구한다. 필요한 경우 제로값을 최대 
눈금값의 5% 정도로 설정하여도 좋다. 
  3.3.4 스팬 드리프트 
제로드리프트 시험에서 시험개시 때에 스팬 조정을 하고 시험 종료 때(24시간 후) 및 
중간에 2회 이상 제로가스를 스팬 가스로 바꾸어 도입하여 최종 값을 기록한다. 
이들의 스팬 값에 제로드리프트의 영향이 나타날 경우는 그 변동을 보정한다.  
최초 스팬 조정시의 스팬 값과 다른 스팬 값을 비교하여 최대편차를 스팬 드리프트로 
한다. 또한 각 스팬 측정간격은 4시간 이상 떨어져 있어야 한다. 
  3.3.5 직선성 
제로 및 스팬 조정을 한 후 중간눈금 부근의 교정용 가스를 도입하여 지시치를 
기록한다. 이 지시값과 교정용 가스농도 표시값과의 차를 구한다. 
  3.3.6 전압변동에 대한 안정성 
교정용 가스 도입구에 스팬 조정용 가스를 도입하여 지시가 안정되어 있음을 
확인하고 그 값을 A로 한다. 다음에 전원 전압을 정격전압의 +10% 전압으로 서서히 



변화시켜 10분 후의 지시값을 B로 한다. 다음에 정격전압의 -10% 전압으로 서서히 
변화시켜 10분 후의 지시값을 C로 한다. B-A, C-A의 측정단계(RANGE)의 최대 
눈금값에 대한 비를 구한다. 
  3.3.7 내전압 
상용전원을 사용하는 측정기에서는 상온, 상습에서 전체의 전원단자(전원단자를 
묶음)와 바깥상자와의 사이에서 AC 1000V를 1분간 가해도 이상이 있어서는 안된다. 
  3.3.8 절연저항 
상용전원을 사용하는 측정기에서는 상온, 상습에서 전체의 전원단자(전원단자를 
묶음)와 바깥상자와의 사이에 절연저항을 KSC1031 또는 KSC1302에 규정하는 
DC500V절연저항계로 측정한다. 
  3.3.9 전송출력 
기록계 이외로 전송출력을 필요로 하는 경우는 농도값과 직선 비례 관계가 있는 직류 
0˜1V 혹은 1˜5V(어느것이든 내부 저항은 500 이하) 또는 직류 4˜20mA로 한다  
  3.3.10 응답시간 
교정장치 도입구 직후로부터 제로조정용 가스를 도입하여 지시가 안정된 후 유로를 
스팬 조정용 가스로 절환 한다. 이때의 지시기록에서, 스팬 조정용 가스의 
도입시점으로부터 최종 지시 값의 90% 값에 도달하기까지의 시간(분)을 측정하여 
응답시간으로 한다. 
  3.3.11 주위 온도변화에 대한 안정성(NOx) 
제로 드리프트 및 스팬 드리프트 시험중에 주위 온도를 기록하여, 시험 
온도범위(20˜30℃)내의 임의의 온도에 있어서 5℃의 온도변화에 대한 제로 드리프트 
및 스팬 드리프트를 구한다. 
 
 
4. 측 정  
 
4.1 장치의 설치 
장치는 다음과 같은 조건을 구비한 실내외에 설치한다. 
  4.1.1 전원의 전압 및 주파수 변동 최소화를 위해 필요시 정전압 공급장치를 설치 
  4.1.2 측정 경로상에 장애물이 없어야 함. 
  4.1.3 진동, 침하 등에 의해서 발광부와 수광부 초점정렬이 움직이지 않도록 유지. 
  4.1.4 광원부는 단단한 콘크리트구조물 위에 설치하고 철, 나무 구조물은 피할 것. 
  4.1.5 광원부는 히터를 설치하여 온도변화에 따르는 물방울 맺힘을 없앨 것. 
 
4.2 측정 절차 
 
  4.2.1 설치상의 문제점 유무를 점검한다. 
  4.2.2 측정가스의 측정거리 및 측정주기 지정이 적정한지 점검한다.  
  4.2.3 측정을 시작하여 최소 2일동안 측정 데이터 안정화 유무를 점검한다. 



  4.2.4 측정 데이터가 안정된 경우 검?교정을 수행하고 사용한다.   
  4.2.5 유지?보수를 위해서 측정기 전원 차단 시 반드시 차단 모드에서 실행한다.  
 
4.3. 측정기 상시 점검 
수광부측에 측정용 셀을 설치하여 필요시 표준가스를 주입하여 표준가스의 농도값과 
실제 측정값을 더한 값이 정확히 표출되는지 점검하여 기기의 이상 유무를 판단한다. 
 
4.4 유지보수 
  4.4.1 측정 경로(Path)상에 장애물이 설치되지 않도록 한다.   
  4.4.2 측정기의 검?교정 주기는 매 6개월에 1회로 한다. 
  4.4.3 램프 교환 후에는 반드시 검?교정을 수행하고 사용한다. 

 
 

4. 고효율막채취장치를 이용한 트라이메틸아민과 암모니아의 
연속측정 방법 

 
 
1. 개요 
 
지정악취물질 중 암모니아(ammonia)와 아민류(amines)의 현장연속측정을 위한 
장치이다.  암모니아 및 아민류의 연속 측정은 확산 스크러버를 통해 공기 중의 
암모니아 아민 기체를 흡수액으로 채취하고 이온 크로마토그래피 시스템에 주입하여 
분석하는 과정을 통해 이루어진다.   흡수액은 정제한 초순수를 사용한다.   흡수액으로 
채취하는 과정은 연속적으로 이루어지며 일정 시간 간격으로 이온 크로마토그래피 
시스템에 주입된다.  주입된 시료는 이온 크로마토그래피 시스템에서 분리되어 
정량된다. 분석 대상 물질은 암모니아, 메틸아민(methyl amine), 디메틸아민(dimethyl 
amine), 트리메틸아민(trimethyl amine)이다. 
 
 
2. 측정창치 및 기구 
 
2.1 확산 스크러버  
 
확산 스크러버는 공기가 흐르는 공기통로와 흡수액이 흐르는 흡수액 통로, 그리고 이 
두 통로를 분리하는 반투막의 세 부분으로 구성되어 있다.   반투막은 소수성 재질로 
이루어져 있으며 10 ˜ 30 미크론 정도의 미세공을 가지고 있다. 반투막의 미세공을 
통해 공기 통로로부터 채취하고자하는 성분이 흡수액 통로로 확산되어 채취된다(그림 
1). 흡수액은 확산 스크러버로 주입되어 일정시간을 확산 스크러버 내에서 머무른 뒤 



빠져나간다. 이 머무름 시간 동안 암모니아 및 아민류의 채취가 일어나며 확산 
스크러버를 빠져나간 뒤 주입 루프(loop)를 통과한다. 주입 루프에 채워져 있는 흡수액 
시료는 일정 시간 간격으로 이온 크로마토그래피 시스템으로 주입된다. 
 
 

  
그림 1. 확산 스크러버의 채취 원리 

 
 
2.2 시료채취 장치(고효율막채취장치) 
 
시료 채취 장치의 구성은 그림 2와 같다. 
 

  
 

1: 확산 스크러버, 2: 전단 공기 흡입 펌프, 3: 후단 공기 펌프, 4: 공기 유속 조절기,5: 
시료 주입기, 6: 주입 루프, 7: 흡수액 펌프, 8: 공기 흡입구, 9: 공기 배출구,10: 흡수액 
입구, 11: 흡수액 배출구, 12: 용리액(eluent) 입구(이온 크로마토그래피 시스템), 13: 
용리액 출구 

그림 2. 시료 채취 장치 
 



2.2.1 전단 공기 흡입 펌프에 의해 측정하고자 하는 장소의 공기를 채취 장치까지 
이송된다. 측정 장소와 채취 장치의 거리가 5 m 이내인 경우에는 사용하지 않는 것이 
좋다.  
2.2.2 전단 공기 흡입 펌프에 의해 이송된 공기는 다시 후단 공기 흡입 펌프에 의해 
확산 스크러버 내로 이송된다. 확산 스크러버 내에서 채취 과정을 거친 공기는 장치 
외부로 배출된다. 공기 흡입 펌프는 펌프에 의한 오염 및 기억 효과를 피하기 위해 
확산 스크러버의 후단에 설치되어 있으며 공기 펌프의 후단에는 공기의 유량을 
조절하기 위해 유량 조절 장치가 부착되어 있어야 한다.  
    2.2.3 흡수액은 이송 펌프에 의해 확산 스크러버로 이송된다. 흡수액 이송 펌프는 
연동 펌프 또는 주사기 펌프를 사용하며 유량 조절이 가능해야 한다. 확산 
스크러버에서 채취 과정을 거친 흡수액은 확산 스크러버를 빠져나온 뒤 시료 
주입기의 시료 주입 루프를 채운 뒤 배출된다. 루프의 흡수액 시료는 시료 주입기를 
거쳐 일정 시간 간격으로 이온 크로마토 그래피 시스템으로 주입된다. 
    2.2.4 공기 이송부는 독립적으로 작동할 수 있어야 한다. 공기 이송부의 작동을 
중지시키고 흡수액 이송부만을 작동시킴로써 시료가 채취되지 않은 흡수액을 
크로마토그래피 시스템에 주입할 수 있어야한다. 그럼으로써 흡수액에 포함된 분석 
성분들의 바탕 값을 확인할 수 있다. 
    2.2.5 크로마토그래피 시스템으로의 시료 주입은 주기적으로 이루어져야하며 다음 
중 한 가지 방식으로 이루어져야 한다. 첫 번째는 시료 채취 장치가 시료 주입기를 
동작시켜 시료를 주입한 뒤 크로마토그래피 시스템에 시료 주입 신호를 보내는 
방식이다. 크로마토그래피 시스템은 신호에 따라 전도율 검출기로부터 데이터 수집을 
시작한다. 두 번째는 크로마토그래피 시스템이 시료 채취 장치로 시료 주입 신호를 
보내고 시료 채취 장치가 시료 주입기를 동작시키는 방식이다. 크로마토그래피 
시스템은 신호를 냄과 동시에 데이터 수집을 시작한다. 어떠한 방식이든 시료 채취 
장치는 그 방식에 따른 시료 주입을 위해 적절한 장치와 구성을 가지고 있어야 한다. 
  
 
2.3 이온 크로마토그래피 시스템 
 
암모니아 및 아민은 채취된 뒤 흡수액 중에서 양이온으로 존재하며 양이온 
크로마토그래피 시스템을 사용하여 분리·정량한다. 이온 크로마토그래피 시스템은 
이들 양이온들은 분리·정량할 수 있는 구성과 조건에서 운용된다. 이온 
크로마토그래피 시스템은 그림 3과 같이 구성 되며 다음의 조건을 만족 시켜야한다. 
 
2.3.1 이온 서프레서(suppressor)가 부착되어 있어야 한다. 
2.3.2 주기적인 시료 주입과 데이터 수집을 위한 장치를 구비하고 있어야 한다.(2.2.4 
참고) 
2.3.3 전도율 검출기의 신호 데이터 수집과 각 성분 피크의 검출 및 정량은 
자동적으로 이루어져야 하며 저장될 수 있어야 한다. 



  
 

1: 용리액 펌프, 2: 분리 컬럼, 3: 양이온 서프레서(suppressor), 4: 전도율 검출기, 5: 
용리액 입구,  
6: 용리액 배출구, 12: 시료 주입기 입구(시료 채취 장치), 13: 시료 주입기 출구 
 

그림 3. 이온 크로마토그래피 시스템 
 
 
 
3. 시약 및 표준품 
 
시약은 다음의 방법에 따라 조제한 것을 사용한다. 
 
3.1 흡수액 
 
비저항값이 18 MΩ 이상인 초순수를 사용한다. 
  
3.2 암모니아 및 아민 표준 용액 
 
순도 98% 이상의 질산암모늄(ammonium nitrate, NH4NO3), 염산메틸아민(methylamine 
hydrochloride, CH5N?HCl), 염산디메틸아민(diethylamine hydrochloride, C2H7N?HCl), 
염산트리메틸아민(trimethylamine hydrochloride, C3H9N?HCl)를 초순수에 녹여 1000 
ppm의 혼합 표준 용액을 제조한 뒤 이를 다시 초순수로 묽혀 사용한다.   
 
3..3 용리액 
 
용리액은 순도 99% 이상의 메탄설포닉산(methanesulfonic  acid, CH4O3S)를 초순수에 



묽혀 사용한다. 사용하는 분리 컬럼에 따라 다른 용리액도 사용해도 무방하다.  
 
 
4. 시료채취 및 분석 조건의 결정 
 
4.1 시료 채취 조건 
 
  4.1.1 흡수액 유량  
확산 스크러버내의 흡수액 흐름 통로의 부피는 100˜200 μL의 범위 내에서 결정할 
것을 권장한다. 흡수액 통로의 부피는 흡수액 유량과 더불어 흡수액의 확산 
스크러버내에서의 머무름 시간을 결정하는 요소이다. 측정되는 기체 시료의 농도는 
머무름 시간 동안의 평균값이며 그 부피가 증가할수록 머무름 시간이 길어져 
농축도가 증가하는 반면 시료 기체의 농도 변화에 대한 반응 시간이 길어진다. 따라서 
농축 시간과 반응 시간을 고려하여 통로의 부피를 결정한다. 
  4.1.2 흡인시료유량  
측정지점으로부터 시료 채취 장치로 공기를 이송하는 전단 공기 흡입 펌프의 공기 
흡입 유량은 측정 지점과 시료 채취 장치와의 거리에 따라 유동적이나 10 L/분을 넘지 
않도록 한다. 측정 지점과 시료 채취 장치와의 거리가 5 m 이하인 경우 전단 공기 
흡입 펌프는 사용하지 않는 것이 좋다. 
  4.1.3 시료채취유량 
확산 스크러버를 통과하는 공기 유량은 0.5 ~ 1.0 L/min 의 범위 내에서 결정하며 공기 
조절 장치를 통해 결정된 유량을 일정하게 유지되어야 한다. 유량의 결정은 분석 시료 
기체의 흡수율을 고려하여 결정하여야 한다(6.1 참고). 공기 유량을 높일 경우 시료의 
농축도가 증가하여 최소 검출 농도가 증가하지만 흡수율은 감소하게 된다. 공기 
유량은 채취하는 모든 성분에 대해 흡수율이 0.95 이상이 되도록 결정한다. 
  4.1.4  흡수액의 유량 
50˜100 μL/분 의 범위 내에서 결정한다. 흡수액의 유량은 실제 채취 시간을 
결정하는 요소 중에 하나로써 감소할수록 흡수액의 확산 스크러버 내에서의 머무름 
시간이 길어져 농축도가 증가한다. 그러나 유량이 낮아질수록 유량의 오차가 커지고 
시료의 흡수 과정에서의 재현성이 감소하므로 이 점을 고려하여 결정한다.  
표 1. 암모니아 및 아민류의 권장 채취 조건 

항목 권장 값 

흡수액 통로 부피 150 μL 

시료채취유량 0.5 L/min 

흡수액 유량 70 uL/min 

 
4.2 크로마토그래피 분석 조건 
 



  4.2.1 분리 컬럼은 각 성분 피크의 분리도를 고려하여 결정한다. 일반적으로 
암모니아와 아민류의 대기 중 농도는 매우 큰 차이를 보이기 때문에 암모니아 피크와 
아민류 피크들이 충분이 높은 분리도로 분리되어야 한다. 
  4.2.1 용리액의 농도 및 유량은 사용되는 분리 컬럼에 따라 각 성분 피크의 
분리도와 모든 성분을 분리하는데 소요되는 시간을 고려하여 결정한다. 
  4.2.2 충분한 검출력을 확보하기 위해 이온 서프레서(suppressor)가 부착되어 있어야 
한다. 이온 서프레서는 바탕(background) 전도율이 0.2 μS 이하로 유지할 수 있는 
성능을 가지고 있어야한다.  
  4.2.3 시료 주입 루프의 부피는 500 ˜ 1500 μL의 범위에서 결정한다. 주입 루프의 
부피를 증가시키면 검출력은 향상되지만 각 성분들의 피크들의 분리도가 떨어질 수 
있으므로 충분한 분리도를 유지하는 범위 내에서 결정되어야 한다. 
 
표 2. 이온크로마토그래피의 분석 조건 예 

항  목 값 

분리 컬럼 -SO3H, 250mm×4mm 

용리액 메탄설포닉산 40mM 

용리액 유량 1.0 mL/min 

이온 서프레서 Self Regenerating Suppressor 

주입 루프 부피 1000 μL 

 
 
 
5. 분석절차 
 
5.1 장치 구성 
 
장치는 시료 채취 장치와 이온 크로마토그래피 시스템으로 이루어져 있다. 시료 채취 
장치는 측정 대상 공기를 흡입하여 흡수액으로 채취하며 채취 시료를 주기적으로 
이온 크로마토그래피에 주입한다. 이온 크로마토그래피 시스템은 주입된 시료를 
자동적으로 분리 및 정량한다. 
 
5.2 측정과정 
  
  5.2.1 시료채취장비 
    5.2.1.1 흡수액의 양이 충분한지 확인하고 제조일을 확인한다. 흡수액은 한달 
이내에 제조된 것을 사용해야 한다. 



    5.2.1.2 흡수액의 배출구가 적절히 배출 용기에 연결되어 있는지 확인한다. 
    5.2.1.3 시료 채취 장비를 작동시키고 공기의 흐름 속도와 흡수액의 흐름 속도가 
설정된 값을 유지하는지 확인한다. 
    5.2.1.4 장기간 동안 사용하지 않았을 경우는 충분한 양의 흡수액을 흘려 확산 
스크러버를 충분히 세척해야 한다. 
    5.2.1.5 장비의 작동을 중지할 경우 반드시 확산 스크러버 내의 흡수액을 모두 
빼내야한다. 
 
  5.2.2 이온크로마토그래피 분석 
    5.2.2.1 용리액의 양과 제조일을 확인한다. 용리액은 한 달 이내에 제조된 것을 
사용해야 한다. 
    5.2.3.2 용리액의 배출구가 적절히 배출 용기에 연결되어 있는지 확인한다. 
    5.2.3.3 크로마토그래피 장비를 작동시키고 각 구성 부품 간의 연결 부위에 
용리액의 누출이 없는지 확인한다. 또한 용리액의 압력이 적정한 수준을 유지하는지 
확인한다.  
    5,2,2,4 바탕선이 안정화될 때까지 기다린다. 
    5,2,2,5 시료 채취 장비의 공기 이송부를 끄고 흡수액만을 주입하여 각 성분의 
바탕 값을 확인한다(2.2.4 참고). 
    5.2.2.6 시료 채취 장비의 공기 이송부를 다시 켜고 시료 채취 및 분석을 
시작한다. 
 
 
6. 결과분석(검량) 
 
6.1 확산 스크러버의 흡수율의 검량 
 
확산 스크러버는 각 성분에 따라 다른 흡수율을 가지고 있으므로 주어진 채취 
조건에서 각 성분에 대해 흡수율을 확인하여야 한다. 다음의 과정을 거쳐 흡수율을 
결정한다. 사용되는 모든 조건은 실제 시료 채취 조건과 동일해야 한다. 
 
  6.1.1 각 성분의 표준 가스는 퍼미에이션 튜브법(투과관법) 혹은 이와 동등이상의 
정밀도를 가지는 방법을 사용하여 생성한다. 
  6.1.2 동일하게 제작된 확산 스크러버 두 개(A, B)를 직렬로 연결한 다음 각 
스크러버에 흡수액을 주입하여 흡수액 통로를 완전히 채운 뒤 밀폐한다.  
  6.1.3 직렬로 연결된 두 확산 스크러버에 표준 가스를 주입한다. 표준 가스의 유량과 
주입 시간은 시료 채취 조건의 시료채취유량과 흡수액의 머무름 시간으로 한다. 표준 
가스는 첫 번째 확산 스크러버(A)를 통과한 뒤 두 번째 확산 스크러버(B)를 거쳐 
빠져나간다. 
  6.1.4 각 흡수 스크러버로부터 흡수액을 회수한 다음 이온 크로마토그래피 



시스템으로 표준 가스 성분에 해당하는 피크의 넓이(IA, IB)를 구한다. 
  6.1.5 두 확산 스크러버의 순서를 바꾸어 연결한 뒤 표준 가스를 흘린다. 이번에는 
표준 가스가 확산 스크러버 B를 먼저 통과한 뒤 확산 스크러버 A를 거쳐 빠져나간다. 
흡수액을 회수하여 표준 가스 성분의 피크 넓이(IA ′, IB ′)를 구한다.  
  6.1.6 다음의 식으로 흡수율을 계산한다. 
 

 
 
AB : 흡수율 (0.0 ˜ 1.0) 
IB : 확산 스크러버 B의 첫 번째 연결 구성(스크러버 A → 스크러버 B)에서 채취된 
표준 가스 성분의 피크의 넓이(mV?min) 
IB ′ :  확산 스크러버 B의 두 번째 연결 구성(스크러버 B → 스크러버 A)에서 채취된 
표준 가스 성분의 피크의 넓이(mV?min) 
  6.1.7 각 성분의 흡수율은 표준 가스의 농도가 10 ppbv일 때 0.9 이상이어야 한다.  
 
 
6.2 이온 크로마토그래피의 검량 
 
  6.2.1 제조된 혼합 표준 용액을 묽혀 4가지 이상의 표준 용액을 농도별로 제조한다. 
표준 용액의 농도 범위는 실제 측정되는 분석 기체 시료의 농도를 고려하여 결정한다. 
권장하는 채취 조건을 사용할 경우 암모니아의 경우 0 ˜ 5 ppm, 아민류의 경우 0  ̃
50 ppb의 범위에서 4 가지 이상의 농도의 표준 용액을 제조할 것을 권장한다. 
  6.2.2 제조된 표준 용액을 이온 크로마토그래피 시스템에 주입한다. 시료의 주입은 
시료 채취 장비의 시료 주입기를 이용하거나 크로마토그래피 시스템에 별도로 설치된  
주입기를 이용한다. 별도의 시료 주입기를 사용할 경우 시료 채취 장비의 시료 
주입기와 같은 부피의 시료 루프를 사용해야한다.  
  6.2.3 제조한 모든 표준 용액에 대해 각 성분의 피크의 넓이를 구한 뒤 검량선을 
작성한다. 암모니아의 경우 직선성이 좋을 경우 2차 함수로 검량선을 작성해도 
무방하다. 
  6.2.4 검량선의 직선성은 검량 범위에서 R2 = 0.98 이상이어야 한다. 
 
 
6.3  분석 성분의 농도 결정 
크로마토그래피 시스템으로 측정한 각 성분의 피크 넓이를 구하고 그 농도를 
계산한다. 다음 식을 사용하여 흡수액 중의 각 성분의 농도로부터 그 기체상 농도를 
구한다. 
 

 
 



CA : 성분 A의 기체 농도 (ppbv) 
CA ′ : 성분 A의 흡수액 중 농도(크로마토그래피로 구한) (ppb) 
EA : 성분 A의 흡수율 
VA : 대기 중의 성분 A의 부피 (nL = 10-9 L) 
Vair : 채취된 대기의 부피 (L) 
tres : 흡수액이 확산 스크러버 내에서 머무르는 시간, 즉 채취 시간 (min) 
mA : 성분 A의 몰수 (nmol = 10-9 mol) 
Vscr : 확산 스크러버의 흡수액 흐름 통로 부피 (mL) 
FWA  : 성분 A의 분자량 (g/mol) 
Fair : 확산 스크러버로 주입되는 공기 유량 (L/min) 
Fabs : 확산 스크러버로 주입되는 흡수액 유량 (mL/min) 
R : 기체 상수 (0.0821 atm?L/mol?K) 
T : 기온 (K = ℃ + 273) 
P : 기압 (atm) 
 
 
6.4 최소 감출 한계 및 재현성의 결정 
   
  6.4.1 최소 감출 한계 농도 
표준 가스를 동일한 채취 및 분석 조건을 사용하여 7회 반복 측정한다. 표준 가스의 
제조 및 농도는 6.1에 준한다. 최소 검출 한계는 반복 측정값들의 표준 편차를 구하고 
이 값에 세 배를 함으로써 얻어진다. 모든 성분의 최소 검출 한계는 후각 감지 농도 
이하이어야 한다. 
  6.4.2 재현성 
재현성은 6.4.1에서 얻은 측정값들의 상대 표준 편차로 평가한다. 모든 성분에 대해 
결정된 채취 및 분석 조건에서 5 % 미만의 상대 표준 편차를 가져야한다. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

5. 저온농축장치를 이용한 스타이렌 연속측정 방법 
 
1. 개요 
 
도입부에 일정 형태의 저온농축장치를 사용하여 대기 중의 공기를 직접 채취하여 
저온농축관에서 농축한 후, 2단 열탈착하여 고분리능 캐필러리칼럼을 이용한 
가스크로마토그래피에 의해 분석대상물질인 스타이렌을 분리하여 
가스크로마토그래피의 검출기(FID 등)로 현장에서 바로 분석한다. 



 
 
2. 용어정리 
 
2.1 모세관 컬럼(capillary column) 
 
본 시험방법에서는 모세관 컬럼을 사용하고, 저온농축온도 및 열탈착장치의 구성에 
따라서 내경 및 필름두께를 선택하여 규정물질의 항목별 검출 분리능이 1이상(R≥1) 
되는 컬럼을 사용한다.  
 
2.2 저온흡착관의 안정화(Conditioning)  
 
흡착관을 사용하기 전에 열탈착 장치에 의해 불활성 기체가 흐르는 상태에서 보통 
230±10 ℃로 순도 99.999 % 이상의 불활성 기체 50 mL/분으로 2˜3시간 동안 
안정화시킨 후 사용한다. 시료채취 이전에 흡착관의 안정화 여부를 사전 분석을 
통하여 반드시 확인해야 한다. 
 
3. 측정장치 
 
저온농축분석법에 사용되는 Online Gas chromatograph는 다음의 그림 1에 나타낸 
것처럼 대기 중의 공기를 직접 채취하여 저온응축과 농도 분석을 1시간의 주기로 
연속 측정하는 시스템이다.  

 
그림 1. 저온농축분석법에 사용되는 Online Gas chromatography system 개략도 

 
3.1. 장치구성 
저온농축분석장치는 열탈착 시료 주입장치인 시료도입부와 불꽃염광광도계가 장착된 
가스크로마토그래피의 분석부로 나뉜다. 
 
  3.1.1 시료도입부 
    3.1.1.1 수분제거부r 
과도한 습도제어를 위해 사용되는 장치로 반투과성의 막여과지(semi-permeable  
membrane)가 장착된 Nafion Dryer를 이용한다. 이 장치는 동축의 관형막을 장착한 
stainless-steel tube로  구성되어 있으며, 반투막의 주변에 건조공기를 통과시켜 수분을 
제거한다.  
    3.1.1.2 저온농축트랩(Automated Thermal Desorption)  
고체상의 흡착관으로서 가스상의 분석대상 시료를 농축하고 GC의 유입구로 시료를 
연속적으로 유입시키기 위한 장치이고 두 종류의 흡착제(graphite, carbon molecular 
sieve)로 충진된 작은 유리 trap으로 구성된다. 시료채취기간 동안 진공펌프에 의해 



trap를 통해 약 600㎖의 시료 또는 표준가스가 유입되고 이 trap은 시료대기중의 
시료가 흡착관에 잘 흡착될 수 있도록 -30℃로 냉각되어 진다. 시료채취가 끝나면 
트랩은 가열되고 시료의 탈착이 이루어진다. 탈착된 시료는 He(carrier gas)에 의해 
이동관을 통해 GC의 분리컬럼으로 유입된다. 
    3.1.1.3 SPT(시료농축트랩) 
Canister 용기에 담을 시료를 분석하기 위해서는 농축과정을 거쳐서 GC 분리관에 
주입하여야 한다. 농축방법은 6-port switching 밸브를 이용하는데, 여기에 길다란 
sampling loop를 장착하여 이를 액체질소로 냉각하여 시료농축이 일어나게 한다. 
액체질소는 영하 180℃의 매우 저온으로 성분의 농축이 일어난다. 실제 시료에는 
수분이 존재하므로 저온에서 수분의 응축으로 인하여 loop가 막힐 수 있다. 이를 
해결하기 위하여 loop에 pyrex glass bead를 채워서 사용한다.    
    3.1.1.4 유량조절기(MFC, mass flow controller)와 펌프 
시료채취시 유입의 유량을 일정하게 유지하기 위해 사용된다.  
  3.1.2 분리관 
비극성분리관으로 glass, steel fused silica의 재질로 된 관의 내벽에 정지상이 결합된 
분리관을 사용하며, 분리관의 길이는 충분한 분해능을 갖기 위해 일반적으로 30˜60 m 
길이의 내경은 0.25˜0.32 mm 정지상 필름의 두께가 5 ㎛ 인 것을 사용하나 
분석대상물질에 따라 별도 규격제품을 사용할 수 있다. 만일 액체질소를 사용하여 
오븐 온도를 영하 60도까지 낮출 수 있는 경우에는 오븐의 온도 조절 범위가 크므로 
얇은 두께의 고정상을 갖는 분리관을 사용할 수 있다. 또한 분리관은 일반적으로 한 
개의 칼럼을 사용하지만 두 개의 칼럼을 함께 사용할 수도 있다. 
  3.1.3 검출기 
대부분의 유기물시료의 분석에 사용되는 불꽃염광광도계(GC/FID)를 사용한다. 
GC/FID를 이용할 때 미지 시료의 확인은 GC의 retention time에 의존한다.  
  3.1.4 운반가스 
가스크로마토그래피의 이동상으로 가스크로마토그래피로 주입된 시료를 분리관과 
검출기로 옮겨주는 역할을 하며, 비활성의 건조하고 순수한(99.9999%) 헬륨, 질소 등을 
이용한다.   
 
 
3.2 장치의 검?교정 
 
  3.2.1 표준물질 
표준물질은 SRM(Standard Reference Material)과의 소급성이 유지되어 있고, 유효기간이 
경과하지 않은 것을 사용한다. 자동저온농축분석법(Online Gas chromatography)을 
이용하여 분석하는 표준물질의 농도는 100ppb 또는 1ppm 수준의 혼합표준가스를 
사용하여야 한다. 
    3.2.1.1 표준물질의 희석 
스타이렌의 정확한 정량을 위해서는 시료농도와 같은 농도의 표준가스가 필요하다. 



그러나 저농도의 표준가스는 안정성이 낮으므로 정확한 농도를 확보하기가 쉽지 않다. 
그러므로 일반적으로는 ppm 수준의 혼합표준가스를 수 ppb 수준으로 희석하여 
사용한다.  
    3.2.1.2 표준가스 희석관련 정도관리 요소 
검량선 작성 또는 측정의 정도관리를 위하여 표준가스의 구입 및 희석시 관리되어야 
하는 정도관리 요소는 다음과 같다.  
 
         ① 밸브 및 도입관 Cleaning 
            희석장치와 밸브, line 등에 오염이 없는 상태를 유지 관리하여야 한다. 
         ② 제로가스의 농도 
            구입된 고순도의 질소 또는 헬륨 가스는 99.9999%의 순도 이상을 가져야 

하고 유효 기간 동안에만 사용한다. 
         ③ 혼합표준가스의 농도 
            구입된 혼합표준가스는 유효기간과 각 성분별 농도, 인증값, 확장불확도 

및 신뢰수준이 포함되어 있는 인증서가 확보되어야 하며, 유효 기간 
동안에만 사용한다. 

         ④ MFC 유량교정 
            자동 희석장치에 있는 유량 교정 장치에는 희석용 MFC가 2개 이상 

내장되어 있다. 이들 각각의 MFC는 교정에 적합한 용량의 기준기급 
유량계와 비교 교정되어야 한다. 기준기급 유량계는 교정 기관에 의한 
외부교정을 주기적으로 실시하여야 하고, 교정의 결과로서 유효기간 내의 
교정 성적서를 보관하여야 한다.  

 
3.3 측정장비의 정도관리 
스타이렌 분석을 위한 측정 장비는 정도관리를 위한 성능평가를 주기적으로 
실시하여야 하며 항목별 실험방법 및 교정 주기는 표 1에 따른다. 
표 1. 환경대기 중 스타이렌의 측정을 위한 정도관리 
구 분 정도 요소 정도관리 절차 채택판정기준 점검주기 부적격시 

조치사항 
측정소 온도 및
온도변화 

측정소 온도측정 10-25℃ 매주 온도조절 

측정소 습도 및
습도변화 

측정소 습도측정 30-40% 매주 습도조절 

측정장비의 유지상태 기기매뉴얼에 따른다 기기매뉴얼에 따른다 매주 기기매뉴얼에  
따라 점검 

측정소 
환경 

시료채취관의 유지상태 기기매뉴얼에 따른다 기기매뉴얼에 따른다 매주 기기매뉴얼에  
따라 점검 

기본장비Canister의  세척상태 Humid zero air 주입 
Blank 확인 

 분석대상물질의 농도≤2 ppbc 또는 
 분석대상물질의 농도≤검출한계(MDL) 
 TNMOC≤10 ppc 

매주 Humid zero air로 
추가적인 시스템 

purge 



시료채취기간의 정확도 경과시간 측정 또는 
시간측정 장치의 교정 
On/Off 타이머 측정 

24시간±2분 범위 내 매주 시간측정장치의  
조정 및 교체 
타이머 조정 및 교체 
(년 1회 교정) 

샘플링 유량의 적산 유량조절 점검 15 ㎖/min 유량으로 채취되는 시료의 
총 부피에 대해 10%의 범위 내 

매주 유량조절장치의  
조정 및 교체 
(년 1회 교정) 

기본장비

캐니스터의 압력/진공 
측정장치의 정확도 

압력/진공게이지 점검 측정소와 실험실에서 측정된 
캐니스터의 압력차가 10% 범위 내 

매주 압력/진공측정 장치의 
조정 및 교체 

시스템의 바탕시험 수분이 첨가된 고순도 
질소를 이용하여  
시스템의 

background점검 

총 피이크의 합(PLOT, BP-1)≤2 ppb 
또는 20 ppbc(EPA  TAD 기준) 
개별성분의 피크≤2 ppbc 

년간 1)반복분석 
2)시스템 LEAK 점검 
3)수분이 첨가된  
 고순도질소 이용 
 - 시스템 세척 
4)샘플트랩 전처리 

기기의 직선성 농도별 표준혼합가스 
준비(1, 5, 10ppb) 

Multiple point  calibration
실시 (최소 3 point  
이상) 

각 측정값의 상관계수≥0.995 년간 1) 반복확인 
2) 새로운 보정용
표준 
   가스를 이용하여 
   검량선 재작성 
 
 

기기의 상태점검 및
분리능 
(정성/정량적인 
성능평가) 

검량선 작성에 이용된 
중간농도레벨의 

표준물질을 이용하여 
개별성분의 체류시간 
및 프로판, 벤젠의 
감응계수(RF) 확인 

계산된 감응계수와 검량선 작성에 
사용된 각 농도레벨의 평균 

감응계수간의 상대퍼센트차이(RPD)가 
10% 범위 내 일 것 

개별성분의 체류시간은 ±0.1분 범위 내 
개별성분의 %회수율은 80-120%범위 

내   

매주 1) 반복확인 
2) 새로운 보정용
표준 
   가스를 이용하여 
   검량선 재작성 
 
 

검출한계 미국 EPA 
MDL추정방법에 따라 
실시(40 CFR136 Part 

B) 
 

MDL=t(n-1, 0.99)×S 
(대략 검출한계에 다다를 것으로 

예상되는 
분석대상물질의 농도를 최소한 7회 반복 
측정하여 계산:1 ppb 농도이용) 

년간 1)반복확인 
 
 
 
 

기기의 
성능 

중복시료 
분석(정밀도평가) 

수동 또는 자동으로 
시료의 반복적인 
 분석 실시 

검출한계보다 5배 높은 농도의 
표준혼합가스를 반복분석하여 RPD가 

20% 범위내 일 것 

매주  

 

 
  3.3.1 바탕시험(Background test) 
온라인 측정기의 오염도 및 안정성을 알아보기 위하여 바탕 시험을 실시하여야 한다. 
바탕시험은 고순도 질소를 수분과 함께 Bag에 담은 다음 Bag내의 고순도 질소 
600㎖를 이하 시험방법에 따라 분석하고 2개의 컬럼(PLOT, BP-1)에서 측정된 총 
피이크의 합이 20ppbC이내이거나, 각각의 컬럼에서 측정된 스타이렌 농도가 각각 
10ppbC 이내로 유지되어야 한다. 
 
  3.3.2 기기의 직선성(Lineality) 
교정(calibration)이란 농도를 알고 있는 표준가스와 측정기에 의하여 표준가스를 



분석한 결과 사이의 관계를 정립해가는 과정이다. 일반적인 교정 과정으로서 각 목적 
성분에 대한 RT(Retention time)를 점검하여야 하며, 각 성분별로 ±0.5분을 벗어나면 
안된다. RT가 정해진 범위를 벗어난 경우 점검이 필요하다. 
RT가 정해진 범위내에 드는 경우, 3가지 이상의 농도(예 1, 5, 10ppb)를 사용하여 다점 
교정을 실시하며 상관계수(R2)가 0.995이상이어야 한다. 
  3.3.3 정성/정량적인 성능평가 
검량선 작성에 사용된 중간 농도레벨의 표준물질을 이용하여 개별성분의 체류시간 및 
감응계수(RF)를 확인한다. 계산된 감응계수와 검량선 작성에 사용된 각 농도레벨의 
평균 감응계수간의 상대퍼센트차이(RPD)가 10% 범위이내, 개별성분의 체류시간은 
±0.5분, 개별성분의 % 회수율은 80˜120% 이내여야 한다.   
  3.3.4 검출한계(Detection limit)  
각 측정기기들은 분석방법에 대한 분석대상물질의 검출한계 (Limit of Detection)에 대한 
자료를 확보하여야 한다. 일반적으로 분석방법에 대한 검출한계는 특정된 확률로서 
분석기기의 noise로부터 구분될 수 있는 동시에 기기에 의해 관측될 수 있는 
분석물질의 최소 값 혹은 최소농도를 말한다.  
즉, 방법검출한계 (Method Detection Limits, 이하 MDL)를 99 %의 신뢰도로 
분석대상물질의 최저농도가 "0"과 다르다고 보고할 수 있는 수준으로 정의(US 
EPA)하고 추정할 수 있다. 
MDL의 추정방법은 대략 검출한계에 다다를 것으로 예상되는 분석대상물질의 농도를 
최소한 7회 반복 측정한 후 이 농도 값을 바탕으로 하여 얻은 표준편차 (Standard 
Deviation)를 이용하여 아래와 같은 식으로 계산한다. 

 
    MDL = t(n-1, 0.99) × S.D 
                            t : 1% 유의수준에서의 student-t 값 
                            n-1 : 자유도 
                            S.D : 표준편차 
 
여기서 t(n-1)는 자유도 n-1, 1% 유의수준에서 student-t 값이며, n은 반복분석횟수를 
의미한다. MDL를 추정하기 위해서 대략 0.25 ppb에 해당하는 표준물질을 분석하여 
얻은 결과를 위의 식을 이용하여 계산한다. 한편 여기서 MDL 추정을 위해 사용된 
0.25 ppb 농도는 가스희석장치를 사용하여 희석하기에는 너무 낮은 농도이기 때문에 1 
ppb의 표준혼합기체를 분석시스템에 40분 동안 채취할 경우의 총시료 채취량 600 ml에 
대해 1/4의 양인 150 mLl를 채취한 양으로 환산하여 계산하며, 1ppb의 표준시료를 
각각 7회 연속 분석하여 구한 MDL의 값이 각각 2ppbC 이내여야 한다  
  3.3.5 정밀도(precision)  
측정치의 참값에 대한 재현성을 나타낸다. 분석시스템의 분석방법에 대한 정밀도 
실험에서는 1 ppm에 해당하는 표준물질을 희석장치를 이용하여 5ppb에 해당하는 
일정한 농도로 희석한 후 7회 반복 분석하여 RSD로서 참값에 대한 접근도를 
계산하거나 2회 반복 분석하여 RPD로서 계산한다.  



상대표준편차(relative standard deviation, RSD)는 7회 반복 분석시 자료의 변동크기를 
나타내는 변동계수(coefficient of variation, CV)를 백분율로서 표현하며, 기준치는 ±25% 
이내이다. 
 
                        RSD = S.D/AVE. x 100 (%) 
 
                                       RSD : relative standard deviation 
                           S.D : standard deviation 
                         AVE. : average 
 
RPD(Relative percent difference)는 2회 반복 분석하여 백분율로서 표현하며, 기준치는 
±20% 이내이다.  

 
                  |S - D| 
                 RPD = ────── × 100 (%)  
           (S + D)/2 
 
        RPD= relative percent difference 
     S : First sample  value 
     D : Second sample value 
 
  3.3.6 정확도(Accuracy)  
측정치의 참값에 대한 접근도를 나타낸다. 분석시스템의 분석방법에 대한 정확도 
실험에서는 1 ppm에 해당하는 표준물질을 희석장치를 이용하여 5 ppb에 해당하는 
일정한 농도로 희석한 후 7회 반복 분석하여 참값에 대한 접근도를 계산한다.  
정확도의 기준치는 7회 반복 분석한 값의 참값과의 오차가 ± 20 % 이내여야 한다 
 
             정확도(% Bias) = (측정값-참값)/참값 x 100 
 
 
4. 장비의 설치 
  
 4.1 설치조건 
일반시험방법 <가스크로마토그래피법> 6.1과 같다. 
   
  4.2 분석전 준비 
일반시험방법 <가스크로마토그래피법> 6.2와 같다. 
 
5. 측정 



 
  5.1 시료의 채취 
 
공기는 소형 펌프를 이용하여 정해진 시간 동안 정해진 유량으로 TD(Thermal 
Desorbtion) 트랩을 통해 흡인되며, 일정한 유량의 공기를 채취하기 위해 MFC를 
사용한다. 또한 채취된 시료 중의 과도한 수분을 제거하기 위해서 Nafion dryer를 
사용하며, 수분이 제거된 시료는 저온응축장치를 거쳐 빠른 시간 내에 고분리능 
캐필러리 GC로 이송된다. 
 
  5.2 가스크로마토그래피 
 
가스크로마토그래피법에 따라 획득된 크로마토그램으로부터 미리 작성한 검량선을 
사용하여 스타이렌의 양을 구하여 농도(ppb)를 산출한다. 
 
  5.3 분석조건의 설정 
 
기기의 분석조건은 악취공정시험법(가스크로마토그래피법)에 기초하여 설정하고 
이러한 기기조건은 매일 또는 기기 작동 중에 주기적으로 체크되어야하고 유지되어야 
한다. 아래의 표 2를 참고할 수도 있다. 
 
표 2. 측정장비의 운전조건 

저온농축트램 Gas Chromatography 

Parameter Value Parameter Value 

Trap High 325℃ Column 1 PLOT (0.32 mm, 50 m, 5 m) 

Trap Low -30℃ Column 2 BP-1 (0.22 mm, 50 m, 1 m) 

Ramp Rate 40℃/sec  Carrier Flow 15 psi (5 ㎖/min) 

Trap Hold 1 min Detector Temp. 250℃ 

Desob Time 1 min Initial Temp. 44℃ for 12 min 

Sampling Flow 15 ㎖/min 1st Step 44℃→120℃ (7℃/min), 0 min 

Sampling Time 40 min 2nd Step 120℃→168℃ (5℃/min), 6 min 

Sampling Volume 600 ㎖ 3rd  Step 168℃→200℃ (20℃/min), 6 min 

 
  5.4 검량선의 작성 
 
표준가스의 확보와 희석을 기초하여 각각의 분석대상성분에 해당되는 혼합 
표준가스를 농도별로 확보하거나 희석장치를 사용하여 농도별로 표준가스를 발생시켜 



검량선을 작성한다. 표준가스는 생산자가 이미 품질과 불확도를 보증한 것을 구입하여 
사용하며, 희석장치를 사용하여 농도별로 표준가스를 발생시켜 검량선 작성용으로 
사용할 때는 1ppm의 혼합표준가스를 교정기관에서 유량조절계가 교정 유지된 
희석장치를 사용하여 세척이 완료된 canister에 1, 5, 10 ppb의 농도로 희석한다. 
희석이 완료된 1, 5, 10ppb의 농도의 혼합표준가스 600 mL를 단계적으로 정확히 
주입하여 시료의 시험방법에 따라 시험하여 휘발성유기화합물의 농도의 농도와 
반응값과의 관계선을 작성한다.  
 
  5.5 농도계산 
 
각각의 분석대상성분의 유지시간에 해당되는 위치의 피이크로부터 피이크의 높이 
또는 면적을 측정하고 미리 작성한 검량선으로부터 각각의 양을 구하여 시료중의 
농도(ppb)를 산출한다. 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



6. 고효율막채취장치를 이용한 카르보닐류의 연속측정 방법 
 
 
1. 개요 
 
지정악취물질 중 암모니아와 아민류의 현장연속측정을 위한 장치이다.   암모니아 및 
아민류의 연속 측정은 확산 스크러버를 통해 공기 중의 암모니아 아민 기체를  
흡수액으로 채취하고 고성능액체크로마토그래피(이하 HPLC) 시스템에 주입하여 
분석하는 과정을 통해 이루어진다. 
흡수액으로써 2,4-디나이트로페닐하이드라진(2,4-dinitrophenylhydrazine, C6H6N4O4, 이하 
2,4-DNPH)용액을 사용한다.  흡수액으로 채취하는 과정은 연속적으로 이루어지며 
일정 시간 간격으로 HPLC에 주입된다.   주입된 시료는 HPLC에서 분리되어 정량된다. 
분석 대상 물질은 포름알데히드(formaldehyde), 아세트알데히드(acetaldehyde), 
아크로레인(acrolein), 아세톤(acetone), 프로피온알데히드(propionadehyde), 
n-부틸알데히드(n-butyraldehyde),iso-부틸알데히드(iso-butyraldehyde),n-발레르알데히드(
n-valeraldehyde), 그리고 iso-발레르알데히드(iso-valeraldehyde)의 9종의 알데히드이다. 
 
2. 측정장치 및 기구 
 
장치는 시료 채취 장치와 고성능액체크로마토그래피시스템으로 이루어져 있다. 시료 
채취 장치는 측정 대상 공기를 흡입하여 흡수액에 채취하며 채취 시료를 주기적으로 
액체 크로마토그래피에 주입한다. 고성능액체크로마토그래피 시스템은 주입된 시료를 
자동적으로 분리 및 정량한다. 
 
2.1 확산 스크러버  
 
확산 스크러버는 공기가 흐르는 공기통로와 흡수액이 흐르는 흡수액 통로, 그리고 이 
두 통로를 분리하는 반투막의 세 부분으로 구성되어 있다.   반투막은 소수성 재질로 
이루어져 있으며 10˜30 미크론(micron) 정도의 미세공을 가지고 있다. 반투막의 
미세공을 통해 공기 통로로부터 채취하고자하는 성분이 흡수액 통로로 확산되어 
채취된다(그림 1). 흡수액은 확산 스크러버로 주입되어 일정 시간을 확산 스크러버 
내에서 머무른 뒤 빠져나간다. 이 머무름 시간 동안 암모니아 및 아민류의 채취가 
일어나며 확산 스크러버를 빠져나간 뒤 주입 루프를 통과한다. 주입 루프에 채워져 
있는 흡수액 시료는 일정 시간 간격으로 고성능액체크로마토그래피 시스템으로 
주입된다. 
 



  
그림 1. 확산 스크러버의 채취 원리 

 
2.2 시료채취 장치(고효율막채취장치) 
 
시료 채취 장치의 구성은 그림 2와 같다. 

  
 

1: 확산 스크러버, 2: 전단 공기 흡입 펌프, 3: 후단 공기 펌프, 4: 공기 유속 조절기, 5: 
시료 주입기, 6: 주입 루프, 7: 흡수액 펌프, 8: 공기 흡입구, 9: 공기 배출구, 10: 흡수액 
입구, 11: 흡수액 배출구, 12: 용리액 입구(고성능액체크로마토그래피 시스템), 13: 
용리액 출구(고성능액체크로마토그래피 시스템) 
 

그림 1. 시료 채취 장치 
 

  2.2.1 전단 공기 흡입 펌프에 의해 측정하고자 하는 장소의 공기를 채취 장치까지 
이송된다. 측정 장소와 채취 장치의 거리가 5 m 이내인 경우에는 사용하지 않는 것이 
좋다.  
  2.2.2 전단 공기 흡입 펌프에 의해 이송된 공기는 다시 후단 공기 흡입 펌프에 의해 
확산 스크러버 내로 이송된다. 확산 스크러버 내에서 채취 과정을 거친 공기는 장치 



외부로 배출된다. 공기 흡입 펌프는 펌프에 의한 오염 및 기억 효과를 피하기 위해 
확산 스크러버의 후단에 설치되어 있으며 공기 펌프의 후단에는 공기의 유량을 
조절하기 위해 유량 조절 장치가 부착되어 있어야 한다.  
    2.2.3 흡수액은 이송 펌프에 의해 확산 스크러버로 이송된다. 흡수액 이송 펌프는 
연동 펌프 또는 주사기 펌프를 사용하며 유량 조절이 가능해야 한다. 확산 
스크러버에서 채취 과정을 거친 흡수액은 확산 스크러버를 빠져나온 뒤 시료 
주입기의 시료 주입 루프를 채운 뒤 배출된다. 루프의 흡수액 시료는 시료 주입기를 
거쳐 일정 시간 간격으로 이온 크로마토 그래피 시스템으로 주입된다. 
    2.2.4 공기 이송부는 독립적으로 작동할 수 있어야 한다. 공기 이송부의 작동을 
중지시키고 흡수액 이송부만을 작동시킴로써 시료가 채취되지 않은 흡수액을 
크로마토그래피 시스템에 주입할 수 있어야한다. 그럼으로써 흡수액에 포함된 분석 
성분들의 바탕 값을 확인할 수 있다. 
    2.2.5 크로마토그래피 시스템으로의 시료 주입은 주기적으로 이루어져야하며 다음 
중 한 가지 방식으로 이루어져야 한다. 첫 번째는 시료 채취 장치가 시료 주입기를 
동작시켜 시료를 주입한 뒤 크로마토그래피 시스템에 시료 주입 신호를 보내는 
방식이다. 크로마토그래피 시스템은 신호에 따라 전도율 검출기로부터 데이터 수집을 
시작한다. 두 번째는 크로마토그래피 시스템이 시료 채취 장치로 시료 주입 신호를 
보내고 시료 채취 장치가 시료 주입기를 동작시키는 방식이다. 크로마토그래피 
시스템은 신호를 냄과 동시에 데이터 수집을 시작한다. 어떠한 방식이든 시료 채취 
장치는 그 방식에 따른 시료 주입을 위해 적절한 장치와 구성을 가지고 있어야 한다. 

 
2.3 고성능액체 크로마토그래피 시스템 
 
액체 크로마토그래피 시스템은 그림 2과 같이 구성되며 다음의 조건을 만족시켜야 
한다. 
  2.3.1 9종의 알데히드-2,4-디니트로페닐하이드라존을 분리해 낼 수 있어야한다..  
  2.3.2 주기적인 시료 주입과 데이터 수집을 위한 장치를 구비하고 있어야 한다. 
  2.3.3 고성능액체크로마토그래피의 검출기의 신호 데이터 수집과 각 성분 피크의 
검출 및 정량은 자동적으로 이루어져야 하며 저장될 수 있어야 한다. 
 



  
 
1: 용리액 펌프, 2: 분리 컬럼, 3: UV-Vis 검출기, 4: 용리액 입구, 5: 용리액 배출구, 12: 
시료 주입기 입구(시료 채취 장치), 13: 시료 주입기 출구(시료 채취 장치) 

 
그림 2. 고성능액체크로마토그래피 시스템 

 
 
3. 시약 및 표준품 
 
시약은 다음의 방법에 따라 조제한 것을 사용한다. 
 
3.1 흡수액 
 
흡수액은 아세토니트릴(acetonitrile , C2H3N)에 인산(phosphoric  acid, H3PO4)을 녹여 3%의 
농도로 만든후 다시 2,4-DNPH를 녹여 그 농도가 60 ppm이 되도록 한다. 사용되는 
2,4-DNPH는 용매로 아세토니트릴을 사용하여 한번 이상 재결정한 것을 사용한다. 
제조된 흡수액은 갈색병에 보관해야하며 사용 전에는 저온에서 보관한다. 
 
3.2 알데히드-2,4-디니트로페닐하이드라존 표준 용액 
 
시판되는 알데히드-2,4-DNPH 표준 용액을 사용하거나 3.1 에 의해 제조된 흡수액에 
9종의 알데히드를 가해 1000 ppm의 혼합 표준 용액을 제조한다. 시판되는 표준 용액을 
사용할 것을 권장한다. 표준 용액의 순도는 99% 이상이어야 한다. 표준 용액을 
아세토니트릴을 사용하여 적당한 농도로 묽혀 사용한다.  흡수액과 마찬가지로 
저온에서 갈색병에 보관 한다. 
 
3.3 용리액 



 
용리액은 아세토니트릴과 초순수를 60 : 40의 부피비로 혼합하여 제조한다. 사용되는 
분리 컬럼에 따라 다른 조성의 용리액을 사용해도 무방하다. 
 
 
4. 시료채취 및 분석 조건의 결정 
 
4.1 시료 채취 조건 
 
  4.1.1 흡수액 유량  
확산 스크러버내의 흡수액 흐름 통로의 부피는 100 ˜ 200 μL의 범위 내에서 결정할 
것을 권장한다. 흡수액 통로의 부피는 흡수액 유량과 더불어 흡수액의 확산 
스크러버내에서의 머무름 시간을 결정하는 요소이다. 측정되는 기체 시료의 농도는 
머무름 시간 동안의 평균값이며 그 부피가 증가할수록 머무름 시간이 길어져 
농축도가 증가하는 반면 시료 기체의 농도 변화에 대한 반응 시간이 길어진다. 따라서 
농축 시간과 반응 시간을 고려하여 통로의 부피를 결정한다. 
  4.1.2 흡인시료유량  
측정지점으로부터 시료 채취 장치로 공기를 이송하는 전단 공기 흡입 펌프의 공기 
흡입 유량은 측정 지점과 시료 채취 장치와의 거리에 따라 유동적이나 10 L/분을 넘지 
않도록 한다. 측정 지점과 시료 채취 장치와의 거리가 5 m 이하인 경우 전단 공기 
흡입 펌프는 사용하지 않는 것이 좋다. 
  4.1.3 시료채취유량 
확산 스크러버를 통과하는 공기 유량은 0.5 ~ 1.0 L/min 의 범위 내에서 결정하며 공기 
조절 장치를 통해 결정된 유량을 일정하게 유지되어야 한다. 유량의 결정은 분석 시료 
기체의 흡수율을 고려하여 결정하여야 한다(6.1 참고). 공기 유량을 높일 경우 시료의 
농축도가 증가하여 최소 검출 농도가 증가하지만 흡수율은 감소하게 된다. 공기 
유량은 채취하는 모든 성분에 대해 흡수율이 0.95 이상이 되도록 결정한다. 
  4.1.4 흡수액의 유량 
50˜100 μL/분 의 범위 내에서 결정한다. 흡수액의 유량은 실제 채취 시간을 
결정하는 요소 중에 하나로써 감소할수록 흡수액의 확산 스크러버 내에서의 머무름 
시간이 길어져 농축도가 증가한다. 그러나 유량이 낮아질수록 유량의 오차가 커지고 
시료의 흡수 과정에서의 재현성이 감소하므로 이 점을 고려하여 결정한다.  
 
 
 
 
 
 
 
 



표 3. 카르보닐류의 권장 채취 조건 

항   목 권  장  값 

흡수액 통로 부피 150 μL 

시료채취유량 0.5 L/분 

흡수액 유량 50 uL/분 

 
 
4.2 크로마토그래피 분석 조건 
 
  4.2.1 분리 컬럼은 각 성분 피크의 분리도를 고려하여 결정한다.  
  4.2.1 용리액의 농도 및 유량은 사용되는 분리 컬럼에 따라 각 성분 피크의 
분리도와 모든 성분을 분리하는데 소요되는 시간을 고려하여 결정한다. 
  4.2.2 UV 검출기의 검출 파장은 360으로 한다.  
  4.2.3 시료 주입 루프의 부피는 20 ~ 60 μL의 범위에서 결정한다. 주입 루프의 
부피를 증가시키면 검출력은 향상되지만 각 성분들의 피크들의 분리도가 떨어질 수 
있으므로 충분한 분리도를 유지하는 범위 내에서 결정되어야 한다. 
 
표 4. 고성능크로마토그래피의 분석 조건(예) 

항   목 값 

분리 컬럼 C18, 250 mm×4.6 mm 

용리액 아세토니트릴 : 물 = 60 : 40 

용리액 유량 1.0 mL/분 

주입 루프 부피 40 μL 

UV 검출기 파장 360 nm 

 
 
5. 분석절차 
 
5.1 장치 구성 
 
장치는 시료 채취 장치와 고속액체이온크로마토그래피 시스템으로 이루어져 있다. 
시료 채취 장치는 측정 대상 공기를 흡입하여 흡수액으로 채취하며 채취 시료를 
주기적으로 고성능액체크로마토그래피에 주입한다. 고성능액체크로마토그래피 



시스템은 주입된 시료를 자동적으로 분리 및 정량한다. 
 
5.2 측정과정 
  
  5.2.1 시료채취장비 
    5.2.1.1 흡수액의 양이 충분한지 확인하고 제조일을 확인한다. 흡수액은 제조일이 
냉장 보관 시 1 개월, 실온 보관 시 1주 이내인 것을 사용해야 한다. 
    5.2.1.2 흡수액의 배출구가 적절히 배출 용기에 연결되어 있는지 확인한다. 
    5.2.1.3 시료 채취 장비를 작동시키고 공기의 흐름 속도와 흡수액의 흐름 속도가 
설정된 값을 유지하는지 확인한다. 
    5.2.1.4 장기간 동안 사용하지 않았을 경우는 충분한 양의 흡수액을 흘려 확산 
스크러버를 충분히 세척해야 한다. 
    5.2.1.5 장비의 작동을 중지할 경우 반드시 확산 스크러버 내의 흡수액을 모두 
빼내야한다. 
  5.2.2 이온크로마토그래피 분석 
    5.2.2.1 용리액의 양과 제조일을 확인한다. 용리액은 한 달 이내에 제조된 것을 
사용해야 한다. 
    5.2.3.2 용리액의 배출구가 적절히 배출 용기에 연결되어 있는지 확인한다. 
    5.2.3.3 크로마토그래피 장비를 작동시키고 각 구성 부품 간의 연결 부위에 
용리액의 누출이 없는지 확인한다. 또한 용리액의 압력이 적정한 수준을 유지하는지 
확인한다.  
    5,2,2,4 바탕선이 안정화될 때까지 기다린다. 
    5,2,2,5 시료 채취 장비의 공기 이송부를 끄고 흡수액만을 주입하여 각 성분의 
바탕 값을 확인한다(2.2.4 참고). 
    5.2.2.6 시료채취 장비의 공기 이송부를 다시 켜고 시료 채취 및 분석을 시작한다. 

 
 
.6. 결과분석(검량) 
 
6.1 확산 스크러버의 흡수율의 검량 
 
확산 스크러버는 각 성분에 따라 다른 흡수율을 가지고 있으므로 주어진 채취 
조건에서 각 성분에 대해 흡수율을 확인하여야 한다. 다음의 과정을 거쳐 흡수율을 
결정한다. 사용되는 모든 조건은 실제 시료 채취 조건과 동일해야 한다. 
  6.1.1 각 성분의 표준 가스는 퍼미에이션 튜브법(투과관법) 혹은 이와 동등이상의 
정밀도를 가지는 방법을 사용하여 생성한다. 
  6.1.2 동일하게 제작된 확산 스크러버 두 개(A, B)를 직렬로 연결한 다음 각 
스크러버에 흡수액을 주입하여 흡수액 통로를 완전히 채운 뒤 밀폐한다.  
  6.1.3 직렬로 연결된 두 확산 스크러버에 표준 가스를 주입한다. 표준 가스의 유량과 



주입 시간은 시료 채취 조건의 시료채취유량과 흡수액의 머무름 시간으로 한다. 표준 
가스는 첫 번째 확산 스크러버(A)를 통과한 뒤 두 번째 확산 스크러버(B)를 거쳐 
빠져나간다. 
  6.1.4 각 흡수 스크러버로부터 흡수액을 회수한 다음 이온 크로마토그래피 
시스템으로 표준 가스 성분에 해당하는 피크의 넓이(IA, IB)를 구한다. 
  6.1.5 두 확산 스크러버의 순서를 바꾸어 연결한 뒤 표준 가스를 흘린다. 이번에는 
표준 가스가 확산 스크러버 B를 먼저 통과한 뒤 확산 스크러버 A를 거쳐 빠져나간다. 
흡수액을 회수하여 표준 가스 성분의 피크 넓이(IA ′, IB ′)를 구한다.  
  6.1.6 다음의 식으로 흡수율을 계산한다. 
 

 
여기서, 
AB : 흡수율 (0.0 ˜ 1.0) 
IB : 확산 스크러버 B의 첫 번째 연결 구성(스크러버 A → 스크러버 B)에서 채취된 
표준 가스 성분의 피크의 넓이(mV?min) 
IB ′ :  확산 스크러버 B의 두 번째 연결 구성(스크러버 B → 스크러버 A)에서 채취된 
표준 가스 성분의 피크의 넓이(mV?min) 
 
  6.1.7 각 성분의 흡수율은 표준가스의 농도가 10 ppbv일 때 0.9 이상이어야 한다.  
 
 
6.2 고성능크로마토그래피의 검량 
  6.2.1 제조된 혼합 표준 용액을 묽혀 4가지 이상의 표준 용액을 농도별로 제조한다. 
표준 용액의 농도 범위는 실제 측정되는 분석 기체 시료의 농도를 고려하여 결정한다. 
권장하는 채취 조건을 사용할 경우 0 ˜ 500 pptv의 범위에서 4 가지 이상의 농도의 
표준 용액을 제조할 것을 권장한다. 
 
  6.2.2 제조된 표준 용액을 고성능 크로마토그래피 시스템에 주입한다. 시료의 주입은 
시료 채취 장비의 시료 주입기를 이용하거나 크로마토그래피 시스템에 별도로 설치된  
주입기를 이용한다. 별도의 시료 주입기를 사용할 경우 시료 채취 장비의 시료 
주입기와 같은 부피의 시료 루프를 사용해야한다.  
  6.2.3 제조한 모든 표준 용액에 대해 각 성분의 피크의 넓이를 구한 뒤 검량선을 
작성한다.  
  6.2.4 검량선의 직선성은 검량 범위에서 R2 = 0.98 이상이어야 한다. 
6.3  분석 성분의 농도 결정 
크로마토그래피 시스템으로 측정한 각 성분의 농도로부터 다음 식을 사용하여 기체 
농도를 구한다. 
 

 



여기서, 
CA : 성분 A의 기체 농도 (ppbv) 
CA ′ : 성분 A의 흡수액 중 농도(크로마토그래피로 구한) (ppb) 
EA : 성분 A의 흡수율 
VA : 대기 중의 성분 A의 부피 (nL = 10-9 L) 
Vair : 채취된 대기의 부피 (L) 
tres : 흡수액이 확산 스크러버 내에서 머무르는 시간, 즉 채취 시간 (min) 
mA : 성분 A의 몰수 (nmol = 10-9 mol) 
Vscr : 확산 스크러버의 흡수액 흐름 통로 부피 (mL) 
FWA  : 성분 A의 분자량 (g/mol) 
Fair : 확산 스크러버로 주입되는 공기 유량 (L/min) 
Fabs : 확산 스크러버로 주입되는 흡수액 유량 (mL/min) 
R : 기체 상수 (0.0821 atm?L/mol?K) 
T : 기온 (K = ℃ + 273) 
P : 기압 (atm) 

 
6.4 최소 감출 한계 및 재현성의 결정 
   
  6.4.1 최소 감출 한계 농도 
표준 가스를 동일한 채취 및 분석 조건을 사용하여 7회 반복 측정한다. 표준 가스의 
제조 및 농도는 6.1에 준한다. 최소 검출 한계는 반복 측정값들의 표준 편차를 구하고 
이 값에 세 배를 함으로써 얻어진다. 모든 성분의 최소 검출 한계는 후각 감지 농도 
이하이어야 한다. 단 부틸알데히드와 발레르알데히드의 경우 500 pptv 이하이면 된다. 
  6.4.2 재현성 
재현성은 6.4.1에서 얻은 측정값들의 상대 표준 편차로 평가한다. 모든 성분에 대해 
결정된 채취 및 분석 조건에서 5 % 미만의 상대 표준 편차를 가져야한다 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
【부 록】 

 악취측정의 정도관리(QA/QC)(안) 
측정분석정도관리계획서 
실험일지 및 검량선기록지 
검사결과발송대장 
정도관리수행기록철 
외부정도관리 
내부정도과리 
 



환경대기(ambient air) 및 배출구 가스에서 채취된 시료에 포함되는 측정 대상물질들은 
각종 요인에 의해 다양한 성상 및 농도 분포로 되어 있다. 따라서, 측정에 있어서 일정 
정밀도를 확보하기 위해서는 시료채취부터 분석, 정량까지 상당한 정밀도 관리가 
이루어져야 한다. 이를 위한 표준작업 순서(SOPs), 기구, 장치의 성능의 평가와 
유지관리, 측정 신뢰성의 평가 등에 포함되어 있는 대부분의 사항은 실제의 
모니터링에 앞서 그 타당성 등의 순서를 검증해 두어야 한다.   
 
1 표준작업 순서 (SOPs) 
  시험 기관에 있어서는 다음 항목에 대해서 작업 순서를 설정해 둔다. 이 작업 
순서는 구체적으로 알기 쉬워야 하며 관계자에게 철저히 주지시켜 둘 필요가 있다. 
(1) 시료채취용 시약류의 준비, 정제, 보관 및 취급방법 
(2) 분석용 시약, 표준물질 등의 준비, 표준용액의 조제, 보관 및 취급방법 
(3) 시료채취 장치의 조립이나 기기, 기구의 교정, 조작방법 
(4) 분석기기의 측정조건의 설정, 조정, 조작순서 
(5) 측정조작의 모든 공정의 기록(사용하는 컴퓨터의 하드 및 소프트를 포함한다.) 
 
2 기구, 장치의 성능평가와 유지관리 
가. 시료채취 
    시료채취에 필요한 기구류, 재료 및 시약에 대해서는 먼저 측정에 방해를 줄 수 
있는 물질이 없음을 확인함과 동시에 측정 대상물질의 blank에 대해 가능한 한 배제할 
필요가 있다. 시료채취에 대해서는 항상 같은 품질을 유지하기 위해 기구류, 재료 및 
시약의 관리방법에 대해서 규격화시켜 두고, 그 규격화에 관한 정보나 혹은 근거가 
요구된 경우에는 제출할 수 있도록 준비해 둔다. 
 1) 시료채취용 기재의 준비와 보관 
   (1) 백(bag) 채취법 
       백 채취법에 사용되는 백은 충분히 세정하고, 미리 제로가스(VOC-free gas)를 
충전하여 GC 등에 의해 분석하고, 오염이 없는 것을 확인한다. 오염이 없는 것이 
확인된 bag은 제로가스를 빼낸 후 밀봉하여 보관한다. 
   (2) 진공병 채취법 
       진공병 채취법으로 사용하는 진공볍은 충분히 세정하고, 미리 제로가스를 채워 
GC 등에 의해 분석하여 오염이 없는 것을 확인한다. 또, 진공병을 110kPa(830mmHg) 
정도로 가압한 다음, 24시간 방치하여 새지 않음을 확인한다. 세정하여 오염 및 새지 
않음이 확인된 진공병은 진공펌프에 의해 내부 압력이 133Pa(약 1mmHg) 이하가 될 
때까지 배기하여 밸브를 닫아 끝부분을 밀봉해 보관한다. 
   (3) 고체흡착 채취법 
       고체흡착 채취법으로 사용하는 포집관은 충분히 구워(bake) 깨끗하게 해 둔다. 
미리 몇 개의 포집관에 대해 용매로 추출해 GC 등에 의해 분석하고, 오염이 없는 
것을 확인한다. 깨끗이 하여 오염이 없는 것이 확인된 포집관은 끝을 밀봉한 다음에 



활성탄 등을 넣은 밀폐용기에 보관한다. 
  2) 시료채취 
     각 채취용 장치로 사용되는 기구 등을 세척하고 기구 등으로부터의 오염을 
충분히 줄인다. 시료채취에 있어서는 장치를 조립한 후, 시료(배출가스)에 채취장치를 
세정?치환 하고, 기구 등에 의한 오염이나 흡착을 충분히 적게 한다. 또, 장치가 새지 
않음을 확인한다. 
    (1) bag 채취법 
        채취시간에 따라 미리 기밀용기와 흡인펌프의 사이에 유량조정밸브를 
설치하여 시료의 흡인유속을 설정한다. 
    (2) 진공병 채취법 
        채취시간을 몇 분간으로 길게 할 경우에는 진공볍의 입구에 모세관을 
설치하여 시료의 흡인유속을 설정한다. 
    (3) 고체흡착 채취법 
        채취시간에 따라 사전에 포집관과 흡인펌프의 사이에 유량조정 밸브를 
설치하여 시료의 흡인유속을 설정한다. 
  3) 시료의 보관?운반 
    (1) bag 채취법 
        시료채취 후는 bag을 차광하는 동시에 수송시의 파손방지에 유의한다. 시료는 
가능한 한 빨리 분석하는 것이 바람직하다. 또, bag에 채취한 시료에 대해서 고체흡착 
채취법에 의해 측정 대상물질을 흡착제에 재 포집한 후, 흡착제를 용매로 추출하여 
앰플에 밀봉함으로써 장시간의 보존 가능. 
    (2) 진공병 채취법 
        시료채취 후는 진공병을 차광하는 동시에 수송시의 파손 및 밸브의 느슨함에 
의한 누출에 유의한다. 시료는 가능한 한 빨리 분석하는 것이 바람직하다. 
    (3) 고체흡착 채취법 
        시료채취 후는 유리제의 투명한 포집관의 경우에 포집관을 알루미늄박 
등으로 둘러 감아 차광하고, 밀봉하고, 다시 활성탄이 들어있는 밀폐용기에 보관한다. 
가능한 한 빨리 흡착제부터 용매에 측정 대상물질을 추출해 분석하는 것이 
바람직하다. 흡착제부터 용매에 측정 대상물질을 추출해 앰플로 밀봉해 놓으면 상당한 
시간동안 보존이 가능하게 된다. 
  4) 시료채취 신뢰성의 관리 
     시료채취 신뢰성을 확보하기 위해 먼저 시료속의 측정 대상물질의 시료채취 
용기로의 보존성, 회수율, 수분의 영향 등에 대해서 확인해 둘 필요가 있다. 이들은 
사용하는 시료채취 용기의 재질이나 흡착제가 변한 경우에는 반드시 확인할 필요가 
있다. 시료채취 용기를 재사용하는 경우는 오염이 안 된 것을 확인한다. 단, bag 및 
흡착제는 사용에 의해 오염이나 변질될 수 있기 때문에 원칙적으로는 재사용하지 
않는다. 
 
3 기기 측정 



  기기 측정에 필요한 기구류, 재료 및 시약에 관해서는 사전에 측정에 영향을 줄 수 
있는 물질이 없음을 확인함과 동시에 측정대상물질의 blank에 대해서 가능한 한 줄일 
필요가 있다. 측정에 있어서는 항상 동일한 품질을 유기하기 위해 기구류, 재료 및 
시약의 관리방법에 대해서 규격화해 놓고, 규격화에 관한 정보 혹은 근거가 요구된 
경우에는 제출할 수 있도록 준비해 놓는다. 
  1) 표준물질 
     측정값은 시료와 표준물질의 측정결과의 비교에 기초하여 구한다. 이를 위해 
측정값의 신뢰성을 확보하기 위해 농도가 보증된 표준가스나 표준용액을 사용해야 
한다. 
  2) 분석기기의 조정 
     분석기기는 목적에 따라 측정조건을 설정하고 시료의 측정이 가능하도록 
조절한다. 이때, 요구되는 감도, 검량선의 직선성, 안정성 등 외에 측정오차를 일으키는 
방해유무 등 충분히 신뢰할 수 있는 측정이 가능한지 확인해야한다. 또, 칼럼 오븐 
온도, 주입구 온도, 검출기 온도, 캐리어 가스유량 등의 조건을 설정하고, 검출기의 
응답이 안정해져서 직선성이 확보되어 있는가, 측정 대상물질의 유지시간이 적절한 
범위에 있고 또한, peak가 충분히 분리되는 것 등을 확인한다. 
 
4. 측정 신뢰성의 평가 
 가. 감도 변동 
     하루에 1회 이상 정기적으로 검량선의 중앙부근 농도의 표준가스 또는 
표준용액을 측정하고, 측정 대상물질의 감도의 변동이 검량선 작성 시의 감도에 비해 
±20% 이내에 있는 것을 확인한다. 이 범위를 넘는 경우에는 다시 한번 장치의 조정 
및 검량선의 작성부터 측정을 다시 한다. 유지시간(retention time)에 있어서 분리 
칼럼의 악화 등의 요인에 의해 서서히 변화하는 경우에는 필요에 따라 대응해 주면 
좋지만 비교적 짧은 사이에 변회(보통 1일에 유지시간이 ±5%)할 때는 그 원인을 
없애고 다시 한 번 장치의 조정 및 검량선의 작성부터 측정을 다시 한다. 
 나. 검출하한값, 정량하한값의 측정 
     검량선 작성시의 최저농도(정량하한값 부근)의 표준가스 및 표준용액 혹은 조작 
blank가 있는 경우에는 조작 blank에 대해서 앞서의 측정방법에 의해 측정하고 얻어진 
측정값을 각 측정방법에서의 농도의 산출식에 의해 배출가스의 농도로 환산값 농도를 
구한다. 5개 시료 이상을 측정하여 표준편차(s)를 구하고, 그 3배를 검출하한값, 10배를 
정량하한값으로 한다. 조작 blank값이 있는 경우에는 검량선의 최저농도와 조작 
blank값으로 구한 표준편차중의 어느 쪽이든 큰 쪽을 검출하한값 및 정량하한값의 
계산으로 사용한다. 
                검출하한값 = 3s (mg/m3N) 
                정량하한값 = 10s (mg/m3N) 
     정량하한값은 사용하는 측정기기나 조건에 따라 다르기 때문에 기기의 
측정조건을 설정한 경우 등 필요에 따라 측정하여 억제 기준값의 1/10이하임을 
확인한다. 



 
5. 조작 blank값의 측정 
   조작 blank 시험은 제로가스 등에 대해서 각 측정 대상물질의 채취?측정 등의 
조작을 하고 채취용기, 포집관 혹은 시험액의 조제 또는 분석기기로의 시료의 도입 
조작에 기인하는 오염을 확인하고 시료의 분석에 지장이 없는 측정환경을 설정하기 
위한 것이다. 조작 blank값의 배출가스의 농도에서의 환산값이 각 측정 대상물질의 
억제 기준치의 1/10보다 큰 경우에는 채취용기, 분석환경, 분석장치 등을 충분히 
검사하여 조작 blank값을 줄이고 재측정한다. 
 
6. Travel blank값의 측정과 측정값의 보정 
   Travel blank 시험은 시료채취 준비 시부터 시료분석 시까지의 오염의 유무를 
확인하기 위한 것으로 travel blank로서 시료채취 조작 이외는 시료와 똑같이 취급하여 
운반한 것을 분석했을 때의 오차량을 travel blank값이라고 한다. Travel blank는 일련의 
시료채취에 있어서 시료수의 10% 정도의 빈도로, 적어도 3개 시료이상을 준비해 
측정하고, 그 평균값(e) 및 표준편차(s)를 구해 다음과 같이 측정값을 보정한다. 
   ① Travel blank값의 평균값(e) (이후, 「travel blank값」라고 함.)이 조작 blank값(a)과 
동등(같다)하다고 간주할 수 있을(a≒e) 시에는 travel 중의 오염은 무시할 수 있기 
때문에측정값부터 조작 blank(a)를 공제하여 농도를 계산한다. 한편, 이송 중에 오염이 
있는 즉, travel blank값(e)이 조작 blank(a)보다 큰 경우에는, 
   ② Travel blank값을 측정했을 때의 표준편차(s)부터 구한 정량하한치(10s)의 
배출가스 농도로 환산값(f)이 억제 기준값의 1/10(c) 이하(f<c) 일 때는, 측정값부터 
travel blank치(e)를 공제해 농도를 계산한다. 
   ③ Travel blank값에 의한 정량 하한값(f)이 억제 기준값의 1/10(c) 보다 크고(f>c), 
시료의 측정값(d)이 travel blank(e)의 정량 하한값 이상(f)일 때(d?f)에는, 측정값(d)부터 
travel blank값(e)을 공제해 농도를 계산한다. 그러나, 
   ④ 이송 중에 오염이 있어서(a＜e), travel blank값에 의한 정량 하한값(f)이 억제 
기준값의 1/10(c)보다 크고(f＞c), 게다가 시료의 측정값이 정량 하한값(d)이 travel 
blank값에 의한 정량 하한값(f)보다 작을(d＜f) 경우에는, 측정값의 신뢰성으로 문제가 
있기 때문에 원칙적으로 잘못된 측정으로 취급한다. 이와 같은 경우에는 오염의 
원인을 발견하여 없앤 후 다시 시료를 채취한다. 시료가스가 극히 고농도로 오염이 
있어도 문제가 되지 않다고 생각되는 경우, travel blank의 확인을 생략할 수 있다. 
 
   시료채취 및 분석측정에서의 종합적인 신뢰성을 확보하기 위해 동일조건으로 
채취한 2곳 이상의 시료에 대해서 똑같이 분석하고, 정량하한 이상의 농도의 측정 
대상물질에 대해 양자의 차가 30% 이하임을 확인한다. 차가 클 때는 측정값의 
신뢰성에 문제가 있기 때문에 원칙으로 잘못된 측정으로 취급한다. 이와 같은 
경우에는 채취유속, 계의 누설유무, 분석기기의 안정성 등 여러 가지 필요사항에 대해 
점검, 개선한 후, 다시 한번 시료측정을 하게 된다. 



 
7. 데이터의 관리 및 평가 
가. 시료채취에 관계되는 유의사항  
데이터의 평가에 관해서는 측정 대상물질의 사용상황이나 작업공정 등과 시료채취 
장소, 시기, 시간 등을 충분히 고려하고 얻어진 데이터를 평가할 필요가 있다. 
 나. 이상값, 잘못된 측정값의 취급방법 
분석기기의 감도의 변동이 큰 경우, travel blank값이 커서 시료의 오염이 있는 경우, 
2중 측정결과가 크게 다른 경우 등은 측정값의 신뢰성에 문제가 있기 때문에 
재측정을 하거나 잘못된 측정으로 취급하여 다시 한번 시료를 채취한다. 이와 같은 
문제가 생기면 많은 노력, 시간, 코스트가 걸릴 뿐만 아니라 이상값이나 잘못 측정된 
값이 많아지면 조사 결과 전체의 평가에 영향을 주기 때문에 사전에 점검을 충분히 
하는 등 이상 값이나 잘못된 측정값을 내지 않도록 주의한다. 또, 이상값이나 결측값이 
나온 경위를 충분히 검토하고 기록에 남기고 이후의 재발 방지에 유용하게 쓰는 것이 
중요하다. 
다. 측정방법에 대한 기록 
다음의 1차 정보를 기록, 정리, 보관해 둔다. 
(1) 시료채취로 사용하는 장치 및 기구의 조정, 교정 및 조작 
(2) bag, 진공병, Canister, 포집관 등의 준비, 취급 및 보관 상황 
(3) 시료채취 조건(배출가스량, 배출가스 온도, 발생원에 관한 가능한 한 상세한 각종 
정보 등) 
(4) 분석장치의 교정 및 조작 
(5) 측정값을 얻기까지의 각종 수치 
  
8. 정도관리 관한 정리사항 
정도 관리에 관한 다음의 정보를 기록하고, 데이터와 함께 보고한다. 
(1) 시료분석절차상 규정되어 있는 것 
  ① 일상적 점검, 조정 기록 (장치의 교정 등) 
  ② 표준물질의 maker 및 traceability 
  ③ 분석기기의 측정조건의 설정과 결과 
(2) 검출 하한값 및 정량 하한값의 측정 결과 
(3) 조작 blank 시험 및 travel blank 시험 결과 
(4) 시료채취, 전처리 조작 등의 회수시험 검증 결과 
(5) 측정조작의 기록(시료채취부터 분석에 관한 기록) 
(6) 발생원 정보 
 
 
 
 


