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P-26 20.31 70 377

P-50 22.35 70 410

P-62 23.92 70 410

E 4. EAME 4SS 9% A2 EOYZ/AZFEAANCDY 717122(4)
71714 =3
- A Ultra-2 (Cross-linked 5 % Phenylmethylsilicon,
50 m x 0.2 mm ID x 0.33 /m, film thickness)
Z|A A= |- &I A He(99.9999 %) at 1.0 mL/min
PRI |- FdE 2% 260 C
2z - T HRA splitless(purge on at 0.5min)
o | 100 T — (20 C/min) — 300 C(10min)
150 C
coled 2
250 C
AAR 25
. Negative Chemical ionization (NCI)
.ol 3} Bl
AR ] : Ion trap
- A1E7] I
7] ] segment scan mode
° 7&% Ho]’}ji
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- HES- 7] A
methane at 1.5 mL/min
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	ES 10300.1  환경대기 시료 중 톡사펜류 시험기준-HRGCLRMS-NCI
	개요
	1.0   개요
	1.1 목적
	1.2 적용범위
	1.2.1 환경 대기시료 중 톡사펜 3종을 기체크로마토그래프/음이온 화학이온화 질량분석계 (HRGC/LRMS-NCI, high resolution gas chromatograph/low resolution mass spectrometer-negative chemical ionization)로 분석하는 방법에 적용한다.
	1.2.2 톡사펜 3종의 회수율은 50 % ～ 120 % 범위를 만족하고, 분석방법 검출한계 (MDL, method detection limit)는 표준상태(0 ℃, 1기압)에서 200 pg/㎥ ∼ 300 pg/㎥을 만족해야한다.

	1.3 간섭물질
	1.3.1 분석결과에 오류를 가져올 수 있는 주요 오염원으로는 용매, 시약, 유리 기구 및 그 외 분석과정 중에 사용하는 모든 기구 등 이다. 이들은 기체 크로마토그램상의 바탕선을 상승시키고, 시료분석과정에 영향을 미쳐 분석자료의 질을 저하시킬 수 있다. 따라서 모든 시약은 순도 및 불순물의 종류와 함량을 고려하여 엄선하고 필요한 경우 용매나 시약은 증류 및 정제하여 사용한다. 반드시 각 실험실에서는 이들 오염원으로 인한 영향 유무와 수준을 실험실 정제수 바탕시료(laboratory reagent blank)의 측정을 통한 평가가 필요다. 
	1.3.2 유리 기구류는 적절한 세척이 매우 중요하다. 잘못 세척된 유리 기구류는 분석과정 중 시료를 오염시킬 수 있으며 유리표면에 분석물질이 흡착될 경우 손실의 우려가 있으므로 유리 기구류의 적합한 세척방법은 매우 중요하다. 
	1.3.2.1 유리 기구류는 마지막 사용 용매로 한번 헹구어 준 후 바로 세제로 씻는다. 세제용액에 유리 기구를 넣고 30분간 초음파 세척한다.
	1.3.2.2 세제로 세척한 후, 뜨거운 물, 수돗물, 정제수 순으로 헹군다. 열에 안정한 물질의 경우 증류수 세척만으로는 잘 제거되지 않기 때문에 다시 아세톤, 헥세인, 다이클로로메테인의 용매 순으로 각각 3회 헹군 후 105 ℃ 오븐에서 1시간 이상 건조하여 사용한다. 

	1.3.3 분석에 사용되는 모든 물질은 처음과 시료군마다 실험실 정제수 바탕시료의 측정을 통해 오염원으로 인한 간섭이 없음을 최대 20개의 시료마다 확인하여야 한다.
	1.3.4 실험실 정제수 바탕시료(laboratory reagent blank)는 실제시료의 매질과 가능하면 같아야 하고 이 기준매질에는 검출하고자 하는 유기염소계 농약류가 검출한계 값 이하로 함유되어야 한다.
	1.3.5 고농도시료 측정 후, 바로 다음시료 측정 시 고농도시료의 영향(carryover, cross-contamination)을 받아 잘못된 결과를 얻을 수 있다. 따라서 고농도의 시료 측정 후, 마지막에 사용된 유기용매를 2번 ∼ 3번 측정한 후 다음 시료 분석을 수행한다.
	1.3.6 잔류농약분석급 이상의 시약이나 용매를 사용하고, 필요시 증류나 정제 과정을 통해 불순물들의 방해로 인한 문제를 최소화하도록 한다. 
	1.3.7 시료와 작업용 표준용액(working solution)은 전 처리 시 동일한 용매를 사용하고 같은 과정을 거친다. 
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	4.1.6 노말-헥세인(C6H14, MW 86.2) : 잔류농약 분석급 이상의 것을 사용한다.
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	7.2.2 노말-헥세인으로 컬럼을 세정하고 컬럼의 용리액을 무수황상나트륨 층의 상단에 맞추도록 하여 시료액을 부하한다. 이때, 정제과정의 회수율을 확인하기 위하여 일정량의 정제용 내부표준물질을 정제용 시료에 주입하고 균질화하여 정제용 시료로 한다.
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	7.2.4 분석용 시료는 회전증발 농축기를 사용하여 농축하며, 과도한 농축으로 인하여 시료의 휘발이 발생하지 않게 주의하며, 노말-헥세인으로 치환하여 5 mL 시험관에 부하 하고, 실린지 첨가용 내부표준물질을 첨가한 후 최종 액량이 50 μL ∼ 500 μL가 되게 한다.
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	7.5.1.2 시료 추출물질에서 분석물질을 검출하기 위해서 기체크로마토그래프 피크에 대한 신호 대 잡신호비 (S/N, signal to noise)는 2.5보다 커야한다. 

	7.5.2 정량분석
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	8.2.4 결과보고 양식은 부록에 제시한 양식에 따른다. 


	9.0   참고문헌
	9.1 Report on hormone-like effects exogenous substances, Japan Chemical Industry, Association, Vol 11, 1997.
	9.2 US EPA, "EPA's Agency-wide Multimedia Persistent, Bioaccumulative, and Toxic Pollutants Initiative"(EPA 743-R-00-003), 2000
	9.3 Carter, D.S., Crawford, C.G., US. Geological Survey-Water Resources Investigation Report 94-4024, 1997-1992.
	9.4 Food and Drugs Administration, Pesticide Analytical Mannual 1, 1997.

	10.0   부록



