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A& I &-LC/MSMS

(Official Method of Perfluorinated Compounds(PFCs) in Solid
Waste by LC/MSMS)

1.0 M

1.2.1 sFAggdaA &5+ 2dHA7IEEHA], e7A9A) A5 5 GEIEE
(PFCs)& A azrmtE 2 2/AHFE A (LC/MSMS, liquid chromatography-triple

quadrupole mass spectrometer)® #4135l W o] # g3t}

1.2.2 #FE3F3E9 3488 BCy-PFHxA, “Cip-PFENA, ¥C,-PFHXS+E 60 % ~ 120
9%, C19-PFDA, “C1o-PFUnDA, Cis-PFDoDA-S 40 % ~ 120 %¢] W9 S wrE3slo]of

] FHEAQ YCp-8:2 FTUCA, “Cio-N-EtFOSAAE 20 % ~ 120 % W& o=
Sta, A &34 (MDL, method detection limit): 10 ng/g < WH&f ofght}

1.3.1 B Fo717 = 33 AlFsof vk w2717 AlH 2 AlAlz AL 5o 5
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9.1 ISO 25101: 2009(E), “Water quality—Determination of perfluorooctanesulfonate
(PFOS) and perfluorooctanoate (PFOA)-Method for unfiltered samples using solid

phase extraction and liquid chromatography/mass spectrometry”, (2009)
9.2 EPA Method 537, “Determination of selected perfluorinated alkyl acids in

drinking water by solid phase extraction and liquid chromatography/tandem mass
spectrometry (LC/MSMS)”, US EPA, (2009)

9.3 FDA: Validation of analytical procedures: Methodology, recommended for
implementation at step 7 of the VICH process on 22 October 1998 by the VICH
steering committee(64. guidance for industry), FDA, DHHS, (1998)

9.4 NIOSH, “Guidelines for air sampling and analytical method development and
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evaluation(DHHS[NIOSH])” Pub. No. 95-117 .Cincinnati, OH: NIOSH, (1995)

9.5 OSHA, “Evaluation scheme for methods that use filters as collection medium” In

OSHA analytical manual, 2ed ed. Salt Lake City: OSHA, (1990)
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(PFCAs)

Perfluorocarboxylic acid

PFHxA
PFHpA
PFOA
PFNA
PFDA
PFUnNDA
PFDoDA
PFTrDA

(PFSASs)

Perfluoroalkyl sulfonate

PFHxS
PFOS
PFDS

Intermediate

82 FTUCA
N-MeFOSAA
N-EtFOSAA

BC,~-PFHXA
BCs-PFNA
BC,-PFDA
BC,-PFUNDA
BC,~-PFDoDA
1%0,-PFHxS
d5-N-EtFOSAA
BC,-8:2FTUCA

BC,~PFOA - IS#1
BC,~PFOS - IS#2

d3-N-MeFOSAA - IS#3
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Column

Mobile phase
Flow rate
Injection volume
Ionization mode
Curtain Gas

Gas temperature
Ion Spray Voltage
Ion Source Gas 1

Ion Source Gas 2

Collision Gas(CAD)

Luna(Phenominex) Cig, 2.0 x 150 mm, 3.0 um

A 2 mM ammonium formate in Water(pH 3)
B : acetonitrile (A : B = 15 : 85)

200 pL/min
5 uL

ESI negative
15 psi

400 C
-4500 V

40 psi

60 psi

5
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¥ 3. FEFFE(PFCs) £4S % AFEH7] =4
Q3
Compound |Q1 Mass(amu) DP CE CXP
Mass(amu)
268.9 12 -7
PFHxA 313.0 -35
119.0 -30 5
3189 14 -7
PFHpA 363.0 -35
1689 -24 -9
3689 -16 -9
PFOA 413.0 40
168.3 26 -9
4183 -14 -11
PFNA 463.0 45
2189 -26 -13
4689 -16 -13
PFDA 513.0 45
2189 26 -13
5189 18 -13
PFUnDA 562.9 40
268.8 -2 -17
569.0 18 -15
PFDoDA 613.0 -35
168.3 40 -9
619.1 -16 -9
PFTrDA 663.0 40
1689 44 -9
669.1 -20 -9
PFTeDA 713.1 -50
168.9 44 -9
79.8 -60 -3
PFBS 298.9 70
99.0 42 5
79.9 78 5
PFHxS 399.0 -9
98.9 54 5
79.9 -80 5
PFHpS 449.0 70
99.0 76 -7
80.1 -92 5
PFOS 499.0 -105
99.0 -70 5
79.9 -120 -15
PFDS 599.0 55
98.9 -92 5
78.0 -70 -3
PFOSA 498.0 -85
168.7 40 -9
4188 28 -9
MePFOSAA 570.0 -80
482.8 22 -15
419.0 -30 -9
EtPFOSAA 584.0 -60
526.2 -2 -13
3719 -16 -9
13C4-PFOA 417.1 40
168.8 -2 -9
80.0 -90 5
13C4-PFOS 503.0 -110
99.0 76 -13

DP : declustering potential, CE : collision energy, CXP : collision cell exit potential
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	ES 10450.1 고상폐기물 중 과불화합물(PFCs) 시험기준-LC, MSMS
	개요
	1.0   개요
	1.1 목적
	1.2 적용범위
	1.2.1 하수처리장에서 배출되는 고상폐기물(슬러지, 탈수케익) 시료 중 과불화합물(PFCs)을 액체크로마토그래프/질량분석계 (LC/MSMS, liquid chromatography-triple quadrupole mass spectrometer)로 분석하는 방법에 적용한다.
	1.2.2 과불화합물의 회수율은 13C12-PFHxA, 13C12-PFNA, 13C12-PFHxS는 60 % ∼ 120 %, 13C12-PFDA, 13C12-PFUnDA, 13C12-PFDoDA은 40 % ∼ 120 %의 범위를 만족하여야하며 중간물질인 13C12-8:2 FTUCA, 13C12-N-EtFOSAA는 20 % ∼ 120 % 범위를 만족하고, 분석방법 검출한계 (MDL, method detection limit)는 10 ng/g 을 만족해야한다.

	1.3 간섭물질
	1.3.1 모든 유리기구는 꼼꼼하게 세척해야 한다. 유리기구 세척은 세제로 씻은 후에 수돗물로 헹구고 나서 증류수로 헹군다. 부피를 측정하지 않는 유리기기의 경우에는 400 ℃로 가열하거나 유기용매로 세척할 수 있다. 부피측정용 유리기구는 유기용매로 세척해야하며, 120 ℃ 이상 가열하여서는 안된다. 세척한 유리기구는 보관할 때 거꾸로 두거나 마개를 닫아둔다. 과불화합물이 알루미늄 호일에서 유리기구로 전달될 수 있으므로 보관할 때 알루미늄 호일로 싸지 말아야 한다. 분석대상물질이 유리 표면에 흡착될 수 있으므로 과불화합물 표준물질, 추출액과 시료 등은 유리재질의 용기나 피펫 등을 이용하지 말아야 한다. 구입한 표준용액이나 내부표준용액 등이 담겨 있는 유리용기(앰플)는 허용되지만 희석할 때에는 폴리프로필렌 재질의 용기를 이용하여야 한다.
	1.3.2 방해물질들은 용매에 포함된 오염물질, 시약(HPLC급 증류수 포함), 시료 용기와 뚜껑, 다른 시료처리 기구에서 비롯할 수 있으며 이들이 크로마토그램의 바탕선을 상승시킨다. 이 방법에 의한 분석대상물질은 일반적인 실험실 용품이나 장비, 예를 들면, 폴리테트라플루오로에틸렌 (PTFE, polytetrafluoroethylene) 제품, 액체크로마토그래프(LC) 용매 라인, 메탄올, 알루미늄 호일, 고체상추출(SPE) 시료 이송 라인 등에서도 발견될 수 있다. 이와 같이 오염 가능성이 있는 모든 용기나 기구는 정기적으로 검사하여 방해물질이 실험실 공시료 수준 이하로 존재하도록 하여야 한다.
	1.3.3 매트릭스 방해물질은 시료에서 분석대상물질과 같이 추출된 오염물질에 의해 나타난다. 매트릭스 방해물질의 정도는 수질시료의 종류에 따라 상당하게 변할 수 있다. 휴믹산이나 풀브산이 고체상추출 과정에 같이 추출될 수 있고 높은 농도의 경우에는 이온화 소스에서 대상 화합물의 이온형성을 감소시킬 수 있으며 고체상추출의 회수율을 감소시킬 수 있다. 총유기탄소(TOC) 농도를 측정함으로써 시료에 포함된 휴믹질 함량을 판단할 수 있는 좋은 지표로 사용할 수도 있다.
	1.3.4 상대적으로 많은 양의 시약이 시료에 첨가되는데 이들 시약에서 미량의 오염물질이 포함될 수 있다. 시약을 새로 구입하게 되면, 이들에 의한 방해물질 존재여부를 실험실 공시료를 이용하여 검사하여야 한다.
	1.3.5 고체상추출 용기도 방해물질의 원인이 될 수 있다. 현장 공시료와 실험실 공시료를 분석하면 이러한 방해물질의 존재여부를 검사할 수 있다. 사용하는 고체상추출 용기의 제조사와 제조번호에 따라서도 달라질 수 있으므로 확인하는 것이 좋다.
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