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서론
전 세계 많은 마을과 도시의 열악한 대기질은 건강상의 중대한 문제입니다. 육로 운송에서 
배출되는 배기 가스는 오염물질의 가장 큰 원인 중 하나입니다. 자동차 배기 가스를 줄이기 
위해 인도 전역에서 정부는 2020년 4월 1일 새로운 표준을 도입하고 시행합니다(1). 기존 
BS-IV 규범을 대체하는 Bharat Stage VI(BS-VI) 표준은 여러 유럽 국가에서 이미 채택한 
Euro VI 표준과 일치합니다. 

디젤 엔진에서 배출된 배기 가스, 특히 질소산화물(NOx)을 줄이기 위해, 선택적 촉매 환원
(SCR) 및 배기 가스 재순환(EGR) 기술이 사용됩니다. SCR은 배기 가스를 처리하고 유해 
오염 물질, 특히 이산화질소(NO2)를 제거하기 위해 AUS 32(요소 수용액)라고도 하는 
고품질 디젤 배기 유체(DEF)를 필요로 합니다. AUS 32는 물 내 32.5%의 고순도 요소 
수용액으로 구성되며, 자동차 내 자체 탱크에 저장됩니다. 연료와 달리, AUS 32는 엔진에 
유입되지 않고 배기 가스의 유체로 주입되며, 그 화학 반응이 NOx를 무해한 질소와 물로 
변환시킵니다. 
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독일 자동차 제조업체 협회(Verband der Automobilindustrie, 
VDA)가 등록한 품명 �AdBlue�는 가장 잘 알려진 AUS 32 디젤 
배기 유체입니다(2). VDA는 AdBlue라는 품명을 사용하기 원하는 
모든 AUS 32 제조업체에 라이센스를 발급합니다. 그러나  
AdBlue의 품질을 유지하려면 모든 라이센스가 ISO 22241 표준을 
준수해야 합니다(3, 4). 또한 ISO 22241 가이드라인은 AUS 32 
제품이 엔진 제조업체 또는 정부 규제가 지정한 요구 사항을 
준수하도록 합니다. ISO-22241-1 품질 요구 사항에 따른 AUS 32 
내 원소 불순물의 최대 허용 농도는 표 1에 주어져 있습니다(3).  
AUS 32의 극미량 원소 함량 측정을 위한 ISO 22241-2 시험 
분석법은 ICP-OES를 사용합니다(4).

표 1. ISO-22241 품질 요구 사항에 따른 AUS 32의 원소 불순물 사양.

사양 최대 농도(mg/kg)

인산염(PO4) 0.5

칼슘 0.5

철 0.5

구리 0.2

아연 0.2

크로뮴 0.2

니켈 0.2

알루미늄 0.5

마그네슘 0.5

소듐 0.5

포타슘 0.5

제조 품질 표준을 가장 잘 지원하기 위해서는 업무량이 많은  
QC/QA 시험 실험실이 분석 워크플로의 생산성을 극대화하는 
것이 중요합니다. Agilent 5800 ICP-OES는 효율적인 원소 
분석을 위해 IntelliQuant와 같은 기반 기술을 사용하여 시료에 
대한 자세한 정보를 제공하고 한 번에 올바른 결과를 얻습니다. 
IntelliQuant는 각 시료를 측정할 때 전체 파장 범위에서 데이터를 
수집한 다음, 데이터를 통해 시료 내 최대 70종 원소의 대략적인 
농도를 계산합니다. IntelliQuant에서 제공하는 추가 정보를 통해 
시료 또는 표준물질을 재측정할 필요 없이 고품질 결과를 한번에 
생성합니다(5).

5800 ICP-OES는 일련의 센서와 스마트 유지보수 사전점검 
피드백(EMF) 기능을 함께 사용하여 문제가 발생하기 전에 문제를 
식별함으로써 기기의 가동 시간을 극대화하고 분석 성능을 
유지합니다. 또한 EMF는 측정된 시료 수 또는 플라즈마가 켜진 
시간과 같은 특정 파라미터가 충족된 후 유지보수 메시지를 
표시하는 데에도 사용할 수 있습니다. 기기 성능은 각기 다른 시료 
매트릭스의 영향을 받기 때문에, 특정 시료 유형에 대해 EMF를 
설정할 수 있어 복잡한 시료를 측정할 때 기기 유지보수를 더 자주 
수행할 수 있습니다. 실제 기기 성능을 추적함으로써 분석자가 
편리한 때에 유지보수를 예약할 수 있습니다. 색상 코딩 시스템은 
그림 1에 나타낸 것과 같이, 어떤 활동을 즉시 수행해야 하는지 
(빨간색), 어떤 활동이 우선순위가 낮은지(초록색) 보여줍니다.

그림 1. EMF 시스템은 중요한 기기 파라미터를 모니터링하여 최적의 분석 성능을 
유지하고 시료 재측정을 줄입니다. 

본 연구에서는 ISO-22241 표준 테스트 분석법에 따라 AUS 32 
디젤 배기 가스를 분석하기 위해 Agilent 5800 radial view (RV) 
ICP-OES를 사용했습니다. 

실험
기기
Agilent 5800 동시 RV ICP-OES는 높은 수준의 총 용존 고형물
(TDS)에 대한 그 내성 때문에 분석에 사용되었습니다. 시료 도입 
시스템은 더블 패스 유리 사이클론 스프레이 챔버, OneNeb 시리즈 
2 Nebulizer, 1.8mm i.d. 인젝터 토치로 구성되었습니다. Agilent 
SPS 4 자동 시료 주입기는 ICP-OES로 시료를 빠르게 자동으로 
전달하기 위해 사용되었습니다. 5800은 27MHz에서 작동하는 
고체상 RF(SSRF) 시스템을 사용하여 높은 TDS 시료 측정에서 
우수한 장기 분석 안전성을 갖는 견고한 플라즈마를 생성합니다. 
고속(1MHz) VistaChip III CCD 검출기는 빠른 예열, 빠른 분석 
시간 및 높은 감도를 지원합니다. 또한 여러 검출기 또는 슬릿의 
필요 없이 단일 입구 슬릿에서 167~785nm의 전체 파장 범위를 
동시에 측정합니다. 기기 작동 조건은 표 2에 나열되어 있습니다.
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표 2. Agilent 5800 RV ICP-OES 기기 및 분석법 파라미터.

파라미터 설정

판독 시간(초) 3

반복 횟수 3

시료 흡입 지연(초) 12

안정화 시간(초) 10

린스 시간(초) 15

펌프 속도(rpm) 12

고속 펌프(rpm) 80

RF 파워(kW) 1.40

Aux 유속(L/분) 1.0

플라즈마 유속(L/분) 12.0

Nebulizer 유속(L/분) 0.7

관측 모드 Radial

관측 높이(mm) 8

시료 펌프 튜브 흰색/흰색

폐기물 펌프 튜브 파란색/파란색

백그라운드 보정 Fitted

시료 및 검량 표준물질 제조 
Al, Ca, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Na, Ni, P, Zn의 작업 검량 표준물질은 
ICP-OES가 지정한 ISO 22241-2 표준 전처리 절차에 따라 요소 
매트릭스에서 전처리하였습니다. 검량 블랭크 및 표준물질을 
전처리하기 위해 애질런트 다원소 표준물질과 인에 대한 단일 
원소 표준물질이 사용되었습니다. 표준물질은 5%의 HNO3로 
산성화된 1:1로 희석된 32.5% 요소 수용액에서 0.3~5ppm으로 
전처리하였습니다. 이트륨(10ppm)은 블랭크와 표준물질의 내부 
표준물질(ISTD)로서 추가되었습니다. 모든 분석물질과 파장에 
대하여 선형 검량을 실시하였으며, 검량 계수는 표 3에 나타낸 
바와 같이 0.999를 초과하였습니다. Cr 및 Mg에 대한 강도 중첩 
그래프와 검량선은 그림 2에 나타냈습니다.

AUS 32 시료는 북인도 고객으로부터 제공 받았습니다. Radial 
플라즈마 구성의 보다 견고한 플라즈마 조건으로 인해 ISO 
22241-2에 명시된 더 높은 염 함유량으로 시료를 전처리했습니다. 
시료의 약 50g을 100mL 부피 플라스크에 담았습니다. 시료에 물 
30mL를 첨가하고 질산 5mL를 첨가했습니다. 이트륨(10ppm) 
ISTD를 시료에 추가했습니다. 이 용액은 초순수(UPW, Milli-Q 18.2 
MΩ.cm)를 사용하여 최대 100mL까지 혼합하였습니다. 0.3 및 
0.5mg/kg에서 Al, Ca, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Na, Ni, P, Zn으로 두 개 
로트의 스파이킹 시료를 전처리했습니다.

그림 2. Cr 267.716nm(상단) 및 Mg 279.553nm(하단)에 대한 강도 중첩 그래프 및 
검량선.
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결과 및 토의
분석법 검출 한계(MDL)
표 3의 분석법 검출 한계(MDL)는 UPW에서 1:1로 희석한 블랭크 
AUS 32 용액의 10회 반복 측정에서 얻은 3시그마를 기반으로 
하였습니다. MDL은 ISO 22241-1 표준에 명시된 최대 농도 
수준보다 훨씬 낮습니다(표 1).

표 3. 분석법 검출 한계 및 검량 상관 계수.

원소 파장(nm) MDL(mg/kg) 상관 계수

Al 396.152 0.0204 0.99998

Ca 396.847 0.0020 0.99999

Cr 267.716 0.0034 0.99997

Cu 327.395 0.0053 0.99996

Fe 259.940 0.0019 0.99997

K 766.491 0.0263 0.99990

Mg 279.553 0.0004 0.99997

Na 589.592 0.0136 0.99995

Ni 231.604 0.0032 0.99996

P 213.618 0.0107 0.99986

Zn 213.857 0.0012 0.99995

시료 분석 
모든 극미량 원소는 5800 RV ICP-OES를 사용하여 AUS 32 
시료에서 측정되었습니다. 표 4에 주어진 결과가 나타내듯이 
시료에는 원소 불순물이 없었습니다. 모든 측정된 농도는 MDL 
미만이었습니다. 

스파이킹된 AUS 32 시료(0.3mg/kg 및 0.5mg/kg으로 스파이킹) 
또한 분석되었습니다. 모든 스파이크 회수율은 표 4에 나타낸 바와 
같이 90~110% 사이였으며, 이는 이 분석법으로 이러한 농도의 
원소를 우수한 정확성으로 분석할 수 있음을 나타냅니다.

장기 안정성 데이터 
AUS 32를 0.5mg/kg에서 스파이킹한 용액을 분석하여 장기 
안정성 테스트를 4시간 동안 수행하였습니다. 표 5에 나타낸 
바와 같이 모든 원소에 대한 상대 표준 편차 백분율(% RSD)은 
2% 미만이었습니다. 결과는 연장된 분석 시간에 걸쳐 분석법의 
견고성과 정밀성을 보여줍니다. 5800 RV ICP-OES 및 SSRF 
시스템의 수직 관측 방식의 플라즈마는 AUS 32와 같은 높은  
TDS 시료를 손쉽게 처리합니다.

시료 분석 시간 
SPS 4 자동 시료 주입기가 장착된 5800 RV ICP-OES를 사용하는 
모든 원소에 대해 시료 대 시료 분석 시간이 52초 밖에 걸리지 
않았습니다. 5800의 빠른 분석 시간과 낮은 가스 소모량은 고속 
VistaChip III CCD 검출기를 포함한 다양한 기술 덕분입니다.  
검출기는 다른 동시 검출기처럼 높은 방출 파장과 낮은 방출 파장을 
별도의 순차 측정으로 묶지 않고 모든 파장을 동시에 판독합니다. 
토치 가스 유량뿐만 아니라 ICP-OES로 유입되는 모든 가스 유량을 
고려할 때 총 아르곤 소모량은 시료 당 12L 미만이었습니다. 

표 4. AUS 32 시료에 대한 회수율 결과는 두 개의 농도 수준에서 스파이킹했습니다.

원소 및 파장(nm) 측정된 시료 농도
(mg/kg)

스파이킹된 농도
(mg/kg)

측정된 스파이킹된  
농도(mg/kg)

회수율
(%)

스파이킹된 농도
(mg/kg)

측정된 스파이킹된  
농도(mg/kg)

회수율
(%)

Al 396.152 <MDL 0.300 0.308 103 0.500 0.506 101

Ca 396.847 <MDL 0.300 0.292 97 0.500 0.498 100

Cr 267.716 <MDL 0.300 0.302 101 0.500 0.502 100

Cu 327.395 <MDL 0.300 0.298 99 0.500 0.490 98

Fe 259.940 <MDL 0.300 0.302 101 0.500 0.500 100

K 766.491 <MDL 0.300 0.326 109 0.500 0.512 102

Mg 279.553 <MDL 0.300 0.300 100 0.500 0.496 99

Na 589.592 <MDL 0.300 0.310 103 0.500 0.514 103

Ni 231.604 <MDL 0.300 0.300 100 0.500 0.500 100

P 213.618 <MDL 0.300 0.306 102 0.500 0.502 100

Zn 213.857 <MDL 0.300 0.300 100 0.500 0.494 99
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표 5. AUS 32 스파이킹된 시료를 4시간 동안 분석한 장기 안정성 결과(% RSD).

원소 파장 % RSD

Al 396.152 1.11

Ca 396.847 1.04

Cr 267.716 0.75

Cu 327.395 0.77

Fe 259.940 0.88

K 766.491 1.69

Mg 279.553 0.98

Na 589.592 1.41

Ni 231.604 0.36

P 213.618 1.12

Zn 213.857 0.98

결론
SPS 4 자동 시료 주입기가 장착된 Agilent 5800 RV ICP-OES는  
ISO 22241 표준에 따라 AUS 32 디젤 배기 유체의 모든 원소 
불순물을 측정하는 데 사용되었습니다. Radial View ICP-OES 
분석법에 대해 ISO 22241-2에 명시된 시료 전처리 분석법에 
따르면, 모든 원소의 MDL은 ISO 22241-1 표준에 명시된 최대 
농도 수준보다 훨씬 낮았습니다. 분석법의 정확성은 0.3mg/kg,  
0.5mg/kg으로 스파이킹한 AUS 32 시료의 우수한 스파이크 
회수율 테스트 결과를 통해 입증되었습니다. 5800 RV ICP-OES의  
수직형 플라즈마와 27MHz SSRF 시스템은 뛰어난 안정성을 
보였으며, AUS 32에 0.5mg/kg으로 스파이킹된 모든 원소의 
%RSD는 2% 미만이었습니다. 

5800 ICP-OES는 기기 성능을 극대화하고, 운영 비용을 절감하며, 
예기치 않은 가동 중단 시간을 최소화하도록 업무량이 많은 
실험실에 여러 가지 이점을 제공합니다. 분석 시간이 52초 밖에 
걸리지 않았고 시료당 총 12L 미만의 아르곤을 필요로 했습니다. 
또한 EMF 기능을 통해 분석자는 분석을 중단하지 않고 모든 
유지보수 작업을 계획적이고 효율적이며 예방적인 방법으로 
관리할 수 있습니다. 

AUS 32 NOx 감소제의 품질관리는 전 세계 도시 지역의 대기질 
개선을 위해 필수적입니다. 안정적이고 견고하며 신속한 QC는  
AdBlue 품명을 사용하고자 하는 AUS 32 제조업체에게도 
중요합니다. AUS 32 시료에서 측정된 어떤 원소도 ISO 22241-1 
표준에 명시된 최대 농도 수준을 초과하지 않았습니다.
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