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요 약. 본연구에서 유기 침전제를사용하여 수용액중의 코발트를 on-line^ 연속침전시켜 선농축하 

는 방법을 연구하였다. 침전제로 l-nitroso-2-naphthol을 사용하여 라인내에서 직접 침전시킨 뒤 MIBK 

(Methyl Isobutyl Ketone)로 용해시켜 불꽃 원자흡수 분광기로 보내어 분석하였다. 최적조건을 구하고 농축 

배율을 연구한 결과 대개 0.5 ppm의 코발트 시료 1.0 mL를 사용하였을 때 13 배의 농축율을 얻었으며 시료 

처리 속도는 시간당 10개 정도 이었다. 부피를 10.0 mL로 증가시키면 시료의 처리속도는 늦어지지만 농축 

비를 68배로 높일 수 있었다. 본 연구의 정확성을 알기 위해 합성된 준 표준 생체시료를 분석한 결과 4%의 

상대 표준편차를 가지고 예상치에 근접하는 좋은 결과를 얻을 수 있었다.

ABSTRACT. Trace amount of cobalt in water samples was preconcentraied continuo니sly with an organic 

precipitant and determined by flame atomic absorption spectrometry. The flow injection technique was used 

to preconcentrate cobalt by on-line direct precipitation with 1 -nitroso-2-naphthol. The precipitation was 

dissolved with methyl isobutyl ketone (MIBK) and was sent to the flame.The optimum conditions for cobalt 

determination were determined and used to analyze Co samples. For 1.0 mL of sample, the enrichment factor 

was 13 and the sample throughput was about 10 per hour for 0.5 ppm Co solution.The enrichment factor was 

increased to 68 f이d for 10.0 mL. A semi-reference biological sample was prepared and analyzed. The result 

was in good agreement with the expected value with RSD of 4%.

서 론

코발트는 사람과 반추동물의 영沪］ 중요한 미량 원 

소인데 비타민 bi2 복합체 구성원소로 생명체에 필수 

적이며 부족하면 빈혈을 일으키고 과잉 섭취하면 혈관 

확장, 흥분, 심근경색을 일으킨다고 알려져 있다.' 따라 

서 코발트를 분석하기 위한 여러 분광학적인 방법들X 

이 지금까지 많이 개발되어 왔다.그렇지만 미량의 시료 

를 매우 낮은 농도에서 신속하고 정확하게 분석하기 

위한 필요성이 더욱 요구되고 있으며 본 연구에서는 

연속적인 시료의 선농축법 (continuous on-line precon­

centration)을 이용한 감도의 개선을 수행하였다.

연속적인 선농축법은 일종의 Flow Injection Analy- 

sis(FIA) 방법 2로서 PTFE(polytetrafluoroethylene)로 

된 좁은 튜브 내부로 시료를 흘려 보낸 다음 라인 

(line) 내에서 침전에 의해 시료를 농축시켜 분석하는 

방법이다. 기존의 회분적 (batch type)에 비하여 여러 

장점을 보여주며 이들에 대한 토의는 타 문헌。7에 자 

세히 나와 있으므로 요약하면 분석 방법 이 간단할 뿐만 

아니라 오염의 위험이 적고, 단시간에 시료를 분석할 

수 있으며 (1()〜20 회/hr), 소량의 시료만으로도 분석 
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이 가능하고, 자동화가 가능하다. 따라서 최근에는 연 

속 선농축법*"을 사용하여 소량의 시료가 사용되는 

흑연로 원자흡수 분광법(Graphite Furnace Atomic 

Absorption Spectrometry; GFAAS)에 적용된 연구1"" 

가 자주 소개되고 있다.

지금까지 침전을 이용한 선농축법에는 여러 무기. 

유기침전제 "心들이 사용되어져 왔으며 본 연구실에서 

도 황화 이온'' 및 히드록시이온u을 이용하여 침전 선 

농축법을 성공적으로 연구한 바 있다. 하지만 무기침전 

제를 이용한 분석에 비하여 유기침전제를 이용한 직접 

침전법은 pH의 영향을 비교적 덜 받으며 또한 선택성 

이 높다. 즉, 무기이온의 경彩〕는 여러 금속이온들을 

한꺼번에 침전시키나 유기 침전제의 경우에는 금속 이 

온에 따라 효과적으로 선택적 침전을 생성시킬 수 있 

다. 분석 대상원소에 따라 적당한 침전제와 용해제를 

선택하면 원하는 미량원소의 선농축에 유용하게 쓰일 

수 있을 것이다. 대표적으로 니켈의 침전에 쓰이는 

dimethyl glyoxime이 있으며 그 외에 자주 사용되는 

유기 침전제로는 HMA-HMDTC(hexamethylene amm­

onium hexamethylene dicarbamate)15, APDC(ammon- 

ium pyrolidine dithiocarbamate)1 '9, l6, DDTC(die-thyl 

dithiocarbamate) ”및 B-hydroxyquinoline*등이 있다. 본 

연구에 사용된 l-nitroso-2-naphthol은 특히 코발트의 

좋은 침전제로서 안정한 침전을 신속히 형성하며 일찍 

부터 사용"貝되었다.

약산성 용액에서 이 시약은 Co(II)와 킬레 이트 착물 

을 형성하는데 Klooster2는 1 -nitroso-2-naphthol-3,6- 

disodium-su!fate가 Co(II)와 반응하여 물에 가용성인 

적색의 킬레이트 착물을 형성하는 것을 발견하여 이를 

비색 분서에 이용하였으며 Mizuike 目‘은 1977년에 

회분법적인 방법으로 l-nitroso-2-naphthol Co(II)를 운 

반체 (carrier)로 사용하여 다른 이온들은 공침시켜 선농 

축하여 분석하였다.

1-Nitroso-2-naphthol과 Co(II) 이온에 의해 만들어 

지는 킬레이트 침전은 I~IV의 네 가지 구조가 가능한 

데 페놀성 9H기의 -O가 염을 형성하고 -N=O기의 

0가 배위결합하는 I, II형이 있다. 또한 -N=O기가 엔 

올화하여 o-quinone oxime0] 된 다음 =NOH기의 

=NCT가 염을형성하고 -C=O기의 O가 배위결합하는 

III, IV형이 가능한데, 이 시약과 금속의 킬레이트 구 

조는 확실히 결정할 수 없고 네 가지 모두가 성립되 

는 것也로 알려져 있다.闵
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들을 살펴보면 이온교환수지 및 chelate ligand에 의한 

흡착법*2口3 공침농축법”】 등이 이용되었다. Yaman財 

은 활성탄에 유기리간드를 흡착시키고 Cot- 킬레이트 

화 시켜 .분석하였으며, Yan 등'은 유기 킬레이트제인 

APDC로 침전시켜 필터 없이 매듭튜브(knotted reac- 

tor)로 농축하여 GFAAS로 분석하였는데 6.7 mg 

시료를 사용하여 47배의 농축효과를 얻었다. Hiraide22 

는 알루미나 흡착제에 l-nitroso-2-naphthol을 고정상으 

로 입힌 컬럼으로 Co(II)를 포집한 뒤 용리시켜 분석 

하였다. 낮은 pH에서 양전하를 띤 alumina 표면에 

sodium dodecyl sulfate를 입히고 이들이 1 -nitroso-2- 

naphthol을 고정시키게 하여 금속 아연 속의 Co(ll)를 

포집한 뒤 GFAAS로 10 ppb 까지 분석하였다. Men­

des 등'8은 1-nitroso-2-naphthol을 니켈의 공침 농축에 

사용하였다. Mendes"는 1-nitroso-2-naphthol을 Ni의 

공침 농축에 사용하였고 또한 Santelli 등"은 dithio- 

oxamide(rubeanic acid)를 침전제로 사용하여 암석시료 

중의 구리(11＞를 연속적으로 직접침전시켜 수 백배의 

농축분석히였다. 그러나 I -nitroso-2-naphthol-g- 사용하 

여 직접 침전법을 이용한 연속적 선농축은 아직 보고 

된 바 없으므로 본 연구에서는 흐름중에서 용액의 미 

량 코발트 이온을 1-nitroso-2-naphthol로 침전시켜 필 

터로 모은 뒤 MIBK로 용해시켜 불꽃 원자 흡수 분 

광법으로 검출하는 연구를 수행하였다.

실 험

시료 용액 준비 및 장치

코발트 표준용액. 특급시약인 CoCl2 • 아璀 1.000 g 

을 정확히 칭량하여 2차 탈 이온수로 완전히 녹인 후 

정제 질산 5 mL를 넣고 2차 증류수를 가하여 그 부 

피가 250 mL 되게 한다. 이렇게 만든 코발트 보관용 
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액은 농도가 1,00() ppm이며 분석용액은 2차 탈 이온 

수로 희 석하여 원하는 농도로 만들어서 사용하였다. 시 

약 제조에 시용된 틀! 이온수는 Milli-Q water system 

(Millipore, Bedford, MA, USA)Q로 2차 탈 이온시 

켜 사용하였으며 모든 시약은 고밀도 PE(polyethyl- 

ene)병에 담아서 사용하여 미량의 중금속이 용기 벽에 

흡착되는 것을 최소화하였다.

침전제(Precipitant). l-Nitroso-2-naphthol 0.3432 g 

을 순도 95% 에탄올(v/v)에 녹여 200 mL가 되게 하 

여 사용하였다.이렇게 만든 침전제의 농도는().이。mol 

L '이다.

침전 용해제. MIBK와 에탄올을 여러 혼합비에 대 

하여 실험한 뒤 2 : 1의 부피비로 사용하였斗.

본 연구에 사点-된 원자 흡수 분광기는 국내에서 제 

작된 분광기 (Analab 이 00A, Sunil)를 사용하였으며 

원자 흐수 분광기로부터 출력된 아날로그 신호를 기록 

계 (chart recorder)로 출력시켜 봉-우리의 높이와 면적을 

구하였디-. 원자 홉•수 분광기의 가동 조건과 파장 등을 

여러 조건에서 측정한 후 신호대 잡음비(signal/noise) 

의 값이 가장 큰 것을 선택하였는데 원자 흡수 분광 

기의 가동 조건은 Table 1에 나타내었다.

기본적인 실험 장치들을 Fig. 1에 나타내었다. 온라

Table 1. Operating conditions of Flame-AAS used in the exper­
iment

Wavelength 239.8 nm
Slit 0.1 nm
Lamp current 3.0 mA
Air How rate 6.0 L min-1
Acetylene flow rate 1.3 L min-1
Flame color bhie-vi 이 ct
PMT Voltage 350 V
Observation height 12.5 cm

Fig. 1. The experimental design used in on-line continuous- 
precipitation preconcentration. 1, 2; peristaltic pumps 3; 
waste, 4; valve, 5: reaction coil, 6; filter, 7; sample loop. 

인 연속침전법에서는 2개의 연동펌프(peristaltic pump) 

를 이용하여 시료와 침전제 및 용해제를 연속적으로 

흘려 보낸다. 시료와 증류수를 보내는 펌프에는 Tygon 

튜브를 연결하여 사용하였고, 침전제 및 용해제를 보내 

는 펌프에는 산화제나 유기용매에 강한 실리콘관이나 

Viton81 튜브를 연결하여 사용하였다. 시료는 6채널 로 

터리 밸브의 시료주입기를 이용하였다.

반응코일은 안지름이 0.8 mm인 PTFE 튜브를 사용 

하였는데 시료와 침전제가 잘 섞 이도록 나선형으로 감 

아서 사용하여 실험하였다. 온도가 낮을 때에는 침전의 

상대적 회수율이 떨어지는 경향이 있어서 과포화도를 

줄여 핵심생성 속도를 억제하기 위하여 반응코일을 항 

온수조(NESLAB EX-110 AERO COOL-100) 속에 

담가 실험하였다. 필터 카트리지는 앞의 실험”에서의 

것과 같은 것을 사용하였는데, 불감부피 (dead volume) 

를 최소화시키고 필터를 쉽게 갈아 끼울 수 있게 제 

작되 었다.

실험 과정

온라인 연속침전은 연동펌프를 이용하여 증류수와 

시료, 침전제 및 용해제를 연속적으로 흘려주면서 라인 

세척, 시료 장착. 연속침전 및 농수 침전용해 및 검출 

의 네 단계를 통하여 시료를 선농죽한 다음 용해시켜 

불꽃-AAS로 분석하였다.

라인 세척은 시료 주입기(injector)의 밸브를 Inject 

위치에 두고 연동펌프를 이용하여 증류수와 용해제 

MIBK를 흘려 보내어 반응코일 및 필터에 남아 있는 

성분을 씻어 낸다. 그 다음 밸브를 Load 위치에 두고 

시료를 샘플루프에 주입한다. 침전제를 먼저 홀려 보내 

어 두 코일이 만나는 지점인 T-연결관에 침전제가 도 

달하면 장착된 시료를 라인 안£로 투입시켜 침전제와 

혼합된 시료가 반응코일을 지나면서 침전이 생성되어 

필터에 걸려서 농축되게 한다. 마지막으로 침전이 필터 

에서 농축되고 나면 증류수를 15초간 흘려서 침전을 

세척한 다음 MIBK를 흘려주어 침전을 녹여 원자 흡 

수 분광기로 들어가게 된다.

결과 및 토의

침전제의 최적조건 구하기

농도와 흐름속도. 침전제 인 I -nitroso-2-naphthol 분 

말은 에탄올, 벤젠, 이황화탄소에 잘 녹지만 아세틸렌 

불꽃에 영향을 덜 미치며 인체에 무해한 에탄올을 용
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lame 2. Signal changes with diliercnL solvent and concentra­
tions of precipitant

Precipitant
Peak height/mm 

(RSD%)
Peak arca/mm2 

(RSD%)

0.() 10M N-N 74.0 401.0
solvent: CHsOH (I7.7) (6.3)

0.005M N-N 41.0 332.2
solvent: C2H5OH (I3.9) (2.2)

O.OIOMN^N 58.() 269.0
mixture solvent (3.8) (I.5)
C2H5OH:H2O=I:I(v/v)

0.005M N-N 46.0 31 ().6
mixture solvent (24.3) (I0.3)
C2H5OH:H2O=l:l(v/v)

*N-N; 1 -nitroso-2-naphthol, average of five determinations

매로 사용하였다. 침전제가 들어갈 때 불꽃이 불안정해 

지는 현상을 줄이기 위해 물과 에탄올을 섞은 혼합용 

매를 사용한 경우에는 재현성이 떨어졌다. 또한 물이 

너무 많이 혼합되면 침전제의 농도가 너무 낮아져 침 

전이 완전히 생성되지 않게 되었다. 침전제의 농도에 

따른 회수율을 조사한 결과(Table 2) 침전제를 에탄올 

에 녹여 0.01() mol L 1 용액으로 만들었을 때 회수 

율이 가장 높았으며 재현성도 좋음을 알 수 있었다.

침전제의 흐름속도에 따른 회수율을 조사하기 위하 

여 시료의 흐름속도는 1.2 mL mirT’으로 고정시켜 

두고 침전제의 흐름속도를 분당().8 mL, 1.2 mL, 

1.6 mL로 변화시켜 가면서 회수율을 조사하였는데, 그 

결과는 Fig. 2에 나타내었다. 침전제의 흐름속도가 느 

릴 경우에는 침전이 중분히 숙성하여 침전의 회수율은 

높게 나타났지만 재현성이 떨어지는 경향이 있었으며

Fig. 2. The r니alionship of the flow rate of precipitant on the 
signal.
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Reaction coil lengtWm

The relationship of reaction coil length on

처리속도(sample throu앙iputX도 늦어즈1 다. 침전제의 흐 

름속도가 빠를 경우에는 침전이 충분히 생기지 않아 

회수율이 낮아지게 되는데 침전제의 흐름속도는 1.2 

mL mirT’가 적당하였다.

반응시간과 온도. 침전생성 반응시간은 시료 및 침 

전제의 흐름속도와 반응코일 길이의 조절로 가능하다. 

흐름속도를 이용할 경우에는 흐름속도가 느로】면 용해가 

느리게 되어서 넓고 낮은 피크 신호가 나타나게 되고 

신호가 불안정하게 된다. 따라서 시료의 흐름속도를 분 

당 1.2 mL로 고정하고 반응코일 길이를 1.() m, 3.0 

m, 5.() m, 7.0 m로 변화시켜 가면서 길이에 따른 회 

수율을 조사하였다. 반응코일의 길이에 따른 봉우리의 

특성을 Fig. 3에 나타내었다. 반응코일 길이가 짧은 

경우에는 회수율이 낮게 나타났는데 이는 침전의 숙성 

시간이 짧아서 입자가 충분히 성장하지 못하고 콜로이 

드 상태로 필터를 빠져나가기 때문이라고 생각된다. 반 

응코일 길이가 5.() m일 때 회수율도 높고 봉우리의 

재현성도 좋게 나타났다. 이 경우 반응시간은 약 2분 

정도이었다.

온라인 직접침전법에서는 온도에 따라 용해도 및 침 

전생성 속도가 크게 달라지기 때문에 온도에 따른 침 

전량의 변화를 비교하였다. 온도의 조절은 반응코일을 

항온수조 속에 담가 반응시켜 조절하였는데 (Fig. 4) 

8() "C에서의 신호가 가장 좋았으며 RSD값도 제일 낮 

았다. 온도가 높아질수록 봉우리의 높이와 면적 이 증가 

하는 경향이 나타났다. 온도가 낮을 경우에는 회수율이 

낮았으며, 용해제가 도달하기 전에 침전이 필터에 걸러 

지지 않고 빠져 나오는 것이 관찰되었는데 이러한 현 

상은 침전입자의 성장이 잘 이루어지지 않아 콜로이드 

성 서스펜션을 형성하기 때문이라고 생각된다. 온도를 

높여 주면 상대 과포화도(relative s叩ersaturation)가 

낮아져서 용액 속에서 침전의 핵생성(nucleation)이 억
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Fig. 4. Effect of reaction temperature on the signals.

제되므로 상대적£로 입자의 성장이 빨라져서 입자가 

커지기 때문에 침전의 회수율이 증가하는 것으로 생각 

된다. 실험에 사용된 수질시료 중의 코발트 농도는 

2.0 ppm이며 침전제의 농도는 0.010 mol 1尸이며, 필 

터는 스테인레스 강 필터에 종이 필터 3장을 겹쳐서 

사용하였다.

침전 용해제. 침전 용해제는 HNO,, H2SO4, HC1O4 

와 같은 센산 몇 종류와, KMnO4, HQ와 같은 산화 

제 및 벤젠, acetophenone, MIBK 등의 유기용매를 

사용하여 침전의 용해성을 비교하였는데 , MIBK 외의 

다른 용해제들은 침전의 용해시간이 너무 길거나 또는 

불꽃이 불안정해져서 사용할 수가 없었다. 침전 용해제 

로 선정된 MIBK는 코발트 킬레이트 침전을 일시에 

녹일 수 있다는 장점이 있지만 유기용매에 견디는 힘 

이 비교적 세다고 알려진 실리콘 관(silicon tube)도 

녹이기 때문에 MIBK와 GHQH의 혼합용매를 용해 

제로 사용하였다. MIBK와 GHQH의 혼합비율에 따 

른 peak의 특성을 Table 3에 나타내었는데 MIBK와 

GHQH를 2:1의 부피비로 섞었을 때 침전이 일시에 

녹고 연동 튜브도 오래 사용될 수 있었다.

용해제의 흐름속도는 병-우리의 모양과 회수율에 큰 

영향을 미친다. 시료의 흐름속도는 1.2 mL minT으로 

고정시키고 침전 용해제의 흐름속도를 분당 0.8 mL에 

서 2.0 mL까지 변화시키면서 봉우리의 모양과 회수율 

을 조사하였는데 흐름속도•가 느릴 경우에는 침전이 서

Table 3. Peak characteristics with different dissolving agent 
mixtures

Dissolving Agent
Peak 니eight 

(RSD %)
Peak Area 
(RSD %)

MIBK: GHQH (v/v)
2 : 1 72.8 mm (16.3) 454.5 mm2 (5.9)
1 : 1 42.8 mm (14.1) 307.5 mm2 (2.8)
1 :2 47.3 mm (16.5) 272.3 mm2 (9.9)

서히 녹아서 봉우리의 높이가 낮고 폭이 넓어져서 농 

축효과가 떨어질 뿐만 아니라 재현성도 떨어졌다. 이 

문제는 용해제의 흐름속도를 빠르게 함으로써 해결하였 

는데, 용해제를 보낼 때에는 2.0 mL mirT'의 속도로 

20 초간 빠르게 흘려 보낸 후 원래의 속도인 1.2 mL 

miL로 증류수를 흘려 보내었다. 이 경우 침전이 일 

시에 녹아 재현성이 좋은 좁고 높은 봉우리를 얻을 

수 있었다.

한편 유기용매인 MIBK가 한꺼번에 다량 불꽃에 들 

어가게 되므로 불꽃이 불안정해져서 바탕의 잡음이 커 

지게 된다. 바탕의 잡음을 줄이기 위해 관측높이를 낮 

주어 가면서 증류수와 침전저L 용해제를 보내면서 바탕 

잡음을 비교하였는데 관측높이를 정 상조건보다 조금 낮 

추고 아세틸렌 및 공기의 유속(flow rate)을 각각 1.3 

L min-', 6.0 L min』로 흐］■였을 때 잡음이 현저히 감 

소하였다.

농축배율과 시료의 분석

지금까지의 최적 분석조건(7况，但 4)을 이용하여 시 

료 부피에 대한 봉우리의 높이와 면적을 측정하여 농 

축배율을 조사하였다. 농축배율은 0.5 ppm의 코발트 

표준시료를 온라인 상에서 유기침전제로 선농축하여 분 

석하였을 때의 신호 높이를 동일한 시료를 선농축하지 

않고 분석하였을 때의 신호높이로 나눈 값으로 정의하 

였다.

0.5 ppm 코발트 표준시료 용액을 사용하여 최적 조 

건으로 시료의 부피를 1.0 mL, 5.0 mL, 10.() mL로 

증가시켜 가면서 농축효과를 조사하였는데 신호의 높이 

와 농축배율을 Table 5에 실었다. 10.0 mL의 경우 

농축배율은 68배 이었다. 시료의 부피가 증가함에 따 

라 신호의 높이는 반드시 직선적으로 증가하지 못하였 

다. 그 이유는 신호의 높이는 침전의 량 뿐 아니라 

침전의 용해 속도에도 관계가 있기 때문이다. 한편 용

Table 4. Optimum experimental conditions for on-line deter­
mination of Co by I -nitroso-2-naphthol precipitant

Flow rate of Co solution 1.2 mL min 1
Flow rate of precipitant 1.2 mL min이
Precipitant 1 -nitroso-2-naphthol
Dissolving agent MIBK: GHQH=2 : 1 (v/v)
Filter Stainless steel and

3 sheet of filter paper
Reaction temperature 80
Reaction coil length 5.() m

Journal of the Korean Chemical Society
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Table 5. Enrichment factor and the peak area increase as a function of sample volume

' Average of five measurement of 0.5 ppm Co

Sample volume 
(mL)

Peak height 
(mm)

Enrichment factor 
(times)

Peak area Ratio
(mm2)

Ratio 
of peak area

1.0 20.0 13 45.0 1.0
5.() 56.6 37 222.0 4.9

10.0 102.0 68 440.0 9.8

해속도는 침전의 량이 많을수록 늦어지기 때문에 시료 

의 부피가 커짐에 따라 신호의 높이도 같이 커지지 

못한다. 또한 필터에 걸리는 압력 때문에 용해제의 흐 

름속도가 달라져서 봉우리의 높이가 달라지게 되므로 

재현성이 떨어지게 된다. 그러나 면적은 용해 속도와 

무관하므로 선형으로 증가하였으며 (선형계수 R2=0.999) 

각 13.2배, 74.()배、134.6배의 증폭된 신호를 얻을 수 

있었고 그 결과를 Table 5 및 Fig. 5에 나타내었다. 

연속적 침전에서는 시료의 양이 증가할수록 침전량도 

증가하여 농축배율도 높아지는데, 시료의 부피가 증가 

함에 따라 침전의 양이 너무 많아지게 되면 필터 부 

분에 역압력이 생겨 흐름을 방해하므로 분석을 할 수 

없게 되는데 본 연구에서는 10.0 mL 까지는 쉽게 분 

석이 가능하였다. 침전되는 량에 따라 더 많은 부피의 

시료를 선농축하는 것은 당연히 가능할 것이다.

코발트의 검정곡선은 0.2 ppm, ().5 ppm, 1.0 ppm, 

2.0 ppm, 5.0 ppm의 용액으로 앞에서 연구한 코발트 

분석의 최적 조건에서 측정하였는데 그 결과를 fig. 

6에 나타내었다. 검정곡선 (calibration curve)에서 코발 

트의 농도와 봉우리의 면적 사이에는 거의 정비례 관 

계가 성립함을 볼 수 있다.

본 연구를 실제시료에 적용하기 위해 준표준(semi­

reference) 생체시료를 다음과 같이 준비하였다. 표준 

생체시료인 NIST SRM-1571 (oyster tissue)에 함유된 

코발트의 농도는 0.2 |lg #으로서 비공인 값(non-

Fig. 5. The increase of signals with the amount of sample 
volume concentrated.

Fig. 6. Calibration curve of on-line cobalt preconcentration 
technique.

certified valueQ. 표시되어 있다. 이 시료 1.0 g을 

질산과 과산화수소수를 이용하여 녹인 뒤 최종부피를 

10.0 ml기■ 되게하면 코발트의 농도는 0.02 ppm으로 

서 불꽂 AAS의 검출한계 아래가 된다. 따라서 Co 

표준용액을 시료에 첨가하여 최종농도가 2.0 ppm이 

되도록 만든 뒤 이 시료를 표준물질 첨가법 (standard 

addition method)에 의해 분석하였다. 이 생체시료는 

외부에서 코발트를 임의로 첨가한 것이므로 절대적 표 

준시료_가 될 수는 없으나 어느 정도 실험의 정확성을 

시험하는 기준이 될 수 있다.

실험은 SRM-1571 굴조직을 사용한 준 기준(semi­

reference) 생체시료를 세 개의 시험관에 5.0 mL씩 

넣은 다음 각 시험관에 증류수, 0.5 ppm, 2.0 ppm의 

Co 표준용액을 차례로 가하여 전체 부피가 10.0 mL 

가 되게 하였다. 이렇게 하여 생체시료를 분석한 결과 

(Table 6) RSD 4.0% 이내에서 코발트의 농도는 2.1 土 

0.1 |ig g-' 으로 확인된 값인 2.() |ig 矿에 근접하였다.

Table 6. Standard addition method used in determination of Co 
in a semi-reference biological sample

Sample Peak area(% RSD)

sample+water 232.0(1.6)
sample+0.5 ppm Co 281.6(4.0)
sample+2.0 ppm Co 455.6(1.2)

* Average of five measurement

1999, Vol. 43. No. 6
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결 론

본 연구에서는 수질시료 중의 미량의 코발트를 분석 

하기 위하여 유기침전제인 1-nitroso-2-naphthol을 사용 

하여 온라인 직접 침전법으로 농축한 다음 MIBK로 

용해시켜 Flame-AAS로 분석하였는데 이 방법은 조작 

이 간편하고 오염의 위험이 작을 뿐만 아니라 단시간 

에 시료를 분석할 수 있었으며 공침농축법에 비해 크 

게 농축배율을 높일 수 있었다.

코발트를 분석하기 위 한 최 적 조건을 조사하였고 이 

조건 아래서 시료 1.() mL를 사용하여 약 13배의 농 

축배율을 얻었으며 시간당 1()개 정도의 시료를분석할 

수 있었다. 시료의 부피를 증가시켜 가면서 농축배율을 

조사하였는데 10.0 mL^] 시료를 시용하면 68배까지 

농축할 수 있었고 부피를 증가하면 더 큰 농축배율을 

얻을 것으로 기대된다. 합성 생체시료내의 코발트를 분 

석하여본 결과 이 방법이 코발트의 선택적 선농축 분 

석에 효과적임을 알 수 있었다. 앞으로 다른 여러 유 

기 침전제들을 사용하면 선택적으로 여러 원소들을 선 

농축하는 것이 가능하며 보다 큰 압력의 펌프를 개발 

하고 라인의 이음새 부분을 개선한다면 농축 부피를 

수백 mL이상 사용하여 수 백배 이상의 농죽배율을 

빠른 시간이내에 언는 것도 가능할 것으로 생각된다. 

또한 이 방법은 기존의 불꽃 흡수 원자 분광법뿐 아 

니라, GFAA, 유도 결합 플라즈마 분광법에도 응용이 

가능하며 감도를 수 십내지 수 백배 증가시킬 수 있 

을 것으로 생각된다.

이 연구는 과학재단의 국산기기 연구(8151()- 677)의 

도움으로 이루어졌음-을 감사드립니다.
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