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昭和52年7月22日～昭和52年10月8日

4一ク口口ー2一こトロアニリン（試料盃K－246）

　　　NH二

　　　　　　NOユ

　　　　性状　純度81．9多（総アミン分）

　　　　　　　　　融点11ゑ0～胴Z6℃

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（提示資料による）

5　試験方法及び条件

繋lil｝一一慨…一一
　51　試験装置及び機器

　　←）水系環境調節装置流水式
　　①）　ガスクロマトグラフ　　日本電子懐　　」（｝C－20K猛董

　五2　試験条件

　5．21　TL皿試験

　　色）試験魚
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　※
　　　　ヒメダカ　平均体重　0・27g、塩化第二水銀検定合格魚

　　　※田端健二　用水と廃水⊥生　1297～イ505（1972）

　　（b）溶解法

　　　　供試物質α1gをzkに加温溶解させ、イ1に定容して

　　　　100pp且（死／▽）の原液を調製した。

玉22

　　　　　　　　25士2℃

　　　　　　　48時間TL通値1Z4PPm（吻）

　濃縮度試験

　（1）外部消毒　止水状態で10ppn塩酸クロロテトラサイクリ

　　　　　　　ン溶液で24時間薬浴を行った。

　③　順　　化
　　　　　　　　25℃×21日

　　　　　　　　ガラス製容量イ001
　　　　　　　　　　　　　流水量　579］ノ拍

　　　　　　　（原液：希釈水　　2m1：400ml）

　　試験魚
　　　　　　　　コイ　平均体重　 約　 2‘Og
　　　　　　　　　　　平均体長　約　可Oc皿

　　溶解法
　　　　　　　　5，2．1①）に同じ

　　試験温度
　　　　　　　　25±2℃

　　試験水槽の溶存酸素
　　　　　　　　　　　　図一15　914参照

　　水槽濃度
　　　　　　　　設定理由　48時間TL通値ゴZ4皿皿牛20
　　　　　　　　　　　1　　　　　　　1
　　　　　　　皿皿の2×102及び』茨而丁に設定した。

　　　設定値
　　　　　　　　　　　　　w　！

（c）試験温度

＠）結　　果

⑥　外部消毒及び順化

（b）試験水槽
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実測値

　表一1 濃縮倍率を求めるための平均濃度（単位ppb　W／▽）

「二二』璽L幽 4W　　－6W

　　　　鎚1鎧糧811，．1

義2．5　分析試料の前処理

　　　⑫）魚　体

　　　　　　　　賦験∫釈
　　　　　　　　ワ　　
　　　　　　　　　　　1・体重測定

　　　　　　　　　　　i・細片化
　　　　　　　　　　　1
　　　　　　　　　　　　←海砂　109

　　　　　　　　　　　1←無水硫酸ナトリウム　100g

　　　　　　　　　　　　。脱水　らい砕

　　　　　　　　　　　：←アセトニトリル　150ml

　　　　　　　　　　　口振とう（四分間）

　　　　　　　　　　　　・放置（イ夜）

　　　　　　　　　　　　・吸引ろ過

　　　　　　　　　　　i・残渣洗浄（アセトニトリル　150m1）

　　　　．［二　　一　工＿＿

　　i鎚　i廻翌ル司
　　　　　　　　　　　i←n一ヘキサン　50皿l
　　　　　　　　　　　l．振とう（1。鯛）

　　　　　　　　　以下憶に続く

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　一晶1

　　　　　　　　前貢より引続き

　　1　　　　　』l
i璽、巨セトニト房画
　　　　　　　　　　i・濃縮（・一ヲリーエペポレーターで約10m1まで）

　　　　　　　　　　，←イオン交換水　500皿1

　　　　　　　　　　1←塩化ナトリウム　10g
　　　　　　　　　　Lベンゼン
　　　　　　　　　　1．抽出（振とう，1糊｝×2回

　　　　　　　　　　！　　1　　　　　　　　　　　　皿一一『『一
　　し　　　　　　　　　　　　　　　　

麺ゴ漂（鰍敵ナトリウ．）

　　　　　　　　　　　・濃縮（・一タリー江パポレ一夕ーで約2～5皿1まで）

　　　　　　　　　　　・惟mlに定容

　　　　　　　　　　　。5m1を分取
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　※　　　　　　　　　　　・カラムクロマトによるクリーンアップ

　　　　　　　llGC試料、卜
　　　　　　　4＿＿　　　　　　＿一ユ

※カラムクロマトグラフィーによるクリーンアププ

　充てん剤　5％含水シリカ伽（ワコーゲルC－200）10g

　クロマト管　　ガラス　20皿φ

　溶　離　液　　ベンゼン

　　　　　　　始めの25mlはすて、供試物質は次の251皿に溶

　　　　　　出する．この分画を濃縮し、10虹tに定容する。

　　　　　　　　　以下次頁に続く



　　（b）試験水

　　　　　　　　　1　　　　　　第イ濃度区第2濃度区

　　　　　　　　　・採水　　　50m1　200皿
　　　　　　　　　ト　　　　　　　　　1←塩化ナトリウム159　6・9

　　　　　　　　　ヨ
　　　　　　　　　に灘と，2襟間）50皿｝x・回

」＿　⊥＿，

陣屋剣　　　　　　　　　！．脱水（鯨漁ナトリウム）

　　　　　　　　　1
　　　　　　　　　1・濃縮（・一夕リ→レ鰯レ一夕ー）

　　　　　　　　　i　　　　　　　　　　※
　　　　　　　　　・カラムクロマトによるクリーン丁ップ

　　　　　　　　　1　　　（第2濃度区のみ）
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　』定容（25ml，10皿1）
　　　　　　　　　i
　　　　　　　一＝一■　　　　　　　ド　　　　　　　　じ
　　　　　　　GC試料1

　　　※　魚体分析と同手法

3．2．4　分析条件

　　　ガスクロマトグラフ　日本電子社製　ユσC－20K猛型

　　　検　出　器　　電子捕獲型

充てん剤

カ　ラ　ム

カラム温度

注入ロ温度

キャリアーガス

シリコン0▽一177勇ノタイヤソリソト●H

　　　　　　　　　80－100メプシュ

ガラス　2㎜φ×1皿

180℃

250℃

葺2

珠　試験結果

表一2 濃　　縮　　倍　　率
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5　備　　考

　5．1　分析限界について

　　　機器の検出限界は（図一5参照）約巳05PP1であり、魚体重

　　50g，最終液量20ml，回収率98チと考えれば

　　　　　　　α05
　　　　　　　　　　　’≠　 0．05　：ppm　とカ：り

　　　　　98　　50
　　　　　一×　一　　　　　100　　20

　　魚体中濃度で約巳05P皿である。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　以　　上


