
濃縮度試験報告書一π

1，　試料名

構造式

トリス（2，3一ジブロモプロピル）フォスフェート

（訟料願K－174）

BrCH　CHBrCH　O　　　　2　　　　　　2　　　　　　　　　　　　＼

BrCH　CHBrCH　O－P＝0　　　　2　　　　　　2　　　　　　　　　　　　／

BrCH　CHBr’CH　O　　　2　　　　　　2

同定　 IRスペクトル　 （図一15参照）
性　状

　外　観　　褐色液体

　純　度　　90％以上

　分配係数（n一オクタノール／水）

　　　　　　logPow　＝　1．75　（LC法による）
　溶解性　　対水　　294　ppm　（TOC計による）
　　　　　　対メタノール，アセトニトリル，アセトン，ベンゼン，

　　　　　　　クロロホルム，酢殴エチル　　1000　ppm以上

2，　試験期間 昭和58年1月6日～昭和58年3月3日

3．　試験方法及び条件

環保業第5号
鷺∫9認

〈魚介類の体内における化学物質の

濃縮度試験〉による

3．1　TLm試験

（a）　試験魚

　　　ヒメダ力　平均体重　　O，23

　　　司　田端健二：用水と廃水，

　　　　　　　　　　　　常1g　塩化第二水銀検定合格魚

14，1297～1303（1972）

（b）　溶解法（分散剤及び分散法）

　　　分散剤

　　　　硬化ヒマシ油誘導体（HGO－50〉

　　　　オリーブ油

　　　溶解法（分散法）

　　　　供試物質19とHCO－50　209とオリーブ油　59をア
　　　　セトンに溶解後、アセトンを留去する。つぎに駁塩水を加え、

　　　　全量を1毘に定容して1000ppm（W／V）の分散液を調
　　　　製した。

（c）　試験温度 25±1℃

（d）　試験結果

　　　　48時間TLm値　．

3．2　濃縮度試験

3．　2．　1　試験条件

（a） 水系環境調節装置

　試験水槽

　　ガラス製

　　容　量

　　流水量
　　　　　●2
　　原　液　　：

87　ppm（W／V）
　　（図一3参照）

流水式

100　 リットノレ

582　リットノレ／日

　希釈水　＝　4認／分 400認／分



程　3．「（b）で調製した分散液を希釈して原液とした。

　　　　第1濃度区用原液　　10　ppm（W／V）

　　　　第2濃度区用原液　　　3　Dpm（W／V）

（b）　試験魚
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（C）　外部消毒及び順化

　　（1）　外部消毒

　　　　　　止水状態で10ppm塩酸ク口口テトラサイクIJン水溶液

　　　　　　で24時間薬浴を行った。

　　（2）　順化

　　　　　　25℃　×　 14日間

（d）　試験温度 25±1℃

（e）　水槽中の溶存磯素濃度

　　　　第1濃度区　　6．0～6．

　　　　第2濃度区　　6．5～6．
4
Q
》

ppm（図一13参照）

ppm（図一14参照）

（f）　水槽濃度

　　　設定理由

　　　　本物質は魚に対する選択毒性が認められ、ヒメダカのTLm値

　　　　は87ppm，コイのそれは約2．4PPm（図一3－1及び
　　　　図一3－2参照〉であった。そこでコイを供試魚として濃縮性

　　　　試験を行なう場合、第2濃度区の水槽設定濃度は2ppbとす

　　　　るのが望ましいが、分析機器の精度からそれは困難であり、第
　　　　　　　　　　　　　　　　＊4
　　　　2濃度区を0．03PPm　，篇1濃度区を0．1PDmに設
　　　　定した。

＊’　精度良く定量できる濃度は6PDm（図一8参照）である。

　　水分析時の前処理操作において300倍濃縮して回収率が

　　82．6％であり、予備飼育7日間の結果より水槽濃度の

　　低下を20％と見込み、次の計算式により第2濃度区の水

　　措濃度を0．03ppmと設定した。

　　1濃度区は第2濃度区の10倍に設定した。

（計算式） 篤2濃度区の水槽濃度は

　　　6

1500
一　　×
5

82、6　　　　　　100－20

一　　×
100　　　　100

≒　0．03Dpm　になる

設定値 （単位　ppb（彫V））

分　散 　　　　　1ﾜ
『

供試物質

HCO－50 オリーブ油
｝F第1濃度区

P 0．1 2．0 0．5

隣2濃度区 0．03 0．6 0．15

実測値

　表一1 濃縮倍率を求めるための平均濃度　（単位ppb（WIV））

2　W 3　W
4w　F6w　　　　I

第1濃度区 81．5 80．0

81．，182．4　　　　「

第2濃度区 24．9 24．3 24．　9　　　　25．　8



3．2．2　分析条件

（a）　使用分析機器及び条件

　装　置　　高速液体クロマトグラフ　型一CBC組立て

　カラム　　0．1況　×　6篇φ，ステンレス製

　固定相　　ERC－ODS－1161
　溶雌液　　（魚体分析用）アセトニトリル／水（65：35V／V）

　　　　　　（水分析用）メタノール／水（78：22VIV〉

　検出器　　UV－VIS分光光度計　220　nm（図一16参照）

　　　　　　型一SPD－2A

（b）　標準溶液の調製法

○魚体分析用

　　　供試物質0．13を精秤し、アセトニトリルに溶解後、全量を

　　　100寵に定容して1000ppm（W／V）の標世渡を調製
　　　した。

　　　これをアセトニトリル／水（65：35V／V）で希釈して所

　　　定濃度の標準溶液を調製した。

○水分析用　　　　｝

　　　供試物質0．／9を精秤し、メタノールに溶解後、全量を

　　　100超に定容して1000PPm（W／V）の標準液を調製
　　　した。

　　　これをメタノール／水（78：22V／V）で希釈して所定濃

　　　度の標準溶液を調製した。

（C）　分析試料の前処理

‘1）　魚　佐

『重，体長測定

　　　・細片化

　　　←アセトニトリル

　　　i・ホモジナイズ
　　　1
　　　1・吸引ろ過
　　　；

　　ケ

画
　　　ド

溶出

60祀
卜2回

・乾固

←ベンゼン　　5祀

・超音波照射
　　　　　　　　　　　　祠・カラムクロマトグラフ法　（全量負荷）

画分

・乾固

←アセトニトリル／水（65：35V！V〕　5認

・乾固

・定容5置2（アセトニトリル／水（65：35V／V））

・超音波照射

　ろ過（フ口口ポアフィルター）

1Lc試籾

上記摸作による回収率（供試物質45婿添加）　87．5　％



（2）　試験水

　　　　　一「　 第搬区
　　　　　　　　　・採水　　　　　500雌

　　　　　　　　　←クロロホルム　　50祀
　　　　　　　　し　　　　　　　　！　　　　　　　　　・振とう

　　　　　　　　一

L杢』」　　クロロホルム層

・脱水ろ

窮2濃度区

　1500認

　　50磁
　　　　｝×3回

　　　　　　　　f
　　　　　　　　l・乾固
　　　　　　　　　　　　　　　　　i←ベンゼン　　　5冠

　　　　　　　　卜超音波照射
　　　　　　　　1　　　　　　　　　　　　　　　★4　　　　　　　　1・カラムクロマトグラフ法　r全量負荷）

　　　　　　　　　　　　　　　　　1’乾固

　　　　　　　　　・定容　 5祀（メタノール／水178：22wV））

　　　　　　　　戸超音波照射
　　　　　　　　1
　　　　　　　　！

　　　　　匙C試料1

上記操作による回収率

　　　　第1区　 85．0　％　（供試物質50雌添加）

　　　　第2区　　82．6　％　（供試物質45㎎添掴）

＊4　カラムクロマトグラフの条件

　　　クロマト管　　20縢φ，ガラス製

　　　充てん剤　　5％含水中性アルミナ　10g（ウェルム社裂）

　　　　　　　　　　（ベンゼンで充てん）

　　分画法　：　第1両分　ベンゼン　　　　　　　　　　50認

　　　　　　　第2面分　クロロホルム／ベンゼン（1：3VIV）120認

　　供試物質は第2面分に溶出する

4．　試験結果

4．　　供試魚の状態

　　　　外観観察結果　　正常

4．2　濃縮度試験の結果

表一一一2　供試物質の濃縮倍率
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参考値 （ ）で表示

なお試験結果の表示について濃縮倍率と定量精度の関係は次の通りである。
一
　
　
！
　
i
　
　
　
　
■

魚体中濃度I　　　　　　I　濃縮倍率

P（Dpm〉　1

魚体中濃度（PP嶺）

@の計算方法
『
1矯度よく定量
｝
1できる範囲

第1区

第2区

13以上
4可以上

A

1　以上， C
　　　×

D

100 E×F
1惨考値の範囲

P

　　　　　　第1区O．06～”

@　　　　隣2区
0，ア～13

Q，2～41

第1区 0．7以下：
B

1検出隈興の

x囲 0．06以下！笛っ阿
　　　　1つ　　　つ　1、’一【 G D

範囲 2●2以下 P100
×

ExF



A・精度よく定量できる濃度　＝　5．6　ppm（図一4参照）

B・検出限界の濃度（S／N＝2）　　0．3　Dpm（図一4参照）

C・回収率　：　87．3　％　 E・最終液量　　5 鷹を

D・魚体重　：　　30　9　　　F・分取比　：　コ

以　上


