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濃縮度試験報告書

m一ジク日ルベンゼン

（試料閥oK－29C）
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GC－MSスペクトル

IRスペクトル

NMRスペクトル

（図一19参照）

（図一20参照）

（図一21参照）

無色透明液体

一24．4℃　　　　　　｝（共立出版：化学大辞典による）

172　　℃
　　　20
（d20　〉　1・291　（試薬添附資料による）

98％以上（■■悔蹟使用）
（n一オクタノール／水〉

logPow　＝　3．72　｛掘とう法による）

対　水　　83p　pm（吸光光度法による））

対エタノール、アセトニトリル、クロロホルム、

　アセトン、酢酸エチル、n一ヘキサン　1000PP信以上

2．　試験期澗　　昭和57年7月5日～昭和58年9月7日

3．　試験方法及び条件
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3．1　TLm試験

〈魚介類の体内における化学物質の

濃縮度試験〉による

（a）　試験魚
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　傘1　　　　ヒメダ力　平均体重　O，49　塩化第二永銭検定合格魚

　　　　事1　田端健二：用水と廃水，14、1297～1303（1972）

（b）　溶解法（分散蘭及び分散法）

　　　　分散剤

　　　　　Tween－80

分散法

　　供試物質1gとTwe　e　n－80　209を混合し、撹拌

　しながら徐々に脱塩水を加えて全館を1コに定容して

　1000p　pm（W／V）の分散液を調製した。

（C）　試験温度 25　±　2　℃

（d〉　試験結果

　　　　　48時間TLm値 9．O　p　pm（W／V）

　　　　（図一3参照）



3．2　濃縮慶試験

3．2．1　試験条件

（a｝　水系環境調節装置　　流水式

　　　　（揮発性化学物質用濃縮度試験装賀を使用）

　　　　試験水槽　　ガラス製　　容量　100』

　　　　流水量　　1155　』／日
　　　　　　　．2
　　　　原液　：着駅水一2麗／分：800虚／分
　　　　噛2　3．1（b）で調製した分散液を希釈して原磯とした。

　　　　　　第1濃度区用原渡　　40　　ppm（W／V）

　　　　　　第2濃度区用原液　　　4　　Dpm（W／V｝

（b） 　試験魚

　　コイ　　平均体量

　　　　　平均体長
　　　　　　　　　　　●3　　　　　平均贈質含量

甲3［．e．Bli⑳a崩d一，」，

　　911（1959〕

　32．2

　10．7
　　4．8
0yer，Ca“，

9

償

％

J，Bioche軸、Physiol．，3了，

（c）　外郎消毒及び順化

　　（1）　外部消毒

　　　　　　止水状態で10p　pm塩酸ク口口テ’トラサイタリン水溶液

　　　　　　で24時蘭薬浴を行なった。

　　（2｝　類化

　　　　　　25℃　×　14日間

（d）　試験温度 25　±　2　℃

（e）　水槽中の溶存酸素濃度

　　　　鏑1濃度区2．2～3．4
　　　　第2嶺度区　3．2～4．O

ppm（図一17参照）

ppm（図一18参照）

（f）　水槽櫨匿

　　　設定理由

　　　　　精度良く定量できる膿慶は25PPb（図一4参照）で壼｝る。

　　　　水分析時の前処理操作において5倍濃紺して回収率が88．4

　　　　％であり、水槽濃度の低下を20％と見込み、次の計算式によ

　　　　り纂2壷屋区の水槽櫨度を10ppbと設定した。第1濃度区

　　　　は第2議庄区の10倍に設定した。

（計算式）　第2濃度区の水槽濃度は

25
250

－　　Xso

設定櫨

実測値

寂一1

88、4　　iOO－20
一　　×
100　　　100

≒　10　ppb　になる

（単位PPb｛財｝））

供試物質
一毘一隻．9∫〕一

第1濃度区 100 2000

第2濃度区 10 200

轟縮倍率を求めるための平均濃度　　く単位ppb（彫の）

2　W 4　W 6　W 8　W 付　表

第1膿皮区 82．7 80．9 83．8 83．3 衷一8

第2濃度区 8．68 8．70 9．0了 8．9T 衷一9



1
3．2．2　分析条件

（a）　使用分析機器及び条件

装　置　　ガスクロマトグラフー質量分析計

　　　　　　型一島津GC－MS　QP－1000
G　C条件

　カラム　5％OV－17／クロモソルブW（HP）
　　　　　　1皿　×　3一φ，ガラス製

　キャリアガス　　ヘリウム

質量分析系条件

　セパレ一夕温度　　250　℃

　イオン化電圧　　　70　eV
　加　速　電　圧　　　　8　V

　測　定　m／z　　146

（b）　標準溶狡の調製法

　供試物質0．19を精秤し、n一ヘキサンに溶解後、全量を

100冠に定容して1000P　Pm（W／V）の標準液を謂製し

た。これをn一ヘキサンで諾親して所定濃度の標準溶液を調製し

た。

（c）　分析試料の前剋理

（1）　魚　体

試 験　魚

・体重、

・剰片“

←エタノ

←水酸丑

・還流

・放冷

←n一へ

←10％
・振とう

水・エタノール層 n一ヘキサン層

←10％
・振とう

水　層 n一ヘキサン麿

・脱水ろ

・定容

・カラム

溶出 面分

・定容

GC－MS試料

・体重、体長測定

　　　　　　　50冠

←水酸化カリウム　39

　　　　　　　100℃、1． 5時間）

←n一ヘキサン

　　　　　塩化ナトリウム水溶渡

90虜
50威

塩化ナトリウム水溶液　50虜

　　　　100虜（n一ヘキサン）
・カラムクロマトグラム法（25観負荷）刈

50配（n一ヘキサン）

上記操作による回収串（供試物質15耀添加）　86．6　％

　魚体中濃度が回収試験時より著しく高い場合、最終定容液を

　適宜希釈する。



寧4 カラムクロマトグラフの条件

クロマト管

充てん剤

分画法

20嗣φ，ガラス製

3％含水塩基性アルミナ

（n一ヘキサンで充てん）

第1画分　　n一ヘキサン

供試物質は第1画分に溶出する。

（2）　試験水
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水　層

59（ウェルム社製）

第1温度区

　　25虜

　　1滴

　　45冠

　7、59

n一ヘキサン層

　　　・脱水ろ遇

　　　・定容　50観（n一ヘキサン）

25観

第2濃度区

　250醜

　O，2冠

　　45’

　　759

GC－MS試料

上記操作による回収率（供試物質2．5耀添加）

　　　第1濃度区　　90．6　％

　　　第2濃度区　 88．4％

4．　試験結果

4．1　供試魚の状態

　　　外観観察結果

4．2　濃縮度試験の結果

正　常

表一2　供試物質の濃縮倍率

2　W 4　W 6　W 8　W 付　表

第1濃度区
203
P27
57
Q29
140
W3
68
P93

表一4

第2濃度区
305
R70
235
P43
185
P30
133
T8
表一5

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とおりである。

魚体中濃度（PP司 濃　縮　倍　率
魚体中濃度ωpの

@　の計算方法

A
緒度良く定量

@できる範囲
O．19以上

第1区　2．3以上

謔Q区　21以上 C　　　D
　　X
撃nO　　E×F

参考値の範囲 O，02～0．19
第1区O，3～2．3

謔Q区2．6～21

B
検出限界の

@　　範囲
O．02以下

第1区　O、3以下

謔Q区　2，6以下
C　　　D　　×

100　　EX　F



A・精度良く定量できる濃度

B・検出限界の濃度
C・回収率　：　86．6％

D・魚体璽　：　30　9

0．025　ppロ　（図一4参照）

0．003　pp■　（図一4参照〉

　　E・最終液量　 ：　50　虜

　　F・分取比　：　4

以　上




