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濃縮度試験報告書

N一ニトロソジフェニルアミン　　（謎斗　癒K－375）

N
－
N
“
○

エRスペクトル　（図一15　参照）

外　押

融点◎

溶解性

囲

澄褐色フレーク状固体

64～66℃比重1．23
対水一不溶

対ベンゼン、クロロホルム、ジクロルメタン

　アセトン、アセトニトリルー可塑1000ppm

対メタノール、エタノール、n一ヘキサン不溶

上記の数値まで溶解性を確認

試験期間　　昭和54年11月10日～昭和55年2月18目

試験方法及び条件

1灘※1卜一一…一・一一

51　T　L皿試験

　（a）試験魚

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　＊　　　　　ヒメダカ　平均体重　0．249塩化第二水銀検定合格魚

　　　＊田端健二：用水と廃水，■三，1297～1305（1972）

　（b）溶解法

　　　　分散剤・

　　　　　硬化ヒマシ油（H　C　O　20、H　C　O100）

　　　　溶解法（分散法）

　　　　　供試物質a59と硬化ヒマシ泊（HCO20、HCO100）

　　　　　各々5gをアセトン50m1に溶解した後、アセトンを

　　　　　留去する。つぎに水を加えて全量を1．01にし、500

　　　　　pp皿（W／V）の原液を調製した。

（c）試験温度

　　　25±1℃

（d）試験結果

　　　48時間TLm値：改4PPln （W／V）

　　（図一ろ　参照）



5，2　濃縮匿一試験

52．1　試験条件

　　　（司　水系環境調節装慨　　流水式

　　　　　　試、験水槽

　　　　　　　ガラス製　容　量　1001　流水吊　5761／日

　　　　　　　原液：希釈水　二　4m1／分：400m！／分

　　　㈲　試験魚

　　　　　　　　　　　　∫F均体重　28．4g
　　　　　　コ　　イ
　　　　　　　　　　　　平均体長　10．8cm

　　　　　　　　　　　平均脂質含1：1ヒ　2．8％ホ

　　　　　＊E．G．B1工隅h　and　W．コー．　Dy日rンC巳n．　J．Bio　chom．

　　　　　Phy6i〔）⊥一、．5．一Z，911い959）

（c）　外部消濾及び顧一化

　〔ユー）外部消審

　　　一［E水状態でi臼ppm塩酸クロロテトラサイクリン

　　　水溶液で24時間薬浴を行った。

　②順　　化

　　　25引C　 x　 14日間

（d）熔解法（分散剤及び分散法）

　　　5．1　①）に同じ

（6）試験温度

　　　25土1℃

（f）　水槽中の溶存酸素量

　　　図一15及び14参照

（9）水槽濃度

　　設定理由

　　　精度よく定量できる濃度は、約1・65pp皿（図一4参照）で

　　　ある。水分析時の前処理操作にむいて100倍濃縮して回収

　　　率が8Z4％であり、予備飼育14日間の結果より水槽濃度

　　　の低下を10％と見込み・第2鑓度区の水槽濃度をロ・02pp皿

　　　と設定した。第1繰度区は第2濃慶区の10倍に設定した。

　　　　〔計算式）　第2催眠区の水槽齢変は

　　　　　　　　　1．65
　　　　　　．一＿一＿…一一…一■一一一一・一…・一一　≒　ロー02ppm　になる

　　　　　　　　8Z4　　　　　90
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　　　　　　　　100　　　　て00
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　　　　　　　　　　　1　　分　　散　　剤
　　　　　　供試物質一一一一一・一…一”一胃…一…・　　…i
　　　　　　　　　．＿一i＿翼CO一．β一〇“4王Iqo・・1qq…一i
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こ2．2 　分析条件

　　　装　　　置　　高速液体クロマトグラフ　型一CBC組立

　　　カ　ラ　ム　　ステンレス製　8mnφ×a5皿

　　　固　定　相　　σpC　Sho吐ex一A801

　　　溶　離　液　　クロロホルム

　　　検　出　器　　UV－Vエ8分光光度計294且皿

　　　供試物質をク・・ホルムに溶解して1000PP皿標進溶

　　　液を調製し、冷蔵庫で保存した。

（a）　使用分析機器及び条件

（b）標準溶液の調製法

（c）　分析試料の前処理

　（1）　魚　体
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カラムクロマトグラフの条件

　ク・マト管　　20mmφガラス製

　充てん剤　　無水中性アルミナ　10g

　　　　　　　　　（アセトニト。リルで充てん）

分離：第細分アセトニト〕’求@1・皿・

　　　　第2画分　　アセトニトリル　　20m1

供試物質は第2画分に溶出する。

（2）　試験水

　　　　　　　　「選ll騨一丞1

　　　　　　　　皿”…　　　第膿駆

　　　　　　　　　　　！
　　　　　　　　　　　・一採水　　　　　100皿
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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

　　　　　表一2
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精度よく定量できる濃度＝

検出限界の濃度（S／N＝2）：

回収率：8ZO％
魚　体　重　：　50　9

最終液量　：　10皿1

分　取　比　：　　1

5．　考 察

1．65pp皿（図一4参照）

α151PP皿（図一4参照）

5．1　本物質のジフェニルアミンヘの変化について

　　　　本物質は分解砂試験報告書（54年1月22日）より、

　　　　汚泥中でジフェニルアミン（K－120）に変化するこ

　　　　と1が確認されている〔

　　　　本試験を実施するに当っても、水中にかいてまた分析

　　　　操作中において光，温度，pH変化により、同様の変化

　　　　を示すことが予測されたため・これらの要因による本

　　　　物質の濃度低下の有無を、予備的に検討した。

　（1）光

　　　　　0．02ppmおよび20ppmの分散液を調製し、日中約

　　　　　12時間室内灯を照射している25℃の室内に・24

　　　　時間むよび72時間放置後の濃度低下の有無を遮光し

　　　　　た場合（褐色瓶使用）と遮光しない場合（無色透明

　　　　　の瓶）で比較したところ次の結果を得た。　（図一16

　　　　参照）

残　留　率

0，02Pロn24時間後

遮光した場合

　　85％

物　口 魎ノLレ　よ》　初口
｝

　　　　　　　　モ障光しな賜創
『

　　　77％　　　I
　　　　　　　　l
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1　20p∫m72時間後｛ 95％ 50．％

　上の結果より、0．02ppmでは遮光した場合にむいても一

　部変化し、ジフェニルアミンが生成している。

　また、20ppmでは72時間後でも遮光した場合は、ほと

　んど変化してむらずジフェニルアミンも検出され老い。

（2）温度

　　　本物質のク・・ホルム溶液を減圧下濃縮した場合は譲

　　　凌低下が認められたが、大気圧下では50℃で30分

　　　間放置しても濃度低下はほとんど認められなかった。

（3）　pH変化

　　　本物質の分散液（05ppm）のpHを3むよび12に

　　　調整し、2時間放置後の濃度を調べたところ濃度低下

　　　は認められなかった。

5．2　試験中本物質の変化を防止するための対策

　（1）　原液及び試験水槽の遮光

　　　　試験原液は褐色のマリオット瓶中に貯蔵し、試験水

　　　　　椿は黒のビニールシートで診むつて遮光した。

　（2）　標準溶液の保存

　　　　標準溶液（ク・・ホルム溶液）は褐色瓶に入れ、冷

　　　　蔵庫に保存した・



（3）　濃縮操作

　　　水，魚分析の前処理にむける抽出液の濃縮は室温で行

　　　つた。

5，3　試験結果について

　（1）　本試験の水分析及び魚体分析にむいてジフェニルアミン

　　　　が検出されたが、LC分析上、供試物質と明確に分離区

　　　　別できるため、本試験の濃縮倍率は供試物質のみによる

　　　　ものである。

　（2）魚体中から検出されたジフェニルアミンの生成原因にっ

　　　　いては水中変化によるも．のか、魚体内変化によるものか、

　　　　必ずしも明白ではない，，主調、既知見より、ジフェニル

　　　　アミンの濃縮性は200倍極度である。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　以　　上




