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C（CH壺

　　　　　　　　　　CH5

　　同　定　　M　Sスペクトル（図一26参照）

　　性　状

　　　外観：白色結晶性粉末　　融点（℃）：70

　　　沸点（℃）：265　　比重：1．048

　　　溶解性　対水一不溶

　　　　　　　ほとんどの有機溶媒に対して易溶（1000pp回以上）

試験期間　 昭和54年5月15日～昭和54年8月22日

試験方法及び条件

鷺！：三櫓脚…一一

51　T　Lm試験

　（a）試験魚

　　　　　ヒメダカ平均体重　ぽ199　塩化第二水銀検定合格魚＊

　　　　＊田端健二：用水と廃水ユ⊥　　1297～1505（1972）

　（b）溶解法（分散剤及び分散法）

　　　　　分散剤

　　　　　硬化ヒマシ油（HCO－40），

　　　　溶解法（分散法）

　　　　　供試物質α5gと硬化ヒマシ油（HCO－40）10gをア

　　　　　セトン25血工に溶解した後、水5mlを加えロータリーエ

　　　　パポレーターにてアセトンを留去する。次に、水（100℃）

　　　　を一度に多量に加えて溶解し、室温にたってから1ユに

　　　　定容し500ppnの原液を調製した。

　（c）試験温度

　　　　　25士2℃

　（こ）試験結果

　　　　　48時間T　L通値：5．O　PFm（W／▽）（図一4参照）



5，2

5．2．1

　　〔a）

　濃縮度試験

　　試験条件

　　水系瑳境調節装置　　流水式

　　〔揮発性化学物質用濃縮度試験装置を使用）

　　試験水槽

　　　ガラス製容量1001
　　　　　　　　流水量11521／日

　　　原液：希釈水＝2皿1ノ分800皿1／分

　　　コイ　平均体重　292g

　　　　　　平均体長　1a6㎝

　（1）　外部消毒

　　　　止水状態で10ppm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℃×14日間

　　　義1（b）に同じ

　　　25±2℃
（f）　水槽中の溶存酸素量

　　　図一24及び25参照

㈲　試験魚

（c）　外部消毒及び順化

（d・）溶解法（分散剤及び分散法）

（e）試験温度

（9）　水槽濃度

　　設定理由：精度よく定量できる濃度は約0．ろPエ皿（図一15参照）

　　　である。水分析時の前処理操作にお・いて100倍濃縮して回

　　　収率が8Z6％であり、予備偏育5日間の結果より水槽濃度の

　　　低下を20多と見込み第5濃度区の水槽濃度を5PPbと設定

　　　した。第1濃度区は第2濃度区の10倍に設定した。

　　　第2濃度区は第ろ濃度区の10倍に設定した。

　　〔計算式）　第5濃度区の水槽濃度は

　　　　　　　　　　α5
　　　　　　　　　　　　　　　　　　‡5ppb　になる
　　　　　100　　　8Z6　　　100一・20
　　　　　－X　一　×　　　　　　10　　　10〔］　　　　100

設定値
（単位ppbW／▽）

供試物質

一
分散剤
且C　O－40

i第1濃度区　　500
」＿．　　　　一

10000

第2濃度区 50 1000

第5濃度区 5 100

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／▽）
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ム22　分析条件

　＠）　使用分析機器及び条件

　　装　　　　置　　　ガスクロマトグヲ7一質量分析計　型一日立RMU
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　＿6MG

　　　G　C条件

　　　　カ　　ラ　　ム　　　1％OV－1／ψロモソルブW（80－100メ奴」）

　　　　　　　　　　　1皿×5㎜φ　ガラス

　　　　カラム温度　　 150℃

　　　　キャリアガス　　　He

質量分析計条件

セバレ一夕温度

イオン化電圧

加速電圧
イオン源温度

スキャン速度

測定　現／e

200℃

20eV

ム2K▽

220℃

1cm／秒

水分析　珍／e＝205

魚分析　砥／e＝220

㈲　分析試料の前処理

（1）魚体’ I試 ｾ魚
　　　　　　　　　　・体重，体長測定
　　　　　　　　　1・細片化

　　　　　　　　　1←海砂109
　　　　　　　　　；・らい砕
　　　　　　　　　！←1N塩酸　1皿l
　　　　　　　　　l←無水硫酸ナトリウム　100g

　　　　　　　　　i・らい砕
　　　　　　　．」蚕齢嘲200噸100皿卜回

　　　　ヨ　　遜蚕1アセトートリ畷

　　　　　　　　　　　i←”一ヘキナン　100皿ユ
　　　　　　　　　　　i・振とう
　　　　　　　　　　　i←水500皿
　　　　　　　　　　　i←飽和塩化ナトリウム水溶液　10m1

　　　　　　　　　　　！・振とう
　　　　　　　　　　一
　　　　　隊周拠一ヘキサン層．1
　　　　　卜一一一一一　　」
　　　　　　　　　　　　　　き
　　　　　　　　　　　　　　い廃水ろ過

　　　　　　　　　　　　　　i：讐（，。皿）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　いカラムクリーソアブプ（第2，5区のみ）

　　　　　　　　　　　　　　！。定容
　　　　　　　　　　　　　　ナ
　　　　　　　　　　＿＿、＿お～＿

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ii　G　C－MS試料l
　　　　　　　　　　ll　　　　　　　　　l



カラムクロマトグラ7の条件

　クロマト管　　10㎜ガラス製

充てん剤　5給水アルミナ59（和光製）（π一帯ンで充てん）

　　　　第2，第5濃度区のみ51nl分取して負荷する。

　分画法：第1面分　π一ヘキサン　　5皿1

　　　　第2”　　　　　15皿1

　　　供試物質は第2画分に溶出する。

（2）　試験水

i試　験　水，

　　　　　　　第1区

。採水　　　　　200ml

、←1N塩酸　10皿ユ

　　　　　　1回目　50皿1
・イー％一ヘキサン

　　　　　　2回目　25皿1

　・振とう

i

物一ヘキサン層

第2区　第5区

　200皿1　1090ml

猛馴高

層
一路
　　　1・脱水ろ過

　　　1・飾
　　　1．定容

一篇一一＝＝＝τヒー一一τ7＝．

1i（｝C＿M8試料i
i
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　試験結果

　　外観観察結果

　　　異常　4尾／14尾（第1濃度区のみ）

4．2　濃縮度試験の結果

　　　表一2　供試物質の濃縮倍峯

　1　供試魚の状態
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5　考　　察

（1）　試験の経緯

　　本物質についてはすでに標準型アクアトロン〔第1区500

　　ppb，第2区50ppb）で試験を行ったが、昇華性のため水槽

　濃度が設定値よ，かなり低かったこと・又濃縮倍率にパラツ

　キがみられたことにより揮発性物質用アクアトロンを使用し

　て再試を行った。

　　今回は設定濃度を可能な限り低くし・第2区50ppb・第5

　区5ppbで試験を実施した。

　　左む、前回試験との関連をみるため第2区』第5区終了後

　第1区500ppbを設け、きわめて毒性の点から危険左濃度で

　試験を行った。

（2｝　第1濃度区に沿ける試験魚の異常について〔写真参照）

　　魚の異常は、第1濃度区においてのみ生じた。試験開始直

　後に衰弱，消化不良の症状がみられ、第2週後半に背骨の奇

　形が観察された。この異常は14尾中4尾に認められ、中で

　も2尾の背骨湾曲は顕著であった。

　この症状は毒性によるものと考えられる。

③　第1濃度区に赴ける濃縮倍率について

　　第1濃度区の試験魚については各5尾づつ分析したが、バラ

　ツキがあり、第2，第5濃度区に比して高い濃縮倍率がみられ

　た。

　　これは水槽濃度が高いため毒性が強まり、魚の代謝機能に障

　害が起った結果、代謝されずに蓄積が大きくなったと考えられ

　る。

　　又、バラツキについては、水槽濃度は安定しているので魚の

　代謝機能障害の個体差が原因と考えられる。

（4）　定量方法について

　　供試物質の検出方法はガスクロマトグラ：7一質量分析計によるマス

　フラグメントグラフィー（M　F）である。

　　マススペクトルにむレ・て供試物質には現／e220（M＋）・m／e

　205〔M－15）などのマスフラグメントイオンがある。

　　m／e205にむける供試物質の定量感度はm／e220よりも約

　5倍高い。

　・水分析

　　　定量感度のよい卑／e205（M－15）のフラグメントを用いて

　　定量した。このフラグメントを用いると魚の代謝物を一緒に

　測定するむそれがある。そこで水槽から抽出された供試物質

　　と標準液のm〆e220及び再／e205にわける比がほぼ同じ値

　　であることを確認し、代謝物の影響はないと判断した。



　O魚体分析

　　　魚への蓄積が予想されるので現／e220（重）フラグメント

　　を用いて定量した。当フラグメントによれば代謝物を一緒に

　　測定するむそれはない。

（5）　第2・第5濃度区に沿ける水槽濃度のバラツキについて、

　当該物質の昇華性，光安定性に起因するものとは認められなか

　つた。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　以　　上


