
4一エトキシアニリン（P一フェネチジン）の濃縮度試験成績報告書

1．　試験期間

2，試　料　名

　　構　造　式

昭和52年5月9日～昭和52年8月27日

4一エトキシ7：ニリン（P一フェネチジン’）（試料姦K－194）

　　　NH2

　　　　　　　　　　◎

　　　　　　　　　　　　O－G2H5

　　　　性状　純度9貌78チ（P一クロルアニリン0，16％）

　　　　　　　　　　　　　　　（0一フエネチジン　　0．06％）

　　　　　　　　　融点約4．5℃，溶解性水に不溶

　　　　　　　　　経時変化　経時により着色する。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（提示資料による）

5．　試験方法及ぴ条件

懸鼻一一一一…る
　51　試験装置及び機器

　　　斜）水系環境調節装置　　流　　水　　式

　　（b〉　ガスクロマトグラフ　　日立製作所製　　065型

　5，2　試験条件

　5，2．1　T　L皿試験

　　（a）試験魚
　　　　　ヒメダカ平均体重α289、塩化第二水銀検定合格諮

　　　　※田端健二用水と廃水一⊥41297～1505（1972）

　　ゆ）分散剤及び分散法

　　　　分散剤　硬化ヒマシ油（HCO－20）

5．2．2

　　分散法　供試物質旬gと硬化ヒマシ油佃gを十分に混合

　　　　　　溶解し、これにイオン交換；水を加えて11に定

　　　　　　容し10000pp［n（卿）の原液を調製した。

　濃縮度試験

　（1）外部消毒　止水状態で10脚塩酸クロロテトラサイクリ

　　　　ン溶液で24時間薬浴を転つた。

　②　地貫　　イヒ　25℃×21日

　　　　　　　　　　　　流水量　5791／知

　　　　　　　（原液：希釈水　　2m1：400mユ）

　　　　　　　　　　平均体長　約11cm

　　分散法　　5．21（b）に同じ

　　試験温度　 25℃士21⊂：

　　試験水槽の溶存酸素　図一11，12参照

　　水槽濃度

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1　　　　1
　　設定理由　48時間T　L皿値10Oppmの一一一と一に
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　102　　103
　　　　　　　設定した。

　　　設定値　　　　　　　　　　　（単位甲㌔吻）

（c）　試験温度　 25士2℃
＠）結　　果　48時間T　Lm値　100ppm（卿）

＠）外部消毒及び順化

（b）　試験水槽　ガラス製　容　量　1001

（c）試験魚　　コイ　平均体重　約28g

＠

（e）

（
f
）

（9）

供試物質　硬化ヒマシ油

　　　　　1第1醸区1 生．o 1．0

第2噸区F
0．1 0．1
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第1醸酒脚
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第2濃度区 巳0991α097α096，巳0951
　　　1

ろ，2．5　分析試料の前処理

　　　（a）魚　体

　　　　　　　　　　　　　コ
　　　　　　　i試　験　魚」
　　　　　　　I　l
　　　　　　　　　l・体重測定

　　　　　　　　　1・細片化
　　　　　　　　　！

　　　　　　　　　藤傷、㈱卜

医■回
　　　　　　　　　』アセトン留去（ロータリーエ’謝レ一夕ー）

　　　　　　　　　←n一ヘキサン　50皿l

　　　　　　　　　l三蓋鐸／・廻

　　　　　　　　　［

駆南ン劇医型
　　　　　　　　　！

　　　　　　以下殖蹴く

　　　　前頁より引続き

　　　　　　　ξ
　　　　　　　1・コH調整（pH・＝7　水酸化ナトリウム溶液）

　　　　　　　←塩化ナトリウム509
　　　　　　　　

壷鐙監蹴廻
　　　　　　　卜脱水（無水硫酸ナトリウム）

　　　　　　　卜濃縮（・一夕抽一噸1－2皿に）

　　　　　　　1　　　　　　　←n一ヘキサン　10皿1
　　　　　　　　　　　　　※
　　　　　　　・カラムクロマトによるクリーンアップ

　　　　1溶出液1
　　　　　　　　　　し　　　　　　　‡
　　　　　　　・濃縮（ロ一夕リーエバボレ一夕ー）

　　　　　　　←クロロホルム
　　　　　　　ヒ
　　　　　　　1．10mlに定容
　　　　　　　｛

　　　　1膚＝＝＝＝　　　　ll　G　C試料　一1

　※．カラムクロマトグラフィー条件

　　　充てん剤　 5％含水酸性’アルミナ109

　　　クロマト管　　ガラス　20皿nφ

　　　濱、、擁液　翻フ妙ション
　　　　　　　　　　　　　クロロホルム：n一ヘキザン（1：5）40m1
　　　　　　　　　　第2フラクション
　　　　　　　　　　　　　ク・・赫rム：n一キ》（5：1）80血

　　　　　　供試物質は第2フラクションに溶出する。



　　　Φ）試験水

　　　　　　賦験水1
　　　　　　　　　…　　　　　　　　　第1濃度区　第2濃度区

　　　　　　　　　1・採zk　　　　　　　100ml　1000皿

　　　　　　　　　i←塩化ナトリウム　　　　　20g　　　100g

　　　　　　　　　l←5N－i水酸化ナトリウム　　　　1皿1　　　10皿1

　　　　　　　　　1　　　　　　溶液
　　　　　　　　　F←ク・・ホルム　　50皿　250m・
　　　　　　　　　1．抽出（振とう1。頒）

　　『回　　　　　　　クロロホルム層1
　　　　　　　　　　　　　4
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　一脱水（無水硫酸ナトリウム）
　　　　　　　　　1．濃縮（ロータリー，く漉一夕ー）

　　　　　　　　　　
　　　　　　　　　i・10mlに定容

　　　　　　　墨
　　　　　　　』I　G　C試料　li

　　　　　　　』＝＿＝＝＿＝」

5．2、4　分析条件

　　　ガスクロマトグヲフ　日立製作所製　065型

　　　検　出　器　　水素炎イオン化検出器

　　　充てん剤　 PE〔｝20M13多／クロモノルフTAW－DMCS
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　80－100メソシュ

　　　　カラム　ガラス2mmφ×1皿

　　　カラム温度　　 180℃

　　　注入ロ温度　　250℃

　　　キャリアーガス　　　　N2

4．試験結果

表一2 旗　　縮　　倍　　率
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第2濃駆…※脚※10噤ｦ脚※10邸
　　　　1※10以下※10以下．※10以下※10以下

5，4遭5 3
5
6
．　　　　※　5．1にて補足説明する。、

5．備　　考

　5．1　定量－限界について

　　機器の検出限界は（図一2参照）約2ppmである。魚体重50

　　　9，最終液量10皿1，回収率655と考えれば

　　　　　　　　2
　　　　　　　　　　　ヰエOPlpm　と；なり
　　　　　　65　　　5臼
　　　　　一　X　－　　　　　　100　　　10

　　魚体中濃度で約1ppmが分析限界である。

　　水槽濃度は設定値にほぼ近く・濃縮性が低かったので第1濃
　　　　　　≦　　　　　　　　　　　　　　　　｛
　　度区は一二1以下一策2濃度医は一＝10以下
　　　　　　1　　　　　　　　　　　　　　　　　　0．1

　　と表示した。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　以　　　上


