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2，4，6一トリニトロフェノール（ピクリン酸）の

濃縮度試験成績報告書

試験期間　　　昭和55年7月20日～昭和55年11月6日

試料名　 2，4，6一トリニトロフェノール（ピクリン酸）
　　　　　　　　　　OH　　（試柵KH159）
　　　　　02N　　　　NO2

　　　　　　　　　　　NO2

　　　　　　　　黄色結晶、融点122．5℃　発火点520℃

　　　　　　　　無臭、分子量229

　　　　　　　　アセトン、ピリジン、エタノール、ベンゼン

　　　　　　　　沸騰水に易溶

　　　　　　　　　　　　　　〔化学大辞典（共立）〕

試験方法及び条件

襟熱1農麟隙・一働

51　試験装置及び条件

　　（a）水系環境調節装置　　流水式

　　⑩）C　B　C組立て液体クロマトグラフ

52

521

五2、2

試験条件

　τLm試験
（巳）試験魚

　　ヒメダカ平均体重巳259、塩化第二水銀検定合格魚※

　　※田端健二用水と廃水　14　1297～1505（1972）

①）溶解法

　　供試物質急59を50～60℃に加温したイオン交換水

　　に溶解して554にし100O　PP皿（W／V）の原液を調
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　製1．．た。

（c）試験濁度　　25±2℃

（d）結　　果　　48時間TLm値250ppm（W／V）

　濃縮度試験

（a）外部消毒及び順化

　（1）外部消毒　止水状態で10ppm塩酸テトラサイクリン

　　　　　　　溶液で24時間薬浴を行なった。

　（2）1順〔　イヒ　25℃×21日

働試験水槽

　　ガラス製　容量1004

　　流水量5794／臼

　　　（原液：希釈水2㎡：400認）



　　（c）試験魚

　　　　　　　　　　　平均体重　約289
　　　　　　　　コイ
　　　　　　　　　　　平均体長　約10㎝

‘　（d）溶解法、分散法

　　　　52．1（b）に同じ

　　（e）試験温度　　25±2℃

　（載試験水槽の溶存酸素

　　　　図一10，11参照

　（9）水槽濃度

　　　設定理由　精度よく定量できる濃度は約8ppm（図一1参照）

　　　　　　　　である。水分析時の前処理操作にわいて20D倍濃

　　　　　　　　縮が可能なこと及び回収率82％と見込み低濃度区

　　　　　　　　の水槽濃度を設定した。高濃度区については低濃度

　　　　　　　　区の10倍とした。

　　　　　　　　　　　　　　8
　　　　　　　　　　　　　　　　≒〔〕．05ppm＝50エ）pb
　　　　　　　　　　　　　　82
　　　　　　　　　200×　　　　一一
　　　　　　　　　　　　　100

設定値 （単位ppb　W／V）
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表一1　漠縮倍聖を求めるための平均濃度 （単位　ppb　W／V）
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以下次頁につづぐ

以下次頁につづく



525　分析試料の前処理

（a）魚　体
　　　　区髄ユ

　　　　　　l
　　　　　　I・細片化

　　　　　　瞬砂2・9
　　　　　　卜播砕
　　　　　　　　　　　　　i←0．6M過塩素酸溶液100泌
　　　　　ヨ　　　　　ト揺砕
　　　　　I　　　　　l・1晩浸漬
　　　　　｝
　　　　　1←メチルアルコール25耀
　　　　　し　　　　　1・振とうr口分間
　　一一＿＿．ゴ■り二い斜法

瞬酉　区司
　　

1　←議論駒驚鉾郁糠
　l　　　　　　I
　i　　　　　　l・振とう　10分間
　I　　　　　　　　I
　l　　　　　　　l・けい斜法
　1　　　＿一＿一．．L．一ζQ操作を2同行左う

㌧生動塵］
　　　勝心頒（25℃・9。00G×10．漉）
　　、＿壷」

　庄澄液
　．1一．＿．一＿．．．1

　　　　以下次頁につづぐ

　　　　　i
　　　　　l
　　　　　←ベンゼン　50冠　　　　　I
　　　　　r←塩イヒナトリウム　6コ9

　　　　　・←濃塩酸　5配
　　　　　き
　　　　　隔振とう　5分間　　　　　」
　　工

Fiン豊憂1水層

　　　　　　　　　←ベンゼン　50認

　　　　　　　　　・振とう　5分間

　　　　　　　　　　　この操作を2回行なう

　　　　　ニ　　　　裂ンゼン層1水層

　　　　・達心分離（10℃、5500σ×10磁）
　　　　・濃縮　乾固

　　　　　ベンゼン　50認
　　　　・濃縮　乾固
　　　　　　　＿3
　　　　・10　N塩酸　含有メチルアルコールで伯冠に定容

團



（b）試験本

試験水　　（ゴ区：200畝2区：1000弼）

　　ベンゼン（1区＝50冠、2区：100耀）

　←壌化ナトリウム（1区：609、2区：5009）

　←濃塩酸（4区：10凪2区：50冠）
　・振とう

ベンゼン層 水　層

←ベンゼン ﾃ．1謡
・2回行なう

ベンゼン層 水　層

．△＿
　口
・遠心分離（10℃、5500G×10吻）
・濃縮　乾固

←ベンゼン50認
1・濃縮い
｣固

　　　＿3
・10N塩酸含有メチルアルコールで定容

　　　　　　　　　　　　　（堰：細

塵
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分析条件

C　B　C組立て液体クロマトグラフ

　・検出器　　U▽エDEC－100

　・カラム　　a⑤丑f）ぐ！2．・5血m〕

　・充てん剤　日立ゲル響50」叫．・

　　　　　　　　　＿3
　・溶離液　　10N塩酸含有メチルアルコール

　・流量　　　　1．o雇／顧

　・測定波長　545nm
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試験結果

　　　　表層2　　濃縮倍率
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　試料結果の表示について

精度よく定量できる濃度は約8pp皿（図一1参照）である。

これは魚体重309、最終液量10認、回収率72，2％とす

ると、魚体中濃度で約　　　8
　　　　　　　　　　一一一”一一｝pp皿　＝5．69pp皿に相当する。
　　　　　　　　　　72．2　　30
　　　　　　　　　　一一一×　一’一一
　　　　　　　　　　100　　10

な診、、坦〆ざ比を2と・した時の供試物質の検出限界はα27

PP皿（図一1参照＝S／N比2はピーク高さで約2mm）であり

　　　　　　　　　以　次頁につづく



これは魚体中濃度で約　　　a27
　　　　　　　　　　　　　　　　　PP皿＝0．寸2PP叫⊂
　　　　　　　　　　　72．2　　　50
　　　　　　　　　　　　　　×一
　　　　　　　　　　　100　　て0

相当する。したがって、魚体中濃度がa12～569ppm

の試料については、濃縮倍事は参考値として（）で表示し、

巳ゴ2ppm未満の試料については、高濃度区は巳12　＝巳2塾4

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　巳495
倍以下、1一低濃度区はα12　　＝2．2倍以下と表示した。

　　　　　　　　　0．0555

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　以上


