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　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　　100乙

　　　流水量　1155∠／日
　　　　　督2
　　　原液　　：希釈7kニ2雇／分：800雌／分

・2　5貿b）で調製した分散液を希釈して原液とした。

　　　　　第1濃度区用原液　　4ppm（w／v〕

　　　　　第2濃度区用原液　　　O．4ppm（W／v）

（b〕試験魚

　　　コイ　平均体重　　252g

　　　　　　平均体長　　　9賄
　　　　　　　　　　　督5　　　　　　平均脂質含量　　　5．0％

　●3　E　G　Bligh　and　W　J」Dyer，Can・Jl　Biochem　Physio1．，

　　　57，911〔1959〕

（c）　外部消毒及び順化

　（1）外部消毒

　　　　止水状態で10ppm塩酸ク・ロテトラサイクリンzk溶液

　　　　で24時間薬浴を行った

　（2）　順　　化

　　　　25℃　×　14日間

（d〕試験温度　　25士1℃

（e〕　水槽中の溶存酸素濃度

（f）

　　　　　X　’”
　　　10

設定値

　、第1濃度　　4．2～49p　pm（図㍗15参照）
　第2濃度　　4．2ん4．ヨp　pm（図一16参照）

水槽濃度

設定理由

　精度よぐ定量できる濃度は、80ppb（図一8参照）で

　ある。水分析時の前処理操作に寿いで100倍濃縮して

　回収率が796％であP、予備飼育7日間の結果より水

　槽濃度の低下を2脇と見込み、次の計算式より第2濃

　度区の水槽濃度を1ppbと設定した。第1濃度区は第

　2濃度区の10倍に設定した。

　（計算式〕　第2濃度区の7k槽濃度は

　　　　　　80　．
　　1000　　796　　100－20　　1PPbになる
　　　　　　　　　　　　　　　　100　　　　100

（単位p　p　b（w／v））

供試物質 論著話ヨ
第　1　濃度区 10 250 2劉
第　2　濃度区 1 25

f

実測値

表一1　濃縮倍率を求めるための平均濃度〔単位p　p　b（W／v））
『

1　W 2　W 4　W 6　W 8　W　　10W　　　　　　む

第1濃度区 5．54 559 6．12 6．49
乙90嵐951　　1

第2濃度区 巳442 α511 巳576 0，617 　　［ｿ650iα666



5．2．2

　（a）

　　○

0

　分析条件

使用分析機器及び条件

　魚体分析用

　　装　　　　置　　　　ガスクロマトグラフ　型一島津GC－RエA

　　カ　ラ　ム　　　　（魚体回収試験及ぴ第1濃度：区魚体分析〕

　　　　　　　　　　5％Thermon5000／ChromosorbWHP

　　　　　　　　　　lmX5肌φ，ガラス製

　　　　　　　　　　カラム温度　 100℃

　　　　　　　　　　（第2濃度区魚体分析）

　　　　　　　　　　10％OV－17／Chromosorb　WHP

　　　　　　　　　　3mX5加φ，ガラス製

　　　　　　　　　　カラム温度　190℃

　　キャリアガス　　　窒素

　　検　出　器　　　F　ID

水分析用

　装　　　置　　　ガスクロマトグラフー質量分析計

　　　　　　　　　　型一JMS－DX30O

　　G　C　条件

　　　カ　ラ　ム　　　　5％OV－17／クロモソルブW　HP

　　　　　　　　　　lmX2舩¢，ガラス製

　　　キャリアガス　　ヘリウム

　　質量分析計条件

　　セノくレー：タ醸　　200℃

　　　　　イオン化電圧　　　70eV

　　　　　加速電圧　　5kV

　　　　　イオン源温度　　210℃

　　　　　測定m／e　　162

（b〕標準溶液の調製法

　O　魚体分析用

　　　　供試物質a19を精押し二硫化炭素に溶解後、全量を

　　　　100認に定容して1000ppm〔w／v）の標進級を調製

　　　　した。これを二硫化炭素で希釈して所定濃度の標進

　　　　溶液を調製した。

　○　水分析用

　　　　」・二記と同様の方法で、溶媒としてジクロ・メタンを使

　　　　用し、所定濃度の標進溶液を調製した。



（c）　分析試料の前処理

　（1）　魚　体

試 験　魚．

　・体重，体長測定
　・細片化
　←1N水酸化カリウムエタノrル溶液　50配

　・加熱〔100℃，90分）
　・放冷
　←10劣塩化ナトリウム水溶液　100認

篠霧ン100雇｝・2回

水　　層

巨二劃

．n一ヘキサン層

　　　，壕警化ナトリウム水溶液50祀／x2回

　　　i・脱水ろ過〔無zk硫酸ナトリウム）

　　　メ

1糊．
　　　！　　　　　　　　　　　　轄4　　　　・カラムクロマトグラ7法　　〔全量負荷）

　　　じ
1奮唖司
　　　1．濃縮

　　　ヒ

　　　1選炭藩纂、
　　　ヒ

上記操作による回収率〔供試物質60μg添加）84，5％

　　魚体中濃度：が回収試験時よ9著しく高い場合、最終

　　定容液を適宜希釈する

鵜4　カラムクロマトグラフの条件

　　　　クロマト管　　　20餌φ，ガラス製

　　　充てん剤　　5％含水塩基性アルミナ10g〔ウェルム社製）

　　　　　　　　　　　　〔n一ヘキサンで充てん）

　　分画法：第1画分　　 n一ヘキサン　　100旙

　　供試物質は第1画分に溶出する

②　試験水

試　験　水

　　　　　　第1濃度区

・採7k　　　　100認

←脱塩水　　　150祀

←塩化ナトリウム　　75g

←ジクロロメタン　50祀

・振とう

層｝
水

ヒ卿メ蠣

第2濃度区

1000雇

　3009
　100膨

・脱水ろ過（無水硫酸ナトリウム〕

　　　　・濃縮

　　　　・定容

一lGC－MS期，
10雇｛ジクロロメタン）

上記操作による回収率（供試物質1μ9添加）第1区817％
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第2区7♀6％



4．　試験結果

41　供試魚の状態

　　外観観察結果　　正常

42　濃縮度試験の結果

　　表一2　供試物質の濃縮倍率

1第1濃度区
l
L第2濃度区
『

1　w
2690
5570
1920

2950

2　W． 4　W 6　W 8　W 10　w
5140

Q650
4840
W070
12500
P0800

9750
W850
5560
W960

4590
Q450
4080
T240
5610

S850
　9270

P4800

1050ol
@　　　　l　6220

な夢試験結果の表示について濃縮倍翠と定量精度の関係は次の通Pである。

検出限界の範
囲

度
：
：

濃

の
率
重

界

限
収
体

出

検
回
魚

●
　
　

●
　
　
．

A
B
C

鍛〔p圃濃縮倍率 蟹演難（ppm）

A
α可1

第1区　　16以下

謔Q区　170以下
B　　　　　C
一100　　　DXE

；　α28ppm〔図一4参照）

84．5％　　　D・最終液量：10旙

50g　　E・分取比　
1

5　考　　察

　　zk槽濃度の低下原因について

　本物質は揮散性が予想されるため原液タンクとしてテドラ

　｝バックを使用し、原液供給経路を短縮して試験魚を入れ

　ないで流zk試験を行い、原液タンク、水槽入口沿よび水槽

　濃度の保持状態をみた。〔図一25参照）

　　　　　　　　設定濃度に対する保持率（％）

第1濃度区
ｴ液タンク

第1濃度区

���

第1濃度区

@水槽
第2濃度区

@水槽
93．8

@　　4

85．5 80．3 92．2

　5　日　目
ｵ一

862 80．6 70．7 8〔〕，5

上表からzk槽濃度は設定の70～80％であり、流路系での揮

散が生じることが認められた。

本試験開始後の低下は、この空試験での揮散率を上回るこ

とから、さらに、魚体への取り込みが生じたとみられる。

以　上



参考データ

魚体部位別試験

10週間めの試験魚を2尾づつ、頭部、外皮（頭部を除ぐ皮、

うろこ、ひれ、消化管、えら）内臓〔消化管以外の臓器）、

可食部（上記の部分を除いた残部〕に大別し、各重量を測っ

た後分析を行った。分析法は本試験の分析法に準ずる。

部位別試験結果
供試物質濃度（ppm供試物質重量比働 部位別重量比（％）

可食部
41．0　　　（40．7）

S0．3

33．0@　　（31．5）

Q9．9

52．3@　　（5ユ．8）

T1．3第
　
－
　
濃
　
度
　
区

頭　部 104@　　（114）
P24

39．2
@　　（42．9）
S6．6

24．4
@　　（25，2）
Q6．0

外　皮 63．8@　　（62．7）
U1．5

16．6　　　（16．1）

P5．6

16．9@　　（17．3）
P7．6

内　臓 111@　　（113）
P15

11．1@　　（9．63）
W．16

6．50@　（5．70）
S．90

可食部 1．73　　（3．01）

S．28

27．3@　　（28．5）
Q9．7

50．8@　　（51．7）
T2．6第

　
2
　
濃
　
度
　
区

頭　部 5．52@　　（8．56）

P1．6

46．0
@　　（42．6）
R9．1

26．9@　　（26．3）

Q5．6

外　皮 3．37@　（6．56）
X．74

18．7@　　（20．2）
Q工．6

18．O@　　（17，4）
P6．8

内　臓 6．1！
@　　（10．2）
P4．3

7．93@　（8．67）
X．40

4．19
@　（4．57）
S．95

（ 〕内の数字は平均値を表わす。

排泄性試験

　10週間の試験終了後、正常水（供試物質及び分散剤を含まな

　い水）による排泄性試験を行なった。（試験水槽鴇0∠、流

　水量8GO配／鴫）

　lO週間めの試験魚中の供試物質濃度の平均（2尾〕を100と

　して、3，7，ユ4　日目の試験魚串の供試物質の残留率を示した。

残 留 率 〔％）

3　日　目 7　日　目 14日　目

第　1　濃　度　区
74．1@　　　（56、3〉

R8．4

70．3　　　（105）

S0

18．2@　　　（16．5

I4．7

第　2　濃　度　区 70．6@　　　（48．0〉

Q5．4

！4．4
@　　（17．8）

Qi．1

9．15
@　　（8．33
V．5］．




