
濃縮度試験報告書
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ヘキサブロモジフェニルエーテル

（試料孤K－496）
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GO－MS　スペクトル〔図一19a参照）

分配係数（n一オクタノール／水）

　　　　㎏Pow＞6

溶解性　　　対1水　　1ppb以下⊂GO法による）

　　　　　　　対ベンゼン　．100Oppm

　　　　　　　対n一ヘキサン　100ppm

　　　　　　　対ジメチルスルホキシド　5％
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試験期間　　昭和56年4月21日～昭和57年5月7日

試験方法及び条件

累ll講／畿轡…一
　T　Lm試験

　試験魚

　ヒメダカ　平均体重α29g　塩化第二水銀検定合格魚⇔1

d田端健二：舟永と廃フk，14，1297～1505（1972）

　溶解法（分散剤及ぴ分散法）

　　分散剤

　　　硬化ヒマシ油⊂HGO－40）

　　　ジメチルスルホキシド（DMS　O）

　　溶解法（分散法）

　　　供試物質α5gとHCO－4010g，DMSO　Z5gを混合

　　　し、撹拌しながら徐々にイオン交換水を加えて、全

　　量を0．5乙に定容し1000ppm（w／v）の分散液を調

　　製した。

試験温度　　25士1℃

試験結果

　　　48時間T　L　m値：500ppm（w／v）以上

　　　　　　　　　　　　　　（図一5参照〕

濃縮度試験
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こ2．1’ 詞ｱ条件
（a）　水系環境調節装置　　流水式

　　　試験水槽

　　　　ガラス製

　　　　容　　量　　　1DO乙

　　　　流水量　　1158乙／日
　　　　　　　脅2
　　　　原液　　：希釈水＝4弼／分：800砿ソ分

　　・2　乙1（b）で調製した分散液を希釈して康液とした

　　　　　第1濃度区用原液　　2　ppm（w／v）

　　　　　第2濃度区用原液　　a2ppm（w／v）

（b）試験魚

　　　　コイ　平均体重　　　25．Og

　　　　　　平均体長　　　　g7απ

　　　　　　　　　　　畢3　　　　　　平均脂質含量　　　　4、7％

　　骨3　且αBligh　andWJ」Dyer・Gan．」．BiochemPレysio・L・

　　　　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水溶液

　　　　で24時間薬浴を行った

　（2）　順　　化

　　　　25℃x　14日間

（d）試験温度　　25士1℃

（e）　水槽中の溶存酸素量

　　　図一17及び18参照

（f）水槽濃度

　　設定理由

　　　精度よく定量できる濃度は、17ppb　（図一4参照）

　　　である。水分析時の前処理操作にむいて20倍濃縮し

　　　て回収率が91、5％であり、予備飼育7日間の結果より

　　　水槽濃度の低下を5多と見込み、第2濃度区の水槽濃

　　　度をてppb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濃度区の水槽濃度は

　　　　　　　　17
　　　　　　　　　　　　　　　　≒1ppbになる　　　　200＿，　＿並　　」LQ－O』＝5＿一
　　　　　　X　　　　　　X　　　　10　　　100　　　　100

設定値 C単位pp　b　w／v）
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表一1　濃縮倍率を求めるための平均濃度（単位ppb吻）

1　w 2　W 4　W 6　W 8　W

第1濃度区 1i．8 11．0 10．9 io．7 10．8

第2濃度区 0，920 O，958 O，987 1．01 1．02



52．2　分析条件

（a）使用分析機器及ぴ条件

　　　装　置ガスクロマトグラフ型一JGC20K
　　　　カ　　ラ　ム　　　2チ　OV二17／クロモノルフW　AW1）MGS

　　　　　　　　　　　lm×5期φ，ガラス製

　　　　カラム温度　　　281℃

　　　キャリアガス　　N2（1．2媚）

　　　検　出　器　　ECD

（b）　標準溶液の調製法

　　　供試物質α59を精秤しベンゼン（残留農薬分析用）に

　　　溶解後・全量を50D砺に定容して1000ppm（w／v）の

　　　標準液を調製した。これをベンゼンで希釈して所定濃

　　　度の標準溶液を調製した。

（c）　分析試料の前処理

　（1）　魚　体

　　　　　　　　『悪．，＿

　　　　　　　　　　　1：齢飯海砂5g）
　　　　　　　　　　　1：鱗聲轟ト脇岬・

　　　　　　　　　　　1・振とう　　　　　　 ト×2回
　　　　　　　　　　　1

醜1無、繭
　　　　　　　　一一　　　　　　　　戦．

　　　　　　　　　　　1・定容　　10㎡（ベンゼン）

　　　　　　　　i阪劃

上記操作による回収率（供試物質1．5μg添加）　84．7％

“4　ベンゼン及びヘキサンは残留農薬分析用を使用

⇔5　カラムク・マトグラフの条件

　　　　クロマト管　　20顯φ，ガラス製

　　　充てん剤　 5％含水シリカゲル5g（和光純薬袋）
　　　　　　　　　　　⊂ヘキサンで充てん）

　　分画法：第1面分　　　ヘキサン　　　　　100一

　　　　　　第2　’　　595御しゼ》ン申ナン（晒）　100偏6

　　供試物質は第1・2画分に溶出する



｝

②　試験水

　　　

壷

試　験　水

　　　　　　　　第1濃度区第2濃度匿
　　　1　　　　．採水　　　　　20篇」　　　200漏直

　　　瞬ξン20詔響銅
　　　1

ベンゼン層1
　　　　　｝
　　　！
　　　I
　　　I・脱水ろ過（無水硫酸ナトリウム）
　　　！
　　　！’乾固

　　　・定容　10謡（ベンゼン）

画、

上記操作による回収率〔供試物質0．2μg添加） 第1区82．8多

第2区91．5％

4　試験結果

4．1　供試魚の状態

　　外観観察結果　　正常

4．2　濃縮度試験の結果

　　表一2　供試物質の濃縮倍率
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な寿試験結果の表示について濃縮倍率と定量精度の関係は次の通りである。

魚体中濃度〔pp皿） 濃縮倍率 計算方法〔ppm）

A精度よく定量

ﾅきる範囲 0，055以上
第1区　51以上

謔Q区　55以上

C　　＿⊇＿　　X

100　　　ExF　　　－

参考値の範囲 　　『O．002～〔L055
第1区α2～甜

謔Q区1．9～35

　ラ　　検出限界の’
　　　　　　　巳002以下範囲

第1区0．2以下　　　B
　　　　　　　　　C
第2区　1、9以下　10g　x

1
）

E×F

A・精度よく定量できる濃度＝0．017ppm⊂図一4参照）

B・検出限界の濃度（S／N＝2）

G．回　収　率　 ：　84．71巧

1）・魚体重：509

：0、001ppm（図一4参照）

　　E・最終液量：　10認

　　F・分取比　　　5



参考データ

魚体部位別試験

　8週間めの試験魚を2尾づつ、頭部、外皮（頭部を除く皮、

　うろこ．・ひれ・消化管、えら）内臓（消化酋以外の臓器）、

　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

皿

供試物質重量比臼の 部位別重量比㊤⑤

可食部
7．64@　　（7．24）6．83 42．5

R3．8（38・2）
49．1
S4．3（46・7）第

　
－
　
濃
　
度
　
区

頭　部
12．6@　　（i3．3）14．0 39．1@　　（42．0）44．9

27．4@　　て28・0）28．6

外　皮 5．44@　　（5．18）4．91 12．6@　　（12．6）12．6 20　4
Q3：0（21・7）

内　臓 16．2@　　（17，2）18．1　・ 5．70
W，46（7・08）

3．ユ2
S．18（3・65）

可食部 0，991@　　（1．26）1．52

　　■　　　一　　一　　　　　『　　■　　　　　一　　一　－　　一

R2．5
Q6．1（29・3）

52．9
@　　（51．3）49．7

↑
第
2
濃
度
区

頭　部 3．69@　　（4．90）6．11 50．2@　　（49．0）47．7 22．0@　　（22．4）22．7

外　皮 O，908@　　〔1．75）2．60 12．1
@　　（15．8）ユ9．5

21．5
Q1．8（21・7）

　内　臓
2．21　　　（2．82）3．42 5．18

U，78（5・98） 3．79@　（4．77）5．75

（　）内の数字は平均値を表わす。

排泄性試験

　8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100君，流

　水量800弼／繭）

　8週間めの試験魚中の供試物質濃度の平均〔2尾）を100と

　七て・ユ，3，ユO日日の試験魚中の供試物質の残留率を示した。

残　　留　　率　　（殉

1　日　目 3　日　目 10　日　目

第1濃度区
103
@　　（104）104 22．9

Q3．5（23．2 3．48@　　　（2．36）i．25

第2濃度区
170
@　　　（IL97）223

257
P82　（220）

18．9@　　　（1⊥．7）4．48



5．考　　察

供試物質の純度

供試物質のク・マトグラム（水素炎イオン化検出器付ガス

ク・マトグラフィーによる）にむいて7本のピークが認め

られた（図一20参照）。

ガスク・マトー質量分析計により各ピークのBr数の分析

を行なったところピーク①，②及び⑤はペンタブ・モジフ

ェニルエーテル（含有率1a19多），ピーク④及び⑤はヘ

キサブ・モジ7エニルエーテル〔含有箪86．ギ6勇）である

ことが確認された。ピーク⑥及び⑦については構造の決定

はできなかった・また各ピーグの位置異性についての情報・

は得られていない。

魚体中に蓄積した物質の同定

魚体分析G　Oチャート上に4本のピークが認められた。そ

こで魚体分析試料をガスクロマートー質量分析計で分析した

ところ以下のようなマススペクトラムが得られた。

　　供試物質のマススペクトラム

　　6　1　2　ヨ 45．61e　gRTloee

［
1

2

、4

　　　　　　　　　5匂　　　　　　　　　　　　↑OO　　　　　　　　　　　S己PN
NQ、　月、T1匡！R・1卜旺X　 HEI［；HT　　S鰍E　P飯TS　　　　　－CCεF．　6〔［】K［；R（〉」｛⊃P餓TS
　　3レe日鋼，ノ4「　　　　　　　　「S　　　4「一4「　　　　　　　　　　　　，．日9　　　44－44

　　3128輌．！52　　　　　　　　ヨ3B　　　52－52　　　　　　　　　　　　　1，a日　　　9－9，55－55
　　ヨ148一’．石「1　　　　　　　　15　　　sr一～’1　　　　　　　　　　　　　1，ao　　　S6－55，61－61

　　4－52一！『ヨ　　　　　　　　　1r　　　「ヨー「3　　　　　　　　　　　　　1．E）a　　　68－68，「6一「6

　　5，48”！日「｝　　　　　　　　942　　　8r－8■丁　　　　　　　　　　　　　1、臼田　　　「8一「e“eヨー103／

1ege

ム
8

騨
フ
ト
ク
5

ペススマ
ぐ

の料試
2

析分体魚
田 1e 12　　RT

　a　－

　　　　　　　　S9　　　　　　　　1ge　　　　　　　15D　　　　　　　　S口∩N
NO，　　R，T　I醍／R、INDEX　　HET［3HT　　　S鰍E　P∩RTS　　　　　　　一［；OEF．　　B（［】K［m♪｛）　P飯TS

　1　　　1｝e4一，■16　　　　　　　　150　　　15－16　　　　　　　　　　　　　　T．De　　　　1－1」8－8

　2　　　11日4調，！16　　　　　　　　r54　　　16－16　　　　　　　　　　　　　　1・eG　　　　9－9，25－26

　3　　　1，52”／28　　　　　　　　　5B　　　2B－28　　　　　　　　　　　　　　1．9ε　　　2「一2「」3［，一3巳

　4　　2，4a齢！く0　　　　　　　ヨ臼　　49一ぐD　　　　　　　　　　 1雫ee　　39一ヨ9，52－52
　5　　　ヨレ56ハ！59　　　　　　　　11　　59－59　　　　　　　　　　　　　，．臼e　　　56－56，59－69

　6　　　5，48”！8r　　　　　　　　　，1　　　8r－8「　　　　　　　　　　　　　　1．eg　　－8臼一8e，92－92

　「　　　6コ28一」．！9「　　　　　　　　　　1　　　9「一9「1　・　　　　　　　　　　　1，0臼　　　96－96198－98

　8　　　「’32■，／113　　　　　　　513　　11ゴ・一113　1　　　　　　　　　　　1、00　　1e4－1e4，139－139／

この結果、ピーク6はヘキサブ・モジ7エニルエーテル，

ピーク5はペンタブロモジフーエニルエーテル、ピーク5は

フ’トラフロモシ7エニルエーテルであることが示された。

供試物質のクロマトグラムにくらべ魚体分析のク・マトグ

ラムでは、ヘキサブ・モジ7エニルエーテルに対するBr5，

B臼のジフェニルエーテルのピークの比が非常に大きいこ

とから、Br5，Br4のジフェニルエーテルはヘキ粟ブロモジ

フェニルエーテルよりいっそう高濃縮性であると推定され

る。

以　上


