
1．　試料名

構造式

濃縮度試験報告轡

0一エチルー0－2，4一ジクロルフェニルーフェニル

チオノホスホネート

（試料NQK－729）

　　　　　　　Cl

ぴ・◎一㏄
　　　　OC　H　　　　　　2　5

‡2　振とう法では水相濃度が検出限界以下となるため、以下のよう

　　に分配係数の概数値を求めた。

　　p　　　＝　　n一オクタノール飽和濃度
　　　概数
　　　　　　　　　水　飽　和　濃　度

2．　試験期間　　昭和58年6月20日～昭和58年10月11日

3．　試験方法及び条件

環保業第5号
薬発第615号
49基局第392号

〈魚介類の体内における化学物質の

濃縮度試験〉による

3．1　TLm試験
同　定　　　GC－MSスペクトル　　（図一16参照〉

性　状

　外　観　　淡黄色液体
　　　　章1
　沸　点　　 175℃／0、04』齢Hg
　　　　‡1
　比　重　　1．316（20℃）
　　　事1
　純　度　　90％　以上

　　　不純物　　0，0一ジエチルフェニルチオノホスホネート

　　　　　　　　トルエン

　　　　　　　0，0一ビス（2，4一ジクロロフェニル）フェニル

　　　　　　　チオノホスホネート
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　串2　分配係数予備試算値（n一オクタノール／水）

　　　　　　l　o9　P　　　　5．8以上
　　　　　　　　　　概数

溶解性

3X以下

脳以下

器以下

対水　174PPb（GC法による）
対n一ヘキサン、ベンゼン、クロロホルム、

　エタノール、テトラヒドロフラン　　　1000ppm以上

対n一オクタノール　　　　　　　　　　　1儲以上

（a）　試験魚

　　　　ヒメダ力　平均体重　O．49　塩化第二水銀検定合格魚略

　　　　‡3　田端健二：用水と廃水，14，1297～1303（1972）

（b）　溶解法（分散剤及び分散法）

　　　　　分散剤

　　　　　　Tween－80
　　　　　分散法

　　　　　　　供試物質1gとTween－80　20gを混合し、脱

　　　　　　塩水を加えて全量を1』に定容して、1000p　pm

　　　　　　（W／V）の分散渡を調製した。

（C）　試験温度 25　±　2　℃

（d）　試験結果

　　　　　48時間TLm値 O．86　p　pm（W／V）

　　　　（図一3参照）

司　試料提供者提示質料による



3．2　濃縮度試験

3，2．1　試験条件

（a）　水系環境調節装置　　流水式

　　　　試験水槽　　ガラス製　　容量　100』

　　　　流水量　　 1155　」／日
　　　　　　　‡4
　　　　原　絞　　：　希釈水　幕　2　虜／分　：　800　雌／分

　　　　蝿　3．1（b）で講製した分散渡を希釈して原液とした。

　　　　　　第1濃度区用原液　　4　　　p　pm（W／V）

　　　　　　第2濃度区用原蔽　　0．4　p　pm（W／V）

（b）　試験魚

　　コイ　　平均体重

　　　　　　平均体長
　　　　　　　　　　　噛5
　　　　　　平均脂質含量

宰5E，G，B日9hand一．J，

　　911（1959）

　26．5
　　9，9

　　4．7
Dyer，　Can．

9

偬

％

J．Bioche煽．Physiol．，37，

（c）　外部消毒及び順化

　　（1）　外部消毒

　　　　　　止水状態で10ppm塩酸ク口口テトラサイクリン水溶液

　　　　　　で24時間薬浴を行なった。

　　（2）　順化

　　　　　　25℃　x　14日間

（d）　試験温度 25　±　2　℃

（e）　水槽中の溶存酸素濃度

　　　　第1濃度区　6．2～6．

　　　　第2瀧度区　6．2～6． 5
6

ppm（図一14参照）

ppm（図一15参照）

1

　
と

（f）　水槽濃度

　　　設定理由

　　　　　精度良く定量できる濃度は31ppb（図一4参照）である。

　　　　水分析時の前処理操作において50倍濃縮して回収率が

　　　　87．5％であり、予備飼育5日間の結果より水槽濃度の低下

　　　　を20％と見込み、次の計算式により第2濃度区の水槽濃度を

　　　　1P　Pb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

31
500
－　　X
lo

87．5　　100－20
一　　×
100　　　100

ム　1　ppb　になる

設定値

実測値

表一1

（単位ppb（HIV））

供試物質
w　e　e　n一

第1濃度区 10 200

第2濃度区 1 20

濃縮倍率を求めるための平均濃度　（単位ppb個／V））

1　W 2　W 4　W 6　W 8　W 10　W 付　表

第1濃度区 5．05 5．77 5．69 5．99 6．24 6．46 表一8

第2濃度区 O，572 O，663 O，649 O，653 O，652 O，667 表一9



3．2．2　分析条件

（a〉　使用分析機器及び条件

装　置　　ガスクロマトグラフ

　　　　　型一柳本ガスクロマトグラフ　G2800EC

カラム　　5％OV－17／クロモソルプW（HP）

　　　　　1πt　X　4』■φ．ガラス製

カラム温度　　　240℃

キャリアガス　　窒素

検出器　　ECD

（b）　標準溶液の調製法

　供試物質0．19を精秤し、n一ヘキサンに溶解後、全量を

10（〕冠に定容して1000P　pm（W／V）の標準液を調製し

た．これをn一ヘキサンで希釈して所定濃度の標準溶漉を誕製し

た。

（c）　分析試料の前処理

（1）　魚　体

　　「“

画

寧1・体重、体長測定1・細片化

←海砂　　　　109

・らい砕

←無水硫酸ナトリウム

　・放題（1時間）

←n一ヘキサン

．趾う

g回

・吸引ろ過

抽

1009

200寵（1回目）

150認（2回目）

出　液

　・濃縮
ア

旨定容　50岡（n一ヘキサン）

　・カラムクロマトグラフ法（5威負荷）

画分

　・濃縮

　・定容　50説（n一ヘキサン）
1

蓼6

溶出

團
上記操作による回収率（供試物質30熔添加）　83．1　％

魚体中濃度が回収試験時より著しく高い鳴合、最終定容液を

適宜希釈する。



（2）　試験水

　　　　　　　　寧
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第1濃度区第2濃度区

　　　　　　　　　　　』採水　　　5幅　50曜

　　　　　　　　　　　←脱塩水　　　　150磁　　　一

　　　　　　　　　　　1←塩化ナトリウム　　　209　　　　50g

　　　　　　　　　　　←n一ヘキサン　　50雌
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　｝×2回
　　　　　　　　　　　　・振とう

　水　暦　　　　n一ヘキサン層

　　　　　　　　　　　　・脱水ろ過（無水硫酸ナトリウム）

　　　　　　　　　　　　・濃縮

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　‡7　　　　　　　　　　　　・カラムクロマトグラフ法（全量負荷）

　　　　　　　　響・

　　　　　　　　山容㍑（n　）

　　　　上記操作による回収率（供試物質0．5畑添加）

　　　　　　第1嶺度区　　90．5　％

　　　　　　第2濃度区　　87．5　％

　　カラムクロマトグラフの条件

　　‡6　クロマト管　　20篇φ，ガラス製

　　　充てん剤　　5％含水塩基性アルミナ　109（ウェルム社製）

　　　　　　　　　　（n一ヘキサンで充てん〉

　　　分画法　：　第1両分　n一ヘキサン　　　　　　　　　50認

　　　　　　　　　第2画分　10瓢ベンゼン／n一ヘキサン（V／v）　100観

　　　供試物質は第2西分に溶出する。
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　　　‡7　クロマト管　　20嚴φ，ガラス製

　　　　　充てん剤　 5％含水塩基性アルミナ　5g（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　　　　　　　　　25鯉

　　　　　　　　　　第2両分　10駕ベンゼン／n一ヘキサン（V〆V）　50醜

　　　　　供試物質は第2面分に溶出する。

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

1

1　W 2　W 4　W 6　W 8　W 10　W 付　表

第1濃度区
4890

S540

8410

V950

11000

P2200

17800

P5200

14700

P2300

18200

X080
表一4

第2濃度区
2310

R300

8660

S470

5810

S120

3110

h600

V740

4570

Q780

V180

T120

42了0

R810
表一5



」

なお試験結果の表示について濫縮倍率と定量精度の関係は次のとおりである。

魚体中濃度（PP朗 濃　縮　倍　串
魚体中濃度（PP一）

@の計算方法

A精度良く定量

@できる範囲
O．62以上

第1区　96以上

謔Q区　931以上 C　　　D
　　X
撃nO　　E×F

参考値の範囲 O，04～O．62
第1区6．2～96

謔Q区60～931

ヨ

B検出限界の

@　　範囲
O．04以下

第1区　6．2以下

謔Q区　60以下
C　　　D　　×

100　　E×F

A・精度良く定量できる濃度：　0．031　PP瞑（図一4参照）

B・検出限界の濃度（S／N＝2）

C・回収率　　：　83．1％

D・魚体重　：　30　g

：　0．002　PP儒　（図一4参照）

　　E・最終液量　 ：　50　量2

　　F・分取比　　　10
　　　　　　　　　　（回収試験時）

以　上



参考データ

魚体韻位別試験

　10週間日の試験魚を2尾すつ、頭部、外皮（頭郁を除く皮、うろこ、

ひれ、消化管、えら）、内臓（消化管以外の臓器）、可食邸（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なった。分析法

は本試験の分析法に準ずる。

部位別試験結果

L
供試物質瀧度

iPDm）
濃縮倍率 付　表

可食部
38．8　（37，5）

R6．2

6000

T610

第
1
濃
度
区

頭　部
200　（159）

P17

30900

P8100
表一11

外　皮
9．04　（7，911

U．77

1400

P050

内　臓
58．9　（72．”

W5．2

9120

P3200

可食部
1．27　（1，13）

n，980

1910

P470

第
2
濃
度
区

頭　部
7．81　（7，65）

V．49

11700

P1200
表一12

外　皮
4．23　（3．14）

Q．05

6340

R070

内　臓

2
．
0
9
　
（
2
．
9
2
）
3
．
7
5

3140

T630

（　　）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100コ、流水量800冠／

分）10週間目の試験魚中の供試物質濃度の平均（2尾）を100とし

て、4．8．16日目の試験魚中の供試物質の残留串を示した。

残　　留　　率 （％）

4　日　目 8　日　目 16　日　目 付　表

第1濃度区
68．6　　　（76．7）

W4．8

90．6　　　（65，8）

S1．O

75．1　　　（38．1）

P．05
表一13

第2濃度区
23．1　　　（32．7）

S2．2

9．26　　　（14．1）

P8．9

1．09　　（4．92）

W．74
表一14

　この結果、半減期は第1濃度区で7．5日、第2濃度区では3日であ

った。（図一22，23参照）


