
濃縮度試験報告書
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4、41一ジアミノジフェニルメタン

〔試料孟…K－584　）

塊NOCら一〇一NH2

IR　スペクトル〔図一15参照）

真珠色葉状晶

91℃（試薬資料による）

252℃／9田畑　〔共立出版：化学大辞典⊂よる）

98％以上〔　　　　特級試薬使用）

〔n一オクタノール／水）

bgPow＝1、64〔振とう法）
対水’ @1，00巳ppm

対　メタノール・エタノール・アセトニトリル，

　アセトン，クロロホルム，ベンゼン

　　　　　　　　　　　100Oppm以上

2・試一験期間　　昭和57年5月19日～昭和57年7月10日

5．試験方法及び条件

総藻擁轡一…一
3．1　TLm試験

　（且）試験魚

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　聾1　　　ヒメダカ　平均体重　o・29g　塩化第二水銀検定合格魚

　　d　田端健二：用水と廃水」4，1297～可305〔1972）

　（b）溶解法〔分散剤及び分散法）

　　　分散剤

　　　　硬化ヒマシ油（HOO－50）

　　　溶解法〔分散法）

　　　　供試物質1gとHGO－5010gをメタノールに溶解

　　　　　した後、メタノールを留去する。つぎに脱塩水を加

　　　　えて全量を1乙に定容し、1，000ppm（w／v）の分散

　　　　液を調製した。

（c）　試験温度　　　 25士可℃

（d）試験結果

　　　　48時間TLm値：52．Oppm〔w／Y）

　　　　　　　　　　　　　〔図一5参照）

52　濃縮度試験

5、2，1　試験条件一



＠　水系環境調節装置　　流水式

　　試験水槽

　　　ガラス製

　　　容　　粧　10既

　　　流　水　量　　582∠／日

　　　　　絆2　　　　　　　　　　．　　　原液　　：希釈水＝4弼／分．400酵〆分

　・2　5．1（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　20ppm（w／v）

　　　　第2濃度区用原液　　2ppm〔w／v）

〔b）試験魚

　　　コイ　玉F均体重　　 25．4g

　　　　　平均体長　　卿㎝1
　　　　　　　　　　艸5　　　　　平均脂質含量　　4．5％

　弗5B（王BlighalldW，丁．Dyer，Oaロ，」．Biochem．Physio1．，

　　　57，911〔1959）

〔c）　外部消毒及び順化

　①　外部消密

　　　　止水状態で10ppm塩酸クロ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℃　 ×　　14　日間

（d）試験温度　 25士1℃

〔0）　水槽中の溶存酸素i

　　図一13及びて4参照

（f）水槽濃度

　　設定理由

　　精度よぐ定量できる濃度は0．015PPmである。水分析

　　　時の前処理操作にむいて回収率が94・5％であり、予備

　　　飼育8日間の結果より水槽濃度の低下を205と見込

　　　み、　第2濃度区のオ（槽濃度0、02ppmと設定した。

　　第1濃度区は第2濃度i区の可0倍に設定した。

　　〔計算式）　第2濃度区の水槽濃度は

　　　　　　口．015
　　　　　　　　　　　　≒0．02ppmになる　　　1D　　94．5　　1DO－20

　　－X　－X　　　10　　1巳〔｝　　　10O

　　設定値
　　　　　　　　　　　　　　　〔単位p　p　m　w／v）

分　散　剤
供試物質

HOO－50

第　1濃度区 巳．2 2

第　2　濃度区 0．D2 0．2

実測値

表一1　濃縮倍率を求めるための平均濃度〔単位ppb闇〆v）

2　W 5　W 4　W 6　W

第1濃度区
165 1ア5

180 育90

第2濃度区 18．0 18．8 195 197



5．2．2

　（a〕

（b）

　分析条件
使用分析機器及び条件

　装　　　置　　　高速液体ク・マトグラ7型一〇BO組立

　カ　　フ　ム　　　　ロ．1阻x－8ロφ，テフロン製

　固　　定　 相　　　　 ラジアルパックA〔ODS）

　溶　離　液　　　　ロ．01M酢酸ナトリウム／メタノづレ：水二55：45

　検出器　 UV－VIS分光光慶コ計245nm
　　　　　　　　　型一UVIDEO－100

標準溶液の調製法

　　供試物質0、1gを精軽しメタノールに溶解後・全量を

　　　100冠に定容して斗000ppm〔w／Y）の標準液を調製

　　　した。これをO、01M酢酸ナトリウム／メタノ山ル：水＝

　　　90：冊で希釈して所定濃度の標準溶液を調製した。

　水分析
　　供試物質0．取を精秤し、5」（b）の分散法に従い1000

　　　ppm（w／v）の分散液を調製した。これを0、DIM酢

　　酸ナトリウム／水で希釈して所定濃度の標準溶液を

　　調製した。

・　魚分析

（c）分析試料の前処理

　（1）魚　体

試　験　魚

　　　・体重，体長測定
　　　・細片化
　　　←水酸イヒカリウム5g
　　　←・エタノール　　　50謡

　　　←ベンゼン　　 20認
　　　・加熱（100℃，90分）
　　　←10％塩化ナトリウム水溶液20ロ冠

　　　窺ぎン100一lx5回

ベンゼン層

欝1難　1卜

　　　←クロロホルム　100冠
　　　・振とう

　　　←15M水酸化ナトリウム水溶液10冠
　　　←塩イヒナトリゥム　 80g

　　　㌘蚤野ルム100耀｝・2同

次頁に続ぐ



　　　　　　　前頁よウ続ぐ

　水　　層　　　クロロホルム層

　　　　　　　　　　　・脱水ろ過
　　　　　　　　　　　・乾固
　　　　　　　　　　　・定容　可0諺〔ベンゼン）
　　　　　　　　　　　・超音波照射
　　　　　　　　　　　　　　　　　　舟4　　　　　　　　　　　・ヵラムクロマトクラフ法　　〔昇謡負荷）

　　　　　　　　溶出画分

　　　　　　　　　　　・濃縮
　　　　　　　　　　　・定容　10冠（0、0てM酢酸ナトリウム／

　　　　　　　　　　　　　　　　メタノール：水＝90：相）

　　　　　　　　肌G璽

上記操作による回収率〔供試物質60μg添加）76．1％

　呵　カヲムク・マトグラフの条件

　　　クロマト管　　　20皿1，ガラス製

　　　充てん剤　 5％含水塩基性アルミナ10g

　　　　　　　　　　〔ウエルム社製）

　　　　　　　　　　〔ベンゼンで充てん）

　　分画法：第1面分　　ベンゼン　　　　　　5口証

　　　　　　第2　’　，　　クロロホルム　　　　　　25諺

　　　　　　第5　｝　　0・臼1M酢酸ナトリウム／
　　　　　　　　　　メタノrル：木耳0：10　5晩

　　供試物質は第5面分に溶出する

　　（2）　試験水

　　　　　　　試験水，　第職駆”第2飯区

　　　　　　　　　　・採水　　　　　1謡　　　　伯纏
　　　　　　　　　　←脱塩水　　　　g耀　　　　一
　　　　　　　　　　・フ口口ポアろ過

　　　　　　　肌C試料巨直接導入）

上記操作による回収率〔供試物質0、2μg添加）

　　　　第1区　ワz5僑

　　　　第2区　94．5％

4　試験結果

4．可　供試魚の状態

　　外観観察結果　正常
肩濃縮度試験の結果

　　表一2　供試物質の濃縮倍率
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参考値　（ ）で表示



左吾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（ppm） 濃　縮　倍率 計算万法〔ppm）

精度よぐ定量 第1区　　6，5以上 A

できる範囲
1．2　以上

第2区62　以上
　o一　一　　　　一

奄nO
x
D
E
x
F

参考値の範囲 ロ，06　～　1，2
第て区O，5～6．5

謔Q区5．1～62

第1区　巳5以下
B

検出限界の範ﾍ ロ．06以下
第2区　5．1以下

e
｛
0
0

×

D
E
X
F

A・精度よく定量できる濃慶：＝1．4ppm〔図一4参照）

B・検出限界の濃度　　：　0．07ppm（図一4参照）

C・回　収　率　　：　76」拓　　　　E・最終液量　：　10罐

工）・魚体重：30g　　F・分取比　
2

5．考　　察

　魚体分析時供試物質ピークの直後に検出されたピークについて

　第1濃度区、第2濃度区とも魚体分析にむいて供試物質の

　直後にピークが検出された。これは

　　　1）標準溶液のHLCチャート上にみられないことよヵ供

　　　　試物質に由来する不純物ではない。

　　　2）回収試験時の魚体ブランク〔図一5参照）及び高脂

　　　　質魚魚体ブランク（図一17参照）には検出されな　一

　　　　いことよ，魚体成分に由来するものではない。

　　　5〕水分析のHLoチャート上にみられ左いことよウ、供

　　　　　試物質が水中で変化したもわではない。

　　以上の理由から、供試物質が魚体中で変化したもの〔例え

　　ぱ代謝物〕と考えられる。

　　そこで魚体と供試物質の反応をみるため・腹腔内注射によ

　　り供試物質を直接魚体内に注入し、経過を追跡した。

　　以下に方法及び結果を述べる。

方　法

　魚に供試物質を1DOOμg〔500Oppm分散液200μ乙）腹腔内

　注射し、止水状態で飼育する。これを24時間後及び48時

　問後に2尾ずつ魚を取り上げ分析に供した。同時に飼育水の

　分析も行った。

　一方ミンチした魚肉に魚体回収時と同様に供試物質6巳μgを

　添加し、2時間及び24時間放置後に分析を行って、魚体成

　分と供試物質との反応をみた。

結　果

　問題のピークは腹腔内注射を行った魚及びその飼育水より検

　出された。〔図一18，ig参照）一方ミンチした魚肉に供試

　物質を添加したものからはこのピークは検出されなかった。

　（図一20参照）

　以上のことから・供試物質直後のピークは供試物質が単に魚

　体成分と反応したものではたぐ・生体内で変化を受けたもの

　と判断される。またこの変化物のピーク高さは、本試験中富



に供試物質ピ』クに対して、第1濃度区で半分程度、第2濃

度区で2倍以下であることからその魚体中濃度は供試物質と

同程度に低いものである。

、〆

以　上


