
　　　　　濃縮度試験銀告書
　　　　（K－658に関する試験韻告　その1）

1．　試　科　名　　アルドリン　　　・

　　　　　　　（試料ノ醒K－658）

　構造式　　　　　　　　Cl

　　　　C璽

2
蕊

㌧

斐一Cl　H H

→

　　　c葉

　　　　　　C受

同　定MSスペクトル（図一16参照）

性　状　外観　淡褐色結晶
　　　　　融点　104．0～10《5

　　　　　純度　85％（　　一敵試薬使用）
　　　　　分配係数（ローオクタノ叫〆水）10gP＝改75

　　　　　濤解法　　対水一犯O　ppb以下

　　　　　　　　　対エタノール，メタノール，アセトニトリルー

　　　　　　　　　　　　　　　　　一101ppm以上

試験期間　　昭和55年7月25日～協和55年12月8日

試験方法及び条件

壌操業第5号
　薬発第615号魚介類の体内にむける化学物質の濃縮度試験による

49基局第592号



　こ1　T　L皿試験

　　G）試娘魚

　　　　　ヒメダカ　平均体重0249　塩化第二水銀検定合格点・

　　　　・田端健二：用水と廃水，U，1297～1505（1972）

　　（b）　爵解法（分散剤及び分散法》

　　　　　分・散剤

　　　　　　硬化ヒマシ油（HCO－40）

　　　　　濤解法（分散法）

　　　　　　供試物質砿19とHCO－4019をアセトンに溶解後、

　　　　　　アセトンを割去し・水を加えて100漏¢とし1，000PP血

　　　　　　《寛／▼）の分散液を調製した。

　　（c♪戯絵温度

　　　　　　25±1C

　　但）　試験結果

　　　　　　48時間TLm値：α075P，m（w／》）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（図一58瞭）

もム2　濃縮麗試験

こ2．1　試戯条件

（a）　水系撲境調節装置　　流水式

　　　試験水槽　　 ガラス製　　 容　 童：　100∠、

　　　　　　　　　　　　　　　流水量1，1584／日

　　　　　　　　　　　ゆ　　　　　　　　　原液　：希釈水竃4認／分：800認／分



1

・ム1一（b）で調製した分散液を希釈して原液とした。

　　　　　　第1区用原液200ppb（》▼）

　　　　　、一第2区用原液　20ppb（w／の

（b）試験魚

　　　コイ　平均体重2ス5g
　　　　　　　　平　均　体　長　　　99側　　　　　　　　　　　　ヤ

　　　　　　　　　　　　　　リ　　　　　　　　平均脂質含量　　Z　O飼

　韓E．G．B1葦gh鋤d　W．」、Dy肛，C級．」、趾och面．Phy8ioL

　　57，91－1’（1959）
　　閣
（e》　外部消書及び順化

　（1）外部消毒

　　　　止水状態で10pgm塩酸クロロテトラサイクリン水澄

　　　　液で24時間薬浴を行った

　（2）順　化

　　　　25℃X14日f掬

（d）　溶解法（分散剤及び分散法｝

　　　義i（b｝に1司じ

（o）試験温度

　　　25土1℃

（f）水槽中の酷縣量

　　　図一iブ及びi8参照



＠）水槽濃度

　　設定理由

　　　精度よく定量できる殴度は、約6ppb（図一4参照）で

　　　ある。水分析峙の前処理操作にかいて100倍濃縮して回・

　　　収率が82・5鬼であり、予備飼育5日間の結果より水槽濃

　　　度の低下を80駕と見込み、第2旗度区の水槽擾慶を巳1

　　　ppbと設定した。鍋1酸度区は第2酸度区の10倍に設

　　　寇した。

　　（計算式》　第2濃度区の水槽震度は

　　　　　　　　　　　6
　　　　　　　　　　　　　　　　≒〔LI　ppbになる
　　　　　　　　　825　　80
　　　　　　100X－X　　　　　　　　　100　　100

　　　設定値
　　　　　　　　　　　　　　　（単位ppb¶rノ今）

供試勧賞 分散剤
gCO－40

第1濃度区 1 10

第2濃度区『 o．1 1

’r「



笑劇値

　表一1

1　　W’ ．2．　W 4・．　IW 6　　w 8　　W 10　W

第1濃度区 α572 α501 a609 α698 α760 α768

第2濃度区 α0484 砿0527 α0612 巳0685 巳0755 α0765

濃縮倍率を求めるための平均濃度

　　　　　　　　　　　　（単位ppbマ／▼》

ム2・2　分析条件

噸の　使用分析機器及び条件

　　　装　　　置　　ガスクロマトグラフ　型一日本電子

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　G　C－20K

　　　カ　ラ　ム　　　10駕OV－17／クロモソルプWAWDMCS
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（80～100メッシ轟）

　　　　　　　　　　1”巳X2認φ　 ガラス

　　　カラム温度　　　200℃

　　　キャリアガス　　　N2

　　　検　出　器　　EC　D

価）　標準溶液の調製法

　　　供試物質100m8をn一ヘキサンに溶解後、全量を100

　　　謡とし・toOO　PP皿（wノヤ）の標準溶液を調製した。

　　　これを夏一ヘキサンで希釈して所定酸度の標準溶液．を趨

　　　製したo



（c）　分析試料の前処理

　（1）魚　体

裁　鱗　魚

・体重，体長測定

・細片化

←海砂　10g
・らい砕

●脱水　　（無水硫酸ナトリウム　100g》

蜜謹ン　0謡’2　50‘b
　　　　　　　　　　　　　　　　回・ろ遺

残　　癒 a槽サン層

溶出

・濃縮

・定容　100創1　（血一、キサン）

　　　　　　　　　ゆ●カラムクロマトグラフ法　（5d戯荷）

西分

・濃縮

・定容　（欺一ヘキサン　10儲）

料



（2）試験水

水　　層

　試　験　水
　　　　　　　　　第1灘区第2濃度区
　　　　・操水　　　　100翻¢　1，000飾8

　　　　←塩化ナトリウム　508　5009

　　　　譲ぎサン5｝100認｝×2回

　　　　・脱水

　n粥淵1
　　　　・濃縮
　　　　・カラムクロマトグラフ法，（錐負荷》

　溶出面分

　　　　・戯縮
　　　　。定容　　104　（亙一ヘキサン）

晦璽
・カラムク、ロマトグラフの条件

　　クロマト管　　　20繕巳φ　　：ガラス製

　充てん剤　　5％含水シリカゲル10r

　　　　　　　　（“一ヘキサンで充てん》

　分画法　：　第1面分　　n一ヘキサン

　　　　　　第2画分　　n一ヘキサン

　　　　　　第5面分　　ベンゼン

　　アルドリンは第2画分に溶出する

　　ディルドリンは篇5面分に溶出する

（和光縄簾製）

25釦¢

25欝8

504



集　試験結果

41　供試魚の状態

　　　外観観察結果　　正常

42　農繊度試験の結果

　　　表一2　供試物質の濃縮倍率

1　　w 2　　W 4　　W 6　　W 8　　W 10　W

第1濃駆
昌720
ﾖ650

＆580
ﾖ050
2qoOO
P1■000

15，900

�U40
義490
�T20

ξ570
P1，100

第2損駆
1，550

福T00
義990
Q，970

＆890
浮T90

ξ950
ﾁ450

＆770
T，020

義590
S，080

なむ試験締果の表示について濃縮倍峯と定世横縦の嵐係は次の通りである。

　精度よく定盤

・　できる範囲

参：新値の範囲

検出限界の

酬

魚体中農颪り陣）

α0024以上

α0002
～巳0024

α0002以下

横　縮　倍　率

第1区　ム4　以上

第2区54　　以上

第1区巳26～5鴻

第2区z6～54

第1区　α26以下
第2区　2．6　以下

計算方樹P陣》

C　　　D
－X一一100　居XF

　　▲

C　　　D
－X100　居XF
　　B



▲　精度よく定量できる震度＝砿006　ppm

B検出限界の農顧Sノ嚇＝2）：α0005”蹴

C　回　収　峯

D　魚　体　重

E　最終液量

F　分　取　比

82．5駕

50　9

10　謡

1

（図一4参照）

（図一4参照）

ヤ

旦　考　　　察

　’アルドリンからディルドリン昏の変化について

　　アルドリンの後縮度試験にかいて、魚体中から高農慶のティ

　　ルドリンが検出された。

　　試験水枯水からは・ディルドリンはほとんど検出されなかっ

　　たことから、魚体中から検出されたデ儲ルドニリンは、、瑳境由

　　来でなく、魚体中に取り込まれたアルドリンの変換によるも

　　のと考えられる。

　　　アルドリンの濃縮性を評画するに当り、このような変換反応

　　についても考慮し、検出されたディルドリン盤をアルドリン

　　量に換算してアルドリン由来の総量を算出し、濃縮倍率を求

　　めると次表のごとくになるo



アルドリンの濃縮倍率　 （図一2台照）

《急体内で変換されたディルドリン量を含む）

魚　体　中　農　度　（　）
試験魚

アルドリン ディルドリン 合計値
全囎倍率

1W　a
@　　b

z15
ﾅ．75

285（2．71）
S24（L鳳06》

484
浮V9

1義000
P5」600

2W＆
@　　b

集20
T」05

“7（改10》
浮X7（572）

1〔L5

≠V5

2q600
PZ500

4W轟
@　b
122
≠V0

14，5（楓9）
P免4（1a6）

2改1
Q＆5

42β00
S～500

第
1
濃
度
区

6W＆
@　　b

”．1

U．75
1“（1こ7）
ｧ4（15，7》

24．8

Q24
55，500
T2，100

8W亀
@　　b

2．65

T72
＆42（＆07）Z97（Z64） 107

Pム4
14，100

Pろ600

10W＆
@　　b

274
ｹ55

1“（1α9）
Q4£（2こ0）

1ム6
Tt6

1ス800
S1，000

1W＆
@　b

0．0749
ｿ121

a259（α248）
ｶ280　α269

〔L525、

ｿ589
へ670
≠盾S0

2W畠
@　　b

α210
O，157

α615（α587》
O．572（砿548》

巳797
ｿ705

15」00
P～㌧400第

2
　
濃
廣
区

4W　a

@　b
α544
U575

1．22（t1ア》

狽T7（砧1）
1．71

狽W？
2即00
Tq800

6W8
@　　b

α475
ｿ646

t56（t50）
P．57二・《t51）

1．78

P．96

26レ100

Q＆700

8W＆
@　　b

駄662
≠T79

278（2．66》
P．84（t76）

ム52
Q．14

44」00
Q＆400

10W8
@　　b

巳260
ｿ5」2

α554（巳512）
｠905（α867’》

α772
狽P8

1α100
P5，400

由　（ 》内の数値はアルドリン換算堂を示す。

π
「



6　’備 考

41　魚体部位別試験

　　　　10週蘭目の試験魚を2尾づっ、頭部、外皮（頭部を除く

　　　　皮、うろこ、ひれ、消化管、えら》内臓《消化管以外の臓

　　　　器）、可食部《上記の部分を除いた残部》に大別し、各重

　　　　量を測った後、アルドリン及びディルドリンの分析を行っ　・

　　　　た。分析法は本試験の分析法に準ずる。

　　　　　　アルドリンの部位別試験鏑果
供試物質濃麗【pI暉n》 供試物質重量比09 部位別重量比eゆ

可食部
526
y71（改49）

559
Q8．2（52．1》

4ム8
Sム5（452》

第
1
濃
度
．
区

頭　部
Z85
Qム2“55）

52』

Tα9（4t5）
2ξ2

QZ9（2Z1》

外　皮
ε74

≠W7（Z51》
21．7

翌P（1Z9）
242
Q巳1《22．2）

内　臓
1t2
魔O（1ム6｝

1α1

�W9（＆50》
ε78

ﾃ46（562）

可変部
α242
O．161（α202》

5ム6

T4．9（5“）

　　一　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　一

U2凶

Tム8（5a1）
館
2
濃
度
区

頭　部
」口9

ｿ400（巳795）
4Z9
S1．5　（44．7）

1a2
Q57（22．0）

外　皮
巳570
ｿ198（α284）

1ム0

PZ7（129）
托」8

魔X（15．9）

内　臓 α719
ｿ575（α646）

S89
Pto　（a．45）

ム69
S76（4．25｝

（ ）内の数字は平均値を表わすo



魚体内生成物ディルドリンの

部位別試験結果

供試物質醐P即） 供試物質重量姻 ㈹臆量比qg

可食部
1五1
@Z57（佃．5）

5ム5

PZ1（2＆2）
4こ8
S改5　（4＆2）

頭　幽
26㌧？

S0・2（5こ6）
40．9

T“　（4Z7）
26．2

QZ9（2Z1）

第
－
濃
度
区
外　反

11．7

P45いこ1）
1改5

P42（瓢4）
242
Qα1（222）

内　麟
2＆0

T乱2（4U．》
242
P“（1t7）

578・

E46（義62）

可食餌
t57
煤ｪ8（t28）

　　　　　　　一｝
Tt5
Qλ6（2呈5）

』　・@　　　　一一　，一．r■一』一　、

U2．4

Tこ8（5a1）第
2
　
濃
度
区

頒　郎
ZO5
g7（ユ86）

4Z1
T2．1（4皇6）

1＆2．

Q57・（220，》

外　皮
L61
狽≠U（224）

151
P2，9（1．4．0》

1旦8

P＆9（鳳9）

内　臓
」し76

�T6（416）
ム45

y56（θ1｝
ム69

P76（425）

（ ）内の数字は平均値を表わすo

r
l



丘2　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った。《試験水槽

　　　　1004、流水量800認／min》

　　　　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、1，5，5，15日目の試験魚中のアルド
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ヤ
　　　　リン及びディルドリンの残留峯を示し1た。

　　　　　　　　　フ’ルドリンの残留串0ゆ

1　　日　　目 5　　日　　目 5　　日　　目 15　圓　　目

第1濃度区
52．0

h5（8ム5）
44．6

№≠P（7乳4）

52L2
Tム5（42．9）

2Z1
UZ5（4Z2）

第2濃度区
6Z5
P”　（8曾5）

74．8

P15（魅9）
529
Tα7（4t8）

5α5

�85（2Z1）

魚体内生成物ディルドリンの残留峯0ゆ

1　　日　　目 5　　日　　目 5　　日　　目 15　日　　目

第1濃度区
105
P28（”7）

84．7

Vao｛81．4）
5ム9
W44（7α2）

7t2
S兜2（6α2）

第2濃度区
144
P79（162》

194
Q61（228》

“5
P95《155）

196
Sム7（121）

以　上




