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信頼性保証証明

株式会社三菱化学安全科学研究所

横浜研究所

試験委託者： 環境庁

表題： トリクロロエチレンのヒメダカ（0彫z拍51飢功θ5）に対する

急性毒性試験

試験番号： 5B456G

　本試験は試験計画書および標準操作手順書に従って実施され，本報告書には試験に使用した

方法，手順が正確に記載されており，試験結果は生データを正確に反映していることを下記の

通り確認した。

記

試験実施状況査察

試験報告書監査

実施日

1996年　 1月16日

1996年　1月19目

1996年　 3月29目

運営管理者および

試験責任者への報告日

1996年　1月16日

1996年　1月19目

1996年　 3月29日

1996年　3月29日

　　　信頼性保証担当者

一3一



　　　　　　　　　　　　　　　　試験実施概要

1．表題：　　　トリクロロエチレンのヒメダカ（0ぴz∫∂5！飢iρθ5）に対する

　　　　　　　急性毒性試験

2．試験目的：　トリクロロエチレンについて，ヒメダカ（Or7z拍51∂亡fρθ5）に対する急性毒

　　　　　　　　性試験を行い，96時間の半数致死濃度（LC50）を求める。

3．適用ガイドライン：本試験は，OECD化学品テストガイドラインNo．203「魚類毒性試験」

　　　　　　　　　　（1992年）に準拠した。

4．適用G　L　P：本試験は環境庁のG　L　P規則に準拠した。

5．講験委託者

　名称：　　　環境庁

　住所：　　　〒100　東京都千代田区霞ヶ関一丁目2－2

　委託担当者：環境庁企画調整局環境保健部環境安全課保健専門官　　　　　 　

6　試験受託者：

　　名称：　　　株式会社三菱化学安全科学研究所

　　所在地：　　　〒165　東京都港区芝二丁目1－30

7　試験施設：

　　名称：　　　株式会社三菱化学安全科学研究所　横浜研究所

　　所在地：　　　〒227神奈川県横浜市青葉区鴨志田町1000番地
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8．試験関係者：

試験責任者 （1996年　3月29目）

試験担当者 （1996年　3月29目）

（1996年　 3月29日）

分析担当者 （1996年　 3月29日）

9．試験期間三 試験開始目

試験終了目

暴露期間

1995年10月23日
1996年　 3月29日
1996年　1月16目～1996年 1月20目

10．保管：

　　試験計画書，生データ，記録文書，試験報告書および被験物質は，試験報告書作成後

　　10年間，株式会社三菱化学安全科学研究所　横浜研究所の保管施設に保管する。その後

　　の保管については試験委託者と協議のうえ決定する。
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要　　旨

試験委託者

環境庁

表　　題

　トリクロロエチレンのヒメダカ（Or拶拍s！寵fρθ5）に対する急性毒性試験

試験番号

5B456G

試験方法

　　　本試験は，OECD化学品テストガイドラインNo．203「魚類毒性試験」　（1992年）に準拠

　　して実施した。

　　1）被験物質：　　トリクロロエチレン

　　2）暴露方式：　半止水式（24時間毎に試験液の全量を交換）

　　3）供試生物：　ヒメダカ（Or／z∫∂5拍亡功θ5）

　　4）暴露期間：　96時間

　　5）試験濃度（設定値）：対照区，助剤対照区，5．0，10．0，20．0，40．0

　　　　　　　　　　および80．Omg／L（公比12．0）

　　　　　　　　　　（助剤濃度；100mg／L，HCO－30および2一メトキシエタノール使用，助剤濃度等比）

　　6）試験液量：　5．OL

　　7）連数：　　　1容器／濃度区

　　8）供試生物数：10尾／濃度区

　　9）試験温度：　24±1℃

　　10）照明：　　　16時間明／8時間暗

　　11）被験物質の分析：G　C法

結　　果

　　　1）試験液中の被験物質濃度：測定濃度の設定濃度に対する割合はすべての濃度区において

　　　　±20％以内であった。したがって，結果の算出は設定濃度に基づいて行った。

　　　2）96時間の半数致死濃度（LC50）：38mg／L

　　　　（95％信頼区間：29mg／L～52mg／L）
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1　被験物質

　L1名称，構造式および物理化学的性状

　　名称：　　　　　トリクロロエチレン

　　構造式二

　　　　　　　　　　CC12＝CHC1

　　分子式：　　　　C2HC13

　　　分子量＊1：　　　13L39

　　　水への溶解度＊2：1100ppm（25℃），160ppm（25℃）

　　　蒸気圧＊2：　　　60ロmHg（20℃）

　　　融点粗∫　　　一86．4℃

　　　沸点＊2：　　　　86．7℃

　　　密度＊1二　　　　L4649／mL（20℃）

　　　＊1：供給者提供資料

　　　＊2：環境化学物質要覧一環境庁環境化学物質研究会編・丸善（昭和63年）

L2供試試料
　　純度＊1：　　　　99．9％

　　水分＊1：　　　　0．002％

　　不揮発物＊1：　　0．OO1％以下

　　ロット番号＊1：　ESL3504

　　供給者：

　　供給量岨：　　　500mL

　　入手日：　　　　1995年10月2日
　　外観刈：　一一　　無色潭明液体

　　刈：供給者提供資料
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L3　被験物質の確認および保管条件下での安定性

　被験物質は当研究所の冷蔵庫に保管した。

　入手した被験物質について赤外吸収スペクトルを測定し，被験物質の構造と矛盾が認めら

れないことを確認した。試験終了時にも同様にスペクトルを測定し，試験開始前に測定した

スペクトルと比較した。その結果，スペクトルに変化は無かったことより被験物質は保管中

　安定であったと判断された。
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2　供試生物

1）　一般名：

2）　学名：

3）被鱗体長：

4）体重：

5）　供給源：

6）　入手目

ヒメダカ

0エγzゴ831θがρθ5

2．2cm（2．0～2．4cm），n＝10

0、169（0．11～0．219），n＝10

新倉養魚場（神奈川県伊勢原市下谷1217）

1995年10月25目

塾
　試験条件と同条件（水質，温度等）で83日間，飼育馴化した。餌は市販のテトラミンを

与えた。暴露開始の24時間前からは給餌しなかった。試験には肉眼的に健康で正常な個体

を使用した。暴露開始前7日間の死亡率は5％以下であった。また，基準物質（硫酸銅

　（II）五水和物，試薬特級）よる96時間の半数致死濃度（LC50）は0．88mg／しであった。この

供試魚は暴露開始の83日前に疾病予防処置としてエルハ㌧ジュ。により薬浴を行った。薬浴は流

水条件下で行い有効濃度に暴露された時間は約4時間であった。

エ’レハ㌧ジュ⑪：有効成分，ニフルスチレン酸ナトリウム上野製薬㈱

3　試験方法

3．1　試験条件

　1）　暴露方式：

2）　暴露期間：

3）　試験液量：

4）　連数：

5）　供試生物数：

6）　　エアレーション　：

7）試験温度：

8）　照明：

9）給餌：

半止水式（24時間毎に換水，水中の溶存酸素濃度を飽和値の60％以上に

維持するため，また，被験物質の水中からの揮発を防止するため水面
をテフロンシートで覆った）

96時間

5．OL

1容器／濃度区

10尾／濃度区

無し

24±1℃

16時間明／8時間暗

無給餌
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3．2　希釈水

　脱塩素水（横浜市水道水を活性炭処理し，残留塩素等を除去した後，充分通気したもの）

　を使用した。希釈水の硬度は50mg／L（CaCO3換算），p　Hは7．9であった。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［付属資料一1］

3．3試験容器および恒温槽等

1）試験容器：

2）恒温槽：

3）水温計：

4）p　H計：

5）溶存酸素計：

5．O　L容ガラスビーカー

塩ビ製水槽（恒温装置，ダイテック製

横河電機製　245502型

東亜電波製　HM－40V型

電気化学計器　DOL－10型

クールニットCL－80F型）

34　試験濃度の設定

　本試験の実施に先立ち，対照区，助剤対照区および2．O，20，100mg／しの3段階の濃度区

　（各1連，5尾／濃度区）を設定し予備試験を行った。その結果，96時間の死亡率は2．Omg／L

　区で0％，100mg／L区で100％であった。

　　したがって，本試験における濃度を5．0，10．0，20．O，40．0および80．Omg／L（公比：

　2．0）の5段階とした。

3．5試験液の調製

　被験物質2000mgに2一メトキシエタノールを1000mg添加し溶解した。この溶液に分散助剤（HCO－30）

　を1500mg添加しよく混合した後，純水で1000mしに定容した（被験物質濃度：2000mg／L）。

　この溶液の下記に示した量を採取し，希釈水で5．Oしに定容とし試験液とした。助剤対照区原

　液は2一メトキシエタノール1000mgと分散助剤（HCO－30）1500mgをよく混合した後，純水で1000mしに定

　容して調製した。この原液200mLを希釈水で5．Oしに定容とし，助剤対照区の試験液とした。

試験液濃度

　mg／L

被験物質原液添加量

　　　　mL
O（対照）

O（助剤対照）

5．0

10．0

20．0

40．0

80．0

　0

　0

12、5

25．0

50．0

100

200

一11一



3．6　試験液の分析

　試験開始時および24時間後に各試験水槽より試験液5．OmLを採取しヘキサンにより抽出後，

　G　Cで分析した。試験液の分析に際しては，試料測定毎に標準溶液の測定を行い，そのピー

　ク面積比から定量した。詳細は付属資料一2に示した。

3．7　試験操作

　　暴轄開始時に供試魚と同水槽で馴養した魚10尾の重量および被鱗体長を測定した。

　　各試験水槽の試験液の水温，溶存酸素濃度，　pHを測定後，試験水槽中に供試魚を1濃度

　区当り10尾投入した。水温，溶存酸素濃度，　pHは試験開始時および24時間毎の換水前後に

　測定した。暴露期間中給餌は行わなかった。

　　暴露開始後，24，48，72及び96時間後に死亡個体数＊および観察された毒性の徴候或いは

　異常（例：外部刺激への反応異常，平衡感覚喪失，遊泳異常，呼吸機能の異常，体色変化，

　背曲がり，出血等）を記録した。死亡個体を発見した場合水質の悪化が起こらないよう速

　やかに取り除いた。

　　＊：ステンレス製ピンセットの先で尾部に軽く触れ反応がない個体を死亡とみなした。

4　結果の算出

　　　各濃度区での死亡数と供試個体数（10尾）から死亡率（％）を求め，　Binomia1法また

　　はProbit法により半数致死濃度（LC50）を算出した。また，その95％信頼限界も算出した。
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5　結果および考察

　5．1試験成績の信頼性に影響を及ぼしたと思われる環鏡要因

　　該当する事象は無かった。

5．2　試験液中の被験物質濃度

　試験開始時および24時間後に試験液中の被験物質濃度を測定した。試験開始時の濃度は

5．1～79．1mg／L（設定値5．0～80．Omg／L）であり，24時間後の濃度は4．4～67．8mg／しであった。

測定濃度の設定濃度に対する割合はすべての濃度区で±20％以内であった。したがって，結

　果の算出は設定濃度に基づいて行った。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table1（p．．15），付属資料一2］

5．3　半数致死濃度（LC50）

　　被験物質に96時間暴露したヒメダカの死亡率は5．Omg／しで0％，80．Omg／しで90％であった。対

　照区の死亡率は0％であった。

　　被験物質の96時間の半数致死濃度（LC50）は38mg／しであり，その95％信頼区間は29mg／L～

　52mg／しであった。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table2～3（P．16～17），Figure1（P．22）］

5．4　0％死亡最高濃度および100％死亡最低濃度

　　被験物質に96時間暴露したヒメダカのO％死亡最高濃度は20．Omg／しであり，100％死亡最低濃

　度は〉80．Omg／しであった。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table4（P．17）］

5．5毒性症状

　　毒性症状として40．O　mg／L区以上で軽度平衡喪失，完全平衡喪失が観察された。対照区で

　は試験期間中に異常な症状は観察されなかった。
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table5（P．18）］
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5．6試験液の水温，溶存酸素濃度およびp　H

　試験期間中の水温はすべての濃度区で24±1℃であった。溶存酸素濃度は5．2～8．5mg／しで

　あり，すべての試験水槽で飽和溶存酸素濃度の60％以上であった。p　Hは7．3～8．0であった。

　　（24．0℃の飽和溶存酸素濃度：8．25mg／L）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table6～8（P．19～21）］

以　上
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Table　L MeasuredConcentrationoftheTestSubstanceDuringa96－HourExposure

　　Nominal

Concentration

　　　　mg／L

Measured　Concentration，　mg／L

　　　　（Percent　of　Nomina1）

O　Hr 24Hr

Meana　Measured
Concentration

　　　　mg／L

．．99鷹豆｝．．

．．§螂無、．．99鷹9生．．

．．≦9二．9照．．

．．≦Ω二．煕．．

．．≦9：．．99旦．．

5．O 　5．1

．．Ω921．．

．．≦9二．．9照．．

10．O 10．1

．！よ9Ω．．

4、4

．煕≧．

9．3

．煕≧．

4．7

．≦2旦1．

20．O 20．1

．．鰍Ω．．

19．4

．1旦エ≧．．

9．7

．∫2エ！．．

40．0 38．1

．勲≧．．

37．3

．、煕乏．．

19．7

．∫2蝕．．

80．0 79．1

（99）

67．8

（85）

37．7

．但£．．

73．2

（92）

a：　geOmetriC　mean

new：

01d：

freshly　prepared　test　solutions

test　solutions　after　24　hours　exposure　period
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Table2． Mortal　i　ty　of　the

Substance

Orangekillifish（Oryzias迦）Exp。sedt。theTest

　　　Nominal

Concentration

　　　　mg／L

Cumulative　Number　of　Dead　（Percent　Mortal　ity）

24Hours 48Hours 72Hours 96Hours

1難瓢三焦臆♀上

99盛工♀主．＿、＿．．． ．9

．9

．19≧．

191．

．且．勲．

．9．Ω．

．Ω

9

．餓．

．！㊤．

．P．　．魚）．．

5．0 ．9 ．19λ ．且．≦9）． ．9 ！9≧．

．9．　．≦㊤．．

欝 ．9 ．Ω． ．9．Ω． ．9 ．餓．

．ρ，　．19≧．．

．29二皇． ．Ω　（o）

2鐙
．且　（o）

且1鐙
．9　（o）

盗1難i

．ρ ．Ω．．

．感9二9．

80．0 4（40） 4（40） 5　（50）

．且　（o）

エll掻1

9　（90）
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Table3． Calculated　LC50　Values

Exposure

Period

（Hours）

LC50

（mg／L）

　　　95－Percent

Confidence　Limits
　　　　　（mg／L）

Statistical

Method

24 〉80 一一@　　　～　　　　一一

48 〉80 一一　　　　～　　　　一一

72 80 20　～　〉80 Binomia1

96 38 29　～　52 Probit

Table　4． Observat　ion of

Concentration　in

theHighestConcentration

100％　Mortality　Values

in　O％　Mortal　ity　and　the　Lowest

Exposure

Period

（Hours）

Highest　Concentration　in
　　　　　　O％Mortality

　　　　　　　　　（mg／L）

Lowest　Concentration　in
　　　　　100％　Mortality

　　　　　　　　　（mg／L）

24 20 〉80

48 20 〉80

72 20 〉80

96 20 〉80

一17一



Table5． Symptoms　of　Toxic　ity　Observed　in　the　Orange　ki　l　l　ifi　sh （Oryzias幽）

　　　Nominal

Concentration

　　　　mg／L

Symptoms

24Hours 48Hours 72Hours 96Hours

Contro1 N N N N

Solvent　Contro1 N N N N

5．0 N N N N

10，0 N N N N

20．0 N N N N

40．0 CLE－2　PLE－2 CLE－2　PLE－2 CLE－2　PLE－3 N

80．0 CLE－6 CLE－6 CLE－5 CLE－1

N　　　No　toxicologi　ca　l　symptom　was　observed

CLE：　Complete　loss　of　equi　l　ibrium

PLE：　Part　ial　loss　of　equi　l　ibrium

一18一



Table6．
TemperatureValues

　　　Nominal

Concentration

　　　　mg／L

Temperature，℃

O　Hour 24Hours 48Hours 72H卑urs 96Hours

new 01d new 01d new 01d new 01d

99嚇91．．
．呈色二、互．． ．．盆婁二．長． ．盆豊：．2．． ．2早：．至一 ．．怨．登．． ．．多色．2． ．2生：、9．． ．怨．旦．．

．1灘磁．．煕91．
．2凱．旦．． ．．盆身二．曼． ．鮭．9．． ．怨．員．． ．2凱．登． ．．盆§二．旦． ．2窪：．9．． ．盆塾：．黛．．

．長二．9． ．怨．旦． ．．2§二．窪．． ．2歪：．9．． ．器1．互．． ．．怨．昼．． ．．盆§二．2． ．2垂：．9．．
．．盆隻：．エ．．

．！91．9．． ．多色．隻．． ．．賂．旦． ．2空：．9．． ．怨．至．． ．多多二．2．． ．．盆≦二、9． ．羅．．生． ．2蔓：．黛、．

．29：．9．．
．3§二．旦．． ．、盆§二．旦．． ．多生：．9．． ．怨．食．． ．盆蔓二．登．、 ．3チニ．9．． ．2垂1．．1． ．2璽：．亘．．

．≦9：．Ω．． ．、鞭．エ、． ．．a婁二．皇． ．2空：．9．． ．星昼1．至．． ．．賂．登．． ．．3垂二．9．． ．2空：．．1、 ．2蔓二．エ．．

80．0 23．5 23．6 23．9 23．5 23．9 23．9 24．1 23．7

new：

01d：

freshlypreparedtests・1uti・ns

tests。1uti。nsafter24h・ursexp・sureperi・d
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Table7． Diss。1vedOxygenC・ncentrations

　　　Nominal

Concentration

　　　　mg／L

Diss。1vedOxygenC・ncentrati・n，mg／L

O　Hour 24Hours 48Hours 72Hours 96Hours

new 01d new 01d new 01d new 01d

．99讐鱒1．．． ．エニ．旦． ．曼：．．生． ．．z二．皇． ．食二．昼． ．β二．9． ーエ：．－I－層 ．β二．垂． ．エニ．雪．．

Il愚．．煕≡II1．．
．登二．9． ．量：、．a． ．．エニ．旦． ．員二．！． 、璽二．二．． ．急．．生． ．β二．垂．．

．．貫二．旦．

．§二．生．．

．．．曼∴．9． ．β二．盆． ．皇：．．9． ．．z二．旦． ．食二．旦．． ．登二．蔓． ．旦：．．巨．

．β二．垂．．

．負二．登．

．！9：．Ω．． ．β二．三．． ．旦1．．盆． ．．z二．旦． ．．蔓二．エ． ．章：．．3． ．旦：．，豊．

．β∴．⊇．

．旦二．登．

．29：．9．． ．β二．量． ．亘：．．隻． ．エニ．エ． ．．z二、9． ．§二．互．． ．エニ．．盆．

．β二．盆．

．エニ．9．

．．垂9：．9．． ．察：．．蔓． ．曼：．．邑． ．エニ．旦． ．隻．2． ．旦．．盆． ．亘：．．量．

8．3

．昌二．エ．

80．0 8．2 6．4 7．4 7．0 8．2 7．3 7．2

new：

01d：

freshlypreparedtests・1uti・ns

tests・1uti・nsafter D24h・ursexposu「epe「iod
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Table8． pHValues

　　　Nominal

Concentration

　　　　mg／L

pH

O　Hour 24Hours 48Hours 72Hours 96Hours

new 01d new 01d new 01d new 01d

．．勲鱒1．
．璽二．9．

．エニ．．互．

』了二．旦．
．エニ．量． ．エニ．a． ．エ：．．色、 ．．1二．旦． ．エニ．旦．

．、量轍飢を．．．99庶91． ．宣二．9． ．エ：．．蔓． ．β二．9． ．．z二．歪． ．エニ．豊． ．エ1．．生． ．．Z二．2．

．．z二．2．．

．エニ．歪．

．互二．9．
．β：．．9． ．エ：．．量． ．β二．9． ．．z二．窪．． 、β二．．9． ．エニ．．量． ．エニ．曼．

．！9＝．9．． ．§二．9． ．エ：．．量． ．β二．9． ．．アニ．旦． ．エ：．．2． ．エ：．．巨． ．．アニ、2．． ．エ∴．互．

．．29：．9．． ．β二．9． ．エ：．．量． ．．婆二．9． ．．z二．旦． ．β：．．9． ．エ：、．旦． ．エニ．2．． ．エニ．互．

．．垂9：．9．．
．β：．．9． ．エI－－§．． ．β二．9． ．エニ．量． ．β：．．9． ．エ：，．量． ．．7二．皇． ．エニ．皇、

80．．0 8．0 7．4 8．0 7．6 8．0 7．6 7．9 7．6

new：

01d：

freshlypreparedtests・1uti・ns

tests。1uti。nsafter24h・ursexp・sureperi・d
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Figure1 Concentration－Response　Curve
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付属資料一1

　希釈水の水質
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Water　Quality　of　Dilution　Water

Parameter Concentration

COD

Total　phosphorus

pH

Coliform　group　bacteria

Mercury

C。P6er

Cadmium

Zinc

Lead

Aluminium

Nickel

Chromium

Manganese

Tin

Iron

Cyanide

　Free　chlorine

　Bromide　ion

　Fluoride

　Sulfide　ion

　Ammonium　ion

Arsenic

　Se　l　enium

　Evaporation　residue

　Electric　conductivity

T・talhardness（asCaCO3）

A1ドalinity

　Sodium

　Potassium

　Calcium

　Magnesium

〈1mg／L

〈0．01　mg／L

　7．9　（22。C）

N．D．

〈0．0001　mg／し

く0．OOI　mg／L

〈0．OOlmg／L

　O．02　mg／L

〈0．01　mg／L

　O．05　mg／L

〈0．01　mg／L

〈0．01　mg／L

〈O．1　mg／L

〈O．1　mg／L

〈O．1　mg／L

〈O．OOI　mg／L

　O．01　mg／L

〈0．1　mg／L

〈0．1　mg／L

〈O．03mg／L

　〈O．1　mg／L

　〈0．01　mg／し

くO・01mgん

110mg／L

140μS／cm

50mg／L

40mg／L

　　6．6mg／L

　　L2mg／L

　　7．8mg／L

　　3．6mg／L

measured　date：　November　24，　1995
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付属資料一2

試験液の分析方法
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試験液の分析方法

1　試験液の分析方法

　　　　　　　（1）　各試験容器より試験液5．OmLを10mL容ガラス沈殿管に採取

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　↓

　　　　　　　　　　　（2）各分析試料にn一ヘキサン2．OmLを加え振とう

　　　　　　　　　大洋科学製レシフ’・シェーカーS　R－H（10分間，速度目盛7）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　↓

　　　　　　　　　　　　（3）遠心分離機で水層とヘキサン層を分離

　　　　　　　　　　　　　日立製CR5B（3000rpm，10分間）
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　↓
　　　　（4）ヘキサン層をパスツールヒ’へ’ットで採取し，定容容器（メスボトル又はメスフラスコ）に採取

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　↓
　　　　　　　　　（5）　（2）㌣（4）の操作をもう一度くり返し，ヘキサンで定容

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　↓

　　　　　　　　（6）　（5）の定容液をG　C測定用バイアルに約1～2mL採取

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　↓

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（7）　GC測定

・ヘキサンによる定容量

試験液設定濃度
　　（mg／L）

定容量（mL）

0時間 24時間

“戴盟．．

．．勢型萢照．．

0

．皿二£．．．

．29二皇．．、

…19£．

．舷9．．

＿三9二．9…

．簗£．

ユ皇」9．

80．0 25．0

．薫二9＿

25．0
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2　ガスクロマトグラフィー（G　C）測定条件

（装置）

　　　　ガスクロマトグラフ：　　HEWLETT　PACKARD　HP　G1800A　GCD（No．1）

　　　　オートサンプラ：　　　　7673A

　　　検出器二　　　　　　　EID（Electron　Ionization　Detector）

　　　　データ処理装置：　　　HP　GCD　ChemStation

（条件）

　　　　カラム：HP－62430m×0．25㎜×L40μm
　　　　キャリアーガス：ヘリウム0．6mL／min

　　　　オーブン温度：　40℃（1．Omin）　→　10℃／min→　130℃（Omin）

　　　　注入口温度：　　200℃
　　　　検出器温度（インターフェース）：260℃

　　　　注入方法：　　　Splitless　　　　　　　Sampling　Time：60sec
　　　　注入量：L　OμL

　　　　検出器条件：　　Solvent　Delay　6．5min

　　　　　　　　　　　　Quant　ion　　　　　　129．85m／z

　　　　　　　　　　　　Qual　ifier　ion　　　　94．90m／z

3　検量線

　　被験物質の1000mg／L　n一ヘキサン溶液を調製し，順次，n一ヘキサンで希釈し0，0．2，0．5，L　O，2．0，

　5．0，10．0，20，0mg／しの標準溶液を調製した。この標準溶液を，G　Cに注入しピーク面積を

　測定した。横軸に濃度を（出g／L），縦軸にピーク面積（count表示）をとり，検量線を作成

　　した。検量線はほぼ原点を通る直線となり，最小二乗法による直線回帰式の相関係数は

　　LOOOと良好であった。

4　定量限界

　　最小検出ピーク面積を1000countに設定し，これに相当する試験液中の被験物質濃度

　0．OO3mg／Lを定量限界とした。

5　添加回収試験

　　被験物質の5．Omg／L試験溶液を調製し，この溶液を「1　試験液の分析方法」に従って分

　析した。2回行った添加回収試験の平均値は79％であった。試料の分析結果は，この添加回

　収率で補正した値を用いた。
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Fi　gure　A－2－1 Cal　ibration　Curve・of　the　Test　Substance　by　GC　Ana　lys　i　s

No． Concentration
　　　　　　　（mg／L）

Peak　Area
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Figure　A－2－2 　　　Representative　chromatograms

（1）Standard5．Omg／L；Ohour

undance

200000

ユ50000

ユOOO　O　O

50000

　　　　　　o

ime一一）O．00

TIC：　5B456－4．D

2．O　O 4．o　o 6．00 8．O　O

TIC：　5B456－4．D
　　　　　　　　　　　　　　　　E－95　10．Oppm　sしd

Peak＃　　Reヒ　Time　　　Type　　　Widt：h　　　　　　　　Area
　　　ユ　　　　　　7．025　　　　　　M　　　O．047　　　　　　2407■18

Sヒa　rし　Time　　　　End　Time
　　　　　6　893　　　　　　　7　220

（2）　Contro1　；　O　hour

undance

200000

150000

ユ00000

50000

　　　　　　O

ime一一）o．

丁工O：5B456－2．D

o　o 2、O　O 4．o　o 6．O　O 8．00

丁工C：　5B456－2．D
　　　　　　　　　　　　　　　　conヒro1　　0hr

Peak＃　　Reヒ　Time　　　Type　　　囚idヒh

No　peaks　deしecしed
Area St二arヒ　Time　　　End　Time
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Figure　A－2－2 　　　Continued

（3）SolventContro1；O hour

undance

200000

150000

100000

50000

　　　　　　O

ime一中）0．O　O

丁丁C：　5B456－3．D

2．00 4．00 6．oo 8．OO

TIC：　5B456－3．D
　　　　　　　　　　　　　　　　Solvenし

Peak＃　　Reヒ　Time　　　Type
No　peaks　deヒecしed

conヒro工　Ohr

　国idしh　　　　　　　　Area Sヒarヒ　Time　　　　End　Time

（4）5．Omg／Lnomina1；Ohour

undance

200000

1生OOOO

ユooooo

50000

　　　　　　o

ime一一）0．

丁工C：5B456－5．D

7．03

oo 2．OO 4．00 6．OO
　，

8．OO

T工C：　5B456－5．D
　　　　　　　　　　　　　　　　conc－1

Peak＃　　Ret二Time　　Type
　　　ユ　　　　7．026　　　　M

50ppmOhr

　囚idヒh　　　　　　　　Area

　O．047　　　　　　1945150
Sしarし　Tiτne　　　　End　Time
　　　　　6　9工5　　　　　　　7　217
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Figure　A－2－2 　　　Continued

（5）　20．Omg／L　nomina1；　0 hour

undance

200000

工50000・

100000

50000

　　　　　O

ime一）0．OO

TIC：　5B456－9．D

2．00 4．00 6．OO

7．02

8．OO

T工C：5B456－9．D

Peak＃　　Reし　Time
　　　1　　　　7．023

conc－3　　20、ppm　Ohr

　　Type　　　w　idしh　　　　　　　　Area

　　　　M　　　O、04フ　　　　　　3827576
Sta工t　Time
　　　　6　900

End　Time
　　　7　21：L

（6）　80．O　mg／L　nomina1；　O　hour

undance

200000

150000

工OOOOO

50000

　　　　　O
ime一雫）o．

T工C：　5B456尊上工．D

7．02

00 2．OO 4．00 6．00 8．00

丁工C：　5B456－11．D

Peak＃　　Reヒ　Time
　　　1　　　　7．022

conc－5　　80．Oppm　Ohr

　　Type　　　widヒh　　　　　　　　Aτea

　　　　M　　　O．047　　　　　　60ユ．9ユ05
Sヒarヒ　Time
　　　　6　889

End　Time
　　　7　222
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FigureA－2－2 　　　Continued

（7）Standard5． Omg／L；　24、hour

undanoe
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Figure　A－2－2 　　　Continued

（9）SolventControl；24 houエ・

undance
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00 2．OO 4．00 6．oo 8．00 一
丁工C：　5B456－16．D
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Figure　A－2－2 Continued
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