
1・ゴージヒドロキシメチルーn一ブタノ→レの濃縮度試験成績報告書

1．　試験期間　　　昭和52年9月9日＾嘱召和53年2月20日

2・試料名　1戸一ジヒドロキシメチルーn一ブタノrル

　　　　　　　　　（通称トリメチロールプロパン）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（言畔斗ノ伍K－155）

　　分子式　C6H1403
　　構　造　式
　　　　　　　　　　　　CH20H
　　　　　　　　　　　　I
　　　　CH3－CH2－C－CH20H
　　　　　　　　　　　　喜
　　　　　　　　　　　　CH20H

　　　　性　状　　外観：白色結晶上フレーク、融点：58℃
　　　　　　　　　沸点：295℃／76・皿Hg、比重：t176（2％）

　　　　　　　　　溶解性：水易溶，DMF104PP皿以上，

　　　　　　　　　　　　　ペソゼン，n一層サン不溶

　　　　　　　　　　　　　エチルアルコ→レ易溶，クロ・ホルム微溶

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（提示資料による）

5　試験方法及ぴ条件

　　難業第5号1
　　　薬発第615号1魚介類の体内刷る化物質の濃縮麟による

　　49基局第392号」

　51　試験装置及び機器

　　（a）水系環境調節装置　流水式

　　（b）　ガスクロマトグラフ　F工D

52　試験条件

三2．て　T　Lm試験

　　（a）試験魚
　　　　　　　　　　　　　　　　　、　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　そ　　　　　　ヒメダカ　平均体重α21g、塩化第二水銀検定合格魚

　　　　　品田端健二用水と廃水　14　1297～1505（l　g72）

　　（b）溶解法

　　　　　分散剤
　　　　　　　　　　使用せず

　　　　　分散法
　　　　　　　　　　水に直接溶解し、104ppm（W／V）の原液を

　　　　　　　　　　調製した。

　　＠　試験温度
　　　　　　　　　　25士2℃

　　⑥　結　　果
　　　　　　　　　　48時間T　Lm値103P即（W／V）以上

5．2、2 　濃縮度試験

　（1）　外部消毒

　　　　　　　　止水状態で10p皿塩酸ク・・テトラサイク

　　　　　　　　リン溶液で24時間薬浴

　（2）　順　　化

　　　　　　　　25℃×21日

　　　　　　　ガラス製容量1001
　　　　　　　　　　　　流水量　576ノ肩

　　　　　　（原液：希釈水　4皿1：400皿ユ）

　　　　　　　コイ　平均体重　約26g

　　　　　　　　　　平均体長　約10cm

（a）外部消毒及び順化

（b）試験水槽

（c）試験魚
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溶解法、分散法
　　　　　　　　52．1Cb）に同じ

試験温度
　　　　　25士2℃

試験水槽の溶存酸素
　　　　　　　　図一12，13参照

水槽濃度
　　　　　設定理由　5．1参照

設定値（単位ppmW／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ppm　W／マ）

i同一一一 @巨一一亜．i．一蚤．．Ψ1．．．生一1一1一■◎．．Ψ一一1

1目一，一一 u　　l　　l　　i　　l
i第1濃度区1五8　14・4　1　47　　i4・7　　1
1　　　一一手一一一一一・…キ…一一一一　ゴ…一一”l

l　　　　i　　l　　l　　i　　li．夢2塑寧1947．主■且4侶a451α41＿．…

52．5　分析試料の前処理
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1
　　　（a）魚体

　　　　　　　i試　験魚！

　　　　　　　　　1・洗浄体長体重測定
　　　　　　　　　1・ハサミで細切
　　　　　　　　　ヒ　　　　　　　　　i・シャーレ（90㎜φ）に移し冷凍庫で6時間冷凍

　　　　　　　　　1・真空凍結乾燥機でて2時間凍結乾燥
　　　　　　　　　t・乾燥試料をハサミで細切
　　　　　　　　　！・500血止三角フラスコに移す

　　　　　　　　　iτ濫艦割甥1湯翻）31網｝歪

　　　　　　　　　i　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　回
　　　　　　　　　ラ　　　　　　　　　1　　　　　　　　　　　　2回目DMF100ml
　　　　　　　　　i・ガラスロートでろ過
　　　　　ド　　し　　　　　　　ラ　ラロぴ　ド　　ラ　コ

　　　　　　　　　モ
　　隆琶ゆ’1遍
　　　　　　　　　i←n一ヘキサン佃0皿
　　　　　　　　　　・振とう　旬分間

　　　1　　　　　　　1
1．iづ琶濱1．妻璽雇i

　　　　　　　　　i・濃締（・一タリーのくポレ→【一掬50皿まで）
　　　　　　　　　｝
　　　　　　　　　！　　　　　　　油浴120℃～格。℃
　　　　　　　　　1・冷却（室温放置）50分間
　　　　　　　　　t・脱水（無水硫酸ナトリウム70g）

　　　　　　　　　！←DMF25血1て§先いこみ
　　　　　　　　　　i・濃縮（・一列一①く泣／一夕ー5～7皿まで）

　　　　　　　　　　ド　　　　　　　　　　！・101皿定容
　　　　　　　　　　き　　　　　　　　　　1’1助取トリメ　イ素イ徽鰐詫12分

　　　　　　　　　　1・室温放置20分間
　　　　　　　　　　1←内標準ヘプタメチルノナン20p叫／n一噌サン溶液2皿1
　　　　　　　　　　｝　　　　　　　　　　・←巳01NHC旦水溶液10π江
　　　　　　　　　　i
　　　　　　　　　　！・軽く手で振とう

　　　　　　　　　　！・静置1吟間

　　　　　　　以下次頁に続ぐ
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　　（b）　試験水

　　　　　　　　　　　　　ゆ　　　　　　　津韓．一声…

　　　　　　　　　　i　　　第1濃度区　坦皿
　　　　　　　　　　i・採水
　　　　　　　　　　i　第2灘区10回
　　　　　　　　　　！一N・Nジメ琳ψムアミド（卵MFける）

　　　　　　　　　　！　　　第百濃度区20mユ
　　　　　　　　　　i
　　　　　　　　　　！　　　　第2濃度区50ml
　　　　　　　　　　ヨ
　　　　　　　　　　　！・・一タリーψくれ／一斑て濃縮（油浴．．目20℃～

　　　　　　　　　　　1　　　　　　　　　　　　150℃）
　　　　　　　　　　　i　　　第1濃度区約5ml
　　　　　　　　　　　I
　　　　　　　　　　　i　第2醸区約2囲
　　　　　　　　　　　1　　　　　　　　　　　除水硫酸ナトリウム509

　　　　　　　　　　　1←DMF25m1で洗い込み
　　　　　　　　　　　i
　　　　　　　　　　　い・一列一P嚇』ターで濃縮2～5皿まで

　　　　　　　　　　　i・室温放置20分間
　　　　　　　　　　　↓
　　　　　　　　　　　ド5皿に定容
　　　　　　　　　　　i←定容液より2ml分取しトリメチルケイ菊ヒ剤（以下

　　　　　　　　　　　1シリ材ヒ剤とする）α5皿加える

　　　　　　　　　　　ヨ　　　　　　　　　　　1・120U～150℃油浴上で2分間シリル化
　　　　　　　　　　　｝
　　　　　　　　　　　1　室温放置20分間
　　　　　　　　　　　1
　　　　　　　　以下次長に続ぐ

　　　　　　前頁より引続き
　　　　　　　　l

　　　　　　　　i←内標準ヘプタメチルノナン20pp馬／n一ヘキサン溶液1ml

　　　　　　　　　
　　　　　　　　1←巳・1NHC跡瀦1・皿

　　　　　　　　ヒ　　　　　　　　ト韻1・分間
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52．4　分析条件

　　ガスクロマトグラフ

　　　　　　　」ロ　　　F工D検　出　〒

キャリアガス

水　　　素

空　　　気

充てん剤

カ　ラ　ム

カラム温度

注入口温度

感　　　度

チャートスピード

N21．2㎏／観

寸．Okg／観

2．Ok＆演

液相シリコン8E－307％

担体　クロモソルフW　AW－1）MC　S

ガラスカラム　φ2mm×2m

120℃

260℃

10一翼×8

25㎜／分



4　試験結果

表一・2 濃　縮　倍　率
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5．　備　　考

　5．コ　水槽濃度設定理由

　　　　本分析条件に沿いて精度よく定量できる濃度は約20p皿（

　　　ピーク高さ約5日皿且）（図一3参照）あり、水分析時の前処理操

　　　作にむいて40倍濃縮が可能左こと及び水分析時の回収車約90

　　　多と見込み低濃度区の水槽濃度を決定した。高濃度区につい

　　　ては低濃度区の10倍とした。

　　20
㎜－一一『一 @幸　 〔L5　ppm
40　×　0．9

5．2　試験結果の表示について

　　　精度よぐ定量できる濃度約20p皿（ピーク高さ約50㎜、図一

　　5参照）

　　　これは魚体重50g、最終液量201皿、回収率70％とナると

　　魚体中濃度　　　20
　　　　　　　一一『－’”『＝19p皿に相当する。
　　　　　　　70　　　50
　　　　　　一■×～　　　　　　　100　　20

　なむ象比を2としたときの供試物質の検卑限界は約1ppm（ピー

ク高さ2．5血）であり・これは魚体中濃度

　　　　　　　↑
　　　　一一一一一一一＝1pp皿　に相当する。
　　　　70　　50
　　　　”『　×　”一一’
　　　　100　　20

　従って魚体中濃度が19PI皿～1ppmの試料については濃縮倍率

は参考値として0で表示し、又1ppm未満の試料については巳2倍

2倍以下と表示した。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　以　　上


