
濃縮度試験報告馨

1．試　料　名

構　造　式

N一メチノレー。一トルイジン

〔試料姦K－10〔〕B　〕

HN－CH3

◎c鬼

同定IRスペクトル〔図一て5参照）
性　　　状

　外　　観　　　淡黄色液体

　沸点　2％～207℃〔
　　　　　　　による）

　純　　度　　　95弱以上（　　　　　　用純試薬使用〕

　分配係数〔n一オクタノール／水〕

　　1㎎Pow；t95（振とう法による）

　溶解性　　対水　1000ppm以上

　　　　　　　対n一ヘキサン，ジクロロメタン、アセトン，

　　　　　　　　　アセトニトリル・メタノール，ベンゼン

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　茸％以上

2．試験期間　昭和5ア年12月45日～昭和58年2月25日

5，試験万法及び条件

鷺慧三i瞬灘一…一
5．コ　 TLm試験
〔a〕試験魚

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　師1　　ヒメダカ　平均体重　o．51g　塩化第二水銀検定合格魚

　　朴1　田端健二：用水と廃水，14，て297～15臼5ヒ1972）

　lb〕溶解法

　　　供試物質てgに脱腹水を加えて全量を1乙に定容し、

　　　1000ppm〔w／v〕の水溶液を調製した。

（c〕　試験温度　　　 25士1て⊃

＠献験結果
　　　48日寺間TLm値：i55ppm〔w／v）

　　　　　　　　　　　　〔図一5参照）

52　濃縮慶：試験

52．て　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■　 582∠／目



1

　　　　　幌2　　　原液　：　希釈水＝4畷／分：400〃分

　　幹2　51（b〕で調製した水溶液を希釈して原液とした

　　　　第1濃度区用原液　10巳ppm（w／v〕

　　　　第2濃度区用原液　　10ppm（w／v〕

｛b）試験魚

　　　コイ　平均体重　 2Z5区

　　　　　平均体長　　 10．1㎝

　　　　　　　　　　謄3　　　　　平均脂質含量　　　　4．9％

　　峠5　R（；」BI　igh　且hd　W　J・Dyer，Cgn・よBiochom、Physioユ・，

　　　　57191て（1959）

（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時間薬浴を行った

　（2）　順　　化

　　　　25℃x14日間
（d）　試験温度　　　 25　士　 1℃

回　水槽中の溶存酸素濃度

　　　　第1濃度区　65～ZOppm（図一15参照）
　　　　第2濃度区　　6、1～Z2ppm　l図一14参照）

（9）zk槽濃度

　　設定理由

　　　精・度よく定iできる濃度は9PPm｛図4－1）である。

　　　水分析時の前処理操作にかいて、佃0倍濃縮して、回

　　　収郵が8卯拓であ，、予備飼育5日間の結果より、水

槽濃度の低下を5話と見込み、次の計算式により第2

濃曄区の本州準度を匠1ppm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

　　　　　　9
　1000　　891　　10日一5≒α1ppmになる
　一一　■一’一’一X　　　　　　　－X

　　て0　　　　10臼　　　　100

設定値　　　　　　　‘単位p　pm（w／v））

」…一一一　．一一1一璽物質
I

I第　1濃度区1
　第2濃度区1　　0，1

実演1」値

表一1　濃縮倍率を求めるための平均濃度〔単位p陣魯〆ゆ

擁・壷発藍躍i

三2．2　分析条件

＠　使用分析機器及び条件

装
力
固
溶

ラ
定
離

置
ム
相
液

高速液体クロマトグラ7　型一C　B　C組立

0・1mX5腓φ，ステンレス製

ラジアルバックC18

〔魚体・水回収・魚2W・水21日目まで）

60多アセトニトリル／精製水



　　　　　　　　　　〔魚5W，水24日目以降）

　　　　　　　　　　5095アセトニトリル／0．005Mリン酸水素ニナ

　　　　　　　　　　トリウム含有精製水（pHニZ5〕

　　　検出器　UV－VIS分光光度計295nm（図一16参照）

　　　　　　　　　　型一UVIDEC－100

（b）標蓮溶液の調製法

　　　供試物質0．i　gを精秤しアセトニトリルに溶癖後、全量を

　　　100ゴに定容して1000ppm〔w／y）の標準液を調製し

　　　た。これをアセトニトリルで希釈して所定濃度の標進

　　　溶液を：1調製した・

（c〕分析試料の前処理

　（1）　魚　体

　　　　　　　　　麗
　　　　　　　　　　　　1・体重。体長測定
　　　　　　　　　　　　1・細片化
　　　　　　　　　　　　：←1N水酸化ナトリウム水溶液2－
　　　　　　　　　　　　i←アセトン　　　一　　　　60認1
　　　　　　　　　　　　！・ホモジナイズ　　　　　　　　トx2回

　　　r■　　　レ吸引ろ過　　　」
　　　隊渣一1　塑　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　爆楚水　2。。諺

　　　　　　　　　　　　　←濃塩酸　　　　　　1ぜ
　　　　　　　　　　　　　←塩化ナトリウム　　50g
　　　　　　　　　　　　l←皿一ヘキサン　　100冠
　　　　　　　　　　　　1・振とう
　　　　　　　　　ゼザヨ　　ロユす

庭ン層！込　墨
　　　　　　　　　　　　1←・N水割ヒナトリウ砿溶液2曲

　　　　　　　　　　　　！←硫酸アンモニウム　　　　50g
　　　　　　　■．。．＿“犠智メタン　10041x2回

匡±司r爾
　　　　　　　　　　　　　・脱水ろ過
　　　　　　　　　　　　　・濃縮
　　　　　　　　　　　　縢トニトUル淵羅，膨）

　　　　　　　　　．　＿L＿二l
　　　　　　　　　l啄1

上記操作による回収率　7ス9％（供試物質150μg添加）



（2）　試験水

試　験　水

第1濃度区第2濃度区

　・採zk

←1N水酸化ナトリウム

　　　水溶液

←塩化ナトリウム

←硫酸アンモニウム

i←ジクロロメタン

　・振とう

100冠

　2一．

209
259

50躍

　　「　　　　　　　　　　　　　　！

匝目マ画
　　　　　　　　　　｝
　　　　　　　　　　1・脱水ろ過
　　　　　　　　　　；
　　　　　　　　　　に鞭，二，，ル

　　　　　　　　　　1．濃縮　50磁｝×5回

　　　　　　　　　　；
　　　　　　　　　　［・定容　10雇〔アセトニトリル）

　　　　　　　極量到

1000詔

　10磁

2009
2509
10。一p姻

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第1区91．4多
上記操作による回収率（供試物質100μg添加）
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第2区891拓

｝

『－λ祖，葺■心臨写を翠㌦F

　　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

4．試験結果
4．1

・、＝一＿　．一　　　一一　■一　一＿一■＿　．　　　一　、　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　．一⊥

　　参考値：〔　）で表示

　なか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。

　　　　　　　　　　　　　　　　縮倍率

　　　　　　　　　　　　　　　　　　五7以上
きる範囲　　　　　　　　　　　第2区　58
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参考値の範囲　　ロ．2～59
　　　　　　　　　　　　　　第2区2．1～58　1
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A・精度よく定量できる濃度＝

B　．樹昼限界の濃度（S／N＝・2）　：

C・回収率：7Z9弱

D・魚体重：30g

90ppm〔図一4－1参照〕

0。5　ppm〔図一4－1参照〕

E・最終液量　：　10－

F・分取比　　　1

　　　　　　　　　　　以 上




