
濃縮度試験報告書 3．1　TLm試験

1．　試料名

分子式

分子量

構造式

N一工チルーp一トルイジン

（試料門QK－700C）

Cg　H13N

135，2

5
H
2C
　
　
　
　
　
　
　
3

隣
◎
酬

同　定　　　IRスペクトル　　　　（図一11参照）

　　　　　GC－MSスペクトル　（図一12参照）

性　状

　外　観　　淡黄色液体

　沸　点　　2ユ7　℃
　　　　　　　　　　　｝試薬添付資料による
　比　重　　O．937
純度99％以上（■■｝囎鞭用）
　分配係数（n一オクタノール／水）

　　　　logPow　ユ　2，32　（振とう法による）

　溶解性　対水　約1000PDm
　　　　　対n一ヘキサン、クロロホルム、アセトニトリル

　　　　　　ジエチルエーテル　　　　　　　　　1　％　以上

2．　試験用間　　昭和58年10月17日～昭和59年1月9日

（a）　試験魚

　　　　ヒメダ力　平均体重　O．339　塩化第二水銀検定合格魚刈

　　　　刈　田端健二：用水と廃水、14，1297～1303（1912）

（b）　溶解法

　　　　　供試物質19に井水を加えて全量をコOヱに定容し、24時

　　　　間撹拌して100ppm（W／V）の水溶液を調製した。

（c）　試験温度 25±2℃

｛d）　試験結果

　　　　　48時間丁Lml直　，　62、

3．2濃縮度試験

3．　2． 1　試験条件

5　ppm（W／V〉
　（図一2参照）

（a）　水系環境調節装置　　流水式

　　　　試験水槽　　ガラス製　　容量　1002

　　　　流水量　　582　2／日
　　　　　　　累2
　　　　原　液　　二　希釈水　一　4　畑2／分　：　400　超／分

　　　　翅　3．1（b）で調製した水溶液を希釈して原液とした。

　　　　　　鏑1濃度区用原液　20　　ppm（W／V）

　　　　　　第2濃度区用原液　　2　　ppm（W／V）

3．　試験方法及び条件

現像業第5丹
薬発第615号
49基局第392号

｝　〈魚介類の体内にむける化学物質の　濃縮度試験〉による



（b）　試験魚

　　　　コイ　　平均体重　　22　1

　　　　　　　　平均体長　　　9　5
　　　　　　　　　　　　　　‡3
　　　　　　　　平均贈質含量　 49
　　咄3E，G．BIighandH，J．Dyer，Can，

　　　　911〔1959）

9

劔

％

J．Bioche煽，Physiol，，37．

（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日寺間薬浴を才矛なった二。

　　（2）　順化

　　　　　　25℃　x　14日間

（d）　試験温度 25　±　2　℃

（e）　水槽中の沼存酸素濃度

　　　　第1濃度区　　 6．3～7．

　　　　繁2激震区　　6．1～7．
O　ppm　 （図一9参照）

2ppm（図一10参照）

（f）　水槽濃度

　　　設定理由

　　　　　精度良く定量できる濃度は「，7PDm（図一3参照）であ

　　　　る。水分析時の前処理操作において100倍濃縮して回収串が

　　　　89、9％であり、次の計算式により第2濃度区の水槽濃度を

　　　　O．02ppm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

　　　　1　7
　　　　　　　　　　　　　　≒　〔）．02　ppm　になる

1000　　　89．9　　　　×
　10　　　　100

設定値 （単位ppb（騨／V））

供試物質

第1濃度区 200

第2濃度区 20

実測値

表一1 濃縮倍率を求めるための平均濃度 （単位ppb〔U／V））
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3．2．2　分析条件

（｛a）　使用分析機器及び条件

装　置

カラム

固定相

溶艦液

検出器

高速液体クロマトグラフ　　型一CBC組立て

0．3ηt　X　4欄φ，ステンレス製

ODS－LS－410
70％アセトニトIJル／リン酸緩衝液lpH7，5）（wV）

UV－V　I　S分光光度計　250nm（図一13参照）

型一UVIDEC－100



（b）　標準溶液の調製法

　　　　供試物質0．19を精評し、アセトニトリルに溶解後、全量を

　　　100醜に定容して1000PPm（W／V）の標準液を謂製し

　　　た。これをさらにアセトニトリルで希釈して所定濃度の標準溶液

　　　を調製した。

（c）

　（1）

残　渣

　　ド

囮

分析試料の前処理

　魚　休

園　　　　　じ体重・体闘定　　　　　！　　　　　　・細片化

　　　　　　←アセトニトリル　　70認
　　　　　　・ホモジナイズ　1×2回

　　　　　　・吸引ろ過

　　　抽　出　蔽

　　　　　　・濃縮

　　　　　←脱塩水　　　　　　200認
　　　　　E

　　　　　l←塩化ナトリウム鵬
　　　　　1　　　　　←n一ヘキサン　　100雌｝×2回

　　　　　　・振とう
　　　　　l

　　n一ヘキサン眉

　　　　　　・脱水ろ過（無水硫酸ナトリウム）

　　　　　　・濃縮

　　　　　1　　　　　　　　　　　　　　　　　　‡4
　　　　　けカラムクロマトグラフ法（全量負荷）

箪　　　　　i　　次頁へ続く

＊4

　　　　　前頁より続く
　　　　　　　ト　　　　　　　ト濃縮
　　　　　　　！
　　　　　　　1　　　　　　　　←アセトニトリル　　30醜
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　｝×2回
　　　　　　　ド濾

　　　　」増1。　トニトリル）

　　　　l　HLC試料i

一　　上記操作による回収率（供試物質30岬添加）　78．0　％
カラムクロマトグラフの条件

　クロマト管　　20蹴φ，ガラス製

　充てん剤　　5％含水シリカゲル　　　10g　（和光純薬製）

　　　　　　　　（n一ヘキサンで充てん）

　分画法：第1画分　　n一ヘキサン　　　　　　　　　　50　慮

　　　　第2画分　　クロロホルム　　　　　　　　　　　50　認

　　　　第3面分　　90Xクロロホルム／ジエチルエーテル（VIV）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　100　醜

　供試物質は第3画分に溶出する。



（2）　試験水

軍　　　1　　　　　　第1濃度区　　　』

　　　に猛歪ナトリウム11謬

　　　l

　　l　　　←クロロホルム　　50冠

　　　・振とう
　　｛

第2濃度区

　1000誠

　3009

　100認　　　　｝x2回

表一2　供試物質の濃縮倍率

2　W 3　W 4　W 6　W 付　表

‡11第1濃度区

（2．6） （1．5） 4．1 0．2以下 表一4
（0．8）　（1．4）　（2．7）　0．2以下

廉濃度区12．2以下12．2以下

l　l2・2以下12・2以下

2．2以下2．2以下1
　　　　　　　　　　　表一5
2・2以下2・2以下 @1

！　　　　、

魍
クロロホルム層

　・脱水ろ過（無水硫酸ナトリウム）

←アセトニトリル　30認、
　　　　　　　　　　　ナ×2回
・濃縮

　・定容　　10磁（アセトニトリル）

f

卜濃縮

lHL（）試料1

一一一上記操作による回収率（供試物質20鰺添加）
　　第1濃度区　　90．3　％

　　第2濃度区　　89．9　％

4．　試験結果

参考値　’　（　　）で表示

なお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とおりである。
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4．1　供試魚の状態

　　　外観観察結果

4，2　濃縮度試験の結果

正　常

A・精度良く定量できる濃度
B・検出限界の濃度（S／N豊2）

C・回収率　：　78．0　％

D・魚体重　：　30　9F

1．7　ppm（図一3参照）

O．1　p　pm（図一3参照）

E・最終液量　：　10　鴛2

F・分取比　：　　1

以　上




