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濃縮度試験報告書

1．　試　料　名

構　造　式

N一メチルーm一トルイジン

〔試料垢K－7目OA〕

HN－CH3

◎，

同　　　定　　　IRスペクトル　‘図一15参照）

性　　　状

　外　　観　　　赤褐色透明液体

　沸点　206～207℃（
　　　　　　　　　　　　　■■■酢よる〕

　比重（d盤〕ag568

純　度　98％以上眉■謄鰍試鞭用〕
　分配係数〔n一汁クタノール／水）

　　　IDgPow＝2、19⊂振とう法による⊃

　溶解性　　　対水　1080ppm〔吸光光度法による）

　　　　　　　対　　n一ヘキナン・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　1勇以上

2．　試験期間　　昭和57年12月15日～昭和58年2月25日

5　試験方法及び条件

篶雛瞬縦轡一
5て　TLm試験
（a〕試験魚

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　司　　　ヒメダカ　平均体重　日・5g　塩化第二水銀検定合格魚

　　・1田端健二：用水と廃水，14」297～1505〔1972〕

（b〕溶解法

　　　供試物質10gをアセトンに溶解し、全量を1巳0泌に定

　　　害して100，00Gppm〔w／v）アセトン溶液とした。

　　　これをて雇分取し、脱塩永を加えて全量を1君に定容

　　　　し・10－Oppm｛w／v）の分散液を調製した。

　（c〕　　試験　 温　度　　　　25士1て二

　（d）試験結果

　　　　48一時間T　Lm値：4皇5ppm〔w／v〕

　　　　　　　　　　　　　（図一5参照）

5．2　濃縮度試験

52．1　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　　田0君

　　　　流水量　 582■／日
　　　　　　聾2
　　　　原液　：希釈水＝4冠／分：400一／分

　艸2　5．1（b）で調製した分散液を希釈して原液とした。

　　　　　第1濃度区用原液　10DPpm〔w／v〕

　　　　　第2濃度区嗣原液　　　　10p　pm〔w／v〕

（bl試験魚

　　　コイ　平均体重　 2Z5g

　　　　　平均体長　 10．コ伽

　　　　　　　　　　軸5　　　　　平均脂質含量　　4．9缶

　岬5　　R　G．BUgh　巳nd　W工Dyer，C臨nL　J．Biochom　Phyaio　L，

　　　57、91て〔1959）

（c〕外部消毎及び順化

　（11　外部消毒

　　　　止水状態で10ppm塩酸クロロテDサィク11ン7k溶液

　　　　で24時間薬浴を行った

　②　順　　化

　　　　25℃x　i4日間

（d〕　試験温度　　 25士1て〕

⑥　水槽中の溶存酸素濃度

　　　　第1濃度区　6、2～6．6ppm（図一15参照）
　　　　第2濃度区　6．6～ス1ppm（図一14参照）

（f〕水槽濃度

　　設定理由

精度よく定量できる濃度は、　9ppm〔図一4－1）で

ある。水分析時の前処理操作に赴いて、100倍濃縮し，一

て、回収率がgO、5多であり予備飼育5日間の結果よ，、

水槽濃度の低下を55と見込み、次の計算式により第

2濃1度区の水槽濃度を巳1ppmと設定した。

第1濃度区は第2濃度区の1□倍に設定した。

（計算式〕　第2濃度区の水槽濃度は

　　　　　　9　．．＿
　　　　　　　　　　　　　≒O．1ppmになる
　　　　　　　　　10D－5　茸000
一■

鼈齡　　
ﾐ

定値ﾐ

0．5ﾐ
一一■×
ﾐ

0日ﾐ 100響一’一ﾐ

単位p　pm（w／v）〕ﾐ

ﾐ

1濃度区ﾐ
　　　一　　　　　　　 　　　丁　一ﾐ

2濃度区ﾐ

ﾐ
←一ﾐ．ﾐ蝋ﾐ

一二
　　　　　　z9ﾐ　「ﾐ

　　帰比重〔d㌍）o，79ﾐ

　　実測値ﾐ
　表一1　濃縮倍率を求めるための平均濃度（単位pp畷w／→〕ﾐ

，副詞・就下翻ﾐ

2、2　分析条件ﾐ

乱）　使用分析機器及び条件ﾐ



　　　装置高速液体クロマトグラ7型一CB■C組立
　　　カ　ラ　ム　　　　O．1m　X　5腿φ，ステンレス製

　　　固定相　 ラジアルパンクC18

　　　溶　　離　　液　　　　〔魚体・水回収試験，魚2W，7k17日目まで〕

　　　　　　　　　　　60拓アセトニトリハ／精製水

　　　　　　　　　　　〔魚5W・水21日耳以降）

　　　　　　　　　　　50勇アセトニトリル／0．0051M　リン酸｛水素

　　　　　　　　　　　ニナトリウム含有精製水一〔pH≦Z－5）

　　　検出器　 UV－VIS分光光慶：計298nm〔図一16参照1

　　　　　　　　　　　型一UVIDEC－100

（b）標準溶液の調製法

　　　供試物質0．1gを精拝しアセトニトリルに溶解後声全量を

　　　100冠に定容して100Oppm〔w／v）の標i準鯵を調製し

　　　た。これをアセトニトリルで希釈して肪定．濃度の標準

　　　溶；液を調製した。

（c）分析試料の前処理

　（1）　魚　体

　　　　　　　　　　璽

　　　　　　　　　　　　　　・体重，体長測定
　　　　　　　　　　　　　　・細片化
　　　　　　　　　　　　　1←1N　l水酸化ナトリウム水溶液　2記

＿二r＿ゼ驚脅6恥
医型…礫．

　　　　　　　　　　　　　1←脱塩水　200‘
　　　　　　　　　　　　　1←濃塩酸　　傭
　　　　　　　　　　　　　1←塩化ナトリウム509
　　　　　　　　　　　　　←ロ岬vセリシ100認
　　　　　　　　　　　　　　
　　n一一抄ン劇　水　層

　　　　　　　　　　　　　1←1N水酸化ナトリウム丞溶液20磁
　　　　　　　　　　　　　歴硫酸アンモニ弘5。9
　　　　　　　　　　　　　幅鴛メタン10。冨｝x2回

　　区コ重　1ジク・・メ媚

　　　　　　　　　　　　　1・脱水ろ過
　　　　　　　　　　　　　D濃縮
　　　　　　　　　　　　　壕嘉トニトリル504｝x3回

　　　　　　　　　　　　　　・定容　10泌〔アセトニトリル）

　　　　　　　　　　1「　　　　　　l
　　　　　　　　　　lIHLC試酬

上記操作による回収率〔供試物質150μg添加）8ム5勇



②　試験水

試　験　zk

匠亙

　　　　　　　第1濃度区

・採水　　　　　100ぜ

←1N水酸化ナトリウム　2記

　　水溶液
←塩化ナトリウム　　　～O　g

←硫酸アンモニウム　　　2、59

←ジクロロメタン　　 50認

・振とう

レク・・メタン眉1

第2濃度区

10｛鴻砂

　　10泌

200■・区

2与O19

100諺p姻

ハ　ラ　　ヨド　　　｛
　　　l
　　　l。脱水ろ過
　　　サ
　　　け濃縮

　　　臓トニトリル5叫・3回

　　　！・定容　　10ぜ　（アセトニトリル）
　　　き

画1
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第1区92．6勇
上記操作による回収率（供試物質100μg添加）
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第2区90．5勇

　　供試魚の状態

　　外観観察結果　　正常

4．2　濃縮渡：試験の結果

　　表一2　供試物質の濃縮倍率

4．試験結果
4．1

2　　W　　　5　W　　唾

4　　W 　1U　W！　『
第1濃度区

97　　1　　5．9　ト

U51　z21
6．9

≠S
　「T5　i
№〟@　l　『　ホ

笙2海底iヌ
〔ε5〕i　（z2〕 （42⊃ 　1kZ2）　t第2濃度区 〔4．9） 〔義5〕1｛29〕 （1．7〕

参考値：〔　　）で表示

なむ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Pである。

魚体中濃度（ppm） 濃　縮倍率
魚体中濃度（匪の一　　法

A
積度以定量で

ｫる範囲
5．5　以上

第1区　57以上

謔Q区　56以上
C　　　⊥
　　Xo00　　　ExF

参考値の範囲 0．2　～　55
第1区　α2～5．7

謔Q区2，0～56

B
検出限界の範

ﾍ
α2　以下

第1区　巳2以下

謔Q区　20以下
C　　　　　D

1 　　X　一｝P00　　ExF

A・精度：よく定量できる濃度＝90ppm〔図一4－1参照）

B・検出限界の濃度〔S／N＝2〕：

C’回収率：86．5勇

D・魚体重：50g

α5ppm（図一4－1参照）

E・最終液量：10泌

F・分取比　　1

　　　　　　　　　　以　上




