
濃縮度試験報告書
1．　試　料　名

2

3

構　造　式

2，4，6一トリニトロー5－t一ブチルー1，3一キシレン

（試料駈K－391）

02N

（CH導

CH5

NO2

NQ2

CH5

　　同定　IRスペクトル駒MSスペクトル

　　　　　　　（図一15参照）

　　性状　外観　無色結晶　融点⑩　103～105
　　　　　　　溶解性　　対水一1ppm以下

　　　　　　　　　　　　対n一ヘキサンー2，000ppm以下

　　　　　　　　　　　　対ベンゼン，アセトニトリル，

　　　　　　　　　　　　　アセトンー10，000ppm

　　　　　　㈹　上記の数値まで溶解性を確認

試験期間　昭：和54年12月18日～昭和55年5月30日

試験方法及び条件

雛・1・＃隔…一………る
　49基局第392号』

3．1　T　L　m試験

　　（a）試験魚

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　＊　　　　ヒメダカ　平均体重0．25g　塩化第二水銀検定合格魚

　　　＊　　　　田端健二：用水と廃水，14，ユ297～1303（1972）

　　（b）　溶解性（分散剤及び分散法）

　　　　分散剤

　　　　　硬化ヒマシ油（HCO－10，HCO－60）

　　　　溶解法（分散法）

　　　　　供試物質LO9と硬化ヒマシ油（HCO－10，HCO－60）

　　　　　各12．5gをアセトンに溶解した後、アセトンを留去する。

　　　　　つぎに水を加えて・1全量を1Zにし1，000ppm（w／v）

　　　　　の原液を調1製した。

　（c）試験温度

　　　　　25±1℃

　（d）試験結果

　　　　　48時間TLm値：3．75ppm（w／v）

　　　　　　　　　　　　　　　（図一3参照）

3．2　濃縮度試験

3．2．1　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　　100君

　　　　　　　　　　　　　　　　流水量　　1，152乙／日

　　　　　　　　　　原液：希釈水・＝4諺／分：800認／分



（b）試験魚

　　　コイ　平均体重37．Og
　　　　　　　　平均体長11．O㎝
　　　　　　　　　　　　　　　　　　＊　　　　　　　　平均脂質含量　　3．4％

　＊
　　E．G．Bligh　and　W、」．Dyer、Can、J．Biochem．

　　Physio1．，37，911（】959）

（o）　外部消毒及ぴ順化

　（1）外部消毒

　　　　止水状態で10ppm塩酸ク・・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℃×14日臓」

（d）　溶解法（分散剤及び分散法）

　　　3．1（b）に同じ

（e）試験湿度

　　　25十1℃

（f）　水楮中の溶存酸素堂

　　　図一13及び14参照

㎏）水槽濃度

　　設定理由

　　　精度よく定量できる濃度は、約18ppb（図一4参照）で

　　　ある。魚分析時の前処理操作にむいて魚体重30g・分取

　　　比10・最終液量10耀及ぴ回収率95％と見込み・さら

　　　に第2濃度区の魚に50倍以上濃縮したとき十分に分析

できる濃度として第2濃度区の水槽濃度を1ppb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濃度匿の水槽濃度は

　　　　　　　18×i　o
　　　　　　　　　　　　　　　≒ippbに在る
　　　　　　　　　　95　　ユ
　　　　30×50×　　　×
　　　　　　　　　100　　10

　設定値
　　　　　　　　　　　　　　　　（単位ppbw／v）

庭造警墨筆1
L里2徽id　L」　254一㎜25

　実測値

表一1　濃縮倍率を求めるための平均濃度

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（単位ppbw／v）

l　w 2　W 4　W 6　W 8　W
　　一
P0　W

第1濃度区 7．25 7．97
　
8
．
3
6
1

8．69 8．68 8．65

第2濃度区 O，701 0，792 0，867 O，886 0，901 0，915



3．2．2

　（a）

分析条件

使用分析機器及ぴ条件

　装　　　置　　ガスクロマトグラ7　型一日本電子

　　　　　　　　　　　　　　　　　　GC20K

　カ　ラ　ム　　10％SE－30／UniportKS
　　　　　　　　　　　　　　　（60～80メッシュ）

　　　　　　　1．0餌×2．0㎜φ　ガラス

　カラム温度　　　180℃

　キャリアガス　　　N2

　検　出　器　　ECD

（b）　分析試料の前処理

　（1）魚　体

1試 験魚！

　・体重，体長測定

　・細片化

　←海砂　10g

　←無1水硫酸ナトリウム　100g

　←アセ　ト　ニ　　ト　リ　ノレ　　　180　冠

　・一夜放置

　・振とう

　・ろ過

　滋　渣1　ラ　　i　　l一アセトニトリノレ
　　　
　　1・観う

100濯

　　　耳

、アセトニトリル層i

～，ｭ，
擁トニトリル墨

r⊥。
嘩」

　　　｝
　　　1・・定容　250配（アセトニトリル）
　　　1
　　　1・分取ロ25諺
　　　1
　　　1・濃縮
　　　1

　　に雛，慨1、，
　　！

　　版欝40認｝×・回

　　l

n一尉ン劉
　　1
　　1・カラムク・マトグラフ法（全量負荷）

慶1　　！　　に難、，認（n一ヘキサン）
i沼C試料1



カラムク・マトグラフの条件

　ゴクロマト管　　 20銅πφ　ガラス製

　充てん剤　　3％含水塞基性アルミナ

　　　　　　　　（n一ヘキサンで充てん）

分画法：第1画分　n一ヘキサン

　　　　第2画分　ベンゼン：n暗サン（5

　　　　第3面分　ベンゼン：n一（をサン（1

　　　　第4画分　ベンゼン：n一キサン（1

　供試物質は第4面分に溶出する

15g　（WO　e　lm社製）

　　　　　　40認

95v／v）　　　100冠

9v／v）　　　　　　20認

9v／v）　　　　　100　祀

（2）試験水

　　　　　　　　　　　　　ラ　　　　　　1試筆加　　卸灘区
　　　　　　　　　1．採水　　1。幅

　　　　　　　　　にn＿ヘキサン　2偏
　　　　　　　　　1．振とう

　　　　　　　　　「．脱水ろ過

　　　一一一　　　イ

⊥．　l
l水層i』一物層…

　　　　　　」蝉一一

　　　　　　iG　C試糧

第2濃度区

　200祀
60 ﾄ卜回

10曜

4．試験結集

4，1　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
（X103）

11　w12　W
4w16W　　　1

8　W 10W
第1濃度区い・461L37　　　　　11・98　0・706 ・．8214・43．48　　4．71 3，6－2

O．64

T．82

1．52

S．72

　　　　　　　　　　】謔Q噸区1・・6glZ28　　　　　1L44手2・60　　　　　　　一

1鑑麺 5．06

R．53

6．74

T．33

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りである。

精度よく定量

できる範囲

A
B
C
D
E
F

　　　　　　rﾌ中濃度（ppb）1濃　縮　倍　率 計算方法（ppb）

66　1第・区牝眺　　　　1第2区72　以上　　　　t

　　A
b　　　　D一×100　　E×F
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（図一4参照）

（図一4参照）
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5．備　　　考

　　　8週間目に寿いで、第1濃度区・第2濃度区とも濃縮倍率

　　の上昇傾向がみられたため、試験期間を2週間延長した。

　参考データ

　魚体部位別試験

　　　10週間日の試験魚を2尾づつ、頭部、外皮（頭部を除ぐ皮、

　　うろこ、ひれ、消化管、えら）内臓（消化管以外の臓器〉、

　　可食部（上記の部分を除いた残部）に大別し、各重量を測っ

　　た後分析を行った。分析法は本試験の分析法に準ずる。

　　　表一3　部位別試験結果

　　　　　　　　　　（　）内の数字は平均値を表わす。

牡Jl警肇　）磨弊姻磨軽四
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排泄性試験

　10週間の試験終了後、正常水（供試物質及び分散剤を含ま左い

　水）による排泄性試験を行った。　（試験水槽100君、流水量

　400諺／min）

　10週間目の試験魚中の供試物質濃度の平均（2尾）を100と

　して、1，3，7目目の試験魚中の供試物質の残留率を示した。

　　表一4　残留率伊ゆ

脚噸区16α7

　　　　　　　　1　日　目

犀・璽翠三11巽・α・1

1111　51111

　　　　　1
3　日　目　　　　　　7　日　目

魚体中の2，4，6一トリニトロー5－t一ブチルー1，3一キシレンの確認

　魚体中に濃縮した物質のマススペクトルを測定した結果、

　2，4，6一トリニトロー5－t一ブチルー1，3一キシレンであること・が

　確認された。　（図一15b参照）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　以　　上




