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間　昭和49年！0月2’日～昭和5・0年Z，月2←日

名　1’　T警鷺騨群）
奪　　　　　　　　欝罫　　　　　　　　　監
　鐘　　　　　　　　　　犠，

◎轡ll．還

3　灘ぴ鮒 J三1牒綴鎌
　31　試験装置及び機器

　　　　　水系環境調節’装置　流水式

　　　　　ガスクロマトグラフ　検出器ECD

　3・2　試験条件

　　3ユ1　TLm試験

　　　（a）試験魚

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　※　　　　　　ヒメタ功平均体重0．39　塩化第二水銀合格魚

　　　　　　※田端健二　用水と廃水∠必，　／・Z97～／303（／972）

　　　　　　　　　（以下余白次頁に続く）

（b）

（c）

（d』）

32．2

　（a）

ω）

（c）

分散剤

　ボリオキシエチレy高級脂肪酸グリコールエステル

　　（高級脂肪酸：リシノール醸水素添加物）

　第ノ濃度区　試料　1重量に対し分散剤2重量使用

　第・Z濃度区　試料　／重量に対し分散剤20重量使用

試験温度

　25±2℃

結　　　果

　48　Tエm　　2000ppn～3000Plpm

　濃縮度試■験

試験魚

　コィ，平均体重　約309

　　　　平均体長　約1ノα諺

試験温度

　．25士2℃

試験濃度

　設定値

　　予備試験により48TLn値は2000ppnと3000pp皿の

　間にある事が確認されたが、仮に2ナ00ppmとしその

　　1　を試験水槽濃度とすればユ∫pヌnとなP比較的高
　1000
　濃度になるため分析の検出限界※を考慮して設定濃度を

　次のように定めた。

　　第／濃度区　一　／ppm

　　第2涙．度丁区　　一　〇ノP聾

　　　　　（以下余白次頁に続く）



※　昭和“9年度、化学物質環境調査分析方法蟻

　　環境庁企画調難局　環境保健部保健調査室

　　p．22～P．23検出限界生物質0！ppm

　実測値

　　　表一／　濃縮倍率を求めるための平均濃度（ppm）
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32．3　分析試料の前処理

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1試　験　液1
　　　　　　　ド　　　　　　　　　　　：
　　　　　　　　　　1●体重測定

　　　　　　　　　　1・細かく鋤刻む

　　　　　　　　　　t・掛ニト財・萌え’胴施州ズ

　　　　　　　　　　』　　　　　　　　　　　・ろ過
　　　　i　　　　　　　　　　i

　　アセトニトリル刷　1嘉l

　　　　l　　　l－7セトニトリル：n一嚇嚇水

　　　　1　　　　　　1　　　　＝“・／50認
　　　　し　　　　　　　　　　　　　　　　　ロ
　　　　1　　　　　　　　　　1・’分間ホモジナイズ
　　　　l
　　　　l　　　　　　　　　　・遠心分離（2’00G×’分聞）
　　　　I　　　　　　I
　　　　！　　　　　　　1・ろ過
　　　　1　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ロ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ラ

　　　　　　　　　　ロ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ロ　　　　　　　　　　1　　　　　　　　　　　1

　　　　11上1、層i　豆壷
　　　　）　　　　　　　　　i

　　　　」＿一　　　　　　　1
　　　　　（以す次頁に続ぐ）

一⊥一1工」司　　l
　　i・場賑とう

（前頁より続く）
　　［
　　1←n一ヘキリツ洗浄水600記

　　1←30％食塩水20認
　　　
　　』楓キサン…認
　　i
　　　・5分一間振とう

　　　　　　　　■

匝一ヘキサン層

←rヘキサン100認

　画 嘩刷

一 ・ローヘキサン洗浄水’0認にて洗浄

　1

圓 　・u一ヘキサン洗浄水」0諺・

幽
　　　1　　　　にて洗浄
　　　＝

　田一＾耐ン層

　　　i
　　　l　　　・無水硫酸ナトリウム．209

　　　　にて脱水　　　！ロ一夕卿く施外

土て約錬濃縮

回　　　1　　　一　　　＝　　　・シリカク施カラム「で

　　　　　　クリーン7ソプ※
　　　と

謎塵1



※　シリカゲルカラムの調製

　　　　和光純薬工業製　（ワコーゲルC－200）を使用

　！）　洗　浄

　　　　　濃塩酸に一昼夜浸せきしたものを完全に塩酸がなくた

　　　　るまで水洗すると同時に傾斜法によう目ぶるいした。

　　　　水洗後メチルアルコールで洗浄し、さらにエチルエーテ

　　　　ルで洗浄したのち乾燥した0

　2）　活性化

　　　　使用前110℃で約2“時間活性化を行い、これにn一

　　　　ヘキサン洗浄水を添加し7％水分含有のシリカゲルとし、

　　　溶出区分に変化のないことを確認の上使用した0

　3）　カラムクロマトグラフィー

　　　　内径ノ。働のクロマト管に・2）で処理したシリカゲル69

　　　を湿式法にて充てんする。

　“）一溶離液

　　　孟　n一ヘキサン　　　　　　　　∫0諺

　　n一ヘキサン
ユ

　　エチルエーテル

　　n一ヘキサン3
　　エチルエーテル

　　n一ヘキサン
“

　　エチルエーテル

9舞／“・認

96多し30諺
　弱％）

96鍛　20認
賜）

5）　4）の溶離液30冠を分取し、G　Cにより定量した。

　　　　　　　　て以下余白次頁に続く）

3・a4　分析条件

　　　　　ガス．クロマトグラフ’（G　C）検出器

　　　　　　　キヤリァガス

　　　　　　　充てん剤

　　　　　　　ガラスカラム

　　　　　　　カラム温度

猛　試験結果

　　　　　　　　　表　一　2
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