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（b）　試験魚

　　　　コイ　　平均体重　　35．8

　　　　　　　　平均体長　 11．2
　　　　　　　　　　　　　　‡3
　　　　　　　　平均脂質含量　　　4．3

　　課・3E．G．Blighand珂．J．Oyer，Can，

　　　　911（1959）

9
㎝
％Biochem．Physiol．，盤．

（c｝　外部消毒及び順化

　　（1）　外部消毒

　　　　　　止水状態で10p　pm塩叢ク口口テトラサイクリン水溶液

　　　　　　で24時間薬浴を行なった。

　　（2）　順化

　　　　　　25℃　x　14日間

（d）　試験温度 25　±　2　℃

（e）　水槽中の溶存酸素濃度

　　　　第1濃度区　　4．0～7．

　　　　第2濃度区　　4．0～7．

O　p　pm　（図一17参照）

O　ppm　　（図一18参照〉

（f）　水槽濃度

　　　設定理由

　　　　　精度良く定量できる濃度はO．82ppm（図一4参照）で

　　　　ある。水分析時の前処理操作において200倍濃縮して回収率

　　　　が93．7％であるので、次の計算式により第2濃度区の水槽

　　　　濃度を5ppbと設定した。第1濃度区は第2渥度区の10倍

　　　　に設定した。

（計算式）　第2濃度区の水槽濃度は

0．82
500　　　93．7　　　　X

≒　0．005　ppm　になる

2．5 100

設定値 （単位ppb（彬V））

一
供試物質

H　　－40

第1濃度区 50 1000

第2濃度区 ［
O

100

実測値

表一て 濃縮倍率を求めるための平均濃度 （単位ppb倒／V））

　　　I　　　I　　　i

2頭4W16wi8　　　1　　　　　1　　　　　1

　　　　　　1
1第1蔽則
：＿一　　1

41，0

　　　で
　　　｝
41．9　・　42．
　　　ξ
　　　！

43．

岡付刻
　！栴

8
←
表

i第2濃釧 4，59 4．37 4．36

　　　1
4，581 9

一
表

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

溶離液

検出器

高速液体クロマトグラフ　　型一CBC縄立て

0，25翫　x　4㎜φ，ステンレス裂

Unisi　l　Q－C　（ODS）　　　　　　　　　　18
アセトニトリル／水（7：3　V／V）

uV－V　I　S分光光度計　247　nm（図一20参照〉

型一しjV　I　D　EC－100



（b）　標準溶液の調製法

　　　　供試物質0．19を精秤し、アセトニトリルに溶解後、全量を

　　　100威に定容して1000P　Pm（W／V）の標準液を謂製し

　　　た。これを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）　分析試料の前処理

（1）　魚　体

鷲響

残　渣 抽

1溶出

黒

1←アセトニトリル　　50寵｝x2回
トホモジナイズ

1←アセトニトリル　　50成

　・吸引ろ過

『

出　蔽

　・乾固

　←ジクロロメタン　　10彪
　　　　　　　　　　　　　　　　　　毒4　・カラムクロマトグラフ法（全量負荷）

画分

　・乾固

　←アセトニトリル　　10誠

　　　　　　　　　　　　　　　　　　零5　・カラムクロマトグラフ法（全量負荷）

匝
5認（アセトニトリル）

上記操作による回収率（供試物質7．5耀添加）　81．0　％
　
　
一
　
｛

　
　
　
　
1
　
　
　
　
　
　
一
　
　
　
1

魚体中濃度が回収試験時より著しく高い窮合、最終定容液を

適宜希釈する。

カラムクロマトグラフの条件

殖　クロマト管

　　充てん剤

20縢φ，ガラス製

5％含水中性アルミナ　109

（ジクロロメタンで充てん）

分画法：第1両分　　ジクロロメタン

供試物質は第1画分に溶出する

‡5　クロマト管

　　充てん剤

20鳳φ，ガラス製

5％含水塩基性アルミナ　109

（アセトニトリルで充てん〉

分画法：第1西分　　アセトニトリル

供試物質は第1西分に溶出する

（ウ■ルム社製）

50　超

（ウエルム社製）

50　蛇



（2）　試験水

爾　　　　　　　　　　第1濃度区　第2濃度区　　　・採水　　　　　　100観　　　　500冠

　　　・1N　水酸化ナトリウム水溶渡にてPH8，5

　　　　に調整（第2濃度区のみ）

　　1←塩化ナトリウム　309　　　150g
　　l
　　1←ジクロロメタン　50』躍2　　　100』認
　　1　　　　　　　　　　　　　　　｝×2回
　　卜振とう

水 層 ジクロロメタン層

・脱水ろ過

D乾固

　・定容

一一lG　C試料1

一

第1区　5醜（アセトニトリル）

第2区2．5認（アセトニトリル）

上記操作による回収率

　　第1濃度区　　96．

　　第2濃度区　　93。

4．　試験結果

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

4
7

％　　（供試物質5∫厚添加）

％　　（供試物質2．5傅添加）

＼X

表一2　供試物質の濃縮倍率

2　W 4　W 6　W 8　W 付　表

第1濃度区 330 185 130 146 表一43981 220 170 162

　　　　　　115第2濃度区

　　　　　　174

199
177
176
232
114
　　　　表一5
116

なお試験結果の表示について濃縮倍累と定量精度の関係は次の通りである。

ミ
i

1 魚体中濃度（PPの 濃 縮 倍 串

魚
体
中
濃
度
（
P
P
匿
）
‘

1

庶．．
『

巨遜・

1
の計算方法

第1区　　3．9以上1

第2区37以到
　　　　　　　　1

A

O．17以上 C　　　　D
＿＿
~

100　　　ExF

参考値の範囲　O．01～O．
　　第1区O．2～3．g1
17　　　　　　1
　　第2区2’2～371

検出限界の

　　　　　　0．01以下　　　範囲，

第1区

第2区

O，2以下
2．2以剥

　　　1

B

C　　　　D
＿×
100　　ExF

A・常度良く定量できる濃度　．

B・検出限界の濃度（S／N＝2）　．

C・回収率　：　81．0　％
L）・魚イ本重　 ：　30　g

0．82　p　pm（図一4参照）

0．05　ppm（図一4参照）
E●最終液量　：　5　威

F・分取比　：　1

以　上




