
濃縮度試験報告書

1．試　料　名

構　造　式

同
性

外
融
純

定
状
観
点
度

5・51一ジクロロベンジジン

〔試料茄Kよ575）

　　　㏄

H2N　O

㎝

O　NHを

Ge－M8スペクトル（図一可5参照）

灰褐色粉末

155℃〔試薬資料による）

98％以上〔　　　　　級試薬使用〕

　　分配係数（n一方クタノー琳）

　　　工㎎Pow＝五56（振とう法による〕

　　溶解性　　　対水　10ppm以下（TOG計による）

　　　　　　　　　対7セトニトリル，クロロホルム，

　　　　　　　　　　ジクロロメタン，メタノーノレ、

　　　　　　　　　　テトラヒドロフラン　100Oppm以上

2・試験期間　　　昭和57年2月可0日～昭和57年7月22日

篶灘擁騨・一濃

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　昏1　　　ヒメダカ　平均体重0．52g　塩化第二水銀検定合格魚

　　吾1田端健二：用水と廃水・14，12？7～1505（1972）

　　　分散剤

　　　　硬化ヒマシ油〔11GO－40）

　　　溶解法〔分散法）

　　　　供試物質0．lgとIIOO－4029をテトラヒド・フラン

　　　　〔THF）に各々溶解した後混合し、THFを留去す

　　　　る・つぎに脱塩水を控拝しながら徐々に加え全量を

　　　　1五に定容し、　1Dロppm〔w／v）の分散液を調製し

　　　　た。

　　試験温度　　　 25士1℃

　　試験結果

　　　　48時間TI、皿値：1、8PPm（w／Y）

　　　　　　　　　　　　（図一5参照）

　　濃縮度試験

五2．1　試験条件

　（b）　溶解法〔分散剤及び分散法）

5，　試験方法及び条件

5，1　TLm試験

　〔a）試験魚

　（c）

　〔d）

52



（a）　水系環境調節装置　　流水式

　　　試験水槽

　　　　ガラス製

　　　容　　量　　100鴻

　　　流水量　11584／日
　　　　　　軸2　　　原　液　　 ：希釈水＝4冠／分：800弼／分

　・2　5、1（b）で調製した分散液を希釈して原液とした

　　　　第て濃度区用原液　10ppm〔w／v）

　　　　第2濃度区用原液　　1ppm（w／v）

lb）試験魚

　　　コイ　平均体策　　 24．1g

　　　　　平均体長　　　99㎝
　　　　　　　　　　書5　　　　　平均脂質含量　　4．5勇

　什5　E　G，Bl　l　gh　and　W　J．Dye　r量Ca応」．Bl　o　chem．Phys　i　o　l．，

　　　57，911（1959）

（c）　外部消毒及ぴ順化

　（1）　外部消毒

　　　　」．ヒ水状態で10PP皿塩酸ク口口テトラサイクリン水溶液

　　　　で24時間薬浴を行っπ

　②　順　　化

　　　　25℃x14日間

（d〕　試験温度　　　 25士1℃

（e）　水槽中の溶存酸素量

（f）

　図一15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077ppm〔図一4参照〕で

　ある。水分析時の前処理操作に於いて200倍濃縮し

　て回収率が85，7多であウ、水槽濃度の低下を10多と

　見込み、第2濃度区の水槽濃度をO、0日5ppm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濃度区の水槽渡慶は

　　　　　　0．77
　1〔】00　　　　85．7

　　　　×　　5　　　　1臼O

設定値

第1濃度区

第2濃度区

　　　　　　≒0、005ppmになる　　100－10
　×
　　　100

　　　〔単位ppbw／v）

　　　　　分散剤
供試物質
　　　　　HCO－4巳

　50　　　　て000

　　　　　　　100

実測値

表一1濃縮倍率を求めるための平均濃度（単位p　p　b　w／v）

2　W 4　W 6　w 8　W

第　1濃度区 46．7 496 50．5 50．5

第2濃度区 5？5 4．05 4．29 4．45



52，2　分析条件

（a）　使用分析機器及び条件

装
力
固
溶
検

ヲ
定
離
出

置
ム
相
漆
器

高速液体クロマトグラフ　型一CBO蓬L立

〔膨翻X－4期φ，ステンレス製

UnisロQ〔OD8）

75％メタノール／水〔v／v）

UV－VIS分光光度計286nm

型一UVIDEO－1｛］口

（c〕　分析試料の前処理

　（1）　魚　体

試　験　魚

・体重，体長測定
・細片化

膿瀞7脱1・2回

残　　査 ろ 液

（b）標準溶液の調製法

　　　供試物質0・1gを精秤しメタノールに溶解後、全量を

　　　切〇一に定容して100Oppm〔w／v）の標準液を調製し

　　　た。これをメタノールで希釈して所定濃度の標準溶液

　　　を調製した。

←n一ヘキナン　1臼0㎡

n一ヘキサン層

・振とう

アセト　トリル層

　　　←エタノーノレ　 50冠
　　　・乾固
　　　←ジクロロメタン　50一
　　　・乾固
　　　←ジクロロメタン　　5記
　　　・カラムクロマトグラフ法叫（全量負荷）

溶出面分

　　　・乾固
　　　・定容　5冠｛メタノール）

HLO試料

上記操作による回収率〔供試物質λ5μg添加）90．2多

　魚体中濃度が回収試験時よP著しぐ高い場合、最終定容液を

　適宜希釈する。



朴4

②

水

カラムク・マトグラフの条件

クロマト管　　20藺1，ガラス製

充てん剤　 5％含水中性アルミナ可Og〔ウエルム社製）

　　　　　　　（ジクロロメタンで充てん）

分画法：第1面分　　ジクロロメタン　　50魂

供試物質は第1面分に溶出する

試験一水

　　　　　試　験　水
　　　　　　　　　　　　　第百濃度区　第2濃度区
　　　　　　　　・採オ（　　　　　200鼻ε　　　1DOO曜

　　　　　　　　t鍵㌍50冠　150認｝・2回

　層　　　ク叩ホルム層

　　　　　　　　・ろ過
　　　　　　　　・．乾固
　　　　　　　　’定容（メタノr’レ〕10冠　　　 5溜

　　　　　椰試料1

上記操作による回収率

　　第1区　947多〔供試物質帽μg添加）

　　第2区85．7多〔供試物質5μ9添加）

4．　試験結果

4，で　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

2　W 4　w 6　W 8　W

第1濃度区
45
T8
103
P69

75
P00

99
W2

第2濃度区
78
P47

213

P88
152
P00

ユ50
P57

な卦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。

魚体申濃度〔PPの 濃　縮　倍　率 計算方法（p卿）

A精度よく定量

ﾅ青る範囲
0．14以上

第百区　　2．8以上

謔Q区　52　以上
O　　　　　D　　X100　　　ExF

参考値の範囲 ロ、01～口，14
第1区α2～2．8

謔Q区2、て～52

B

検出限界の範囲 0．01以下
第1区　0．2以下

謔Q区　2，1以下
G　　　　　D　　X100　　　EXF
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巳77ppm（図一4参照）

α05Ppm〔図一4参照）

E・最終液量：5冠

F・分取比　　1

　　　　　　　　　以　上


