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濃縮度試験報告書
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（謝斗！匠K－4〔〕8）

　　臼0

献言
　　　　　＝吊0幽

　．同宗　・取一ベクトル（図司？参照）

　性　状　　　　　　　外　観　赤褐色粉末　純　凌紛　820

　　　　　　　比重0．71（見掛け比重）

　　　　　　　（不純物食塩分a硬）侮積糠よる）

　　　　　　　　溶解性対水→50’OPPm以．上

　　　　　　　　　　　　メチルアルコール　1且O　PP皿以上

　　　　　　　　　　　　酢簸エチル

　　　　　　　　　　　　アセトニトリル　微溶

　　　　　　　　　　　　クロロホルム
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（ρ£c測定）

試験期間　　　昭和54年1月21目～昭和54年・11月27日

試験方法友び条件

鷺1舞1｝…一一一醐・

義1　T　L皿試験

　（a）試験魚

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　＊　　　　ヒメダカ　平均体重　α169　塩化第二水銀検定合格魚

　　　＊田端健二二用水と廃水フ14，1297～1505（1972）

　㈲　溶■解法

　　　供試物質巳19に水（25℃）を加えて、全量を■11にし

　　　　100Ppm（WI／V）の原液を調製した。

　．（c）　討11験温度

　　　25士1℃

　（己）　試’験結果

　　　　48時間T　L皿値：40PP皿（W／V）

　　　　　　　　　　　　　　（図一5参照）



こ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1001

　　　　流水量　　5761／日

　　　　原液：希釈水＝4皿1／分：400ml／分

　　　（b）試験魚

　　　　　　　　　　　平均体重　267g
　　　　　　　コ　　イ
　　　　　　　　　　　平均体長　1巳5cm

　　（c）外部消毒及び順化

　　　（1）外・部消毒

　　　　　止水状態で10ppm塩酸ク口口テトラサイクリン水溶液

　　　　　で24時間薬浴を行った。

　　　（2）順　　化

　　　　　25℃X14日間
　　（a）溶．解．法（分散剤及ぴ分散法）

　　　　　薮ゴ㊤）にコ司じ

　　（e）試験温度

　　　　　25士1℃

　　（f）水’槽中の溶存酸素量

　　　　　図一17及び18参照

信）水槽濃度

　設定理由

　　精度よく定量できる濃度は、約1．G5p．；p皿（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50g．最終液量

　　2。噸ぴ回収率8丘1多と見込み・さらに箏構区？魚に

　　50倍以上灘獣とき†旅分析でき碓威臨字韓昼
　　の水槽一濃度を巳02p　p皿と設定した。第1濃度区鷹彙2濃度

　　の1ρ倍に設定した。

　　　（計算式）　第2濃度区の水槽濃度は

　　　　　　　　　　　1．05
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　≒0．02pp皿になる
　　　　　　　50　　　　86．1
　　　　　　　　　×　　　　　　x　　50
　　　　　　　20　　　　100

設　定　値

（単位ppm　W／v）

供　試　物　質

第ゴ濃度区 巳2

第2濃度区 α02

実　測

表一1

値

濃縮倍率を求めるための平均濃度 （単位ppm　W／v）
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ム2．2　分析条件

　　（a）使用分析機器及ぴ条件

　　　　装　　置　　紫外可視自記分光光度計　型一日立一624

　　　　波長650～450且m
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　4　　　　　　　　　　　ユma　x．5ゴ5且皿（‘：51×10　　）

　　　　’スリット　　1nm

　　　　使用セル　　セル長　50皿皿

（切標準溶液の調製法

供試物質100pp皿水溶液2旦5¢5氏60．μ1を脱塩水

200m1に添加し、よく混合後、1000ppmカプーリコート／

クロロホルム（w／v）で抽出振とうを行う。静置後クロロホ

ルム層をロ一夕リーエバポレ一夕ーで、完全智去する。

残液をメチルア漸コールで25皿に定容し、巳．＆1、2，2q24

pp皿標準溶液を得る。

（c）分析試料の前処理

　（1）魚体

試

繭

験　魚

1
ヒ体重，体長測定

1’細片化

1←5％尿素／メ勃初申ル70皿
1・ホモジナイズ
ド

／・吸引ろ過

P洗浄
｝

メチルアルコール層

n夙籍ン颪

t

1←n一ヘキサン　50皿1
　

P振とう
『

メチルアルコール屠

　　　　　　　　　　　　・DEAE一セファデソクスカラムクリーンナソブ

　　　　　　　　　　　　1　　　　（全量負荷）
　　　　　　　　　　　　」
　　　　　　　　　溶　出　画　分

　　　　　　　　　　　　1
　　　　　　　　　　　　1←脱塩水　200皿l
　　　　　　　　　　　　l－1・・。卿カプリコート／如・ホルム

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　i　　　　　　　1回目　500ml　　　　2
　　　　　　　　　　　　｝
　　　　　　　　　　　　1　　2回目5隅一　回
　　　　　　　　　　　　い振とう

　　　　　　　　　　　　｛
　　　　　　　　　　　　！。定容　20ml（メチルアルコール）

　　　　　　　　　　　　1・ろ過　（ミリポアフィルター）
　　　　　　　　　　　　」
　　　　　　　　　　　　　　　り　　　　　　　　1吸光光度計試料1
　　　　　　　　1　　一一一一　　　1



　カラムクロ了トグラ7の条件

　　クロマト管　　20皿皿φガラス製

　　充てん煮　 DEAEセファデソクス高さ5cm
　　　　　　　　　　　（メチルアルコールで充てん）

分画法　：第1画分濃塩酸：メチルアルコール（4：写v／v）
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　50m工

　　　　　　第2画分　濃塩酸：メチルアルコール（1：5V／V）
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　70m1

供試物質は第2画分に溶出する・

（2）　試二験水　　　　　　．．．＿＿一．

　　　　　　　　試’葉水1
　　　　　　　　　　　、　　　　　　第・1濃度区　　第2濃度区

　　　　　　　　　　　i
　　　　　　　　　　　』採水　　　200皿　　2000皿
　　　　　　　　　　　l
　　　　　　　　　　　l←1000卿カプリコ蝋ト／ク叩瓢ム

　　　　　　　　　　　i　　　　　　　　　　　　　x
　　　　　　　　　　　」　　　　1回目　 100m1　　200皿1　　2
　　　　　　　　　　　1　2回目　5・m・1・・m・回
　　　　　　　　　　　ヨ
　　　　　　　　　　　トー揖とう

1水層口1魏信クi

　　　　　　　　　　　l

　　　　　　　　　　　l■ろ過

　　　　　　　　　　　㌔濃縮
　　　　　　　　　　　1．定容25皿、（メチルアルコール）

　　　　　　　　　　　1

　　　　　　　璽一

4』試験結果

41供試魚・の状態

　　　外観観察結果

42畏縮度試験の結果

　　　　　　牽一2

正常

供試物質の濃縮倍率
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左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夢でみるも

睡中瀬（坤難解 計算方法（pr

I　　　　　　　　　　I

精度よく定量
　　　　　　　巳81以上
できる範囲

　

悌1区“肚
1第2区4鳳上：
｝

A

C　　　　　D

　　X100　　　ExF

A・精度よく定量できる濃度＝1．05ppm（図一4参照）
B・検出限界の濃度（S／N＝2）：α042pp【n（図一4参照）

C●回収率；8改1％
D・魚体重：50g
E・最終液量　：20ml
F・分　取　比　　：　1

以　上


