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試験委託者：　　環境庁

表題：　　　　　1，2，3一トリクロロペンゼンのヒメダカ（o瑠ia51誘ipθ3）に対する

　　　　　　　延長毒性試験一14日間

試験番号：　　　7B802G

　本試験は試験計画書および標準操作手順書に従って実施され，本報告書には試験に使用した

方法，手順が正確に記載されており，試験結果は生データを正確に反映していることを下記の

通り確認した。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　記

　　　　　　　　　　　　　　　実施日　　　　　　　　　　　　　運営管理者および

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　試験責任者への報告日

　試験実施状況査察　　　　1998年　2月24日　　　　　　　　　1998年　2月24日

　　　　　　　　　　　1998年　3月10日　　　　　　　1998年　3月10日

　試験報告書監査　　　　　1998年　3月31日　　　　　　　　　1998年　3月31日　　（

　　　　　　　　　　　1998年　3月31日

信頼性保証担当者
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1．表題：

2．試験目的：

試験実施概要

1，2，3一トリクロロベンゼンのヒメダカ（0膨ia51就ipθ3）に対する

延長毒性試験一14日間

1，2，3一トリクロロベンゼンについて，ヒメダカ（07％fa51説ipθ5）に対する

延長毒性試験一14日間を行いヒメダカに対する致死，その他の観察される

影響の閾値および最大無作用濃度（N　O　E　C）を求める。

3．適用ガイドライン1本試験は，OECD化学品テストガイドラインNo．204「魚類延畢毒性試験一

　　　　　　　　　14日’間」　（1984年）に準拠して実施した。

4．適用G　L　P：本試験は環境庁のGL　P規則に準拠した。

5．試験委託者

　名称：

　住所：

　委託担当者：

　名称：

　所在地：

　名称：

　所在地：

6．試験受託者：

7．試験施設：

環境庁

〒100－8975東京都千代田区霞が関一丁目2－2

企画調整局環境保健部環境安全課環境リスク評価室室長補佐　 　

株式会社三菱化学安全科学研究所

〒105－0014東京都港区芝二丁目1－30

株式会社三菱化学安全科学研究所　横浜研究所

〒227－0033神奈川県横浜市青葉区鴨志田町1000番地
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8．試験関係者：

試験責任者

試験担当者

（1998年　3月31日）

（1998年　3月31日）

（1998年　3月31日）

分析担当者 （1998年　3月31日）

9．試験期間： 試験開始日

試験終了日

暴露期間一

1997年12月16日
1998年　3月31日
1998年　2月24日～1998年 3月10日

10．保管：

　　試験に関する下記の記録及び試資料は，試験報告書作成後10年間，当研究所試資料保管

　施設に保管する。その後の保管については別途協議の上定める。

　1）試験計画書，同変更の記録

　2）試験報告書

　3）生データ

4）信頼性保証業務担当者の監査・査察記録　　　　　　　　　し

　5）被験物質

　6、）その他必要なもの
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　要　　旨

試験委託者

　環境庁

表　　題

　1，2，3一トリク口口ベンゼンのヒメダカ（Orアz∫a51錨！ρθ5）に対する

延長毒性試験一14日間

試験番号

　7B802G

試験方法

　　　本試験は，OECD化学品テストガイドラインNo．204「魚類延長毒性試験一14日間」

　　（1984年）に準拠して実施した。

　　1）被験物質：　1，2，3一トリクロロベンゼン

　　2）暴露方式：　流水式（定量ポンプを用いる連続希釈装置を使用）

　　3）供試生物：　ヒメダカ（0η7訂a51aがpθ5）

　　4）暴露期間：　14日間

　　5）試験濃度（設定値）：対照区，助剤対照区，0．100，0．317，1．01および3．19㎎／L

　　　　　　　　　　　　　（公比：3．2）

　　6）試験液量：　32L／日（22．55並／min，5．OL容ガラスビーカー使用）　　　　　　　　　　1

　　7）連数：　　　1容器／濃度区

　　8）供試生物数：10尾／濃度区

　　9）照明：　　　16時間明／8時間暗

　10）試験温度：　24±2℃

　11）試験液の分析：HP　L　C法

結　　果

　　1）試験液中の被験物質濃度：測定濃度の設定濃度に対する割合はすべて±20％以内であった。

　　　したがって，結果の算出は設定濃度に基づいて行った。

　　2）14日間の最小致死濃度：3．19㎎／L
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3）14日間の最小作用濃度：LO1㎎／L

4）14日間の最大無作用濃度（NOEC）：0．317㎎／L

5）　7日間の半数致死濃度（LC50）：＞3・19㎎／L

6）14日間の半数致死濃度（LC50）：2．22㎎／L（95％信頼区間：1・01㎎／L～〉3・19㎎／L）
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1　被験物質

　1。1名称，構造式および物理化学的性状

　　名称：　　1，2，3一トリクロロペンゼン

　　　　　　　　　（略称　1，2，3－T　C　B）

　　CAS　　Nα：　　　87－61－6

　　構造式：

　　　　　　　　　　　　C1

　　　　　　　　　　　す

分子式：

分子量偉：

沸点輔：

融点毒1：

水溶解度‡：：

10gPoct紹：

C晶Cユユ

181．44

221℃

53．7℃

12㎎／L（22℃）

4．02～4．11

‡1：供給者提供資料

＊2：環境化学物質要覧一環境庁環境化学物質研究会編，丸善（昭和63年）

1．2　供試試料

　純度判：　　100．0％

　ロット番号毒1：　TPG3364

　供給者：

　供給量素1：　25g

　入手日：　　1997年12月8日

　外観’1：　　　くすルだ白色塊

　＊1：供給者提供資料
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L3被験物質の確認および保管条件下での安定性

　被験物質は当研究所の冷蔵庫に保管した。

　入手した被験物質の赤外吸収スペクトルを測卒し，被験物質の構造と矛盾が認められない

ことを確認した。試験終了時にも赤外吸収スペクトルを測定し，試験開始前に測定したスペ

クトルと比較した。その結果，スペクトルに変化はなかったことより被験物質は保管中安定

であったと判断された。

‘
一
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2　供試生物

　1）一般名：　　　ヒメダカ

　2）学名：　　　　o膨f餌1aがpθ5

　3）被鱗体長：　　L95c皿（1．70～2・14c皿），n＝10

　4）体車：　　　　0．144g（0．092ヶ0．208g），nニ10

　5）供給源：　　　三京水産株式会社（東京都新宿区市谷田町一丁目1番地）

　6）入手日：　　　1998年　1月　8日

　7）馴化期間：　　1998年　2月　5日～1998年　2月24日

　8）基準物質‡の96時間半数致死濃度（Lc50）：o．73㎎／L（95％信頼区間：o．53㎎／L～Lo㎎几）

　　　　＊：硫酸銅（II）五水和物，試薬特級　和光純薬工業株式会社

麺
　　試験条件と同条件（水質，温度等）で飼育馴化した。餌は薇のテ下ラミン㊤賄えた・

　暴露開始の24時間前からは給餌は行わなかった。試験には肉眼的に健康で正常な個体を使用

　した。暴露開始前7日間の死亡率は5％以下であった。

3　試験方法

　
）
　

）
）
）
）
）
）
）
）

1

・
1
　
2
3
4
5
6
7
8
9

3 試験条件

暴露方式：

暴露期間：

試験液量：

連数：

供試生物数：

エアレーション：

試験温度：

照明：

給餌：

流水式（定量ポンプを用いる連続希釈装置を使用，被験物質の水中か

らの揮発を防止するため水面をテフロンシートで覆った）

14日間

約32L／日（22．55皿L／皿in）

1容器／濃度区

10尾／濃度区

なし

24±2℃

16時間明／8時間暗

市販のテトラミン㊤を毎日魚体重の2％与えた
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3．2希釈水

　脱塩素水（横浜市水道水を活性炭処理し，残留塩素等を除去した後，充分通気したもの）

　を使用した。希釈水の硬度は63㎎／L（CaCO3換算），p　Hは7．8であった。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［付属資料一1］

3．3　試験装置および機器等

　流水式試験装置：　試験水槽（5．OL容ガラスビーカー，180皿φ×270皿）に約12c皿

　　　　　　の排水用のガラスサイホンを取り付け24℃の恒温水槽に設置した。これに下記

　　　　　　に示した定量ポンプにより希釈水を22．5皿L／皿in，ス’トック溶液を。．05並／皿in

　　　　　　の流速で供給した。合計流量は22．55mL／皿inとなり試験水槽の換水率は約6回

　　　　　　／日となった。

1）希釈水ポンプ
　　　　　　　モーター（駆動部）：Cole－Par皿er社製猷STERFLEX⑧7543－30

　　　　　　　ホ。ンフ。ヘッド：Cole－Pamer社製猷STERFLEX⑧7916－20

　　　　　　　チューブ：Cole－Pamer社製泓STERFLEX⑧PhaMed6485－16

2
）

）
　
）
　
）
　
）

3
4
『
0
6

ストック溶液ポンプ

　　　　　日本精密科学社製

恒温槽：

水温計：

溶存酸素計：

p　H計：

　　　　　　　ミニケミカルホ。ンフ。SP－D－2501（S）

塩ビ製水槽（恒温装置，ダイテック社製　クールニットCL－80F）

横河電機社製　245502

電気化学計器社製　DOL－10

東亜電波社製　四一40V

（
3．4　試験濃度の設定

　急性毒性試験の結果をもとに濃度範囲を決定した。試験の最高濃度は96時間一LC50付近の

濃度とした。96時間一LC50は3．22㎎／しであったので，0．100，0．317，1．01および3．19㎎乃

　（公比：3．2）の3濃度区を設定した。

3．5　試験液の調製

　被験物質1．44gにシ“メチルホルムアミドを7．20g添加し溶解した。この溶液に分散助剤（HCO－40）を

21．60g添加し良く混合した後，純水で1000mしに定容し被験物質原液とした（被験物質濃度：

1440㎎／L）。ジメチルホルムアミド2L60gと分散助剤（HCO－40）64。80gを添加し良く混合した後，

純水で3000mしに定容し助剤原液とした。被験物質原液を助剤原液で希釈し45，143，454，

　1440㎎／しのストック溶液を調製した。助剤対照区には助剤原液を1000画を使用した。対照
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区のストック溶液には純水を使用した。　（試験計画書では対照区には希釈水を用いることに

なっていたが，被験物質原液を純水で調製したため，・対照区にも純水を使用した）

3．6　試験液の分析

　開始時（0日），7日および14日に各試験水槽より試験液0．75並を採取し，これにアセトニ

トリルを0．75並添加後よく混合したものを分析試料としHP　L　Cにより分析を行った。試験液

の分析に際しては，試料測定毎に標準溶液の測定を行い，そのピーク面積比から定量した。

詳細は付属資料一2に示した。

3．7試験操作

　　暴露開始時に供試魚と同水槽で馴養した魚10尾の重量および被鱗体長を測定し，被鱗体

長で2．0±0．5c皿であることを確認した。

　　各試験水槽の試験液の水温，溶存酸素濃度，．pHを測定後，試験水槽中に供試魚を1濃度

　区当り10尾投入した。

　　暴露開始後，一週3回各試験水槽の試験液の水温，溶存酸素濃度，pHを測定した。

　暴露期間中，餌は一日当たり個体重量の約2％を与えた。死亡により個体数が減少した

場合は，その分給餌量を減らしたが，摂餌量の低下により減らすことはしなかった。

　暴露開始後，週白回死亡個体数を記録するとともに，観察された毒性の徴候或いは異常

を記録した。一般的に記載する症例と定義を下記に示した＊。死亡個体を発見した場合水質

の悪化が起こらないよう速やかに取り除いた。死亡個体および暴露終了時の生存個体の体

重および被鱗体長を測定記録した。　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1

＊一般的症例と定義

死亡：

異常呼吸：

異常遊泳：

遊泳不能：

刺激を与えた場合に反応の認められないもの。

対照区の魚と比較して鰓蓋の動きが異なるもの。

明らかに対照区の魚と異なる遊泳をしたもの。動作の緩慢，過敏，痙攣，

反転等

底部または水面で動いてはいるものの，水中を遊泳することが不可能な

もの。横転，仮死を含む。
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4　結果の算出

　　4．1最小致死濃度，．最小作用濃度および最大無作用濃度

　　　死亡個体が観察された試験区の最も低い濃度を最小致死濃度とした。

　　　試験魚に致死以外の作用が観察された試験区の最も低い濃度を最小作用濃度とした。

　　　致死やその他の作用が統計的な有意差で認められない最高試験濃度区を最大無作用濃度

　　（NOEC）とした。

‘
『

4．2　半数致死濃度（LC50）の算出

　7日および14日における半数致死濃度（LC50）をBino皿ia1法により算出した。また，

それらの95％信頼限界も算出した。

（
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5　結果および考察

　5．1試験成績の信頼性に影響を及ぼしたと思われる環境要因

　　該当する事象はなかった。

5．2　試験液中の被験物質濃度

　試験開始時，7日後および14日後に試験液中の被験物質濃度を測定した。試験開始時の

濃度は0．082～2，59㎎／L（設定値0．100～3．19㎎／L）であり，試験期間中の平均値は0．087～

2．89㎎／しであった。測定濃度の設定濃度に対する割合はすべて±20％以内であった。した

がって，結果の算出は設定濃度に基づいて行った・

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table1（p．17），付属資料一2］

5．3　毒性症状および摂餌状況

　毒性症状として1．01㎎／L以‡の濃度区で異常遊泳および遊泳不能が観察された。対照区お

　よび助剤対照区では異常な症状は観察されなかった。

　　なお，i．01㎎／L以上の濃度区で摂餌低下が認められた。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table4（P．20）］

5．4　供試魚の体重および体長

　体重および体長はすべての濃度区で対照区と比較して有意な差は認められなかった。

　　（α＝0．05，統計的方法：Dunnettの多重比較，両側検定）
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table5～6（P．21～22）］（

5．5　最小致死濃度，最小作用濃度および最大無作用濃度

　　最小致死濃度は3．19㎎／しであった。

　　最小作用濃度は1．01㎎／しであった。

　　最大無作用濃度（NOEC）は0．317㎎／しであった。

［Table2～6（P．18～22）］
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5．6　半数致死濃度（LC50）

　　7日および14日の半数致死濃度（Lc50）はそれぞれ＞3．19㎎／しおよび2．22㎎／しであった。

　なお，対照区および助剤対照区の死亡率は0％であった。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table2～3（P．18～19），Figure1（P26）］

5．7　試験液の水温，溶存酸素濃度およびp　H

　試験期間中の水温はすべての濃度区で24±2℃であった。溶存酸素濃度は6．8～8，5㎎／しで

あり，すべての濃度区で飽和溶存酸素濃度の60％以上であった。p　Hは7．3～7．7であった。

　　（24．0℃の飽和溶存酸素濃度：8．25㎎／L）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　［Table7～9（P．23～25）］

以　上

（
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Table1． Measured　Concentrat　i　ons　of　the　Test　Substance　During　a　14－Day　Exposure

　　　No皿inal

Concentrati　on

　　　　㎎／L

Keasured　Concentration，㎎／L

　　　　（Percent　of　No皿ina1）

Mean　Heasured

Concentrat　i　on

O　Day 7Day 14Day ㎎／L

Contro1 〈0．007 ＜0．007 〈0．007

Solvent　Contro1 ＜0．007 〈0．007 〈0．007

0．100 0．082

（82）

0．086

（86）

0．094

（94）

0．087

，（87）

0．317 0．289 0．291 0．283 0．288

〆

（91） （92） （89） （91）

1．01 0．850

（84）

0．961

（95）

0．917

（91）

0．909

（90）

3．19 2．59

（81）

3．12

（98）

2．97

（93）

2．89

（91）
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！へ． 一一 A一

Table2． MortalityofOrangekillifish（9幽幽）ExposedtotheTestSubstance

　　　No皿inal

Concentrat　i　on

　　　　皿9／L

Mean　Measure（i

Concentrat　i　on

　　　　皿9／L

C㎜ulativeMortality（PercentMortality）

1day 2days 3days 7days 9days 10days 14days

Contro1 o．玉食≧

・玉911

0 ，燃．． o．19．！．． 0 ．．鰍． 0 玉9！．． 0 鯉． 0 璽．

’百石1櫛τ一『δ5ntr。1 0 黛． o黛． 0 勲．． 0 ≦9．1．． 0 ．≦舩 0 ．勲．

0．100 0．087 o．．勲． 0 ．勲． o．．！優 0 ∫Ω． 0 ii墨i 0 ．19上． 0

．．！蝕．

璽．

0．317 0．288
o．．！9！，，． 0 ．！皿1、 o．≦軌 0

黛
0 0

、
0 ．．勲．

1．01 0．909 0！91．．

o”
撃
潤
j

0 ．勲．． o．≦9と 0 （0）

1器
0 勲．

’て召。）

0 （0）

3．19 2．89 0 （0） 0　（0） 4㈲ 6 8”｢’
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Table3． Cal　cul　ated　LC50　Values

Exposure

Period

（Days）

LC50

（㎎／L）

　　　95－Percent

Confidence　Li皿its
　　　　　（㎎／L）

StatisticalMethod

7 ＞3．19 軸一　　　　～　　　　一一

14 2．22 1．01　　～　　〉3．19 Bi・no皿ia1

（
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Table4． S四pto皿sofToxicityObservedinOrangekillifish（堕幽）

　　　No皿inal

Concentration

　　　　皿9／L

hean　Measured

Concentrati　on

　　　　皿9／L

Sy皿pto皿s

1Day 2Days 3Days 7Days 9Days 10Days 14Days

Contro1 N N N N N N N

So　l　vent　Contro1 N N N N N N N

0．100 0．087 N N N N N N N

0．317 0．288 N N N N N N N

1．01 0．909 AS－5LA AS－5LA AS－5LA AS－5LA AS－8LA AS－8LA AS－10LA

3．19 2．89 AS－2　AQ－8 AQ－10LA AQ－10LA AQ－6LA AQ－5LA AQ－4LA AQ－2LA

LA

N：

AS：

AQ：

LA：

Notoxicologicalsy皿pto皿wasobserved
AI　l　fi　sh　were　dead　at　thi　s　observation　time

abnor皿al　sw　i皿皿ing

paral　i　zat　i　on

lossofapPetite
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Table5． F　i　sh　We　i　ght　（9）

No皿inal　Concentration（㎎／L）

Cont． So1．Cont． 0．100 0．317 1．01 3．19

No．1 No．2 No．3 No．4 No．5 No．6

0．137

0．117

0．130

0．160

0．152

0．138

0．112

0．212

0．195

0．163

0．117

0．125

0．157

0．146

0．138

0．164

0．171

0．169

0．151

0．112

0．160

0．106

0．185

0．189

0．177

0．157

0．144

0．100

0．133

01133

0．141

0．142

0．136

0．153

0．129

0．145

0．186

0．171

0．153

0．137

0．183

0．118

0．131

0．151

0．137

0．124

0．173

0．159

0．116

0．131

0．129

0．110

0．190

0．090

0．134

0．112

0．135

0．137

0．123

0．124

Basic　statistic
Group Sa皿Ples Mean S．E． S．D． Variance

4
⊥
q
乙
3
4
5
R
u

n
U
O
O
O
O
O

1
1
1
1
1
1

0．1516

0．1450

0．1484

0．1493

0．1423

0．1284

0．0102

0．0068

0．0098

0．0055

0．0073

0．0082

0．0323

0．0214

0．0310

0．0174

0．0232

0．0260

0．0010

0．0005

0．0010

0．0003

0．0005

0．0007

E
D

S
O
ゆ

Standard

Standard
error
deviation

Dunnettmultiplecomparisonprocedure

Method VS Side Stat． 0．05 0．01 Prob．

Dumett
Dumett

D㎜nett
Dmnett
Dumett

1
1
1
1
⊥
－
⊥

vs2
vs3
VS4
vs5
vs6

0
乙
2
り
乙
り
ム
リ
乙

0．5733

0．2780

0．1998

0．8079

2．0153

2．5906

2．5906

2．5906

2．5906

2．5906

3．2055

3．2055

3．2055

3．2055

3．2055

0．9690

0．9988

0．9998

0．8854

0．1764

＊　　Indicates　a　significant　difference

　　　　（Therew琴snosigninthistest・）

＊＊Indicatesasignificantdifference
　　　　（Therewasnosigninthistest．）

（α＝0．05）　fro皿　the　contro1．

（αニ0．01）fro皿the　control。
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Table6． F　i　sh　Length　（c皿）

No皿inal　Co且centration（㎎／L）

Cont． So1．Cont． 0．100 0．317 1．01 3．19

No．1 No．2 No．3 No．4 No．5 No．6

2．01

1．95

2．02

2．15

2．14

1．91

1．88

2．23

2．23

2．13

1．97

1．98

2．10

2．09

1．94

2．14

2．19

2．11

2．04

1．88

2．14

1．84

2．40

2．25

2．17

2．20

2．08

1．86

2．09

2．09

2．12

2．05

2．13

2．05

2．02

2．00

2．31

2．24

2．16

2．02

2．20

1．93

1．98

2．06

1．98

1．98

2．09

2．19

2．01

2．07

2．02

2．12

1．90

1，89

2．06

2．04

2．05

2．04

2．05

1．99

Basicstatistic

Group Sa皿Ples Hean S．E． S．D． Variance

1
0
乙
つ
U
4
【
U
ρ
U

0
0
0
0
0
0

1
1
1
1
1
1

2．0650

2．0440

2．1120

2．1100

2．0490

2．0160

0．0406

0．0312

0．0531

0．0326

0．0288

0．0227

0．1283

0．0986

0．1678

0．1030

0．0912

0．0717

0．0165

0．0097

0．0282

0．0106

0．0083

0．0051

E
D
S
S

Standa，rd

Sta，nda，rd

error
deviation

く
Dunnettmultiplecomparisonprocedure

Method VS Side Stat． 0．05 0．01 Prob．

Dumett

D㎜nett

D㎜nett
Dumett
DUlmett

4
［
⊥
1
1
1
1

vs2
vs3
VS4
vs5
vs6

り
乙
り
乙
り
乙
り
乙
0
乙

0．4109

0．9195

0．8804

0．3130

0．9587

2．5906

2．5906

2．5906

2．5906

2．5906

3．2055

3．2055

3．2055

3．2055

3．2055

0．9927

0．8245

0．8472

0．9979

0．8006

＊

＊＊

Indica．tes

（Therewas

Indicates

（Therewas

asignificalltdifference

nOSigninthiStest，）

asignificantdifference

nosigninthistest．）

（αニ0．05）fro皿the　contro1．

（α＝0．01）fro皿the　controL
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Table7。 Te皿perature

　　　Nominal

Concentrat　i　on

　　　　㎎／L

Te皿perature，　。C

O　Day 3Days 7Days 10Days 14Days

Contro1 24．6 24．2 24．4 23．8 24．2

S・lventc・nt「01 24．6 24．2 24．1 23．8 24．2

0．100 24．6 24．2 24．1 24．0 24．2

0．317 24．6 24．2 24．7 24．1 24．2

1．01 24．6 24．2 24．6 24．6 24．3

3．19 24．6 24．2 25．3 24．7 24．5
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Table8． D　i　sso1Ve〔i　Oxygen　Concentrations

　　　No皿inal

Concentrati　on

　　　　㎎／L

D　i　ssol　ved　Oxygen　Concentrati　on

　　　　　　　　　　　㎎一〇2／L

O　Day 3Days 7Days 10Days 14Days

Contro1 8．4 8．0 7．6 8．0 8．0

Solvent　Contro1 8．4 7．6 7．1 7．2 7．6

0．100 8．5 7．2 6．8 7．2 7．4

0．317 8．3 7．8 7．1 7．3 7．4

1．01 8．5 7．9 7．6 7．8 7．8

3．19 8．5 8．0 7．6 7．8 8．1

し
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Table9． pH　Values

　　　No皿inal

Concentrati　o且

　　　　㎎几

pH

O　Day 3Days 7Days 10Days 14Days

Contro1 7．6 7．3 7．7 7．6 7．7

So　l　vent　Contro1 7．6 7．4 7．5 7．3 7．5

0．100 7．6 7．3 7．3 7．3 7．5

0．317 7．6 7．4 7．6 7．3 7．5

1．01 7．7 7．4 7．6 7．5 7．5

3．19 7．6 7．5 7．6 7．6 7．6
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Figure1 Concentrat　i　on－Response　Curve
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付属資料一1

　希釈水の水質

（
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一
（

Water　Qual　i　ty　of　D　i　luti　on　Water

Para皿eter

COD

Total　phosphorus

pH

Co　l　i　for皿　group　bacteri　a

Mercury

Copper

Cad皿iu皿

Zinc

Lead

Alu皿iniu皿

Nickel

Chro皿iu皿

Manganese

Tin

Iron

Cyanide

Free　chl　orine

Bro皿ide

Fluoride

Sulfide

Tota1A皿oniu皿

Arsenic

Selenium

Evaporationresidue

E　l　ectri　c　conduct　i　vi　ty

Totalhar面ess（asCaCO3）

Alkal　inity

Sodiu皿

Potassiu皿

Calci皿

Magnesiu皿

一28一

Concentration

1㎎／L

O．01㎎／L

7．8（22℃）

　N．D．

＜0．0001㎎／L

O．0009㎎／L

〈0．oo1㎎／L

O．02㎎／L

〈0．01㎎ノL

o．03㎎／L

O．01㎎／L

＜0．005㎎／L

＜o．L㎎／L

＜0．1㎎／L

O．1皿g／L

　N．D．

＜0．01㎎／L

〈0．05㎎／L

o．09㎎／L

〈o．03㎎／L

〈o．05㎎／し

く0．oo5㎎／L

〈0．005㎎／L

140㎎／L

180μS／c皿

63㎎／L

44㎎／L

12㎎／L

　　1．3㎎／L

17㎎／L

　　4．9㎎／L

皿easured　（iate：　February　3，　1998



付属資料一2

試験液の分析方法

突
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試験液の分析方法

1　試験液の分析方法

　　　　　　（1）各試験容器より試験液0．75mLをHP　L　C測定用バイアルに採取

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　↓
　　　　　　　　　（2）各分析試料にアセトニトリル0．75皿Lを加えよく混合

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　↓

　　　　　　　　　　　　　　　　　（3）H　P　L　C測定

」

史
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2　高速液体クロマトグラフィー（HP　L　C）測定条件

（装置）

　　　　高速液体クロマトグラフ：日立製作所製L－7000型（No．1）

　　　　　　　ポンプ：　　　L－7100型（2台）
　　　　　　　　カラムオーブン：L－7300型
　　　　　　　オートサンプラ：L－7200型
　　　　　　　検出器：　　　　L－7400型
　　　　　　　データ処理装置：D－7000型

（条件）

カラム：

溶離液：

流速：

測定波長：

試料注入量：

Inertsi10DS－3V，5μm，4．6x150皿（GL　Sciences　Inc．）

Acetoni　tri　l　e　／Water　＝　70　／　30

1．0並／皿in

220nm

50μL 1、　）

3　検量線

　　被験物質の1000㎎／Lアセトニトリル溶液を調製し，アセトニトリルで順次希釈し。，o．050～100㎎／しの標

　準溶液を調製した。この標準溶液をそれぞれ0．75mL採取し，これに純水を0．75皿L添加後よく

　混合した。この溶液をH　P　L　Cに注入しピーク面積を測定した。横軸に濃度を（㎎／L），縦

　軸にピーク面積（CO㎜t表示）をとり，検量線を作成した。検量線はほぼ原点を通る直線と

　なり，最小二乗法による直線回帰式の相関係数は1．000と良好であった。

4　検出限界

　　最小検出ピーク面積を500countに設定し，これに相当する試験液中の被験物質濃度
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　c
　o．oo7㎎／Lを検出限界とした。

5　添加回収試験

　　試験液の分析は，「1　試験液の分析方法」に示したように試験液とアセトニトリルを混合する

　操作だけであるので添加回収試験の必要は無かった。したがって，回収率の補正は行ってい

　ない。
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Figure　A－2－1 CalibrationCurveoftheTestSubstanceby鯉LCAnalysis
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Figure　A－2－2 Representativec㎞omatogra皿s

（1）Standard2．00㎎／L　Dayつ

分析日畦：98！02！2413罵5

アフ．，ケr7ヨン：　123尋TC8（78802e．fし5れ）

パ存レ：12
パ存齢イア：鳳
注入日数：1

デ→塾聞分励イレ：1幻細．OB80箆f醐

作霞日時：98！02！2414：18

”一ズ：ooo3
？ンプ5名：2剛ソしSし．Od
注入量：50．o　d
わ，塙ソント：

知琳。’肌C　fヤ：蔚：1

9
5
鱈
禁
中
製

。．α巧

し。鵠

。．必

0．0加

O．O15

O．01O

αoo5
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o　　1　　z　　3　　4　　5　　6　　7
　　　　　　　　　　　　　像持時四国ω

デ→収集用分節禍：123－丁偽σ燃f団
欝孟翻誓1珊静　　　作購個■』
　溶融：70雪燗
‡■ンフ甲B（補助，＝　し一7100

　溶離泓二30監恥t鮮
コ’ンド

　　臨5ぴC，1．0・1！団臥

ピ→定量：面積 定量計算方法：面積郭

鮎0　長持暗闘　　面積　　薗棚　BC

1　　　　　　7．82　　　155173　　　1DO．00D　　髄C

1551了3　　　100．000

は㌔k－→の剰定レ㌧協：0

（2）Control　DayO

分折日時：　98／D2！24　12：34 作成日時：ga！O駿414：25

テ・→無理用分析フ芋イル：　123－TC8（7B8026．f　i　shJ

7プ，トシ1ン：123－TC8σB802巳fi計0　　　…かズ：0003
Aマ”：1
A’ Cγ”イプ：隠

注入回数：1’

†ンフ・5名：　Contro：．　Od

注λ量：50．O　ul
↑ンフ・ニコ∫ント：

ケ1ηト，イプ肌Cチ脚：1
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01Z345‘78　　　　　　　　　　　　　操持時局0巳in〕

デ→収集用分析”イF123－TC8｛7B8026．fi講
tラム名：　Inortsl　l　ODS－3V
ボンフ■A〔メイン）二　L－7100

　溶離鮫A：了硫A㎝
ボンアB〔補助｝：1一了100

　溶縫腋ム：30”亀tor
コノント：

　　撫50℃，1．0購1ん楓

ピ→定量：面積

作成嘗■■■

定量計算方法：面積｛

揃。　保持畦間　面積　面積暫　㏄

O　O．000

鉢㌧トピ→の剃定レ・’ル：O
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FigureA－2－2 Cont　inued

（3）SolventControl　DayO

分折目縛：96！02！2412：菊

アプ”→1ン：1かT㊥σ33C2“i朗
パσ｝：2
A・ C了”イ：プ：u開く

注λ回数：1

デ→処理用分析，↑イレ：耀3－下聞（㎜6．fi計0

作虞日時f　g8！ロ／2414：22

汗ズ：ooo3
サンコ・絡二　So翫　Co“trol．　Od

注入量：釦．〇一i
†ンフ・凸コメント：

ケ叫，イプ　臥C脅ン籍：1
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01234567　　　　　　　　　　　　像待時凶回の

デ→収集用分析井イレ：123」TC8σ燃fi‘h｝
オ弘名：1剛’tεil鵬3v
ポンプA｛∫ウ）：レ7100

　落盤液ム1鵡川
ポンプB｛補助｝：L－7100

　落盤液A＝30蚤論t鮮
コ’ント：

　　撫50℃」．o噂M■i比

ピ→定量：面積

作鯖：口■■

定量計算方法：薗積艦

飼0　操携畦間　面積　i梛　3C

O　O．000

レポートピ→の剰窪いーレ：O

（4）0．100㎎／L　no皿ina1；Day　O

〔

分析日即98！O取412：58　　　　作成日昨98！戯414：21

デ→処理用分折”イレ：123－TC3㎜26．fi繍）
η・畢ケーション：12トTCB｛㎜2＆fi蜘　　汗ズ：OOO3
イσ5：3　　　　　　　　サンプ略：㎞。」・側
κσ■イプ：t聴く　　　　　　　　　　　　　注入量：50．O　uI
注入回数：1　　　　　　　　　　　　サンフ塙コカト：

　　　　　　　　　　　　　　　ケロマトケィプ肌C斜ン粘：1
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o．ooo

0　　1　　z　　3　　4　　5　　6　　7
　　　　　　　　　　　　　県痔暁鐘回の

デ→収集用分折フアィ｝：1麗一TCB㎜2“i謝
」ラム名：　1“ort＄U　OOS－3V

ポシプA（阿ン｝：し一丁100

　落盤液A＝川繊
ポンプB〔擁期）：L－7100
　落寓庭ヨ箆A：　30監　冒lt嶋r

ユメント：

　　22甑50℃，1，倒！一匹

ピ→定量二面稜

作麓：口■■

定量計算方法：面積梶

櫛　　保持時間　　面積　　　面積誓　BC

1　　7．82　6150　100．000　鵬

6150　100．000

曜一トゼ→の網定床駅O
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FigureA－2－2 Cont　inued

（5）0．317㎎／L　no皿inal　Day　O

分析日蒔：胆側餌13：箆 作成日時：98！02！2414：19

デ→処理用分析フ暫｝：123－TG8（灘fi諭）
ア”捗り：123－TC8｛7Bao2“i蜘　　　断ガ：0003
パσレ：4
バィ7”イプニ鳳

注λ日数：1

”プ略：㎞．2．Od
注入量＝5αO回
拐’胆メント：

ケロマト，イプ　　日PLC　予ヤン事レ：　1

S
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t｛珈

軌015
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O．000

0　　1　　z　　3　　4　　5　　‘　　7
　　　　　　　　　　　　　裾持縛目回心

デr，収集用分析”イ》：123－TC80㎜こfl蝿
捕ム名：1幡iloo←3γ
ボンフ・A〔’イン）：　L－7100

　溶鑑識Aニフ0監燗
ボンゴ8（補助，：L－7100

　溶譲渡ム：3儲口寵“
コメント：

　　撫50℃，1．｛回んi見

ピ→宝量：面積

械者二1■■■■

2量計算方法：衝榔

”O　保持時瞬　　面積　　薗梛　3C

T　　　　　　7．83　　　21168　　　100．000　　　”C

21758　100．000

琳’一トゼ→の翻定い海：O

（6）3．19㎎／Lno皿inal　DayO

分折目時：98／02！2413：57 作成日時二95／02／2414：17

テ’→処理用分折フ了佃伽一TCB㎜箆fi謁
ガ，を→ヨン：1かTca伽BO箆f剛　　　　唖聾プ：OOO3
パσ島：6
パィ了”イプ：脚鼠

注入日数：1

切’略：伽．4，0d
注入量：50，0u1
わプレコメント： （

ケロマト，イプ　　HPLC　fヤンヰ凸：　1

，
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し必
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O．005

O．000

0　　1　　2　　3　　4　　5　　6　　7　　1
　　　　　　　　　　　　　鼻持暁闇回の

デー，収集用分折フ了イニ：123一τCB㎜2＆fi謁

オ弘名：1畑rt5”0αト3V
ボンフ・A〔メイン〕：　し一7100

　溶離泓二期酬
ボンフ甲B〔補助）：1－7100
　溶食匡麺匡真：　30監　冒畠tGr

コメント：

　　22鰍50℃，1．0閣11面臥

ビ→定量：面積

作縮：■■■■

定量計算方遥：面積餐

舶　県持時間　　面積　　百繊　BC

1　　　7．30　201103　100．OOO　鵬

201103　100．000

協㌔トピ→の制定レ“レ：0
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Figure　A－2－2 Cont　inue（i

（7）Standard2．00㎎／L；Day14

分析日畦二93！03ハO個：39

丁フ・，ケーシ1ン：　123－TCBG隠陪026，fi5h）

パイ7レ：12
A’ C7琳プ：鳳
注入回数：1

デ→整理月分析フ了鵜伽イ傷口喧8㈱．fi劇

作威日時：98！03！1015：05

列一ズ：0006
サンプ略：2曜んSt．，14d
注入量：5αO回
†シフ尋多コ’ント：

知ト，ρ■既C脅ン雑：1

o．0403

O、035

o．㎜

3
5
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暴
ゆ
撃
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o．｛m

o、015

O．010

o．oo5

O．000

0　　1　　Z　　3　　4　　5　　‘　　7
　　　　　　　　　　　　像特繭回の

デ→収集用分析フ了イ｝：12トTCβσ瓢fi劇
舗ム名：1尉面10DS－3V
ポシフ・A〔’イン｝：　L－7100

　落盤液真：70笛燃
ボン丁3｛補助）：L－7100

　溶劇二3“ロ．tぜ
コメント：

　　伽5『C，1．山1ん庶

ピ→定量：面積

作成餐：■■■■■

定量計算方法：面積脇

櫛　畏持時間　　面積　　百櫛　邸

1　　7．31．160009　100、DOO　鵬

160009　10〔LDOO

レポ呼ゼ→の制定い’レ：0

（8）Contro1，Day14

分析日時：9ε！03／1013：27 作成日時：98！03ハ015：08

デ→処理用分析，下イ｝：123－TC3σ鴎02G．fi卵
7”ケ→ヨン：12トTC8σB80筑fi劇　　　”一ズ：DOO6
パ伽：1　　　　　　　　　　勃プ路：α漕oL1伺
パイア齢イプニロ賦　　　　　　　　　　　　　注入量：5｛LO　uI

注入同数：1　　　　　　　　　　切’ぬ所：

　　　　　　　　　　　　　　　畑ト，イプ　田」Cチャン都：1
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o．015
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o．oo5
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， 盒
0　　　1　　　2　　　；　　　4　　　5　　　‘

　　　　　　　　　　　　　保持暁旧回の

7 8

デ→収集用分析フ材レ：123一τC8σB802氏fish〕

坊略：hort5ilOOト3V
ポンプ真〔メイン｝：L－7100

　藩離液κフ。艶鳳
ホ■ンフ‘B｛補助）：　L－7100

　溶融液A：30誓恥t軒
ユメント：

　　220鳳50℃，1、｛届1掴in．

ピ→定量：面積

作成罫口■■■■

定量計算方法＝面積～

船　　操持時間　　面積　　面積誓　BC

O　O．ODO

レぎ一トピ→の判定レペ彫0
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F　igure　A－2－2 Continued

（9）SolventContro1

分析日時：蝿！03！1013：39

Day14

作成日蒔198！0311015：08

デ→処理月分析7マ膨123一τCB灘fi鋤

ア灘ン：1踊㎜2甑　 凱灘1．伽圃．剛
パ伽，ρ・：鳳　　　　　　　　注入量＝50加1『
注入蹴：1　　　　　　　”プ翻ント：
　　　　　　　　　　　　　　　搬”イプ．肌。台ン葛：1
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艦 ‘ 7 盒
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　　長棒時偶biの

‘ 7 3

坊絡：1幡i　I　o匹s－3v
ポンプA〔メイン〕：　L－7100

　溶雛液A：70脇燗
ポンプB〔楯助〕：L－7100

　落盤蔽A：3傷口醜餌
ユメン←：

　　伽50℃，1．0鵬1／■i几

ピ→定量：i積

デ→収纂用分斬フ了イル：123イC8σ瓢fi謁
作成者：■■■■■■

定量計算方ま：面積橘．

帥。像梼縛閤　面積　i榔　閃

。　o．ooo

は㌔トビ→の“2い！ル：O

（10）0．100㎎／L　Ho皿ina1；Day14

分析日時：9蜘3！1013：51　　　　　　　作成目時：98！03！1015：08

デ→処理用分櫛怖：12｝TC8．㎜2＆fi嚇
η・，ケーション：1かTCB（了B802＆f剛　　 洲一ガ：0006

パ併：3　　　　　　　　　↑ンプ路：伽G’1」伺
パ側イお鳳　　　　　　　　注殿：鉱。・1
注入殴：1　　　　　　　　サガロメント：

　　　　　　　　　　　　　　　掴ト，イプ臥C伶粘：1

（

コ
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o、脚
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O．020
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o．oo5
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0　1　2　3　4　5　‘　1　盒
　　　　　　　　　　　　保醤時間6臨iの

デ→収集用分析〕了イ鼻：1Z3－T㊥σB802巳fi5h｝

歯弘名：lo●rt＄ilO蒔3V
ボンフ．A｛メイン〕：　L－7100

　溶離液A：7傭A側
ヰーンプB儲助｝：L－7100

　溶難波∴：3傷口寵解
コメ冴：

　　22賑50℃，1．山1！幅i几

ゼ→定量：i積

作成者二■■■■■■

定量計算方法：面積横

軸。　保持時間　面積　　面積誓BC

1　　了．馴　7241　100．OOO　鵬

7241　100．000

レボ唖ピ→の判定レC5：0
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F　i　gure　A－2－2 Continued

（11）0．317㎎／L　no皿inal　Day14

分析日時＝98！03110擁二15 作成目時：98！03！1015：06

ヂ→処理用分折ファィ｝：123一Tc8㎜2“i嚇
”肪→：ン＝1かTCBσBヨ026．fi調　　　”一ズ：ooOG
パ郁：4
A’ ､イプ：u厳
注入回数二1

伽アル名：眈2．14d
注入量：50．O　ul
サンフー瞬メント：

ケ叫，イプ　蹴C科）ヰ島：1
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軌。301

1調
氏。15薯

標
し000
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　　　　　　　　　　　　　像持時局しiの

了

デ→収集用分析フ了イ翠123＝Tc8〔7B802氏fi曲）

捕略：1船r恒“蒔3｝
ポンフ・A　O【イン〕：　L－7100

　溶推薦A：7㎝A釧
ホーンつ一B｛縮勘｝：L－7100

　溶食産渥ヒA：　30脇　冒at●r

コメント：

　　伽5rC，1．0踵1んin．

ピ→定量：面積

作薦：■■■■

2量計算方法＝面積、

m　尉穿暗闘　　面積　　面轍　日C

1　　　7．34　21711　100．000　鵬

21711　100．ODO

駄㌔トヒ’→の剃定い㌧：0

（12）　3．19㎎／L　no皿ina1；　Day　14

分折目瞬：　ga！03！10　14：50

デ→処理用分析フ材島：123イC8口6BO26．fish）
アフ『，ケーシ：ン：　1Z3－TC3（フB302巳fi5h〕

〆イ路：6
パ行一つ’：t風
注入回数：1

作成日時：9B／03／1015：04

刊一ズ：0006
サン，・レ名：　ConG．4，　14d

葦主入量：50．O　u　l
サンプルコメント：

ケロマト，イフ・　　HPLC　テ宰ン名レ：　1

ミ
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　　　彗
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o．晒
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1

0　　1　　2　　コ　　4　　5　　6　　7
　　　　　　　　　　　　　像持時間回ゆ

デ→収集用分析フ琳：1笈一TC8㎜2＆fish）
力私宅：1nertsHODS－3V
ポンプA〔メイン）：L－7100

　溶離鍍A：70監A㎝
‡・ン，’B〔揃助）：　L一つ100

　落盤泓：30質鞠tor
コメント：

　　22幅50℃，1．回！鵬i几

ビ→定量二面積

作薦：■■■■

定量計算方法：面積瓢

M）　保持時間　　　匝犠　　　薗稜男　BC

1　　　7．82　237707　100．ODO　㏄

2コη07100．㎜

レボ呼ゼ→の判定〆ル：O




