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施設に関する
‐
基準について」 (薬食発第 1121003′号、平成 15・11・17

製局第 3号、環保企発第 031121004号、平成15年11月21日、平成20年

7月4日改正)に従って実施した。

5. 試験委託者

名称 ′: 環境省

所在地 : 〒10‐0‐8975 東京都千代田区霞が関一丁目2-2 (.(

6. 試験受託者

名称 ! 株式会社クレハ分析センター

本社所在地 : 〒974‐8232福島県いわき市錦町落合16番地

代表者 :

7, 試験施設

実施施設名 : 株式会社クレハ分析センター
‐

′

所在地 : 〒974‐8232福島県いわき市錦町落合16番地

-111-



8.・試験関係者 :

試験責任者 ,(生物試験室) -

試験担当者 (生物試験担当者)
(濃度分析責任者)
(濃度分析担当者)

9. 試験期間 : 試験開始日 2011年 1月19日

実験開始日 2011年 1月24日
,

一

実験終了′日 2011年 1月28日

試験終了日 2011年 3月 3日

-IV-



目 次
頁

要 旨 "="="=============="================ 1

1 被 験 物 質 ...,..,..,....,....,..,....,...,......,....,...,..,........,......3

1. ・ 名 称 、 構 造 式 お よ び 物 理 化 学 的 性 状 ,..,....,..,....,..,..,....,...........3

1.2 供 試 試 料 ..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,...,..,..,..,.....3

1.3 被 験 物 質 の 保 管 方 法 お よ び 保 管 条 件 下 で の 安 定 性 ....,....,........,....,...4

2 供 試 生 物 ....................................,..,........................,.4

2.1 供 試 生 物 ,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,...,.4

2.2 感 受 性 確 認 ..,..,..,..,..,..,....,..,....,..,..,..,..,..,....,..,..,..,.4

2.3 じ ゆ ん 化 ..,....,..,..,..,..,..,..,..,.......,....,....,..,......,..,.,.4

3 試 験 方 法 ,..,..,..,..,..,..,....,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,.,.5

3.1 予 備 的 検 討 結 果 ......,....,....,..........................,..,......,...5

3.2 試 験 条 件 = … … .… … .… … = … "................ … … .... … … ..6 e iき
-

3.3 試 験 用 水 ..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,.,.7

3.4 試 験 容 器 お よ び 恒 温 槽 等 ..,..,..,..,..,..,..,..,..,.=,....,..,...".....7

3.5 試 験 濃 度 の 設 定 ,....,...,....,..,....,..,....,..,..,......,..,..........7

3.6 試 験 溶 液 の 調 製 ,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,....,.,.7

3.7 被 験 物 質 濃 度 等 の 測 定 ..........,..,...,..,......,....,....,..,......,...8

3.8 試 験 操 作 ..,..,....,..,..,..,..,..,...,..,....,..,...,... く ,..,..,..,..,.8

4 試 験 結 果 の 算 出 ...,..,...,..,..,..,..,...,..,...,...,,..,....,........,...11

4.1 50 % 死 亡濃 度 (LC5o) の算 出 に用 い る被 験物 質濃 度 の決 定 ..,..,...,....,...11

4.2 50 % 死 亡 濃 度 (LC5 。) の 算 出 ..,....,..,..,....,..,..,......,..,...,.....11

4.3 0 % 死 亡 最 高 濃 度 お よ び 100 % 死 亡 最 低 濃 度 ................,..,....,..,.11

5 結 果 お よ び 考 察 ...,....,..,....,..........,...,....,............,.........11

5.1 試 験 成績 の信 頼性 に影 響 をお よぼ した と思 われ る環境 要因 ,..,..,..,....,..,.11

5.2 試 験 溶 液 中 の 被 験 物 質 濃 度 ...,..,..,..,....,..,..,....,....,..,.........11

5.3 50 % 死 亡 濃 度 (LC5 。)...,..,....,..,...,..,..,...,...,..,....,.....,...12

5.4 0 % 死 亡 最 高 濃 度 、 100 % 死 亡 最 低 濃 度 ....,...........,........,....,..,.12

5.5 毒 性 症 状 ..,....,..,..,....,..,..,..,..,.........,........,..,....,..,.12

5.6 試 験 溶 液 の 水 温 、 溶 存 酸 素 濃 度 お よ び pH..,..,....,..,......,....,..,..,.15

5.7 試 験 計 画 書 か ら の 逸 脱 の 有 無 ..,..,....,..,....,...,,..,....,..,..,..,...15

6 保 管 ...,..........,..,........,....,......,..........,......,..,..,..,...15

Table l.- 8 ......,....,....,..,..,......,......,...,..........,....,..,..,...16

Figure l ........,."..,............,....................,..,..,....,..,..,...23

付 属 資 料
-1

試 験 用 水 の 水 質 ....,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,..,...24

付 属 資 料
-
江 予 備 試 験 の 結 果 ...,..,....,..,..,..,...,..,..,......,..,....,....26

付 属 資 料
-m

試 験 溶 液 の 分 析 法 ....,..,..,..,..,..,...,..,..,..,..,..,..,..,...28

付 属 資 料
‐
W 統 計 解 析 結 果 ..,..,.,,....,...,..,.....,..,......................33

付 属 資 料 -V 濃 度 分 析 HPLC ク ロ マ トグ ラ ム ..................,....,..,..,..,...41

- V -



要 旨

試験委託者 環境省

表 題 2-t e r t- ブチルフェノールのヒメダカ (の%/as zat中 eりに対する

急性毒性試験

試験番号 No.2010‐生態 16

試験法ガイドライン

本試験は、厚生労働省医薬食品局長、経済産業省製造産業局長、環境省総合環境
　 　

政策局長連名通知「新規化学物質等に係る試験の方法について」(薬食発第 1121002

号、平成 15・11・13 製局第 2 号、環保企発第 031121002 号、平成 15年 11月 21日、

平成18年 11月20日改正)に従って実施した。

試験条件
1) 被験物質 : 2-t e r t- ブチル フェノール

2) 暴露方式 : 半止水式 (48時間後に試験溶液の全量を交換)密閉系

3) 供試生物 .: ヒメダカ (のァzzβs z獲物 e

4) 暴露期間 : 96時間

5) 試験濃度 (設定値 ): 対照区 ,1.5,2.2,3.2,4.6,6.8,1omg/L

公比 ;101/6( 約 1,5)

6) 試験溶液量 ‐ : 5 L/容器

7) 連数 . :1 容器/ 試験区

8) 供試生物数 : 10尾/試験区

9) 試験温度 : 24℃で設定し、経時的および各試験容器間の変動範囲は

±1℃以内とする

10) 照明 : 室内光、16時間明/8 時間暗

11)給餌 : 無給餌

12) 通気 : なし

13)pH : 試験溶液の pH 調整は行わない。暴露期間中の pH は

6.0 ~ 8.5 の範囲とし、変動は 1.0 以内とする。

14) 分析法 : HPLC 法

-1 ‐



結 果 ,

予備的な検討で、本被験物質は開放系で揮散する可能性があり、人健康への影響も

懸念されることから、密閉系での試験が望ましいと考えられた。また、当局も密閉系

が望ましいとの意見であったことから、密閉系での試験を行った。

1)試験溶液中の被験物質濃度

暴露期間中の被験物質濃度に最大で 15 % 程度の減少が認められた。従っ,て、各影

響濃度 (50 % 死亡濃度、0 % 死亡最高濃度、100 % 死亡最低濃度) の算出に当たっ

ては、暴露開始時、48時間換水前後および暴露終了時の測定値の時間加重平均値を採

用した。

2)50 % 死亡濃度 (LC5o)

24 時間 50 % 死亡濃度 (LC50):5.l mg/L

(95 % 信頼限界 4.2 ~ 6.o mg/L),Binomia1

48 時間 50 % 死亡濃度 (LC5o):4.8 mg/L

(95 % 信頼限界 4.3 ~ 6.8 mg/L),Logit

72 時間 50 % 死亡濃度 (LC5。):4.4 mg/L

(95 % 信頼限界 3.6 ~ 7.2 mg/L),Logit

96 時間 50 % 死亡濃度 (LC5。):3.7 mg/L

(95 % 信頼限界 2.5 ~ 4.2 mg/L),Logit

3)0 % 死亡最高濃度、100 % 死亡最低濃度

96 時間 0 % 死亡最高濃度 2.9 mg/L

96 時間 100 % 死亡最低濃度 6.o mg/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

化学物質等の名称 ;-2 一 te r t一ブチルフェノール

CAS番号 * :88-18-6

′構造式 H

分子式* :C,oH,40

分子量ヰ :150,22

蒸気圧キ :0,09 n脚能 (25℃)

日 , 水溶解度 :700 mg/L(断じ)・
e

ヘンリー定数 * :2, 54 005 atmn 紬 nole(25 ℃ )

酸解離定数 (PK :10,3

1-オククノ-“水分配係数 : 3,31

融点キ : ‐6.8℃

沸点* :223 ℃

外観“ : うすい黄色~赤褐色の液体

安定性# . ; 光により変質する

溶媒に対する溶解性**: エタノールに可溶

1,2 供試試料

入手先 :

入手量 :25 g× 4 本 (同一ロット)

ロッ ト番号キキ* :

含量キ抹 ・ :99.9 %
、
(毛管カラムGC)

密度 (20℃ )*# :,0,984 g/嵐

不純物の名称おょび含有率4.: 記載なし

水分料* ;0,,01%

入手日 :2010年11月22日

〔出典〕
* : SRC PhysProp Database

** :- 「製品安全データシー ト」

(作成 :2001年 o9月01日・改訂日 :2009 年 05月 14日)
*** ・: 「検査成績書」 (

÷÷÷ー

2010年 11月 22日) 成績書発行番号 11一
一一一
1
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1.3 被験物質の保管方法および保管条件下での安定性

1)保管方法

被験物質保管用冷蔵庫 (約4℃) において、遮光・密閉保管した。

2)被験物質の確認および保管条件下の安定性

入手した被験物質について赤外吸収スペクトルを測定し、公的データ*との比較に

より、被験物質の特性が認められることを確認した。

実験終了後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から、被験物質は実験

期間中安定であったと判断した。

*:独立行脚去人産業獅術総合研…糊折「郁粥ヒ合物スペクトノげ L タベース 6DBS)」 、目

2 供試生物

2.1 供試生物

試験には、自家繁殖したヒメダカ (のァzzas /効かes) を用いた。暴露開始時にお

いて、供試魚と同ロットのヒメダカの全長は 使用基準の 2.3 ± 1.2 cm を満たした。

1) ロット番号 : FJO9A7

2) 齢 : 18ヶ月齢 .

3) 全長 : 平均 2.5 cm( 範囲 2.2 ~ 2.8 cm)

4) 体重 : 平均 0.15 g( 範囲 0.09 ~ 0.20 g)

5) 測定数 : n=10

2.2 感受性確認

供試魚はロット毎に硫酸銅 (ロ)五水和物 (試薬特級)を基準物質とする急性毒性

試験を実施して感受性の確認を行なっている。直近の基準物質による LC5o値は 0.34

mg/L 〔暴露期間 :2010年 10月 4 日~2010 年 10月 8日〕であった。 1997年 12月以降、

直近までの EC5 直は 平均 = 0.30 mg/L, 標準偏差 =0.09 mg/L,n=41 であった。

2.3 じゆん化

当該ロットのヒメダカの飼育中の観察において、寄生虫が認められたことから、

2010年 7月 20日から7月 23日の 3 日間、リフィッシュ (メーカー :三栄製薬)で、その

後 0.1% 食塩水で薬浴を行った後に、じゅん化を行った。

供試魚は、暴露開始 3 日前に試験容器に移し、容器じゆん化を行った。
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同ロットの暴露開始前までの 7 日間連続の死亡率は 0.8 % で、試験には肉眼的に

健康で正常な個体を使用した。

じゅん化時の飼育条件を以下に記載した。

1) 飼育水 : 試験に用いる試験用水 (3.3項を参照)で飼育した

2) 飼育方法 : 流水式

3) 飼育密度 : 250 尾/ 60 L水槽

4) 水温 : 24±1℃

5) 照明 : 室内光、16時間明/8 時間暗 ,

6) 餌 : テトラミン (メーカー :㈱テトラ社)

7) 給餌量 : 魚体重の約 2 % / 日(暴露開始の 24時間前からは無給餌)

昌ョ
8) じゆん化期間 : 2010年7月23日 ~2011 年 1月24日

3 試験方法

3.1 予備的検討結果

1)被験物質の溶解性確認

本被験物質の水溶解度の文献値が 700 mg/L(25℃) であることから、被験物質

600 mg を秤量し、 3 L メスフラスコに入れ、試験用水で定容後、マグネチックス

ターラーを用いて、試験温度 (24℃) で 2 時間撹拝し、200 mg/Lの溶液を調製し

た。目視で溶解していることを確認後、更に遠心分離 (3000rpm,15 分間) 操作

を行い、溶液の上層、中層および下層部の被験物質濃度を HPLC 法により測定し

た。結果を以下の表に示す。

測定濃度(mg/L)

試料‐1 試料‐2 平均

上層部 193 191192

中層部 191 194193

下層部 197. 192 194

200 mg/L に調製した被験物質溶液は溶解していると判断した。

2)試験溶液の濃度安定性

開放系、密閉系および密閉・遮光条件下における試験溶液の安定性の検討を以下

の手順で行った。

1)で調製した 200 mg/L の溶液を更に試験用水で希釈し、1.o mg/L の試験液を

調製し、試験液の 3 L を 3 L ガラス製ビーカー (開放条件 ) に入れ、試験液の

5 L をそれぞれ、5 L のスクリュービン (密閉系) およびアルミホイルで遮光し
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た 5 L のスクリュービン (遮光・密閉系) に入れ、48 時間試験温度 (24℃) に

保ち、被験物質濃度を HPLC 法により測定した。

測定濃度(mg/L)

開始時 48時間後 継…持率 %)

開放系 0.794(80)

密閉系 0.992 0.944(95)

遮光・密閉系 0.960(97)

48 時間後の濃度維持率は低い順に開放系、密閉系、遮光・密閉系の結果となっ

た。

　
3.2 試験条件 ・

予備検討の結果および予備試験の結果を基に、以下の条件で試験を行った。

予備的な検討で、本被験物質は開放系で揮散する可能性があり、人健康への影響も懸

念されることから、密閉系での試験が望ましいと考えられた。また、当局も密閉系が望

ましいとの意見であったことから、密閉系での試験を行った。

1)暴露方式 : 半止水式(密閉系)で48時間後に試験溶液の全量を交換

2) 暴露期間 ‐ : 96 時間

3) 試験溶液量 : 5.O L/ 容器

4) 連数 : 1容器/試験区

5) 供試生物数 : 10尾/試験区

6) 試験温度
・
: 24℃で設定し、経時的および各試験容器間の変動範囲は ±

1℃以内とする。

7) 溶存酸素濃度 : 暴露期間中、通気は行わない。暴露期間中の溶存酸素濃度は

飽和濃度の 60 % 以上 (約 5 mg/L) を維持する。

8)pH : 試験溶液の pH 調整は行わない。暴露期間中の pHは 6.0 ~

8.5 の範囲とし、変動は 1.0 以内とする。

9) 照明 : 室内光、16時間明/8 時間暗

10) 給餌 ‐ : 無給餌

11) かく乱 : 魚の行動に影響を及ぼすようなかく乱操作は避ける。
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3.3 試験用水

脱塩素水 (給水施設の水を活性炭処理で残留塩素等を除去した後、空気による通気

処理を行ったもの) を使用した。

暴露開始時における試験用水の全硬度は、29 mg/L(CaC03換算) 、PH は 7.7 で

あった。また DPD法により残留塩素が検出されないことを確認した。

半年に 1回、定期的に測定する試験用水の水質分析結果 (2010年 8月19日) を付

属資料 ‐1 「試験用水の水質」に示した。

3.4 試験容器および恒温槽等

1)試験容器 : 5.O L 容ガラス製ネジロビンを使用し、密栓した。

目
(ヘ ッ ドスペース :0.6L)

2)天秤 : 上皿電子天秤 AE200 (メトラー)

(被験物質秤量)
3)恒温槽 : 恒温器 ラボサーモ LH-2000 (アドバンテック)

4)水温計 : ガラス製水銀温度計

5)溶存酸素計 : B‐505 (飯島電子工業)

6)pH 計 : 細‐30 V (東亜ディーケーケー )

7)工CP(硬度分析用 ): 工RIS Advantage/AP (サーモエレクトロン)

3.5 試験濃度の設定

本試験の実施に先立ち、公比 101/3(約 2.2 と記載する)で、4 濃度区 (1.0,2.2,

・4.6,1o mg/L) の予備試験を行った結果、96 時間累積死亡率は 1.0、 2.2 mg/L 区で

0 %、4.6 mg/L 区で 80 %、 1o mg/L 区で 100 % であった (付属資料‐江) 。予備試験

の結果を基 に、本試験では公比 101/6(約 1.5)で、 1.5,2.2,3.2,4.6,6.8,1omg/L

および対照区を設定した。

3.6 試験溶液の調製

600 mg の被験物質を loo mL ビーカーに秤 りとり、試験用水を用いて 3 L メス

フラスコに移し入れ、試験用水で 3 L とし、マグネチックスターラー付恒温水槽を

用いて 24℃で 3 時間撹拝し、200 mg/L の試験原液を調製した (無色透明)。

1.5,2.2,3.2,4.6,6.8,1o mg/L 区の各試験溶液 は、 200 mg/L の試験原液 の.
,

各 38,55,80,115,170,250 皿 を 5 L のネジロビン (2 L と 3 L のメスフラス

コで定容) に入れ、試験用水で 5 L としてそれぞれ調製した (全て無色透明)。

対照区には被験物質を加えない試験用水を用いた。
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3.7 被験物質濃度等の測定

1)被験物質濃度の測定 ・

試験溶液中の被験物質濃度の分析は、全試験区について暴露開始時、48時間試験

溶液換水前後および暴露終了時に HPLC法により行った。いずれも各試験容器から

10皿 ずつ採取した試験溶液について行った。

試料の測定条件および前処理方法の概略を以下に記載した。詳細な分析方法は付 ,

属資料 一皿 「試験溶液の分析法 」 (測定条件、検出限界値およ,び定量下限値、添

加回収率、保存安定性、検量線) に示した。

定量下限値は 0.06 mg/L である。

(1測定条件 目
高速液体クロマトグラフ : L‐6000型 日立製作所

分離カラム :MightysiI RP‐18,4.6 × 150 11m 関東化学

恒温槽温度 , : 40℃

溶離液 : アセトニトリル/ 純水 (60/40)

流量 : 0.8 凪 /min

, 検 出波長 : UV 273 nm

注入量 :50 "L

(2)前処理方法

必要に応じ検量線の被験物質濃度範囲内に入るように試験溶液を純水で希釈

した。

2)試験環境の測定

全試験区の水温、溶存酸素濃度、PH について、毎日 1 回測定した。換水を行っ

た場合は換水前後で測定した。

試験水温の変動を監視するため、別に設けた試験容器の水温および周囲の大気の

温度を暴露期間中に継続して測定して記録した。

3.8 試験操作

本試験においては、供試魚は乱数を用いて各試験区に無作為に割り付け、試験容

器中に 1試験区当り 10尾投入し、3 日間の容器じゅん化を行った。

暴露開始前に、供試魚と同水槽で馴養した魚 10尾の体重および全長を測定し、
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全長が 2.3±1.2 cmの範囲内であることを確認した。その後、各試験区の試験溶液の

水温、溶存酸素濃度ならびに pHを測定し、試験溶液に魚網を用いて供試魚を投入し、

その時点を暴露開始時とした。

暴露期間中給餌は行わなかった。

暴露開始直後 ,3,6,24,48,72 および 96 時間後に死亡個体数、ならびに観察

された毒性の徴候あるいは異常の有無を記録した。鯉蓋の動きなどの観察可能な動き

がなく、尾柄部に触れて反応がない場合には魚は死亡しているとみなした。観察時に

死亡魚を発見した場合は、水質の悪化が起こらないよう速やかに取り除き、また死亡

数を記録した。平衡、遊泳行動、呼吸機能、体色などに異常が観察された場合や、亜

致死的な影響が観察された場合には記録した。

巨雪 一般的に報告書に記載する症状と定義を表 1に示した。その他、特異的症状 (背

曲がり、出血、体色変化、粘液の分泌、平衡失調、立鱗等) が観察された場合には、

具体的にその旨を記載した。

観察された症状を「死亡、遊泳不能、異常遊泳、外見異常、呼吸異常、その他、正

常」に分類し、それぞれの個体数が分かるように記載した。また、暴露終了時には個

体別に症状の観察を行った。症状が重複している場合には個体毎にそれぞれの症状を

記載した。
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表1 一般的な症状と定義
分類 症状 症状の定義
死亡 死亡 観察可能な動き (例えば鯉蓋の動きなど)がな.く、尾柄部に触れ

て反応がない状態。
重篤 遊泳不能 鯉蓋のみが動いているが、遊泳等の運動が停止、または極度の異

常を示している状態 (仮死、横臥、-横転等と称される症状が相当
する)

異常 異常遊泳 正常ではない異常行動を示す状態。以下の症状が含まれる。
・上層遊泳 (鼻上げを含む)
・平衡失調〔平衡感覚が失われており、背泳、スパイラル遊泳
(鉛直方向) 、コークスクリュー遊泳 (水平方向) 等を示し
ている。〕
・方向不定遊泳 (方向感覚がなく遊泳方向が定まらない)
・過活発 (活動量が増加している。興奮、狂奔等)
・不活発 (活動量が低下している)
・痘畢

外見異常 正常ではない外見を示す状態。表面に関する異常と形態に関する
異常の 2つがある
表面 体色 明化、暗化

体表面
出血(内出血も含む)
びらん(ただれる)
粘液異常(粘液過剰分泌、粘液凝固等)

鱗 立鱗 (鱗が逆立つ),
脱鱗 ,

鰭 欠損
形態 背曲がり(骨折を含む)

眼球異常(眼球突出等)
呼吸異常 正常ではないが、鯉蓋の動きを示す状態。増加または減少があ

る。

その他 上記以外の毒性症状
正常 正常 遊泳行動、外見等に異常が見られない状態。



4 試験結果の算出

4.1 50 % 死亡濃度 (LC5o)の算出に用いる被験物質濃度の決定

暴露期間中の被験物質濃度に最大で 15 %程度の減少が認められた。従って、各影

響濃度 (50 % 死亡濃度、o % 死亡最高濃度、100 % 死亡最低濃度) の算出に当たっ

ては、暴露開始時と 48時間換水前後、および暴露終了時の測定値の時間加重平均値

を採用した。時間加重平均値は、暴露開始時から 48時間後の換氷前、換水後から暴

露終了時のそれぞれについて求めた幾何平均値を算術平均して求めた。

4.2 50 % 死亡濃度 (LC5o)の算出

各試験区の死亡数と供試個体数 (10尾)から、観察時間毎に死亡率 (%)を算出し

巨昌 た。次に、算出した死亡率と各試験区の被験物質濃度 (平均値)を用いて、Logit法

により 48、72、96 時間の 50 % 死亡濃度 (LC5o)および 95 % 信頼限界を算出した。

(Logit 法を選択した理由は、 96 時間目のデータで収束までの反復回数が、Probit

法は収束しなかったのに対し、Logit法は 6回で収束したことによる)

統 計 ソフ トは、 EcoTox ver.2.6 d を用 い た。

なお、24 時間の死亡率は 6.8 mg/L 未満の区で 0 %、それ以上の区で 100 % で

あったため、50 % 死亡濃度 (LC5。) は Binomial 法で算出した。

4.3 0 % 死亡最高濃度および 100 % 死亡最低濃度

死亡率が 0 %である最高濃度 (0% 死亡最高濃度)および死亡率が 100 % である

最低濃度 (100%死亡最低濃度)を記載した。

5 結果および考察

5.1 試験成績の信頼性に影響をおよぼしたと思われる環境要因

認められなかった

5.2 試験溶液中の被験物質濃度

暴露開始時、48時間換水前後および暴露終了時に試験溶液中の被験物質濃度を測定

した。その結果を Table l に示した。

暴露開始時、48時間換水後の被験物質濃度は設定値の91% ~112 % であり、

ほぼ設定通りに調製された。

また、暴露期間中の被験物質濃度に最大で 15 % 程度の減少が認められたが、暴露

開始時または換水後の調製濃度に対し80 % 以上を維持した。
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5.3 50 % 死亡濃度 (LC50)

各観察時における死亡率を Table 2 に、50 % 死亡濃度 (LC5。) を Table 3 に示

した。また、各観察時間の濃度 - 死亡率について、Figure l に示した。

96 時間暴露の対照区の死亡率は 0 % であり、試験成立条件を満たした。

統計解析を行うにあたり、観察点として採用する区を、下限は死亡率 0 % の区、

上限は死亡率が 100 % の区の範囲を選択 した。 24 時間は 4.6,6.8 mg/L 区での

Binomial 法、 48、 72、 96 時間は 3.2 ~ 6.8 mg/L 区を採用 し、 EcoTox による解析 .

＼を行 った (付属資料‐Wr) 。

なお、一部が死亡する濃度が 1 濃度区しか含まれないが、 1.5 ~ 3.2 mg/L 区で

毒性症状が観察されており、公比を 1,5より狭めると感受性の個体差の影響で濃度 目

と死亡の関係に逆転現象が生じることが考えられるので試験成立とした。

24 時間 50 % 死亡濃度 (LC50):5.l mg/L

(95 % 信頼限界 4.2 ~ 6.o mg/L),Binomia1

48 時間 50 % 死亡濃度 (LC50):4.8 mg/L

(95 % 信頼限界 4.3 ~ 6.8 mg/L),Logit

72 時間 50 % 死亡濃度 (LC50):4.4 mg/L

(95 % 信頼限界 ,3.6 ~ 7.2 mg/L),Logit

96 時間 50 % 死亡濃度 (LC50):3.7 mg/L

(95 % 信頼限界 2.5 ~ 4.2 mg/L),Logit

5.4 0 % 死亡最高濃度、100 % 死亡最低濃度

0 % 死亡最高濃度、100 % 死亡最低濃度を Table 4 および以下に示した。

96 時間 0 % 死亡最高濃度 : 2.9 mg/L

96 時間 100 % 死亡最低濃度 : 6.o mg/L

5.5 毒性症状

暴露期間中に観察された個体毎の毒性症状を表2‐1、表2‐2 および Table 5 に示し

た 。 ・

観察された主な症状は、軽度なものとして、遊泳異常 (上層遊泳、不活発、平衡失

調) 、重篤なものとして横転、横臥であった。
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(⑩

表2‐1.暴露期間中の観察結果

区分 観察時間
3時間 6時間 24 時間 48 時間 72 時間 96 時間

死亡 (累積) O O O O O O

正常 10 10 10 10 10 10

死亡 (累積) O O O O O O

重篤 O O O O 0 ‐ O

異常 O O 2(不活発) 3(不活発) 3(上層遊泳) 3(上層遊泳)

2(不活発)

正常 10 10 8 7 7 5

死亡 (累積) O O O O O O

重篤 O O O O O O

異常 1(上層遊泳) 3(上層遊泳) 3(不活発) 4(不活発) 2(上層遊泳)
2(不活発)

4(上層遊泳)

5(不活発)

1(平衡失調)
正常 9 、 7 7 6 6 , O

死亡 (累積) O 0 , O O O O

重篤 O 1(横転) 1(横転) 1(横臥) 3(横臥) 2(横転)
5(横臥)

異常 2(上層遊泳) 3( 上層遊泳) ・

6(不活発)

2(上層遊泳)
7(不活発)

2(上層遊泳)
7(不活発)

5(上層遊泳)
2(不活発)

3(上層遊泳)

正常 8 O O O ・O O
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表2-2. 暴露期間中の観察結果

区分 観察時間
3 時間 6時間 24 時間 48 時間 72 時間 96 時間

死亡 (累積) O O O 1
1 4 9

重篤 1(横転)
5(横臥)

8(横転) 9( 横転 )- 9(横臥) 6(横臥) 1(横臥)

異常 4(不活発) 2(平衡失調) 1(平衡失調) O O O

正常 O O O O O O

死亡 (累積) O ・ I 10 10 10 10

重篤 2(横転)

8(横臥)

9(横臥) O O O ・O

異常 O O O O O O

正常 O O O O O O

死亡 (累積) O 4 10 10 10 10

重篤 10(横臥) 6(横臥) O O O O

異常 O O O O O O

正常 O O O O O O
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5.6 試験溶液の水温、溶存酸素濃度および pH.
′

試験溶液の水温を Table 6、溶存酸素濃度を Table 7、PH を Table 8 に示した。

96 時間の暴露期間中の水温は 23.9 ~ 24.0℃の範囲内であり、暴露期間中の変動

は 1℃以内であった。試験水温の変動を連続的に監視するために別に設けた試験容

器内の水温は 24±1℃の範囲内であった。

溶存酸素濃度は 5.7 ~ 8.2 mg/L の範囲内であり、すべての試験区で飽和溶存酸

素濃度の 60 % 以上が維持され (24.0℃の飽和溶存酸素濃度 :8.25 mg/L) 、試験成

立条件を満たした。

pH は 7.1~ 7.9 の範囲内で、暴露期間中の同一容器内の変動は 1,0 以内で

あった。

目 .

5.7 試験計画書からの逸脱の有無

試験原液の調製法に試験計画書からの逸脱があった。

逸脱の内容 :試験計画書では200 mg の被験物質を 2 L メスフラスコに取りloo

mg/L の原液を調製することになっていたが、担当者は 600 mg の被験物質を 3 L の

メスフラスコに取り、200 mg/L の原液を調製した。試験溶液の調製に際しては、試

験原液の使用量を調整し、試験計画書の設定濃度に合わせたため、試験の質や完全性

に影響はないと判断した。

6 保管

試験に関する下記の記録および試資料は、当施設の資料保管施設に保管する。

1)主計画表

2)試験計画書、生データおよび最終報告書

3)信頼性保証部門によって実施された監査または査察の記録

4)職員の資格、訓練、経験および職務分掌の記録

5)機器類の保守点検および校正の記録および報告書

6)コンピュータ化されたシステムの有効性確認の記録

7)全標準操作手順書の経時的ファイル

8)環境モニター記録

9)被験物質、対照物質

10)その他の資料 以 上

‐ 15 -



Table l. Measured Concentrations of the Test substance in TestSolution

(Semi‐Static Condition C1osed Systemー)

NominaI Measured Concentration,mg/L(Percent of Nominal) MeanaMeasured

Concentration o Hour 48 Hours 96 Hours Concentration

(mg/L) new old new old (mg/L)

Control 〈0.06 ( ‐ ) 〈0.06 ( ‐ ) 〈0.06 ( ‐ ) 〈0.06 ( ‐ )

1.5 1.64 (109) 1.44 ( 96) 1.68 (112) 1.61 (108) 1.59

2.2 2.18 ( 99) 1.86 ( 84) 2.27 (103) 2.14 ( 97) 2.11

3.2 2.95 ( 92) 2.58 ( 80) 3.07 ( 96) 2.93 ( 91) 2.88

4.6 4.30 ( 94) 3.83 ( 83) 4.39 ( 96) 4.39 ( 96) 4.23

6.8 6.26 ( 92) 5.83 ( 86) D D 6.04

10 9.15 ( 91) 8.74 ( 87) D D 8.94

new : Freshly preparedtest solutions

old : Test solutions after 48hours exposure

a : Time ‐weighted mean

D : Not measured(all fish were dead)

‐ 16-
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Table 2. The Numbers of Dead Fish(Mortality)

(Semi ‐Static Condition C1osed System)

NominaI Meana Measured Cumulative Mortality(percent Mortality)
Concentration Concentration

(mg/L) (mg/L) 24 Hours 48 Hours 72Hours 96 Hours

Contro1 10 ( 0) OA0 ( 0) 0/10 ( 0) 0/10 ( 0)

1.5 1.59 0/10 ( 0) OA0 ( 0) OA0 ( 0) 0/10 ( 0)

2.2 2.11 0/10 ( 0) 0/10 ( 0) 0/10 ( 0) 0/10 ( 0)

3.2 2.88 0/10 ( 0) OA0 ( 0) 0/10 ( 0) 0/10 ( 0)

4.6 4.23 0/10 ( 0) 1月 0 (10) 4月 0 ( 40) 9/10 ( 90)

6.8 6.o4 10/10 (100) 10月 0 (100) 10/10 (100) 10/10 (100)

10 8.94 10月 0 (100) 10月 0 (100) ‐ 10/10 (100) 10月 0 (100)

Time ‐weighted mean
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Table 3. Calculated LC50values

Exposure Period LG閃 95 %Confidence statistica1

(Hours) (mg/L) Limits(mg/L)Method

24 5.1 4.2 ー 6.OBinomia1

48 4.8 4.3 ー 6.8 Logit

72 4.4 3,6 ー 7.2 Logit

96 3.7 2.5 ー 4.2 Logit

Table 4. The Highest Concentration in o % Mortality,the Lowest Concentration in loo %

Mortality

Expos 世 e Period Highest の ncentration LowestConcentration
目

(Hours) ino%Mortality in loo %Mortality

(mg/L) (mg/L)

24 4.2 、 6.O

48 2.9 6.O

72 2.9 6.O

96 2.9 6.O

‐ 18-
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Table 5. observedToxic Symptoms

(Semi ‐Static Condition C1osed Systemー)

NominaI Meana MeasuredToxic Symptoms

Concentration Concentration

(mg/L) (mg/L) 3 Hours 6 Hours 24 Hours 48 Hours 72Hours 96 Hours

Control -N N N N N N

1五 1寺 9 N N N(8),AS(2) N(7),AS(3) N(7),AS(3) N(5),AS(5)

2.2 2.・I N(9),AS(1) N(7),AS(3) N(7),AS(3) ,N(6),AS(4) N(6),AS(4) AS(10)

3.2 2.88 N(8),AS(2) AS(9),C(1) AS(9),C(1) AS(9),C(1) AS(7),C(3) AS(3),C(7)

4.6
ー

4.23 AS(4),C(6) AS(2),c(8) AS(1),C(9) C(9) C(6) C,(1)

6.8 6.o4 C(10) C(9)D D D D

n
U10 8.94 C(10) C(6)D D D

a : Time ‐weighted mean

N : No toxic symptom was observed(Normal)

c : critical( エロはnobile)

AS :Abnormal swimming

D : AI1fish were dead
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Table 6.Temperature

(Semi ‐Static Condition C1osed Systemー)

Temperatt 口re,0CNominaI Meana Measured empera ure'

Concentration Concentration o H。じば 24 Hours 48 Hours 72 Hours 96Hours 一

(mg/L) (mg/L)
new -old new ‐ old

Control ‐ 23.9 24.0 24.0 23.9 24.0 23.9

1.5 1.59 23.9 24.0 24.0 23.9 24.0 23.9

2.2 2.11 23.9 24.0 24.0 23.9 24.0 23.9

3.2 2.88 23.9 24.0 24.0 23.9 24.0 23.9

4.6 4.23 23.9 24.0 24.0 23.9 24.0 23.9

6・8 6.〇4 , 23・9 24・O NM NM NM NM

I0 8.94 23.9 24.0 ‐NM NM NM NM

a : Time ‐weighted mean

new : Freshly preparedtest solutions

old : Test solutions after 48hours exposure

NM : Not measured(all fish were dead)
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Table 7. Dissolved oxygen Concentrations

(Semi‐Static Condition C1osed Systemー)

NominaI Meana Measured Dissolved oxygen Concentration,mg/L

Concentration Concentration o Hour 24 Hours 48 Hours 72Hours 96 Hours

(mg/L) (mg/L)old new oldneW ‐ - -

Control - , 8.2 6.8 6.7 8.2 6.8 6.4

1‐5 1.59 8.2 7.0 6.9 8.2 6.9 6.3

2.2 2.11 8.2 6.6 6.5 8.2 6.3 5.8

3.2 2.88 8.2 7.0 6.6 8.2 6.7 5.8

4.6 4.23 8.2 6.7 6.3 8.2 6.3 5.7

6・8 6.04 8・2 7.5 NM NM NM NM

.〇 8.94 8.2 、 7・8 NM NM NM NM

a : Time ‐weighted mean

new : Freshly preparedtest solutions

old : Test solutions after 48hours exposure

綱 : Not measured(all fish were dead)
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Table 8.pH Values

(Semi ‐Static Condition C1osed Systemー)

NominaI MeanaMeasured pH

Concentration Concentration o Hour 24 Hours 48 Hours 72Hours 96 Hours

(mg/L) (mg/L)old oldneW . 一 neW ‐

Contro1 7.7 7.3 7.2 7.9 7.3 ・ 7.2

1.5 1.59 7.7 7.3 7.2 7.9 7.3 7.1

2.2 2.11 7.7 7.3 7.3 7.9 7.3 7.1

3.2 2.88 7.7 7.3 7.2 7.9 7.3 7.1

4.6 4.23 7.8 7.3 7.2 7.9 7.3 7.2

6・8 6・04 7・8 7.5 NM NM NM NM

・0 8・94 7・8 7.5 NM NM NM NM

a : Time ‐weighted mean

new : Freshly preparedtest solutions

old : Test solutions after 48hours exposure

馴 : Not measured(all fish were dead)

‐22-
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試験用水の水質

‐24-



Table A‐IWater Quality of Dilution Water

Parameter Concentration

BOD

COD

Total phosphorus

pH

〈0.6 mg/L

〈0.6 mg/L

〈0,.02 mg/L

7.3

(25.8 ℃)

Coliformgroupbacteria

Mercury

Copper

Cadmium

Zinc

Lead

A1uminium

Nickel

Chromium

Manganese

Tin

工ron

Cyanide

Free chlorine

Bromide

F1uoride

Sulfide

Total ammonlum

Arsenic

Selenium

Evaporation residue

E1ectricconductivity

Total hardness(as Caco3)

A1kalinity

Sodium

Potasslum

Calcium

Magnesium

/
′

N.D.

〈0.0005mg/L

〈0.0lmg/L

〈0.002mg/L

〈0.0lmg/L

〈0.005mg/L

〈0.02mg/L

〈0.005mg/L

〈0.05mg/L

〈0.02mg/L

〈0.l mg/L

〈0.l mg/L

〈0.l mg/L

〈0.05mg/L

〈0.2mg/L

O.03mg/L

〈0.5mg/L

〈0.05mg/L

〈0.005mg/L

〈0.005mg/L

70 mg/L

8.94 ms/m

32 mg/L

30 mg/L

5.3 mg/L

1.4 mg/L

9.6 mg/L

2.2 mg/L

Date of measurement:19August,2010
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Table B-1. The Numbers of Dead Fish(Mortality)

(Range Finding Test)

(Semi ‐Static Condition,open System)

Nominal cumulative Mortality(percent Mortality)

Concentration

(mg/L) 24 Hours 48 Hours 72Hours 96 Hours

Contro1 5 ( o) 5 ( 0) 5 ( 0) 5 ( 0)

1.0 0/5 ( o) 5 ( 0) 0/5 ( 0) 5( 0)

2.2 0/5 ( o) 5 ( o) 5 ( 0) 0/5 ( 0)

4.6 2/5 ( 40) 4/5 ( 80) 4/5 ( 80) 4/5 ( 80)

10 5/5 (100) 5 (100) 5/5 (100) 5 (100)

Table B‐2. Measured concentration of the Test substance in TestSolution

目 (Range FindingTest)

(Semi-static Condition,open System)

NominaI Measured Concentration(mg/L)

Concentration o Hour 、 48Hours 96 Hours

(mg/L)old oldneWneW

Control 〈0.06 〈0.06 〈0.06 〈0.06

1.o o.970(97) 0.928(93) 1.01(101) 0.832(83)

2.2 2.06 (94) 2.11(96) 2.10 (96) 1.95 (89)

4.6 4.40 (96) 4.21(91) 4.44 (96) 4.26 (93)

10 9.70 (97) 8.23 (82) D D

new : Freshly preparedtest solutions

old : Test solutions after 48hours exposure

D : Not measured(all fish were dead)

Table Bー3. observedToxic Symptoms

(Range Finding Test)

(Semi ‐Static condition,open System)

NominaIToxic Symptoms

Concentration

(mg/L) 3 Hours 6 Hours 24 Hours 48 Hours 72Hours 96 Hours

ControIN N N N N N

I.O N N N N AS(1) AS(1)

22 N AS(1) AS(1) AS(2) AS(2) AS(5)

4.6 c(5) c(5) C(3) C(1) c(1) C(1)

10, C(4)D D D D D

N : No toxic symptomwas observed

D : AI1fish were dead

AS :Abnormal swimming

C :Critical condition
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2‐tert‐ブチルフェノーノメ分析法

1. 分析が法

(1)分析法の慨要

試験滞癖褒の一定量を、W検出器を備えた高速液体クロマトグラフ QWLC)に注入し、クロマトグラ

ムと同時にピーク面積 (カウント数)をデータ処理装置から求める。このビ」ク面積を用い、標準

液の検電線から試験轍夜中の激戦物質の潤哩Eを求める。

(2)装置および器具
,a) 高園副本クロマトグラフ : L-6側0型 日立製作所

b) 分離功ラム : MightysiI RP-18,4,6 ×150 11m 関東化学

c)カラム恒温槽 ; lr5025型 ,日立製作所

d)W 検出器 : lr4側0型 日立製作所

e)オ÷トサンプラー : L‐2200型 日立製作所

のデータ処理装置 : 2600型 日立製ず翻折

g)化学天秤 : AC‐204型 メトラー

h)超音波洗浄器 : B&Aお酬 82m型 ヤマト科学

i)純水製造装置 :Milli ・ SPT肥 ミリポア

j)メスシリンダー ,: 容量 500 nIL 柴田科学

k)メスフラスコ : 容量 10,25,IW 鵬 柴田科学

1)ホールピペット・ : 容量 1叫 柴田科学学

可 メスピペット : 容量 lmL 柴田科学

(3)試薬
a)2 ‐tertつ勺湖ェノール : 純度 99,9% 、ロット番 号一--- ■ ,

b)アセトニトリル : 肥LC用 牙略部糊薬

c)純水 - - ; 純水製造装置で製造告

◎試薬の調製
a)′海猫液

アセトニトリル 6㈹嵐と純水 400n をメスシリンダーで取り混合する。調製した字翻鰍夜は使用

前に超音波処理をしながら減圧し、脱気する。

b)被験物質標準原液 (1閃0咽んL
被験物質約 100腿 を lm 肌メスフラスコに 0.1腿の桁まで精秤する。これにアセトニトリ

ルを加えて溶解し裾線を合わせる。

. 秤量した質量から、純度換算を行った上、正確な被験物質の測度を算出する。

‐29-
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(5)操作
a)2. に記載する分析条件で肝LCを作動し、装置を安定させる。

b)3. に言璃ける方法で検電線を作成する。

c)検基線の被験物質濃度範囲ョ内に入るように試験際隊夜を純水で希釈し、その 50 "L を鞭LCに注

入してクロマトグラムと同時にピーク面積を得る。

d)検基線により濃度を求め、希釈率を補正し÷ぼ試験溶癖夜の被験物質濃度を算出する。ノ

2. 摺比測定条件

(1) 分離ヒカラム :MightysiI RP‐18,4.6 × 150 皿

(2)恒温橡制度 : 40℃ ‐

(3)溶轍夜 : アセトニトリル/純水 (60/40)

(4) 流量 : 0.8肌/min

(5)検出波長 : W 273 nm 巨昌

(6)注入量 : 50 PL

3. 検量; の作成

(1)被験物質標準原液 (1000腿九)0.25 皿 を 251m メスフラスコに正確に分取し、純水で標線を合

わせ、1omg/L 標準液を調製する。標準液 10腿/Lから、0.1lm、0.5血、1.0血 をそれぞれ 10

皿 メスフラスコに正確に分取し、純水を用いて標線を合わせ、0.1腿/L、0.5腿/L、1.0腿九 標

準液とする。

(2)各標準液について 50“Lを肝LCに注入し、データ処理装置からクロマトグラムと同時にピーク面

積 (カウント≧助 を得る。被験物質濃度を横軸にピーク面積を縦軸にとり検基線を作成する。この

時の回り開式の相昌排霧数も算出する。

表1 検電線に使用したデータ例

No.
被験物鴬濃度
・,(mg九 )

ピーク面積

(“V.sec)

11ー
O O

2 0.1024 、 1905

3 0.5120 9138

4 1.024 18192
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図1 検量線例

4. 添加回収率

1.(4).b)で調製した被験物質標準原液 (1079咽/L)を試験用水に添訪。し、濃度が 0.1079咽/L、

1.079咽/L、10.79腿/Lにおける、回収率を算出した-

結果を表2 に示す。回収率は 101~108% であった。

表2 添加回収率

試糊濃度
(mg九)

n
測定値
(照/L)

測定値平均
(mg九)

回収率
(%)

0.1079
I 0.1120

0.116 108
2 0.1190

1.079
I 1.079

1.09 101
2 1.of兆

10.79
I 10.92

10.9 101
2 10.96

5. 保存安定性

4. の添加回収で調製した 3 濃度の試料溶聯枝 (0.1079mg/L、1.079腿九、10.79腿/L) を、密閉 ・

遮光斜牛において 3日間冷蔵庫で保存し、試料溶液の安定性を確認した-

結果を表 3 0O示す。3 日間冷蔵庫保存評夜の濃度糸欝持率は 97 ~102% であった-

‐31-



表3 縄時変化

開始時測定値
(腿九)

3日後

n
測定値
(腿九)

測定値平均
(腿九)

濃度餅跡狩率
◎

0.116
I 0.1(Kil

0.113 97
2 0.1194

1.09
I 1.102

1.11 102
2 1.1(形

10.9
11ー

11,仰
11.O 101

2 11.03

6.定量下限値および検出限界値 巨昌
被験物質濃度 0.1079mg/Lのョ諦鰯夜 50 "L を肝LCに 7回注入し、得られた測定値の標準偏差値

の 10倍を定量下=剛直、3倍を検出限界値とした-

結果を表 4をO示す。定量下=剛直は 0.06咽/L 、検出限界値は 0.02咽/Lであった。

表4 定量下=剛直および検出限界値の算出データ

n
測定値
(mg九)

I 0.1206

2 0.1082

3 0.1193

4 0.1139

5 0.1(お6

6 0.1212

7 0.1138

平均値 0.1148

標準偏差(α『.) 0.00588

定量下=馴直= 0.00588× 10 キ 0.06腿/L

検出限界値 = 0.00588× 3 キ 0.02 mg/L
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魚源 急性毒幽試験
2010‐生態 16
ファイル名= 2030083 更新日 :2011/02/02

区 濃度 連 実額1隊影響・死亡)
腿/L ( log) 0 24 48 72 96ho班
1 0 ( ‐ ) ‐1 10 0 0 0 0
2 1.59 ( 0.20) 1 10 0 0 0 0
3 2.11 ( 0.32) 1 10 0 0 0 0
4 2,88 ( 0.46) 1 ‐10 0 0 0 0
5 4.23 ( 0.63) 1 10 0 1 4 9
6 6.o4 ( o.78)1 10 10 . 10 10 10
7 8.94 ( 0.95) 1 10 10 10 10 10

附r照に対する]害1恰 (%)
区 濃度 影響・死亡
mg/L ( log) 24 48 72 96ho 世
1 1.59 ( 0.20) 0,00 0.仰 0,00 0.00

2 2.11 ( 0.32) 0,仰 0.仰 0.00 0.00

3 2,88 ( 0.46) 0,00 0.仰 0,00 0.00

4 4.23 ( 0.63) 0,00 10.仰 40,00 90.00

5 6.04 ( 0.78) 100.仰 1側 ,仰 100.00 100,00

6 8,94 ( 0,95) 100.仰 100,仰 lm.00 100.0O

EC50計算に用いたデータ (Probit,Logit法)
区 濃度 影響・死亡
咽/L ( log) 0 24 48 72 96ho世
1 1,59 ( 0.20)10. 仰
2 2,11 ( 0.32) 10,聞

.・
」′、1
1一′▲、
」′、t
」r、t
′r▲、
」▼.・
′▼

g2
0
籾
46
醍
78
%

0
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.

・
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1

=̂
v
=̂
V
=̂
V
=̂
v
=̂
v
=̂
v

′
十、
′十t、.′

′十

′十

′十
ー′

3 2,88 ( 0.46) 10,仰 0.10 0.10 0,10

4 4.23 ( 0.63) 10.m o.10 1.00 4.00 9.00

5 6.04 (0.78) 10,00 9,90 9,90 9,90 9.90

6 8,94 ( 0.95) 10,側

2010‐生態 16

魚類 急性毒幽試験観察回数=5濃度区数=7(腿/L)
繰 り返 し数 = 1,1,1,1,1,1,1

データファイル :2030083 更新日 :2011/02/02

生物量
濃度 繰返し 0 24 48 72 96
0 (1) 10.000 0.omo o.0側 0 0,0000 0,00凹
(1)1.59 10.000 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000

2‐11
≦B

1o‐OOO O‐omo o‐owo o‐oom o.OOの
2.88 十 10.000 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000

4.23 (
(B
IO‐OOO O‐O㈹ O1. omO 4‐OO聞 9‐OO仰

6.04 10.000 10.000 10.000 10.000 10.000

8.94 1 10.000 10.000 10.000 10.000 10.000

-、
′▼、+
」′-、
」-、+
′ー、+
′ーー、
十′
、十
′ー

1
i
1
i
1
↓
1
↓
1
↓
1
ー
1
ー

′
、・′十
、、′十
、・′十
、、′十
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生物量 (%)
濃度 24 48 72 96how
l.59 0.00 0.00 0.00 0.00

2.11 0.00 0.00 0,00 0.00

2.88 0.00 0.00 0.00 0.00

4.23 0.00 10.00 40.00 90.00

6.04 100.00 100,仰 1側 ,00 100.00

8.94 mo.00 100.00 100.00 100.00
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E(L)C50計算 収束判定値=0.0001 最大反復回数=50

EC50計算ごとの詳細データ

プロビット関数

●● 24h EffectE(L)C50計算 収束までの反復回数=2 ●●
◎デザイン行列
・搬 n y y/n c onst, loglo(C)

4.23 10.00 0.100 0.01 1.000 0.626

6.04 10.00 9.900 0.99 1.000 0.781

◎ 回帰式の適合度の検定は、自由度が〈1のためできない

◎パラメータ推定
パラメータ名 係数(e推定) 標、準誤差(SE) e推定/SE
const ‐21.16 7.640 ‐2.770

1og(の nc.) 30.08 10.79 2.787

巨雪
WALD検定 ×2値=7.766 自由度 1 有意確率『.仰5

◎ 推定値と残差
濃度 Y Y推定 残差鍍数)Y/n(P) 冗推定 残差(割合)
4.23 0.100 0.100 ‐6E‐7 0.010 0.010 ÷6E‐8

6.-04 9.900 9.900 5.E ‐7 0.9190 0.9190 5.E‐8

◎ 診断統計量搬 - 潮ヒ一
昭/L のokの圃離 てこ比 逸朝凪廓莞差 ビアソン残差 逸則胞度一発差 ビアソン残差
4.23 8.E 十17 1.000 ‐2E-6 ‐2E‐6 ‐48.63 ‐48.62

6.04 3.E十19 1.000 2.E‐6 2.E‐6 106.8 106.8

EC駅)%、80% 、EC50% 、20% 、10% の推定
log(肥90) = 0.6611 (95%R ange:0.5475- 0,6913)
EC90(腿 /L)= 4,5822 (95% 版 nge:3,5276- 4,9120)
log(図80) = 0,6757 (95% 触れge:0.5748 - 0,7218)
EC80(咽 /L)= 4,7392 (95%1強nge:3,7570- 5,2698)
log(肥 50) = 0,7037 (95%Ra 腿 e:0.6272- 0.7802)
EC50(mg/L)= 5,0546 (95%R ange:4,2381- 6.0285)
log(蹴 20) = 0.7317 (95%R ange:0,6795 - 0.8386)
EC20(mg/L)= 5,3910 (95%Range:4,7807- 6,8964)
log(肥 10) = 0.7463 (95%R ange:0.7068- 0,8692)
ECI0(mg/L)= 5,5757 (95%R ange:5,0915- 7,3988)
収束せず ・

・● 48h EffectE(L)c50計算 収束までの反復回数=50 収束せず ●●
◎デザイン行列
・搬 n y y/n const, loglo(C)

2.88 10.00 0.100 0.01 .1.000 0.459

4.23 10.00 1.000 0.10 1.000 0.626

6.04 10.00 9.900 0.919 1.000 0.781

◎ 回帰式の適合度の検定 %2値 ( 0.05,dFI)=3.841(PO.01,df=1)=6.635
×2乗 (逸脱度) =8.257 〉= 6.635** 適合が悪い
×2乗 (ビアソン)=6.123 〉= 3.841* 適合がよくない
AIC = 21.00

◎パラメータ推定
パラメータ名 係数(e推定) 標準誤差(SE) e推定/SE
const ‐5.OEヲ4 2.761 一1.845
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log(Cbnc.) 7.748 4.154 1.865

WALD検定 X2値=3.479 自由度 1 有意確率 O.062

◎ 推定値と残差
濃度 Y Y推定 残差壊数)Y/n(P)冗推定 残差(割合)
2.88 0.100 0.624 ÷0,524 0.010 0.062 -0.052

4.23 1.000 4.045 ‐3,045 0.100 0.405 -0.305

6.04 9.900 8.307 1.593 0.990 0.831 0.159

◎ 診断続清村量搬 , 一 潮 ヒー .
腿/L Cmkの銅離 てこ比 逸切胤度残差 ビアソン残差 逸馳抱蛇残÷差二ビアソン残差
2.88 4.E ‐4 0.460 -0.843 -0.685 ‐1.147 ‐0.932

4.23 9.189 0.7019 ‐2.154 一1.962 ‐3.990 ‐3.635

6.04 7.965 0.831 1.705 1.343 4.150 3.269

EC!※)%、80% 、EC50%、20% 、10% の推定
log(蹴 90) = 0.4921 (95%R ange:0.4211- 0.5631)
EC罰 (曜 /L)= 3,1055 (95%Range:2,6370- 3,6572)
log(日C80) = 0.5489 (95%Range:0 ‘4697 - 0,6281)
EC80(mg/L)= 3,5392 (95%Ramge:2.9491- 4,2474)
log(肥 50) = 0.6575 (95%Range:0,5724- 0,7622)
EC50(腿 /L)= 4,5450 (95%R ange:3,7359- 5,7833)
log(肥 20) = 0,7662 (95%最中ge:0.6556- 0,8767)
EC20(咽 /L)= 5,8367 (95%最中ge:4,5248- 7,5289)
log(肥 10) = 0,8229 (95%Range:0.7042- 0.9417)
ECI0(略 /L)= 6,6519 (95%R ange:5,0604- 8.7439)

●● 72h EffectE(L)C50計算 収束までの反復回数=5 ●●
◎デザイン行列
搬 n y y/n const, loglo(C)
2.88 10.00 0.100 0.01 1.000 0.459

4.23 10.00 4.000 0.40 1.000 ‐0.626

6.04 10.00 9.900 0.99 1.000 0.781

◎ 回り説式の適合度の検定 %2値 ( 0,05,dに 1)=3.841(PO.01,df=1)=6,635
×2乗 (逸脱度) =0.134 〈 3.841 適合する
×2乗 (ビアソン)=0.157 〈 3.841 適合する
AIC =19.83

◎パラメータ推定
パラメータ名 係数(e推定) 標準誤差(SE) e推定/SE
const ÷9.469 3,481 -2.720

1og(の nc.) 14.81 5.401 2.742

WALD検定 ×2値=7.520 ,自由度 1 有意確率 0.006

◎ 推定値と残差
濃度 Y Y推定 残ご差偶数)Y/n(P)冗推定 残差(割合)
2.88 0.100 0.039 0,0161 0.010 0.004 0.006

4.23 4,.000 4.238 ÷0.238 0.400 0.424 -0.024

6.04 9.900 9.821 0.079 0.990 0.982 0.008

◎ 診断統計量　 　 　 　　　
腿/L Cmkの距離 てこ比 逸朝凪時残差 ビアソン残差 逸風兇度残差 ビアソン残差
2.88 0.047 0.373 0.261 0.314 0.330 0.397

4.23 0.455 0.853 ‐0.153 ‐0.152 -0.398 -0.397

6.04 0.270 0.774 0.206 0.189 0.432 0.397

EC90% 80% 、EC50% 、20% 、10%の推定
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log(EC90) 二 0.5528 (95%Range:0.4939 ‐ o.6117)
EC90(mg/L)= 3.5710 (95%Range:3.1182 一 4.0896)
log(駕 80) = 0,5825 (95%Range:0,4593 - 0,5834)
EC80(腿 /L)= 3.8238 (95%R ange:2.8792 ‐ 3.831の
log(肥 50) = 0.6393 (95%紬略 e:0.5694 一 0.7056)
EC50(腿 /L)= 4,3583 (95%Range:3,7101- 5,0769)
log(肥 20) = 0,6961 (95%Range:0.6795- 0,8278)
EC20(咽九 )= 4,9675 (95%Range:4,7806- 6,7268)
log(肥 10) = 0,7258 (95%版頗ge:0.6485 - 0,8032)
ECI0(mg/L)= 5.3191 (95%紬 nge:4.4516 ‐ 6.3558)

収束せず

●● 96h E賃ectE(L)C50計算 収束までの反復回数=50 収束せず ●●
◎デザイン行列
搬 n y y/n const, loglo(C) ,

2.88 10.00 0.100 0.01 1.000 0.459

4,23 10.00 9.000 0,90 1.一 0 0,626

6.04 10.00 9.900 0.19 . 1,000 0.781

目 ◎ 回り試 噺 飴 度の検定 %2値僻 o.o5, 1 3.841 脚 .01,征コ 6・635
×2乗 (逸脱度) =3.564 〈 3.841 適合する
×2乗 (ビアソン)=2.651 〈 3.841 適合する
A工C = 16.31

◎パラメータ推定
パラメータ名 係数(e推定) 標準誤差(SE) e推定/SE
Const 一3,328 2・812 -2・250

1og(の nc.) 10.99 4.703 2.337

WALD検定 ×2値=5.461 自由度一1 有意確率キ0.019

◎ 推定値と残E差
濃度 Y Y推定 残差鍍数)Y/n(P) 冗推定 残差(割合)
2.88 0.100 1.004 ÷0.904 0.010 0.100 -0.090

4.23 9.000 7.107 1.893 0.900 0.711 0.189

6.04 9.900 9.880 0.020 ,0.990 0.988 0.002

◎診断縮憤激 - 鰯ヒー
咽/L Cookの胴離 てこ比 逸明胞叉嚇携差 ピァソン残差 逸脱究廓莞差 ビアソン残差
2.88 8.366 0.876 . -1.198 -0.951 ‐3.405 -2.704

4.23 10.82 0.800 1,458 1.320 3.260 2.952

6.04 1.E‐5 0.324 0.061 ′ 0.059 0.074 0.072

EC90% 、80% 、EC50% 、20% 、10% の推定
log(肥 90) = 0,4592 (95%R ange:0,3482- 0.5702)
EC90(腿 /L)= 2.8787 ・ (95%R ange:2.2296- 3.7167)
log(蹴 80) = 0,4992 (95%Range:0,3786- 0.6199)
EC80(mg/L)= 3,1566 (95%Range:2,3910- 4,1673)
log(肥 50) = 0,5758 (95%R ange:0,3985 - 0,6768)
EC50(腿 /L)= 3,7653 (95%Range:2,5032 - 4,7510)
log(EC20) = 0.6524 (95%Range:0.6382 ‐ 0.9535)
EC20(mg/L)= 4,4913 (95%R ange:4.3466- 8,9837)
log(ECIO) = 0.6924 (95%Range:0.5251- o.8597)
ECI0(mg/L)= 4.9249 (95%Range:3.3502 - 7.2397)

ロジツト関数

●● 24h EffectE(L)C50計算 収束までの反復回数=2 ●●
◎デザイメ行列
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濃度 n y y/n Const. 10glo(C)
4.23 10,00 0.100 0,01 1.000 0.626

6.04 10,00 9.900 0.99 1.000 0.781

◎ 回帰式の適合度の検定は、自由度が〈1のためできない

◎パラメータ推定
パラメータ名 係数(e推定) 標準誤差(SE) e推定/SE
const ‐41.80 20.57 ‐2.032

1og(の nc.) 59,41 29.05 2.045

WALD検定 ×2値 .181 自由度 1 有意確率 0.041

◎ 推定値と残差
濃度 Y Y推定 残差渡さ数)Y/n(P)冗推定 残差(割合)
4.23 0.100 ,0.100 2.E‐9 0.010 0.010 2.E-10

6.04 9.900 9.900 ‐IE‐7 0.990 0.990 ‐IE‐8

◎ 診断続濡計量　 　 　 　　　
mg/L のokの圃離 てこ比 逸劇烈廓携差 ビアソン残差 逸剥池胞′せ差 ビアソン残差
4.23 2.E 十12 1.000 1.E‐8 7.E‐9 ＼ 0.159 0.116

6.04 4.E 十15 1.000 ‐3E‐7 ー3E‐7 ‐5.272 ‐5.252

EC駅)%、80% 、EC50% 、20% 、10%の推定
log(EC90) = 0.6667 (95%R ange‐:0,4201- 0.9133)

EC90(腿 /L)= 4.6420 (95%R ange:2,6311- 8,1896)
log(蹴80) = 0.6804 (95%Range:0,4287- 0,9320)
EC80(腿 /L)= 4,7902 (95% Range:2,6838- 8,5500)
log(EC50) = 0.7037 (95%R ange:0. 姓 34- 0.9639)
EC50(腿 /L)= 5,0546 (95%R ange:2,7762- 9,2030)
log(EC20) = 0.7270 (95%R ange:0,7223- 1,2600)
EC20(如膨 L)= 5.3336 (95%Range:5.2760 一 18.199)
log(肥 10) = 0,7407 (95%R ange:0.4668- 1,0146)
ECI0(mg/L)= 5.5039 (95% Range:2.9292 ‐ 10.342)

●● 48h EffectE(L)C50計算 収束までの反復回数=7 ●●
◎デザイン行列
・搬 n y y/n const, loglo(C)

2.88 10.00 0.100 0.01 1.000 0.459

4.23 10.00 1.000 0.10 1.000 0.626

6.04 10.00 9.900 0.99 1.000 0.781

◎ 回り開式の適合度の検定 %2値 ( 0.05,dた 1)= 3.841(PO.01,df=1)=6.635
×2乗‐(逸明見度) =0.655 〈 3.841 適合する
×2乗 (ビアソン)= 3.957〉= 3.841* 適合がよくない
AIC = 13.40

◎パラメータ推定
パラメータ名 係数(e推定) 標準誤差(SE) e推定/SE
const ‐25.70 10.16 ‐2.529

1og(の nc.) 37,85 15.55 2.433

WALD検定 ×2値=5.921 自由度 1 有意確率 0.015

◎ 推定値と残差
濃度 Y Y推定 残差優…数)Y/n(P)冗推定 残差(割合)
2.88 0.100 0.002 0.098 0.010 2.E‐4 0.010

4.23 1.000 1.203 ÷0.203 ′ 0.100 0.120 ‐0,020

6.04 9.900 9.795 0.105 0.990 0.979 0.011
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◎ 診断統計量　
mg/L
2.88

4.23

Cmkの圃離 てこ比
0.048 0.024

1919.4 0.990

140.1 0.986

逸 肋 -′ ot 、′

0.739

‐0.202

0.260

ビアソン残差
1.965

‐0.197

0.235

　　　　
逸且胞究嚇弟差 ピアソン残…差
0.748 ‐ 1.989

‐2.041 ‐1.989

2.207 1.9896.04 140.1 0.986 0.260 0.235 2.207 1.98

EC90% 、80% 、EC50% 、20% 、10%の推定
log(EC90) = 0.6209 (95%R ange:0.4732- 0,6584)
EC90(腿 /L)= 4,1770 (95%R ange:2,9733 - 4,5538)
log(蹴80) = 0,6423 (95%R ange:0,5310- 0,7226)
EC80(腿 /L)= 4,3882 (95%Range:3.3966- 5,2792)
log(肥 50) = 0.6789 (95%R ange:0,6299- 0,8323)
EC50(mg/L)= 4,7743 (95%R ange:4,2644- 6,7969)
log(肥 20) = 0,7155 (95%R ange:0,6089- 0,8222)
EC20(mg/L)= 5,1944 (95%R ange:4, 缶 30- 6,6409)
log(総 10) = 0.7370 (95%R ange:0,6271- 0,8468)
ECI0(腿 /L)= 5,4571 (95%R ange:4‘2372- 7,0282)

●● 72h EffectE(L)C50計算 収束までの反復回数=5 ●●
◎デザイン行列
濃度 n y

′
y/n Const. loglo(C)

2.88 10.00 0.100 0.01 1.000 0.459

4.23 10.00 4.000 0.40 1.000 0.626

6.04 10.00 9.900 0.919 1.000 0.781

◎ 回り詔式の適合度の検定 %2値 ( 0.05,dた 1)=3.841( 0,01,df=1)=6.635
×2乗 G逸明池度) =0.060 〈 3.841 適合する
×2乗 (ビアソン)=0.067 〈 3.841 適合する
AIC = 19.76

◎パラメータ推定
パラメータ名 係数(e推定) 標準誤携E(SE) e推定/SE
const ‐18.72 9.013 一2.077

1og(偽 nc.) 29,31 14,23 2.060

W皿D検定 ×2値 .243 自由度 1 有意確率 0.039

◎ 推定値と残差
濃度 Y Y推定 残差渡数)Y/n(P) 冗推定 残差(割合)
2.88 0.100 0.052 0.048 0.010 0.005 0.005

4.23 4.000 4.100 ÷0.100 0.400 0.410 ‐0.010

6.04 9.900 9.848 0.052 0.990 0.985 0.005

◎診断舘揖　
mg/L
2.88

4.23

Cmkの隔離 てこ比
0.017 0.330

0.512 0.938

0.092 0.732

EC90% 、80
0 = 0.5638

逸醜胞度残差
0.188

‐0.065

0.143

ビアソン残差ノ
0.212
‐0.064

0.134

一 棟凋ヒー
逸且胞度家甥垂 ビアソン残E差
0.230 0.259
‐0.260 ‐0.259

0.277 0.2596.04 0.092 0.732 0.143 0.134 0.277

EC90% 、80% 、EC50% 、20% 、10% の推定
log(賦 90) = 0.5638 (95% 版血ge:0,4307 ‐ 0,6969)
EC90(喝プL)= 3.6627 (95%版mge:2.6956- 4.9766)
log(肥 80) = 0,5915 (95%R ange:0,4518 - 0.7311)
EC80(mg/L)= 3.9036 (95%Range:2,8300- 5,3843)
log(肥 50) = 0,6388 (95%R ange:0,5534- 0.8551)
EC50(mg/L)= 4.3526 (95%R ange:3,5764 ‐ 7,1633)
log(EC20) = 0.6860 (95%Range:0.5240 ‐ o.8480)
EC20(mg/L)= 4.8534 (95%Range:3.3423 ‐ 7.0477)
log(ECIO) = 0.7137 (95%Ran e:0.5452 一 0.8822)

(95%Range:0.4307 - 0.6969)
(95%Range:2.6956- 4.9766)
(95%Range:0.4518 一 0.7311)
(95%Range:2.8300 ‐ 5.3843)

(95%Range:0.5534 ‐ 0.8551)
(95%Range:3.5764- 7.1633)
(95%Range:0.5240 ‐ 0.8480)

(95%Range:3.3423 ‐ 7.0477)

(95%Range:0.5452 一 0.8822)
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ECI0(腿 /L)= 5,1726 (95%R ange:3,5089- 7,6251)

●● 96h EffectE(L)C50計算 収束までの反復回数=6 ・●
◎デザイメ行列
濃度 n y y/nConst. 10gloの
2,88 10.00 0.100 0.01 1;000 0.459

4.23 10.00 9.000 0.90 1.000 0.626

6.04 10.00 9.900 0,99 1.000 0.781

◎ 回帰式の適合度の検定 %2値 ( 0.05,d←1)=3.841(PO.01,df=1
×2乗 (逸朝見度) =0.482 〈 3.841 適合する
X2乗 (ビアソン)=1,757 〈 3.841 適合する
A工C = 13.22

%2 値 ( 0.05,d ← 1)= 3.841(PO.01,df=1)= 6.635

3.841 適合する
3.841 適合する

◎パラメータ推定
パラメータ名 係数(e推定) 標準誤携≧(SE) e推定/sE
const ‐20.37 8.986 ‐2.267

1og(の nc.) 35,73 14,85 2.406.

WAL叩き定 X2値=5,790 自由度 1 有意確率 0.016

◎ 推定値と残差
濃度 Y Y推定 残差渡数)Yた(P)冗推定 残差(割合)
2.88 0.100 0.188 ÷0.088 0.010 0.019 ‐0.009

4.23 9.000 8.818 0.182 0.900 0.882 0.018

6.04 9.900 9.995 ÷0.0195 0.9190 0.999 -0.009

◎診断縞計量　 　　　　
腿/L Cmkの圃離 てこ比 逸醜胞度残差 ビアソン残差 逸且胞時残!せ ビアソン努
2.88 36.07 0.976 ‐0.224 ‐0.204 ‐1.454

‐
‐1.326

4.23 47.50 0.982 0.183 0.179 1.357 1.326

6.04 0.038 0.042 ‐0.631 ‐1.297 -0.645 ‐1.326

EC90%、80% 、EC50% 、20% 、10%の推定
log(肥 90) = 0.5086 (95% Range:0.4060 ‐ 0,6112)
EC90(mg/L)= 3,2257 (95%版 nge:2.5468- 4,0855)
log(EC80) = 0,5313 (95%Range:0.4241- 0,6385)
EC80(mg/L)= 3,3987 (95%Range:2,6553 - 4,3503)
log(肥 50) = 0,5701 (95% 版nge:0,3921- 0,6222)
EC50(腿 /L)= 3.7163 (95%R ange:2,4667 - 4.1896)
log(肥 20) = 0.6089 (95%R ange:0,4996 ‐ 0.7453)
EC20(mg/L)= 4,0636 (95%]紬ぬge:3,1592 ‐ 5,5627)
log(肥 10) = 0.6316 (95%R ange:0,5624- 0.8173)
ECI0(mg/L)= 4,2816 (95% Range:3,6512 ‐ 6,5660)

******************** END ********************

- 醐ヒー
逸且胞究一残務差 ビアソン残差
‐1.454

‐
‐1.326

1.357 1.326
-0.645 ‐1.326
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付属資料 -V

　
濃 度 分 析 HPLC ク ロ マ トグ ラ ム
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ブランク 一一/交の次

[

1

c" ・ ー c .5 2・58 ーITr 3 0FF5 o Q量′24′ーー 14216

計
HO PE1iKS

0,1024mg/L

CH ・ ー C.5 2.5 0 fIT丁 3 0FF5 0 01′24 ′1 1 11132 7

; 2‐1IP

lo-

D"2590 01′24 ノ11 1412?

rIETHO0 三 2“BP TRB 三 3 c日富 i

F I1‐E i ー C FIL C-HETIIODI 1iXT 【5TD T1ifILEI I CONCI -・li【GIIT

H0 , RT fIREfIH E IG H T C O H C B C H RIIE
・ 1 7 .18 11905 ーアア ○.0 0 0 0 13 2-1IP
T0‐rfll‐

ー190 5 17 7 0 .BOO
　　　　 　　　 　 　
　　 　 　　　　　
SRIIP‐RI-T i l ,0011

0,5120 腿 /L

Cil , ー C,S 2.50 nTT 3 0FF5 0 0ー′24′11 141is ′

?-eP

ID-

D“2500 01/2 ・1/ーー 1・1138

"ET"OD 電 2【BP TnGg .I C日薯 I

F IL I13 1 C IILC-1IETIー001I GXT 】~丁D Tflol‐fil I COHC; 1IEーG."

110、 lt丁 11IZ1inH E IG H T C OH C IIC “…IE
ー 7 ,ーa 19138 .8 193 0 ,000 8B Z‐BP

rOTfIL
913B B 193 0 ,080

PEIIK IZII」 I D
SF . , 1 ,ODD
S nllp‐niIT ミ ー‐000

-‘i2-



1,024 腿 /L

CH .1 C .5 2 .5 9 FIT T 3 0 F F 5 9 9 1′24′11 14159

5‐

2"BP

ー9-

111/24 ′1ー ー4:59D‐2568

rIETHOD S 2-BP TfiG; 5 CHi I

F IL E会 1 C fIL C-iIETHOD: EXT 一5TD TRBLE; 1 CONC; 日EtG"T

NO . RT RREIIH E IG H T C O N C 13C N 1iH E
1 7 .is lel192 1763 9 ,Be e 8 13 2-eP

TOTRL
1al9 2 1 7 6 3 EI .BI1e

PERKREJ I B
SF ; 1 ,Bag ・

昌

5nHP-RHT i 1.Bee
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CH . I C .~ 2 .SO RTT 3 0FF~ e DI ′24/11 15: り4

HO PEfIKS

CH. I C.5 2 .50 fiT T さ OFF5 8 01/24 ′11 15;15

HO PERK5

1.5 雌g/L

髪券 β -Jo ・灼か "≧/

CH .I C .5 2 .SB RTT S OFFS O BI ′24 ′11 15:26

5-

= 2-BP

ta-

al/24 ′11 ls-260‐2 5 138

HETHOD: 2-BP TIIG1 a CHi I

FtLE i ー C fil‐C -ーIE T H OD; EX‐r一5TD TIIIILEE I CONC:HEIGHT

NO . RT fiRER IIEI G H T CONC BC H R rIE
1 71.18 5888 5‐19 0 .eee BB 2一BP

　　　　　　
5 8 0 8 5 419 11 .aao

PERK REJ; la
SF ; 1 .atla
s R IIP‐RHT : 1 ,1169 ・
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Cil . I C .S 2 .5a RTT 3 0FFs a ol/24/11 ls:38

01/24/11 15:38D-259 リ

トIETHOD; 2MBP ‐rRGi 9CH : I

F rl‐E i I C IIL C一riETHOD: EXT-STD TfiBLE; I CONCi HE 【G11・

NO . RT RREfiH E IGHT COHC BC N IIH E
1 7 .18 5838 551 0 .eaり BI1 2一BP

TI1TRL
5838 551 8 .OBB

PER に 12E J I 9
　　 　 　　　　　　
SRHP-lirI T : 1.Bee

e1 ,。 /L

CH , I C .5 2 .5 6 fIT T S O F F~ e el ′24 ′11 10!18

5-

2-BP

la-

01 ′24/11 18:180-25ee

METHOD: 2-BP TfIG: 23 CHg I

F IL E : I C IIL C-11ETHOD: EXT-5TD Tfllil‐E: I CONCE HEIGHT

NO . R‐T RREIIHEIGHT CONC ・ BC NRHE
I ア.la EI135 ア83 8・ofilI B B 2ーBP

「OTfiL
8135 ア83 9・oae

PERK REJ: . り
　　 　 　　　　　
5 FIIIP一fil‐IT ; 1 .Beg

/“ /′‘↓

cH . I C・~ 2 .59 口丁T 3 0FFS B el ′24′11 18:39

5"

2‐BP -

19-

01/211 ′ーー 18:30D‐2599

HETHOO; 2-BP TRG; 24CH: I

F IL E I I C I1L C一11E T" ○○i EXT -IS1rD rn臼LEII C O N C : 11E ZI1HT

HO . IZT 1iREfl .IEIGHT CI1N C O C rllIH E
I フ,18 fl141 786 0 .00O B日 2ーBP

TOTRL
ヨ14 ー 7 0 1i 13 .ぬD O

PEnK REJ : “
　　 　 　　　　　　　
‘iHI1--1111‐ : 1 .000
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48時間強水前

盈璽匡区

CH . I C ,5 2 .51a RTT 3 0FF5 6 91/26 ′1 1 15 1 111

NO PERK5

CH . I C・5 2‐59 11丁T S OFF5 9 111/26/11 15i12

HI1 PEIIK5

1.5 卿g/L

CH . I C .5 2 .5 0 fiT T 3 0 F F S 日 01/26/11 ls323

01 ノ26 ′11 15;230-2598

トIETHOO; 2-BP TR‐3i l ICH= I

F1LE: 1 C fIL C‐‐r,ET"00; EXT ー5TD T臼al‐E: 1CONCI 日EIGI1 丁

r10、 RT RRE 白 日E1GHT CONC BC HRHE
1 7 ・28 5216 49 ア リ .e laO B 8 2“B P

T O T R L
5216 497 6 .Doe

pERK REJ: @ ー
5F : 1 .EII1e
S1iーIP-li"T i l .aoll

‐46-
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CH .I C .5 2 ,5a RTT 3 0FFs e al ′26/11 15i35

5‐

: 、 2-eP

le-

D‐259o al/26/11 ls i3 5

rIETHOD; 2-BP TIIG: 12 CHi I

F1LE; ー CRLC- トIETHOD; EXT 一51‐D TABLE; I CONCiHEIGHT

NO . RT RREIIH E IG H T C o rIC O C Hロー1E
1 7 .29 52 ア2 4196 9 ,aee o0 2-eP

TOTRL
5

PEfiKR E J E II
SF :1-.Be9
5 1irIP一fiHT : 1 .OB9

5 2 7 2 4 196 8 .969

10 mg/L

CH. 1 C-5 2.5 13 11T T 芯 OFF5 1a lal′26/11 17;19

5-

2-BP

18-

0-25ae al ′26/11 17=19

NETHOD 章 2一日P T FIG; 21 CH: 1

F工LE 竺 I CRLC 一METHOD 蟹 EXT ‐5TD TABLE 三 ー CONC 宅 HEIGHT

NO . RT RREAHEIGHT CONC BC NRNE
1
.
ア.2E1 7982 765 9 .BB I9 B 8 2-8P

T O T 1iL
　

PEAK REJ ‐ : ◎
5F I I .Bee
51111P一口11T : 1 .ae◎

7196 2 7 6 5 9 .BBg1

/77 刀 =‐1‐

CH . L C .5 2 .5a A丁T 寺 OFF5 8 81/26/11 17:31

5-

2一日p

Le-

○一25ee al/26/11 17;31

METHOD; 2‐BP TAG= 22CH ; I

F ILE: I CRLC-HETHOD; EXT-5TD TRBLEi I CONC 【 HEIGHT

HD . RT fiRERH E IGHT CONC BC N 1irIE
i 7 .29 7984 769 9 .agO BI3 2‐BP

T O T IIL
7984 ア69 EI .laa◎

PERK REJ : り
5F : 1 .Bala
5firIP一liNT : 1 .ぬ11日

‐47-
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48時慰謝輿水後

-
CH , 1 G,5 2 5 0 11T T ; -OFF5 0 01/26 ノ11 1アi43

,二言r
HO PE凸K5

の "′J

cH.1 c.5 2・50 RTT 雲 OFF5 〇 01 ′26 ′1ー 17154

,三寸
HO PEfIK5

1,6mg 九

タゐ序 "- ノメズーシ{* 〃 ./

CII . ー C .li 2 ,50 11T 1‐ 3 0FF1i o ol/26 ′11 18i05

　　

: 2‐111l

ID- ‘

01 ノ26′ーー lag。5D‐2590

“ETHOD 三 2“op TRQ 富 25 c"* ー

FIL 感 ー cnLc"rIE T H O D 1 E X T-5TD 1‐ハOLE1l co月C I IIEIG H T

no . RT nltEn lIEーGHT C O = C B C IIPHE
1 7 .20 6200 376 0・0 0 0 1111 2-BP

T O T IIL
6200 576 0 .0 0 O

P E n K REJ I 0 ・
SF ー,BOO
SnーIP-n‘'『 1 1.000
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力i7 "i ir

CH . i C .5 2 .SO RTT 3 0FF5 8 81 ′26/11 18:17

,iキ ー…

D一2589

トIE TIIO D: 2ーBP TRGi 26CHi

FILE: I CnLC “HETHODEEXT~5TO TR 日LEi

HQ . R丁 口REFI HE111HT
1 7 .21 592 り 571

TI1TIIL
′ 5928 571

PERK REJ = 9
SF ; 1 .aee
5filIP-1IHT : 1.1IBe

el/26 ′11 18;17

1 CONC=HEI GHT

CONC IICHRHE
a .09 り BB 2ーBP

B .098

目 、4,6 九

CH . I C .5 .12 .5 9 fIT T 3 0 F F 5 9 9 1/26 ′11 19:15

5-

la-

2-8P

D-258B al/26 ′11 19;15

METHOD: 2-BP TfiGt - 31CH : I

F 1LE: I CRLC" 門ETHOD: EXT-~TD TRBLE; 1 CONC:HE IGHT

NO . RT
1 7 .21

T O T II1‐

PERK REJ E
5F :5F . 1 .11lao
5 fiH P-R 門T = 1・eaa

FIREfiHEIGHT
　　　　 　　　

78a リ ア5i

CONC BC
9 .ea9 811

9 ・Boa

NfINE
2-8P

CH. I C.5 2 .5 13 fIT T 3 ○FF5 0 ol ′26 ノ11 19:27

5-

2-BP

D‐2599 111/26/ l t l9;27

1・IE T H OD: 2"1IP TfiG; 32CH : I

F ILE: I CnLC"1IETHOD! EXT~5TD TFIBLE:I CONC: HEIGH1

H0 , RT 口REfIHI …1li" T C O N C 13C N fiH E
1 7 .21 8086 754 9 .88 ○ ○D 2‐‐“P

TOT IIL
a086 ア54 1a ,OB り

PEnK RE; : ○
5F : 1 .tIDEI
~-VIF'←ハi・n : 1 .Doe
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96時間暴露諌終了時
　

　

盈胆匡区
会葬夕な ーザず 〃}/

CH .1 C .5 2 .5 1a fIT T S O F F S B O I′28/11 15=49

NO PE11KS

CH- I C-5 2 .58 ATT 3 ○FF5 0 131′28 ′11 16; り1

NO PERK5

1.5 卿g九

女彩Mメーノタパメ タル ガ*/

CH . I C .5 2 .59 fITT 3 0FF5 9 91/2a ′ー1 16;1‐2

0ー/28 ′11 16;12D"2596

“ETHOD: 2-BP TfIG: 7 CHi I

F IL E ; I C IIL C-HETHOD; EXT-5TD TfiBLE: I CONCiHEIGHT

NO . RT 臼REfIH E IG H T C O N C B C IIRトIE
. ア .16

・
57 ア4 550 0・gee 臼B 2一11P

TOTR1 ‐
5774 55e a .gee

PEnK REJ : 19
5F ' 1 .BOO
5RHP-Rr' ↑ : 1 .Bag
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CH . I C .5 2 .58 RTT 3 0FF5 8 el ′28/11 16;2‐i

リ1′28/11 ー6i24D‐2500

トIETHOD1 2一日P r fiG ; a CHI I

F【LE; I CFILC-HET トloo; EXT-5TD 1‐flel‐Eg I CONC:HEIGHT

NO . RT IIREIi HEIGHT CONC BC NR"E
1 7 .14 57 芯2 5419 B .aa9 88 2-BP

TOTII1‐
S?32 549 9 ,899

PERK REJ: 13
5F i l ,EI99
5filIP-RHT ; 1 .○り9

CH .1 C .5 2 .5 11 fiT T 3 0 F F 5 6 9 1′28/11 1?i22

5-

2-8P

111-

1al/2a ′11 17g22D‐258B

rIETHO D i 2ー8P TRG= 1ざ CH; 1

F 1 L E : 1 C 1il‐C一rIETHOD; EXT 一5TD TRBLE= 1 COHC= HE1GHT

NO .R T RREII ′H E 1 G HT CONC BC . NR14E
1 7 .L占 8815 764 9・fla B B B 2ーBP

TOTFIL
8915 764 8 -flee

PERK REJ = ◎
▼ 1 .Bala　　 　

5RHP-fl 門T : - 1ーgala

CH . i C .5 2・5 E1 fiT T き 11FF~ g al ′29 ′11 ーアi33

5-

2-BP

la- .

91/28/1 ー 17;33D-25911

1IE T H O D: 2-BP TRGi 14CHI I

F 1LE= 1 CRLC 一門ETHOD: EXT 一5TD TRBLE: 1 CONC: HE1GHT

NO . RT 月REIIH E IG H T C O N C 13C N R rIE
1 7 .16 7659 763 a -B e lI B目 2一BP

TOTR1 ‐
?6 5 9 7 63 EI .alla

PEfiKREJ ; 0
　　 　 　　　　　
5 F1iIP.‐rIN1‐ : 1 .骨lag
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