
(株)島津テクノリサーチ

2,2,2-ト リクロロー1,1-ビス (牛 クロロフェニル)エタ ノール

(別名:ケルセン、ジコホル)

2,2,2-TichioЮ -1,1-bis(牛 chiorophenyl)ethanOl

【対象物質の構造】

CI

CAS番 号 :115-32-2

■1:Nadonal Library ofMedicine(199の HazardOus substances data battk GISDB),Smヾ 。nlinc

■2:Richardson,ML,cd(1993)The diCtiOnaly of substances and their ettects,Roval Socicv OfCheEllStry

■3:Hansch,C,Lco,A,D HoO監 nalEI Exploring QSAR一 Hydropllobicぅ EIcctronic,alld Stcric Constants_

Washington,DC:Ameican Chemical Socicty,1995H8

【毒性、用途】

毒性 :急性経口毒性 (75%ジ ブチルフタレー ト希釈)LD509ラ ット 12,918

(mg/kg)

用途 :殺ダニ剤

【物理化学的性状】

分子量 沸点 (℃ ) 蒸気圧 calmHg,) 水溶解度 Kllag/L) Log Pow

370.48 193(360 mmHg)
0.053

o.98× 107 mmHg,25℃ )

0.8(25℃ )

354*I

354*2

4.28*3
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§1分 析 法

(1)分析法の概要

生物試料 20gを アセ トニ トリルで抽出しヘキサンに転溶後、水洗、脱水、濃縮す

る。この一部をフロリジルカラムクロマ トグラフィーで分画 して GC/MS―SIM法で

測定する。スプ リン ト/ス プ リットレス注入法では熱分解するため、オンカラム注入

法を用いる。

(2)試薬 。器具

【試薬】

2,2,2-ト リクロロー1,ト ビス(4-ク ロロフェニル)エタノール : 残留農薬試験用 95%

和光純薬工業株式会社

製

デ ィル ドリンー13c12:Cambridge lsOtOpe Laborttories社 製 100 Hg/mLノ ナ ン溶 液 、

12 mL

フルオランテンーd10:Camb� dge lsotope Laboratories社 製 98%
アセ トン

ヘキサン

トルエン

アセ トニ トリル

デカン

塩化ナ トリウム

無水硫酸ナ トリウ

フロリジル PR:

残留農薬試験・PCB試験用 (5000倍濃縮)関東化学株式会社製

残留農薬試験・PCB試験用 (5000倍濃縮)関東化学株式会社製

残留農薬試験 D PCB試験用 (5000倍濃縮)関東化学株式会社製

残留農薬試験 。PcB試験用 (5000倍濃縮)関東化学株式会社製

試薬特級 不日光純薬工業株式会社製

残留農薬試験用 不日光純薬工業株式会社製

ム :残留農薬試験用 和光純薬工業株式会社製

和光純薬工業株式会社製 130℃で 5時間活性化 したもの

【試薬の安定性 。毒性】

暴露されないよう取り扱いに注意する。

【器具】

ホモジナイザー

遠心分離器

ロータリーJ_バポレーター

振とう器

フロリジルカラム

試料からの抽出に用いる。

試料 と抽出液の分離に用いる。

濃縮に用いる。

振 とうに用いる。

長さ 30 cm、 内径 15 mmのガラス製クロマ ト管に

フロリジル 10g、 ヘキサンで湿式充てんしたもの。
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分液 ロー ト、遠心分離管、カラム管、その他のガラス器具は使用前にアセ トン及

びヘキサンで洗浄 した後、乾燥 して使用する。

(3)分析法

【試料採取及び保存】

環境省 「化学物質環境調査における試料採取にあたつての留意事項」に従 う。

【試料の前処理】

均一化 した試料 20gに、サログー ト物質として 100 ng/mLデ ィル ドリン」3c唸
(注

1)を 02 mL(20 ng相 当)添加 し十分混合して 1時間放置後、アセ トニ トリル 50 mL

を加えホモジナイザーで 2分間ホモジナイズする。これを 3000 rpmで 10分問遠心

分離し、上澄みを lL分液ロー トに入れる。この抽出分離操作を計 2回行 う。これ

に 5%塩化ナ トリウム水溶液 500 mL及びヘキサン50 mLを加えて 5分間振とう抽出

し、ヘキサン層を回収する。この抽出操作を計 2回行い、回収したヘキサン層に精

製水 100 mLを加えて回転するように緩やかに揺 り動かす。静置後、水層を捨て、

同様の水洗を繰 り返して、無水硫酸ナ トリウムで脱水後、ロータリーエバポレータ

ーで濃縮し、20 mLに 定蓉 したものを試料前処理液とする。

【試料液の調製】

試料前処理液 lm肥 をフロリジルカラムに負荷 し、20%ジ クロロメタン/ヘキサン

溶液 80 mLを通過させて洗浄 し、この画分は捨てる。その後、ジクロロメタン150 mL

で溶出させる (注 2)。 溶出液はロータリーエバポレーターで数 mLま で濃縮した後、

ディル ドリン」3c12の 回収を確認するための内標準物質として 500 ng/mLフ ルオラ

ンテンーd10を 0.02 mL(10 ng相 当)添加し、窒素気流 (純度 :99_999%以上)で濃縮し

てデカン 01 mLに転溶 したものを測定試料液とする。

【空試験液の調製】

試料を用いずに 【試料の前処理】及び 【試料液の調製】の項に従って操作し、得

られた試料液を空試験液 とする。

【標準液の調製】

2,2,2‐ トリクロロー1,1-ビス(4-ク ロロフェニル)エ タノール (以 下ケルセン)を正確

に 20 mg秤 量し、 トルエンを加えて正確に 20 mLと して 1000 μg/mLの標準原液と

する。ディル ドリンー13c12は、100 μg/mLのノナン溶液を用いる。フルオランテン…d10

は、正確に 20 mBを秤量し、 トルエンを加えて正確に 10 mLと して 2000肥/mLの

内標準原液とする。これ らを、デカンで順次希釈し、2 ng/ntか ら200 ng/mLの検

量線作成用標準液 (ディル ドリンー13c12:200 ng/mL、 フルオランテンーd10:200 ng/mL)
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を作成す る。但 し、試料に添加するケルセンやディル ドリン」3c12の溶液は、アセ

トンで調製する。

【測定】

[GC/MS条件]

GC部

分離カラム

カラム昇温条件

注入方法

ガー ドカラム

注入口昇温条件

注入量

キャリヤーガス

Agilent社製 I‐IP 6890 Series GC System

殿 W社 製 DB‐5MS(15m× 0.25 mmid,0.l μm)

(熔融シ リカキャピラ リーカラムに 5%フ ェニルメチルポ

リシロキサンの液相 を被膜 した もの )

120℃ (l min)→ 10℃ /min→300℃ (5 min)

オンカラム (注 3)

不活性処理済 熔融シリカキャピラリーカラム (o.5m× 0.53 mm

i.d)

120℃→10o℃/min→300℃(15 min)

2μ肥

ヘ リウム (lo血/min)(純度 99_9999%以 上)

ThermoElectron/Finnlgan社製 WIAT95XL

EI法

40V

450 μA

5kV

300qc

300R3

SI卜I

M/∠コムだ>10,000(推と4)

2530003(定量イオン),251_0030(確認イオン)

269.8804(定量イオン),2718775(確認イオン)

2121411(定量イオン),2131444(確認イオン)

180,9883

MS部
イオン化方法

イオン化電圧

トランプ電流

加速電圧

インターフェイス温度

イオン源温度

検出モー ド

分解能

モニターイオン (注 5)

ケルセン

ディル ドリンー13c12

フルオランテン‐d10

ロックマス

[検量線 ]

検量線用の標準液 2出 を∝ /MSに注入 し、対象物質のサロゲー ト物質に対する

相対 ピーク面積 と濃度の比か ら検量線を作成する。
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[定量]

試料 2出 を GC/MSに注入 し、標準液 と同様にサログー ト物質に対する相対 ピー

ク面積を求め、検量線 と比較 して得 られた農度比から内部標準法により定量値を求

める。

[濃度の算出]

以下に示す式を用いて相対感度係数 (RRF)を算出し、検量線作成用標準液の濃度

範囲におけるNJの 平均を求める。

As× Csls
凹 =

Asls× Cs

As

Asls

Cs

Csls

標準液中の対象物質のピーク面積

標準液中のサログー ト物質のピーク面積

標準液中の対象物質の濃度 (ng/mL)

標準液中のサログート物質の濃度 og/mL)

RRFを用いて以下の式から定量値を求める。

濃度 仰g/kg)=一 ■ 髪 垂 下 × ~二
塁ν̂一 ＼rブ ーっ′

   AIs× RRF    試 料 量 (ko

A :対 象物質のピーク面積

AIs:サ ログー ト物質のピーク面積

CIs: サログー ト物質の添力日量 (μD
Hぜ :相対感度係数

[装置検出下限 (DL)]

本分析に用いた GC/MSの DLを以下に示す (注 6)。 (分解能 M∠M>10,000測定)

物質   DL(nB/mL)  試料量 (g)  DL試料換算値 (μ然9
ケルセrレ/      0.40          20 0040

[測定方法の検出下限 cMDL)、 定量下限 (MQL)]

本測定法におけるMDL及びMQLを以下に示す (注 つ。

物質   試料量 (g) 検出下限値 (pg/kgJ  定量下限値 (μ
g/kg)

ケル セ ン       20          0.048
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注 解

(注1) ケルセンは
lSC体

、あるいは重水素化体が市販 されていないため、他の物

質をサログー ト物質 として使用する必要がある。本法では、注入 口での

熱分解を補正す るサログー ト物質を見出すのは困難 と考えられたため、

前処理での挙動及び GC/MS測定でのモニターイオンに着 日し、ケルセン

と比較的類似 しているディル ドリンー13c12を 使用 した。ディル ドリンー13c12

が入手困難な場合は、前処理での挙動及び ∝ /MS預J定でのモニターイオ

ンがケルセンと比較的類似 していることを確認 した上で、他の物質をサ

ログー ト物質 として使用することも可能である。

(注2) フロリジルカー トリッジカラムを使用す ることも可能である。その場合

は、試料前処理液 l mLを フロリジアレカー トリッジカラムに負荷 し、ヘキ

サン 10 mLを通過 させて洗浄 し、この画分は捨てる。その後、ジクロロ

メタン 5 mLで溶出させる。

(注3) スプ リッ ト/ス プ リットレス注入法では熱分解 し 4,4'― ジクロ
°
ロベンブフェ

ノンに変化するため、オンカラム注入法を用いる。また、オンカラム注

入法でも、ガー ドカラム及び分離カラム内に蓄積 した高沸点・高極性物

質等の汚れや、分離カラムの劣化による影響で熱分解する場合がある。

ガー ドカラム及び分離カラムの汚染 した箇所を切断するか、回復 しない

場合は交換するとよい。

(注4) 分解能 鵡 △M>1,000測定での装置検出下限 (IDL)か らIDL試料換算値

を算出すると、試料前処理液全量を処理 して 50に まで濃縮することによ

り 01 μg/kg― w針 レベルの定量が計算上可能である (表 2赤照)。 ただし、

負荷する試料量が増加することにより、前処理操作が煩雑 となる。また、

除去不可能な高沸点 。高極性物質等の汚れがガー ドカラム及び分離カラ

ム内に蓄積 し、ケルセンが熱分解する要因ともなる。そのため、試料負

荷量が 20分の 1と 、より少ない高分解能 M/∠M>10,000で の測定の方が

望ましい。

(注5) ケルセンの熱分解の有無を確認するため、熱分解生成物である 4,4'―ジク

ロロベンゾフェノンをモニターすることも可能である。本 CC/MS条件の

場合、保持時間はおよそ 6分付近で、モニターイオンには 訂z=138.9951

(イ オン 1)、 140.992251(イ オン 2)を用いるとよい。
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(注6) 装置検出下限 (IDL)は、「化学物質環境実態調査実施の手引き」(平成 17

年 3月 )に従って、表 1及び表 2の とおり算出した。

表 1 装置検出下限 (IDL)の算出 (分解能 WZIM>10,000測定)

対象物質名 ケルセン

試料量 (g)

試料前処理液量 (mL)
試料前処理液分取量 (mL)

最終液量 (mLJ
注入濃度 og/mL)
装置注入量 (正 )

２０

２０

１

０

．

‐

２

２

結果 1(nゴmL)
結果 2(nノmL)
結果 3(nノmL)
結果4oゴmL)
結果 5(nゴ laL)

結果 6(nゴmL)
結果 7(nOVmL)

2126
1.826

1.904

1896
1.950

1.893

2042

平均値 (ng/mL)
標準偏差

IDLЧ 仰ゴ血 )

DL試料換算値
*2(μ

ゴkg)

S/N
CV(%)

1.948

0.102

040
0040
7.1

5.3

*1:DL ttt(n-1,0.05)×
噺 _l× 2

*2:IDL試料換算値 (pg/kg)=IDL(ng/mL)× 最終液量 (mL)■ 分取量 (mLl×

抽出液量 (■L)・ 試料量 (g)
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表 2.装置検出下限αDL)の算出 (分解能 MZIM>1,000測 定)

対象物質名 ケルセン

試料量 (g)

試料前処理液量 cmL)
試料前処理液分取量 (mL)

最終液量 (mL)
注入濃度 (ng/hL)
装置注入量 (正)

20
20
20
0.05

50

2

結果 l oymL)
結果 2(ng/mL)
結果 3(ng/mL)

結果 4(ng/mL)

結果 5(ng/mL)

結果 6(nymL)
果 7(ng/mL)

440
46,7

43.7

38.5

53.8

417
490

平均値(nゴ祀 )

標準偏差
IDL・

1(ng/mL)

DL試 料換算値
*2(μ

g/kg)

S/N

__    CV(%)

45.4

5.01

19,5

0.0487

4.3

11.1

*1:DL=t(n-1,005)×
銑 _1× 2

*2:IDL試料換算値 (昭/kg)=IDL仙野mL)× 最終液量 (mLJ■ 分取量 (mLJ×

抽出液量 (mLJ■ 試料量 (g)
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(注7) 狽J定方法の検出下限似DL)及び定量下限(MQL)は、「化学物質環境実態調

査実施の手引き」(平成 17年 3月 )に従って、表 3の とおり算出した。

表 3 決J定方法の検出下限(MDL)及 び定量下限仙喰L)の算出

対象物質名          ケルセン

試料量 (8)

標準品添加量 (ng)

試料換算濃度 (麟g)

最終液量 (mLJ
注入濃度 (ng/mL)
装置注入量

操作ブランク平均 (隅ノk9
無添加平均

結果 1(μg/kg)

結果 2(Hg/kg)

結果 3(μg/kg)

結果 4(肥▲g)

結果 5(μg/kg)

結果 6(μg/kg)

20

4

0.2

0.1

2

0.213

0.196

0.212

0,194

0.225

0200
0.221

0206
0.0123

0.0478

0,123

19

5.9

結果 7

平均値 (μゴkg)

標準偏差
卜の L*1(pg/kg)

よ江QL・
2(pg/kg)

S/N
CV`%)

*1:WDL=t(n-1,0.05)× σn… 1× 2
*2:卜lQL=σ n-1× 10

①操作ブランク平均 :

試料マ トリックスのみがない状態で他は同様の操作を行い、測定した値の

平均値

②無添加平均 :

WIDL算出用試料に標準品を添力日していない状態で含まれる濃度の平均値
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§2  角早  司池

【分析法】

[フ ローチヤー ト]

ケルセンの分析のフローチャー トを図 1に示す。

208

ディルト
Sリ

ン_13c12

アセトニトリル50 mL,2回

硫酸ナトリウム

ロータリーエハ
・ホ

°
レーター

200/0デ クロロメル/ヘキサン80 mLで洗浄

シ・クロロメタン150 mLで溶出

図 1.分析フロー

[検量線]

図 2に ケルセンの検量線の例 を示 した。

16

5%塩化す卜)舛溶ヤ夜500 mL

ヘキサツ50 ml,2回

ロータ)―エハ
S Hi・

レーター

窒素気流下

アナ+1オランテシーd10

令
【Ｐ

【‐ヽ
ふ
生
ミ
ャ
休
ふヽ
単
く
ふ
）
聟
禅
旧

1囲

02            04            06            08

濃度比 (2～ 200n贅止ケルセン抱00n3/1nLディルドツシF Sc12)

図 2ケルセンの検量線

[ヘキサン転溶の検討 ]

アセ トニ トリル抽出液からヘキサンヘの転溶について検討 した(表 4参照)。 アセ

トニ トリル 100 mLを 50/0塩化ナ トリウム溶液 500 mLを 入れた lL分液 ロー トに入

ホモジナイズ

フロリジルカラム

クロマ トグラフィー
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れ、これにケルセン 10 ng及びデイル ドリンー13c1210 ngを添加 し、ヘキサン 50 mL

を加えて 5分間振とう抽出した。この抽出操作を計 2回行い、ヘキサン層を lL分

液ロー トに合わせて、精製水 100 mLで振とう洗浄した。これを硫酸ナ トリウムで

脱水し、ロータリーエバポレーターで数 mLまで濃縮した後、内標準物質(フ ルオ

ランテンーd10)を 添加 して窒素気流で 0。 l mLまで濃縮し測定試料液 とした。

両物質 とも 85%以上の良好な回収が得 られた。したがつて、試料抽出後のアセ ト

ニ トリル抽出液か らヘキサンヘの転溶は可能であつた。

表 4.アセ トニ トリル抽出液か らヘキサンヘのケルセンの転溶率

物質名 添加量 (ng) 測定回数  平均回収率 (0/。)

ケルセン 10 89

ディルドリン_13c12 10

[フ ロリジルカラムクロマ トグラフィー
]

試料精製用のフロリジルカラムクロマ トグラフィーについて検討 した(図 3参照)。

130℃ で 5時間活性化させたフロリジル 10gを長さ 30 cm、 内径 15 mmの ガラス製

クロマ ト管 にヘキサ ンで湿式充填 した。20%ジ クロロメタン/ヘキサ ン溶液 を

120 mLまで20 mL毎に分画 し、ジクロロメタンを210 mLまで 30 mL毎に分画 した。

ケルセンは 200/0ジ クロロメタン/ヘキサン溶液 80 mLでは溶出せず、ジクロロメタ

ン 150 mLで溶出した。したがって、試料前処理液を負荷 し、200/0ジ クロロメタン/

ヘキサ ン溶液 80 mLを 流してこの画分を捨て、ジクロロメタン 150 mLで溶出させ

ることとした。また、ディル ドリンー13c12と 溶出パターンが比較的類似 しているこ

とが確認されたため、この物質をサロゲー ト物質として使用することとした。
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図3.フ ロリジルカラムクロマトグラフイーでのケルセンの溶出パターン

[フ ロリジルカー トリッジカラム]

試料精製用のフロリジルカー トリッジカラム (Sep― Pak PIus FIo� �l、 Watcrs社製)
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について検討した(図 4参照)。 sep―Pak FIo� �lはジクロロメタン 10 mL及びヘキサ

ン 20 mLで コンディショニングしたものを使用 した。まず、ヘキサン 5 mLで試料

負荷 した後、ヘキサンを lo mLま で 5mL毎に分画し、ジクロロメタンを 15 mLま

で 5 mL毎に分画した。

ケルセンはヘキサン lo mLで は溶出せず、ジクロロメタン 5 mLで溶出した。し

たがって、試料前処理液を負荷 し、ヘキサン lo mLを流してこの画分を捨て、ジク

ロロメタン 5 mLで溶出させることとした。また、フロリジルカラムクロマ トグラ

フィーと同様に、ディル ドリンぃ13c12と 比較的類似 していることが確認されたため、

この物質をサロゲー ト物質として使用することとした。

・ ・・ ・ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ l・
・ ・ ...__‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐

・ ・
‐ ‐

・ ・ ‐・ ‐・ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐

I

:

〕

……………………ュー~~~~~― ‐‐‐‐‐――――‐――‐
B―

:                  :
‐ ‐  ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ [‐ _.__‐  ‐ ‐ ― ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ヽ ‐

・ ・ ― ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ‐ ]‐ ‐

コ    :    ロ         コ     :    ぃ         o         コぬ I ξ  ξ l ξ  ξ  ξ
:              

吟
    :

試料夕荷 |十一一― ヘキサン ーー→ |―  ジクロロメタン 

ー
図 4.フ ロリジルカー トリッジカラムでのケルセンの溶出パターン

[オ ンカラム注入回温度]

図 5にオンカラム注入における初期温度 と最高温度に対するケルセン及びケルセ

ンの熱分解生成物である 4,4‐ ジクロロベンゾフェノンのピーク面積との関係を示   ・

した。昇温初期温度については、130℃ 以上でケルセンの熱分解が確認されたため、

120℃ とした。昇温最高温度については、250～ 300℃ まで変化させたが、ケルセン

の熱分解はほとんど認められなかったため、300℃ とした。
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図 5。 オンカラム注入口温度に対するケルセン及びケルセンの熱分解生成物の関係
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[カ ラム最高温度、インターフェイス温度 ]

図 6イこカラム最高温度及びインターフェイス温度 とケルセン及びケルセンの熱分      _

解生成物である 4,4'―ジクロロベンブフェノンのピーク面積 との関係を示 した。カラ

ム最高温度及びインターフェイス温度を 250～ 300℃まで変化 させたが、ケルセンの

熱分解 はほとんど認められなかつたため、両者 とも300℃ とした。
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旧
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お
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カうム最高温F_インタープ●イス温度OC)

一 ■41ジ加 口ベンブコユノンー■rケ ルセン

図 6.カ ラム最高温度及びインターフェイス温度 と

ケルセン及びケルセンの熱分解生成物の関係

[イ オン化電圧]

図 7にイオン化電圧 とケルセンの各フラグメン トイオンのピーク面積 との関係

を示 した。イオン化電圧が低 くなるほどピーク面積が大きくなる傾向が見 られたた

め、イオン化電圧は 40Vと した。

3E+07

剛
　
　
　
　
剛

諄
旧
ヽ
１
コ

OL10
30         50         70         90

イオン化電庄げ)

一
m丘 =139-mた =199-◆劫 =251-■れ =318

図 7.イ オン化電圧 とケルセンの各フラグメン トイオンのピーク面積 との関係
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[GCカ ラム
]

長さ、内径、膜厚、液相の異なる 3種の GCカ ラム、①DB-5MS、 長さ 15m、 内

径 0.25 mm、 膜厚 01卜m、 液相 :(5%フ ェニル)メ チルポリシロキサン、②DB-5MS、

長さ30m、 内径 0_25mm、 膜厚 0.25 μm、 液相 :(50/0フ ェニノb/Jメ チルポリシロキサ

ン、③DB‐ 17HT、 長さ30m、 内径 0.32圧m、 膜厚 0.15 μm、 液相:(50%フ ェニノリメ

チルポリシロキサンを用い、カラム内での熱分解を確認した。得 られたクロマ トグ

ラムを図 8に示す。長さ、膜厚、液相の極性が増加するほど、カラム内での熱分解

が進行する傾向が見られたため、分離カラムにはDB-5MS、 長さ15m、 内径 0.25 mm、

膜厚 0_l μm、 液相 :(5%フ ェニル)メ チルポリシロキサンを使用することとした。
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GCカ ラムにおけるケルセンの熱分解生成物の比較

[TICク ロマ トグラム
]

対象物質の HCク ロマ トグラム (scAN範囲:m/z=70-400)を 図 9に示 した。対

象物質のピーク面積に対する熱分解生成物の 4,4■ ジクロロベンブフェノンのピー

ク面積の割合はおよそ 30/0であった。
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図 9.ケルセンの HCク ロマ トグラム
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[マ ススペク トル]

対象物質のマススペク トルを図 10に示 した。モニターイオンには M‐CC13いVz=

251.003呪 253.0003)を 用いることとした。

図 10ケルセンのマススペク トル

[SIWIク ロマ トグラム
]

図 Hに標準液の SIMク ロマ トグラムを示 した。
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[爪加回収実験結果 ]

スズキヘの標準物質添加回収実験結果を表 5に示す。

表 5.ケアレセンの添力日回収実験結果

試料名 
試料量 添加量

e)  08)
測定回数   

検出濃度

(曜/kg)

回収率

(%)

変動係数

(9イ缶)

スズキ 無添力日

20

0.100

1.02

・
　

‐０２

０

　

０

２

　

２

5

5

8.8

9.3

臓▼:5洵 ‐Ⅲ_動  ヨ上 弱

[環境試料分析例]

スズキから 0 099 pg/kgの ケルセンが検出された。
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【評価】

本法により、生物試料中ケルセンの 0.l pg/kg― wetレベルの定量が可能である。
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2,2,2ギ�chloro-1,1-bis(4-chlorophenyl)ethanOl

正liological sarnple extraction, cleanup and analytical mehodology was developed for

2,2,2-T� chiorO-1,卜 bis(牛 chloЮphenyl)ethan。 1.B� eay, in 20 g biologic』 sallnple,

正)ield� n-13c12 WaS Spiked and homogenized Mth 50 mL of acetonitrile and cent� fuge for

10 rnin.at 3000 rpm.This homogenization and centrifugttion extraction was repeated for 2

tilnes The extract was hen extracted Mth 50 mL of hexane afterthe addition Of 500 mL of

5%sodiuni chioride solution This extract was repeated for 2 tilnes The extract was、 vashed

� h 100 mL of water and dehydrated �h sodillm sulfate and rotary evaportted to 20 mL.

l �L of sample extract was suttected tO Flottsil colulrlll chromatography and eluted Mth

80 mL of20°/O of dichiorOmethane in hexane and 150 mL of dichiorOmethane that was

fotary evaporated and analyzed wth∝ /MS

The recovettes of2,2,2-T� chiorO-1,1‐ bis(4-chiorophenyl)ehanOlin Sea bass containing 0 2

μgkg were 97-113%.These relat� e standard de�ations were 5 90/O The detecion lmit

was 0 048 μゴkg.The recove� es of2,2,2-Trichioro‐ 19卜bis(4-cⅢ orophenyl)eth孤 101in Sea

bass contai� ng l爬泳g were 95-■ 6%.The relat� e stalldard de�ation was 9 3%_

Figllrc l.Flow chalt illusttttc salnpling,clcrulllp ruld anttvtic∬ mcthod fof

2,292-T� cⅢoЮ -1,1-bis(4-cldoЮ pllc叫 1)edlaIЮ l in biological sample

Extraction wth
Hexane

Dehydration
Concentration

Flo� sil colllm

chromatography

Concentratlon

ω_l naL)
Analysis with
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物質名 分析法フローチャー ト 備 考

2,2,2-ト ツクロロー1,ト

ビス (牛クロロフェニ

ル)エ タノール

200/ODCM屈よ 80 rnlで洗浄  窒素気流下
デクロコメクン150 mlで 溶出

試料 出 ホモジナイズ 遠心分離 転溶

20g      アセに卜)ル 50m1   3000 rPm   5%NaC!溶 液 500 nal

テ■fル ド)シ‐19ca2 2回          lo m�     ヘキサン50 ml,2回

水洗H脱水・濃縮 定容 20m! 分取 l ml

精製水  硫酸ナト)ウム

100 ml   ロータ)―Ilヾ ホ
°
レーター

フロツジルカラム

クロマ トグラフィー
濃縮 0.l mi GCrh4S‐ SIN4

ロータ)―エハ
｀
本
°
レーター    フ″オランテシー

カ テム

汲 W DB‐5MS

(15mX0 25mm
XO・ lμm)

騨 、嫉

オンカラム

検出モー ド

SIM

分解能

卜VИM>lo,ooo

検出下限

<生物>
0048卜g/k8
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