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平 成 １ ０ 年 度 環 境 測 定 分 析 統 一 精 度 管 理 調 査

実 施 要 領

－水質試料－

１ ． 調 査 目 的

本 調 査 は 、 環 境 測 定 分 析 に 従 事 す る 諸 機 関 が 、 均 一 に 調 製 さ れ た 環 境 試 料 を 指

定 さ れ た 方 法 又 は 、 任 意 の 方 法 に よ り 分 析 す る こ と に よ っ て 得 ら れ る 結 果 と 前 処

理 条 件 、 測 定 機 器 の 使 用 条 件 等 と の 関 係 そ の 他 分 析 実 施 上 の 具 体 的 な 問 題 点 等 の

調 査 を 行 う こ と に よ り 、 ① 全 国 の 分 析 機 関 に お け る デ ー タ の ば ら つ き の 程 度 に 関

す る 実 態 を 把 握 し 、 ② 参 加 機 関 の 分 析 者 が 自 己 の 技 術 を 客 観 的 に 認 識 し て 、 環 境

測 定 分 析 技 術 の 一 層 の 向 上 を 図 る 契 機 と す る と と も に 、 ③ 各 分 析 法 に つ い て の 得

失 を 明 ら か に し て 、 分 析 手 法 、 分 析 技 術 の 改 善 を 図 り 、 も っ て 、 環 境 測 定 分 析 の

精 度 の 向 上 を 図 り 、 環 境 測 定 デ ー タ の 信 頼 性 の 確 保 に 資 す る こ と を 目 的 と す る 。

２ ． 分 析 対 象 項 目

(1) 模 擬 水 質 試 料 １ （ 金 属 等 分 析 用 ）

試 料 中 の ふ っ 素 、 ほ う 素 、 硝 酸 性 窒 素 及 び 亜 硝 酸 性 窒 素 、 鉛 並 び に セ レ ン

の ５ 項 目 を 測 定 対 象 と す る 。

参 加 機 関 は ふ っ 素 、 ほ う 素 並 び に 硝 酸 性 窒 素 及 び 亜 硝 酸 性 窒 素 か ら １ 項 目

以 上 、 鉛 及 び セ レ ン か ら １ 項 目 以 上 を 選 択 し 、 分 析 を 行 う 。

(2) 模 擬 水 質 試 料 ２ （ 農 薬 等 分 析 用 ）

試 料 中 の フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル 、 フ ェ ニ ト ロ チ オ ン 、 イ ソ プ ロ チ オ ラ

ン 及 び イ プ ロ ベ ン ホ ス の ４ 項 目 を 測 定 対 象 と す る 。

参 加 機 関 は ２ 項 目 以 上 を 選 択 し 、 分 析 を 行 う 。
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３ ． 共 通 試 料 の 概 要

区 分 名 称 送付量 容 器 個数 備 考

100 ﾎﾟﾘｴﾁﾚﾝ 1 水 溶 液共通試料１ 模 擬 水 質 試 料 １ 約

( 金属等分析用 ) m l ﾋﾞ ﾝ 塩化ﾅﾄﾘ ｳ ﾑ 1 . 5 g / l

20mg/lぎ酸

20 ｶﾞﾗｽ製 1 有機溶媒( ｱ ｾ ﾄ ﾝ )共通試料２ 模 擬 水 質 試 料 ２ 約

( 農薬等分析用 ) m l ｱﾝﾌﾟﾙ 溶液

な お 、 共 通 試 料 １ 及 び 共 通 試 料 ２ と も 、 高 濃 度 に 調 製 し て い る の で 、 分 析 に 際 し

て は 、 必 ず ５ ． に 示 す 希 釈 方 法 に 従 っ て 分 析 試 料 を 調 製 す る こ と 。

４ ． 分 析 方 法

共 通 試 料 １ 及 び 共 通 試 料 ２ に つ い て は 「 水 質 汚 濁 に 係 る 環 境 基 準 に つ い て 」、

（ 昭 和 ４ ６ 年 環 告 ５ ９ 。 以 下 「 水 質 環 境 基 準 告 示 」 と い う ） に 定 め る 方 法 、 又 は、

「 水 質 汚 濁 に 係 る 人 の 健 康 の 保 護 に 関 す る 環 境 基 準 の 測 定 方 法 及 び 要 監 視 項 目 の

測 定 方 法 に つ い て （ 平 成 ５ 年 環 水 規 １ ２ １ 。 以 下 「 要 監 視 項 目 測 定 方 法 通 知 」」 、

と い う ） に よ り 分 析 す る 。

な お 、 以 上 の 方 法 か ら 作 成 し た 別 添 の 「 平 成 １ ０ 年 度 環 境 測 定 分 析 統 一 精 度 管

理 調 査 参 考 方 法 」 に よ り 分 析 し て 報 告 し て も よ い 。
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【分析方法の概要】

(1) 水 質 試 料 １ （ 金 属 等 ）

F B NO -N Pb Se分析方法 3
ー

+NO - N2
ー

滴 定 法 ●

吸 光 光 度 法 ● ● ●

イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ 法 ● ●

フ レ ー ム 原 子 吸 光 法 ○

電 気 加 熱 原 子 吸 光 法 ○

水 素 化 合 物 発 生 原 子 吸 光 法 ○

Ｉ Ｃ Ｐ 発 光 分 析 法 ● ○

水 素 化 合 物 発 生 Ｉ Ｃ Ｐ 発 光 分 析 法 ○

Ｉ Ｃ Ｐ 質 量 分 析 法 ● ○

注 ） ○ ： 水 質 環 境 基 準 告 示 の 方 法
● ： 要 監 視 項 目 測 定 方 法 通 知 の 方 法

(2) 水 質 試 料 ２ （ 農 薬 等 ）

DEHP M E P I P T IBP分析方法

- ｶ ﾞ ｽ ｸ ﾛ ﾏ ﾄ ｸ ﾞ ﾗ ﾌ質量分析法 ● ● ● ●溶媒抽出

- ｶ ﾞ ｽ ｸ ﾛ ﾏ ﾄ ｸ ﾞ ﾗ ﾌ質量分析法 ● ● ●固相抽出

-ｶﾞｽｸﾛﾏﾄｸﾞﾗﾌ法(ECD) ● ● ●溶媒抽出
( F T D又はNP D ) ● ●
(FPD) ● ●

-ｶﾞｽｸﾛﾏﾄｸﾞﾗﾌ法(ECD) ● ●固相抽出
( F T D又はNP D ) ● ●
(FPD) ● ●

注 ） ● ： 要 監 視 項 目 測 定 方 法 通 知 の 方 法
D E H P ：フタル酸ジエチルヘキシル
MEP ：フェニトロチオン
IPT ：イソプロチオラン
IBP ：イプロベンホス
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水 質 環 境 基 準 及 び 要 監 視 項 目 の 指 針 値 、 測 定 方 法

項 目 水 質 環 境 基 準 又 は 測定方法

(mg/l)指 針 値

0 . 8以下 規格 3 4 . 1 に定める方法又は要監ふ っ 素

F） 視 項 目 測 定 方 法 通 知 付 表 ６ に 掲（

げる方法

0 . 2以下 規格 4 7 . 1若しくは 4 7 . 3に定めるほ う 素

B） 方 法 又 は 要 監 視 項 目 測 定 方 法 通（

知 付 表 ５ に 掲 げ る 方 法

10 以下 規格 4 3 に定める方法硝 酸 性 窒 素 及 び

亜 硝 酸 性 窒 素

NO -N+NO -（ 3 2
ー ー

N）

0. 0 1以下 規格 5 4 に定める方法鉛

Pb）（

0 . 0 1以下 規格 6 7 . 2又は 6 7 . 3に定める方法セ レ ン

Se）（

0 . 0 6以下 要 監 視 項 目 測 定 方 法 通 知 付 表 ４ﾌ ﾀ ﾙ酸ｼﾞｴﾁルﾍｷｼﾙ

DEHP） の 第 １ 又 は 第 ２ に 掲 げ る 方 法（

0 . 0 0 3以下 要 監 視 項 目 測 定 方 法 通 知 付 表 ２ﾌｪﾆﾄﾛﾁｵﾝ

MEP） の 第 １ 又 は 第 ２ に 掲 げ る 方 法（

0 . 0 4以下 要 監 視 項 目 測 定 方 法 通 知 付 表 ２ｲｿﾌﾟﾛﾁｵﾗﾝ

IPT） の 第 １ 又 は 第 ２ に 掲 げ る 方 法（

0 . 0 0 8以下 要 監 視 項 目 測 定 方 法 通 知 付 表 ２ｲﾌﾟﾛﾍﾞﾝﾎｽ

IBP） の 第 １ 又 は 第 ２ に 掲 げ る 方 法（

JIS K 0 1 0 2を示す。注 ） 規 格 と は 、
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５ ． 分 析 実 施 上 の 注 意

(1) 分 析 用 試 料 の 作 成 方 法

① 共 通 試 料 １ （ 金 属 等 分 析 用 、 模 擬 水 質 試 料 １ ）

試 料 到 着 後 、 直 ち に 測 定 で き な い 場 合 は 、 冷 蔵 庫 等 冷 暗 所 で 保 存 す る 。

試 料 を 水 で 正 確 に １ ０ ０ 倍 に 希 釈 し 、 分 析 用 試 料 と す る （ 例 え ば 、 全 量

1 0 m l をとり、 1 0 0 0 m l 全量フラスコに入れ、水を標線まで加えてピ ペ ッ ト で

分 析 用 試 料 と す る 。）

な お 、 分 析 用 試 料 を 調 製 後 、 直 ち に 分 析 す る 。

② 共 通 試 料 ２ （ 農 薬 等 分 析 用 、 模 擬 水 質 試 料 ２ ）

試 料 到 着 後 、 直 ち に 測 定 で き な い 場 合 は 、 冷 蔵 庫 等 冷 暗 所 で 保 存 す る 。

試 料 を ア セ ト ン で 正 確 に １ ０ 倍 に 希 釈 し 、 １ ０ 倍 希 釈 試 料 を 調 製 す る 。

1 0 m l をとり、 1 0 0 m l 全量フラスコに入れ、アセ（ 例 え ば 、 全 量 ピ ペ ッ ト で

ト ン を 標 線 ま で 加 え て 、 １ ０ 倍 希 釈 試 料 と す る 。）

次 に 、 こ の １ ０ 倍 希 釈 試 料 を 水 で 正 確 に １ ０ ０ 倍 に 希 釈 し 、 分 析 用 試 料

と す る （ 例 え ば 、 全 量 ピ ペ ッ ト で １ ０ 倍 希 釈 試 料 を と り 、 全量10ml 1000ml

フ ラ ス コ に 入 れ 、 水 を 標 線 ま で 加 え て 、 分 析 用 試 料 と す る 。 た だ し 、 希）

釈 水 に は 、 ヘ キ サ ン 洗 浄 水 を 用 い 、 イ オ ン 交 換 水 は 用 い な い こ と 。

な お 、 分 析 用 試 料 を 調 製 後 、 直 ち に 分 析 す る 。

分 析 結 果 は 、 及び と も 、 希 釈 し た 分 析 試 料 １ ﾘ ｯ ﾄ ﾙ当(2) 共 通 試 料 １ 共通試料２

た り の 各 成 分 （ ） と し て 報 告 す る 。mg mg/l

６ ． 報 告 書 記 入 に 当 た っ て の 留 意 点

（ 以 下 に 示 す 番 号 ① 、 ② ・ ・ 、 、 ・ ・ は 報 告 書 中 の 回 答 欄 番 号 ）、 、A B

・ ＊ 印 の 欄 に は 記 入 し な い 。

・ ８ ぺ ー ジ の 記 入 例 を 参 考 と し て 次 の 点 に 留 意 し て 記 入 す る こ と 。

9 0 0 1 等 の 認 証 を 得 て い る か ど う か 、 平 成 １ ０ 年 ７ 月 １ 日 時 点 で 記① Ｉ Ｓ Ｏ

入する。

② 「 分 析 主 担 当 者 氏 名 」 欄 は 、 実 際 に そ の 項 目 の 分 析 を 手 が け た 人 の 氏 名

（ 複 数 で 分 析 を 行 っ た 場 合 は 主 と し て 実 施 し た 人 の 氏 名 ） を 記 入 す る 。

③ 「 分 析 主 担 当 者 の 経 験 年 数 」 欄 に は 分 析 主 担 当 者 の 分 析 業 務 経 験 年 数 を
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記入する。

④ 「 分 析 主 担 当 者 の 実 績 （ 検 体 数 」 欄 は 、 分 析 主 担 当 者 が 昨 年 度 （ 平 成）

９ 年 度 ） に 分 析 を 行 っ た 環 境 試 料 の 該 当 項 目 の お よ そ の 検 体 数 を 記 入 す る 。

⑤ 「 分 析 結 果 」 は 、 有 効 数 字 ３ 桁 （ 有 効 数 字 ４ 桁 目 を 四 捨 五 入 す る ） で 表

示 す る 。 ２ 回 以 上 の 測 定 を 行 っ た 場 合 に は 、 平 均 値 を 記 入 す る 。

（ た だ し 、 不 検 出 の 場 合 は 検 出 限 界 値 （ 例 ： ＜ ○ ○ ） を 示 す こ と ）

⑥ ３ 回 以 上 の 測 定 を 行 っ た 場 合 に は 「 標 準 偏 差 」 欄 に 次 式 で 計 算 し た 結 果

を 有 効 数 字 ３ 桁 で 表 示 す る 。

⑦ 「 測 定 回 数 」 は ｎ （ 整 数 ） を 記 入 す る 「 測 定 回 数 」 と は 、 分 析 用 試 料 の。

計 り 取 り か ら 吸 光 度 等 の 測 定 ま で の 一 連 の 操 作 を 行 っ た 回 数 で あ る 。

n －
２Σ （ ｘ － ｘ ）ｉ

i=1
標 準 偏 差 ＝

ｎ － １

ただし、ｘ は分析結果ｉ

－
ｘ は 平 均 値

ｎ は測定回数

⑧⑨ 「 分 析 開 始 日 」 に は 分 析 （ 前 処 理 操 作 を 含 む ） を 開 始 し た 日 を 、 ま た 「 分

析 終 了 日 」 に は 定 量 操 作 を 完 了 し た 日 付 を 記 入 す る 。

以 降 は 、 ２ 回 以 上 の 測 定 を 行 っ た 場 合 に は 、 そ れ ら の 中 か ら 代 表 と な⑩

る 一 例 を 選 び 、 そ の 測 定 に つ い て 必 要 事 項 を 記 入 欄 に 記 入 す る 。

選 択 し た 分 析 法 の 番 号 を 選 ぶ 。A

吸 光 光 度 法 の 測 定 条 件 （ 試 料 量 、 前 処 理 条 件 等 ） に つ い て 記 入 す る 。B

イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ の 測 定 条 件 に つ い て 記 入 す る 。G

検 量 線 の 作 成 方 法 等 に つ い て 記 入 す る 。L

（ な お 、 提 出 す る ク ロ マ ト グ ラ ム （ チ ャ ー ト ） に は 、 ベ ー ス ラ イ ン を

引 い て く だ さ い ）。

・ 質 問 の う ち 、 番 号 は そ の う ち の ひ と つ を 選 び （ ） 内 に は 具 体 的 に 記 入 す、
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る 。

・ ふ っ 素 以 外 の 項 目 に つ い て も 、 上 記 を 参 考 に し て 記 入 す る 。

・ 報 告 書 は 必 要 に 応 じ て コ ピ ー し て 使 用 す る 。

・ 報告書用紙は 「 参 考 方 法 」 の 内 容 を 考 慮 し て 作 成 し て あ る の で 、 そ れ 以 外、

の 方 法 を 用 い る 場 合 に は 「 分 析 実 施 に あ た っ て の 留 意 し た 点 及 び 問 題 と 感 じ

た 点 」 の 記 入 欄 に 記 入 し 、 必 要 な 場 合 は フ ロ ー シ ー ト を 添 付 す る 。

７ ． 提 出 報 告 書 等

報 告 書 分析結果及びフローシート

原 子 吸 光 法 等 の チ ャ ー ト の 写 し 及 び 検 量 線 （ チ ャ ー ト の 写 し 及 び 検 量 線 に つ

い て は 整 理 の 都 合 上 、 分 析 項 目 別 に １ 、 ２ 枚 以 内 に ま と め て 下 さ い ）

８ ． 報 告 書 の 提 出 期 限

平 成 １ ０ 年 １ ０ 月 １ ２ 日 （ 月 （ 必 着 ））

９ ． 提 出 書 類 の 送 り 先 及 び 本 調 査 に 対 す る 問 合 せ 先

〒 ２ １ ０ － ０ ８ ２ ８ 川 崎 市 川 崎 区 四 谷 上 町 １ ０ － ６

（ 財 ） 日 本 環 境 衛 生 セ ン タ ー 環 境 科 学 部 環 境 対 策 課

Ｔ Ｅ Ｌ ０ ４ ４ （ ２ ８ ８ ） ５ １ ３ ２ 担 当 者 柏 平 西 尾
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平成１０年度環境測定分析統一精度管理調査参考方法

－水質試料－

１ ． ふ っ 素

- ア リ ザ リ ン コ ン プ レ キ ソ ン 吸 光 光 度 法（ １ ） ラ ン タ ン

省 略 （ の を参考にする 。JIS K 0102 34.1 ）

（ ２ ） イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ 法

１ ） 試 薬

【 ふ っ 化 物 イ オ ン 標 準 液 （ 】 に 規 定 す る 容 量 分 析 用 標 準 物 質100mgF/l JIS K 8005）

5 0 0 ℃で 1時間加熱しデシケーター中で放冷の ふ っ 化 ナ ト リ ウ ム を 白 金 皿 に と り 、

N a F 1 0 0 % に対してその 0 . 2 2 1 g をとり、少量の水に溶かし、全量フラスコした後、

1 0 0 0 m l に移し入れ、水を標線まで加える。ポリエチレン瓶に入れて保存する。

【 ふ っ 化 物 イ オ ン 標 準 液 （ 】 ふ っ 化 物 イ オ ン 標 準 液 （ ） を 全5mgF/l 100mgF/l 5ml）

1 0 0 m l にとり、水を標線まで加える。量フラスコ

２ ） 準 備 操 作

試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） を 孔 径 μ の ろ 過 材 又(1) 0.45 mA

5 種 C（又はろ紙 6種）でろ過する。電気伝導率が 1 0 m S / m 以下になるように、水は ろ 紙

で 一 定 の 割 合 に 薄 め る 。

３ ） 操 作

イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ を 作 動 で き る 状 態 に し 、 分 離 カ ラ ム の 溶 離 液 を 一 定 の 流 量

1 ～ 2 m l / 分）で流しておく。除去カラムを必要とする装置では除去液を一定（ 例 え ば

の 流 量 で 流 し て お く 。

5 0 ～ 2 0 0 μ lの一定量）をシリンジを用い準 備 操 作 を 行 っ た 試 料 の 一 定 量 （ 例 え ば

て イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ の 分 離 カ ラ ム に 注 入 し 、 一 定 の 流 量 の 溶 離 液 で 溶 離 し 、 ク

ロ マ ト グ ラ ム を 記 録 す る 。 ふ っ 化 物 イ オ ン の 保 持 時 間 に 相 当 す る ピ ー ク に つ い て 指

示 値 を 読 み と る 。

準 備 操 作 に お い て 試 料 を 薄 め た 場 合 に は 、 空 試 験 と し て 、 試 料 と 同 量 の 水 を シ リ
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ン ジ に と り 、 イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ の 分 離 カ ラ ム に 注 入 し て 、 試 料 と 同 様 に 操 作 を

行 っ て 指 示 値 を 読 み 、 結 果 を 補 正 す る 。

m g F / l）を算出する。検 量 線 か ら ふ っ 化 物 イ オ ン の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （

、検 量 線 ： ふ っ 化 物 イ オ ン 標 準 液 （ ） を 段 階 的 に 全 量 フ ラ ス コ に と り5mgF/l 100ml

水 を 標 線 ま で 加 え た 後 、 一 定 量 を シ リ ン ジ を 用 い て イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ の 分 離

カ ラ ム に 注 入 し て 、 ３ ） と 同 様 に 操 作 を 行 っ て 指 示 値 を 読 み と る 。 別 に 、 空 試 験

と し て 水 に つ い て 、 同 様 に 操 作 を 行 っ て 指 示 値 を 補 正 し た 後 、 ふ っ 化 物 イ オ ン の

量 と 指 示 値 の 関 係 線 を 作 成 す る 。 検 量 線 の 作 成 は 、 試 料 測 定 時 に 行 う 。

２ ． ほ う 素

（ １ ） メ チ レ ン ブ ル ー 吸 光 光 度 法

省 略 （ の を参考にする 。JIS K 0102 47.1 ）

（ ２ ） Ｉ Ｃ Ｐ 発 光 分 析 法

（ １ ）１ ） 試 薬

【 ほ う 素 標 準 液 （ 】 に 規 定 す る ほ う 酸 を 少 量 の 水 に 溶100mgB/l J I S K 8863 0.572g）

1 0 0 0 m l に移し入れ、水を標線まで加える。か し 、 全 量 フ ラ ス コ

20mgB/l 100mgB/l 50ml 2 5 0【 ほ う 素 標 準 液 （ 】 ほ う 素 標 準 液 （ ） を 全 量 フ ラ ス コ）

m l に と り 、 水 を 標 線 ま で 加 え る 。

２ ） 操 作

試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 を Ｉ Ｃ Ｐ 発 光 分 析 装 置 の(1)A ）（ ２ ）

プ ラ ズ マ ト ー チ 中 に 噴 霧 し 、 波 長 の 発 光 強 度 を 読 み と る 。249.773nm （ ３ ）

空 試 験 と し て 水 に つ い て 、 試 料 と 同 様 に 操 作 を 行 っ て 発 光 強 度 を 読 み と り 、 結 果

を 補 正 す る 。

m g B / l）を算出する。検 量 線 か ら ほ う 素 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （

2 0 m g B / l）を段階的に全量フラスコ1 0 0 m lにとり、水を標検 量 線 ： ほ う 素 標 準 液 （

線 ま で 加 え た 後 、 ２ ） と 同 様 に 操 作 を 行 っ て 発 光 強 度 を 読 み と る 。 別 に 、 空 試 験

と し て 水 に つ い て 、 同 様 に 操 作 を 行 っ て 発 光 強 度 を 補 正 し た 後 、 ほ う 素 の 量 と 発
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光 強 度 の 関 係 線 を 作 成 す る 。 検 量 線 の 作 成 は 、 試 料 測 定 時 に 行 う 。

( 1 ) す べ て の 試 薬 は 、 ポ リ エ チ レ ン 瓶 に 保 存 す る 。 ま た 、 使 用 す る 水 は 石 英 ガ注

ラ ス 又 は 金 属 製 の 蒸 留 器 を 用 い て 調 製 し 、 試 薬 の 調 製 、 試 験 操 作 及 び 検 量 線 の

作 成 に は 、 こ の 水 を 用 い る 。

な お 、 ガ ラ ス 器 具 に つ い て は 、 石 英 ガ ラ ス 又 は 軟 質 ガ ラ ス 製 を 用 い る 。

( 2 ) 懸濁物質を含む場合には、ろ過又は遠心分離により除去する。注

( 3 ) 内標準法を用いる場合には、試料の適量を全量フラスコ 1 0 0 m l にとり、市注

1 , 0 0 0 m g / l 標準溶液を希釈して得られたイットリウム溶液販 の 原 子 吸 光 分 析 用

5 0 m g Y / l ） 1 0 m l を加えた後、水を標線まで加え、この溶液について同様の操作（

を 行 っ て 、 ほ う 素 の 発 光 強 度 と 内 標 準 元 素 （ イ ッ ト リ ウ ム ） の 発 光 強 度 と の 比

を 求 め る 。

2 0 m g B / l）を段階的に全量フラスコ1 0 0 m lにとり、イッ別 に 、 ほ う 素 標 準 液 （

5 0 m g Y / l ） 1 0 m l を加えた後、水を標線まで加え、この溶液についト リ ウ ム 溶 液 （

て 同 様 の 操 作 を 行 っ て 、 ほ う 素 の 濃 度 に 対 す る ほ う 素 と イ ッ ト リ ウ ム と の 発 光

強 度 比 の 関 係 線 を 作 成 し 、 検 量 線 と す る 。 こ の 検 量 線 か ら 試 料 に つ い て 得 た 発

m g B / l ）を算出する。光 強 度 比 に 相 当 す る ほ う 素 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （

（ ３ ） Ｉ Ｃ Ｐ 質 量 分 析 法

（ １ ）１ ） 試 薬

【 ほ う 素 標 準 液 （ 】 に 規 定 す る ほ う 酸 を 小 量 の 水 に 溶100mgB/l J I S K 8863 0.572g）

1 0 0 0 m l に移し入れ、水を標線まで加える。か し 、 全 量 フ ラ ス コ

【 ほ う 素 標 準 液 （ 】 ほ う 素 標 準 液 （ ） を 全 量 フ ラ ス コ に2mgB/l 100mgB/l 2ml 100ml）

と り 、 水 を 標 線 ま で 加 え る 。

２ ） 操 作

試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 を Ｉ Ｃ Ｐ 質 量 分 析 装 置 に(1)A ）（ ２ ）

導 入 し 、 ほ う 素 （ ） の 測 定 質 量 数 の イ オ ン カ ウ ン ト 値 を 測 定 す る 。11 （ ３ ）

空 試 験 と し て 水 に つ い て 、 試 料 と 同 様 に 操 作 を 行 っ て イ オ ン カ ウ ン ト 値 を 読 み 、

結 果 を 補 正 す る 。

m g B / l）を算出する。検 量 線 か ら ほ う 素 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （

2 m g B / l ）を段階的に全量フラスコ 1 0 0 m lにとり、水を標線検 量 線 ： ほ う 素 標 準 液 （

ま で 加 え た 後 、 ２ ） と 同 様 に 操 作 を 行 っ て イ オ ン カ ウ ン ト 値 を 読 み と る 。 別 に 、
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空 試 験 と し て 水 に つ い て 、 同 様 に 操 作 を 行 っ て イ オ ン カ ウ ン ト 値 を 補 正 し た 後 、

ほ う 素 の 量 と イ オ ン カ ウ ン ト 値 の 関 係 線 を 作 成 す る 。 検 量 線 の 作 成 は 、 試 料 測 定

時に行う。

( 1 ) す べ て の 試 薬 は 、 ポ リ エ チ レ ン 瓶 に 保 存 す る 。 ま た 、 使 用 す る 水 は 石 英 ガ注

ラ ス 又 は 金 属 製 の 蒸 留 器 を 用 い て 調 製 し 、 試 薬 の 調 製 、 試 験 操 作 及 び 検 量 線 の

作 成 に は 、 こ の 水 を 用 い る 。

な お 、 ガ ラ ス 器 具 に つ い て は 、 石 英 ガ ラ ス 又 は 軟 質 ガ ラ ス 製 を 用 い る 。

( 2 ) 懸濁物質を含む場合には、ろ過又は遠心分離により除去する。注

( 3 ) 内標準法を用いる場合には、試料の適量を全量フラスコ 1 0 0 m l にとり、市注

1 , 0 0 0 m g / l 標準溶液を希釈して得られた 1μ g / m l標準溶液販 の 原 子 吸 光 分 析 用

1 ～ 1 0 m l の一定量を加えた後、水を標線まで（ イ ッ ト リ ウ ム 又 は イ ン ジ ウ ム ） を

加 え 、 こ の 溶 液 に つ い て 同 様 の 操 作 を 行 っ て 、 ほ う 素 の 質 量 数 に お け る イ オ ン

カ ウ ン ト 値 と 内 標 準 元 素 ［ イ ッ ト リ ウ ム （ ） 又 は イ ン ジ ウ ム （ ］ の 質 量89 115）

数 に お け る イ オ ン カ ウ ン ト 値 と の 比 を 求 め る 。

2 m g B / l ）を段階的に全量フラスコ 1 0 0 m lにとり、試料と別 に 、 ほ う 素 標 準 液 （

同 様 に 内 標 準 物 質 を 加 え 、 こ の 溶 液 に つ い て 同 様 の 操 作 を 行 っ て 、 ほ う 素 の 濃

度 に 対 す る ほ う 素 と 内 標 準 元 素 ［ イ ッ ト リ ウ ム 又 は イ ン ジ ウ ム ］ と の イ オ ン カ

ウ ン ト 値 比 の 関 係 線 を 作 成 し 、 検 量 線 と す る 。 こ の 検 量 線 か ら 試 料 に つ い て 得

m g B / l）をた イ オ ン カ ウ ン ト 値 比 に 相 当 す る ほ う 素 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （

算 出 す る 。

（ ４ ） ア ゾ メ チ ン Ｈ 吸 光 光 度 法

省 略 （ の を 参 考 に す る 。 た だ し 、 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 しJIS K 0102 47.2 (1)A

た 分 析 用 試 料 中 の ほ う 素 は 低 濃 度 で あ り 、 注 意 す る 。 な お 、 こ の 方 法 は 「 要 監 視 項

目 測 定 方 法 通 知 」 の 方 法 に は 含 ま れ て い な い 。。）

３ ． 硝 酸 性 窒 素 及 び 亜 硝 酸 性 窒 素

JIS K 0 1 0 2 の 4 3 に定める方法（以下の（１）～（５）の方法）により、硝酸イオ

ン の 濃 度 、 亜 硝 酸 イ オ ン の 濃 度 、 又 は 硝 酸 イ オ ン と 亜 硝 酸 イ オ ン の 合 量 を 求 め る 。

次 に 、 硝 酸 性 窒 素 の 濃 度 、 亜 硝 酸 性 窒 素 の 濃 度 に つ い て 、 次 式 に よ り 算 出 す る 。

m g N O - N / l mgNO /l ×0 . 2 2 5 9硝 酸 性 窒 素 （ ） ＝ 硝 酸 イ オ ン （ ）３ ３
－ －

m g N O - N / l mgNO /l ×0 . 3 0 4 5亜 硝 酸 性 窒 素 （ ） ＝ 亜 硝 酸 イ オ ン （ ）２ ２
－ －

硝 酸 性 窒 素 及 び 亜 硝 酸 性 窒 素 は 、 硝 酸 性 窒 素 の 濃 度 と 亜 硝 酸 性 窒 素 の 濃 度 の 合 量 で
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あ る 。

硝 酸 性 窒 素 及 び 亜 硝 酸 性 窒 素 （ ） ＝ 硝 酸 性 窒 素 （ ） ＋ 亜 硝 酸 性 窒 素 （ ）mg/l m g N O - N / l mgNO -N/l３ ２
－ －

- イ ン ド フ ェ ノ ー ル 青 吸 光 光 度 法（ １ ） 還 元 蒸 留

省 略 （ の を 参 考 に す る 。JIS K 0102 43.2.1 ）

- 中和滴定法（ ２ ） 還 元 蒸 留

省 略 （ の を 参 考 に す る 。JIS K 0102 43.2.2 ）

- ナ フ チ ル エ チ レ ン ジ ア ミ ン 吸 光 光 度 法（ ３ ） 銅 ･ カ ド ミ ウ ム カ ラ ム 還 元

省 略 （ の を 参 考 に す る 。JIS K 0102 43.2.3 ）

（ ４ ） イ オ ン ク ロ マ ト グ ラ フ 法

省 略 （ の 及び を参考にする 。JIS K 0102 43.1.2 43.2.5 ）

（ ５ ） ナ フ チ ル エ チ レ ン ジ ア ミ ン 吸 光 光 度 法 及 び ブ ル シ ン 吸 光 光 度 法

J I S K 0 1 0 2 の 4 3 . 1 . 1 「ナフチルエチレンジアミン吸光光度省 略 （ 亜 硝 酸 イ オ ン は

法 、 硝 酸 イ オ ン は の 「 ブ ル シ ン 吸 光 光 度 法 」 を 参 考 に す る 。」 ）J I S K 0102 43.2.4

４ ． 鉛

（ １ ） フ レ ー ム 原 子 吸 光 法

１ ） 試 薬

10g/l JIS K 8454 N , N【 ジ エ チ ル ジ チ オ カ ル バ ミ ン 酸 ナ ト リ ウ ム （ 】 に規定する）

- ジエチルジチオカルバミン酸ナトリウム三水和物 1 . 3 g を水に溶かして 1 0 0 m l とし、

2週間以上経過したものを使用しない。着 色 び ん に 保 存 す る 。 調 製 後 、

【 く え ん 酸 水 素 ア ン モ ニ ウ ム 溶 液 （ 】 に 規 定 す る く え ん 酸 水 素100g/l JIS K 8284）

1 0 g を水約 8 0 m l に溶かし、アンモニア水（ 1 + 1 ）を滴加してｐＨを二 ア ン モ ニ ウ ム
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7 に調節した後、水を加えて 1 0 0 m l とする。約

く え ん 酸 水 素 ア ン モ ニ ウ ム 中 に 鉛 等 の 不 純 物 が 含 ま れ る お そ れ が あ る と き は 、

次 の 操 作 に よ っ て 精 製 す る 。

1 0 g を水 8 0 m lに溶かし、アンモニア水（ 1 + 1）をく え ん 酸 水 素 ア ン モ ニ ウ ム

9 とした後、水を加えて 1 0 0 m l とする。これを分液漏斗に入れ、加えてｐＨ約

1 0 g / l） 2 m l及び酢酸ブチル1 0ジ エ チ ル ジ チ オ カ ル バ ミ ン 酸 ナ ト リ ウ ム 溶 液 （

m l を 加 え 、 激 し く 振 り 混 ぜ て 放 置 す る 。 水 層 を 乾 い た ろ 紙 で ろ 過 し 、 酢 酸 ブ

チ ル の 微 泡 を 除 い た ろ 液 を 用 い る 。

【 鉛 標 準 液 （ 】鉛（ 以 上 ） を と り 、 硝 酸 （ ） に 溶0.1mgPb/ml 99.9% 0.100g 1+3 40ml）

1 0 0 0 m lに移し入れ、か す 。 煮 沸 し て 窒 素 酸 化 物 を 追 い 出 し 、 放 冷 後 、 全 量 フ ラ ス コ

J I S K 8 5 6 に規定する鉛標準液のＰｂ 1 0 0 を用いる。水 を 標 線 ま で 加 え る 。 又 は 、

【 鉛 標 準 液 （ μ 】鉛標準液（ ） を 全 量 フ ラ ス コ に10 gPb/ml 0.1mgPb/ml 10ml 100ml）

1 + 1 ） 2 m l を加え、水を標線まで加える。と り 、 硝 酸 （

２ ） 準 備 操 作

、試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） の 適 量 を ビ ー カ ー に と り(1)A

1 0 m l を加え、約 5分間煮沸する。塩 酸

３ ） 操 作

２ ） の 準 備 操 作 を 行 っ た 試 料 を 分 液 漏 斗 に 移 し 入 れ 、 く え ん 酸 水 素 ア ン モ ニ ウ ム

1 0 0 g / l） 1 0 m l及び指示薬としてメタクレゾールパープル溶液（1 g / l） 2 ､ 3滴を溶 液 （

1 + 1 ）を溶液の色がわずかに紫になるまで加える。加 え た 後 、 ア ン モ ニ ア 水 （

1 0 g / l） 5 m lを加えて振り混ぜた後、ジ エ チ ル ジ チ オ カ ル バ ミ ン 酸 ナ ト リ ウ ム 溶 液 （

J I S K 8 3 7 7 に規定する酢酸ブチル 1 0 m l を加えて約 1分間激しく振り混ぜる。静置して

2 0 0 m lに入れ、酢酸ブ水 層 と 酢 酸 ブ チ ル 層 と を 十 分 分 離 し た 後 、 水 層 は 別 の 分 液 漏 斗

5 0 m lに入れる。チ ル 層 は ビ ー カ ー

5 m l を加えて抽出操作を繰り返す。抽出した酢水 層 を 入 れ た 分 液 漏 斗 に 酢 酸 ブ チ ル

5 0 m l に合わせる。酢酸ブチル層を入れたビーカーを熱板酸 ブ チ ル 層 は 先 の ビ ー カ ー

2 m lと過塩素酸2 m lを上 で 静 か に 加 熱 し て 、 酢 酸 ブ チ ル を 揮 散 さ せ る 。 放 冷 後 、 硝 酸

1+加 え て 、 有 機 物 を 分 解 す る 。 ほ と ん ど 乾 固 し た 後 、 放 冷 す る 。 残 留 物 を 硝 酸 （

1 5） 1 0 m lに溶かす。

2 8 3 . 3 n m）の指示値を読みとる。原 子 吸 光 分 析 装 置 で 鉛 （

空 試 験 と し て 、 試 料 と 同 量 の 水 に つ い て 、 試 料 の 場 合 と 同 様 に 操 作 を 行 っ て 指 示

値 を 読 み と り 、 結 果 を 補 正 す る 。

m g P b / l）を算出する。検 量 線 か ら 鉛 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （
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1 0μ g P b / m l）を全量フラスコ1 0 0 m lに段階的とり、硝酸（1 +検 量 線 ： 鉛 標 準 液 （

1 5 ） を 標 線 ま で 加 え た 後 、 原 子 吸 光 分 析 装 置 で 指 示 値 を 読 み と り 、 濃 度 と 指 示 値

と の 関 係 線 を 作 成 す る 。 検 量 線 の 作 成 は 、 試 料 測 定 時 に 行 う 。

（ ２ ） 電 気 加 熱 原 子 吸 光 法

１ ） 試 薬

【 硝 酸 パ ラ ジ ウ ム （ Ⅱ ） 溶 液 （ μ 】 硝 酸 パ ラ ジ ウ ム （ Ⅱ ） を 硝 酸10 gPd/ml 0.108g）

1 + 1 ） 1 0 m l を加えて溶かし、全量フラスコ 5 0 0 m l に移し入れ、水を標線まで加え（

2 0 m l を全量フラスコ 2 0 0 m l にとり、水を標線まで加える。る 。 こ の 溶 液

【 鉛 標 準 液 （ 】鉛（ 以 上 ） を と り 、 硝 酸 （ ） に 溶0.1mgPb/ml 99.9% 0.100g 1+3 40ml）

1 0 0 0 m lに移し入れ、か す 。 煮 沸 し て 窒 素 酸 化 物 を 追 い 出 し 、 放 冷 後 、 全 量 フ ラ ス コ

J I S K 8 5 6 に規定する鉛標準液のＰｂ 1 0 0 を用いる。水 を 標 線 ま で 加 え る 。 又 は 、

【 鉛 標 準 液 （ μ 】 鉛 標 準 液 （ ） を 全 量 フ ラ ス コ に1 gPb/ml 0.1mgPb/ml 10ml 1000ml）

1 + 1 ） 2 0 m l を加え、水を標線まで加える。と り 、 硝 酸 （

２ ） 準 備 操 作

試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） を の に よ っ(1) JIS K 0102 5.5A

て 前 処 理 を 行 う 。

３ ） 操 作

1 5 m l ずつをそれぞれ全量フラスコ 2 0 m l にとり、鉛２ ） の 準 備 操 作 を 行 っ た 試 料 の

1 μ g P b / m l ）を全く含まないものと、 0 . 1～ 2 m lの範囲で段階的に 3段階以上標 準 液 （

1+添 加 し た も の と を 調 製 し 、 そ れ ぞ れ の 溶 液 の 酸 の 濃 度 が 同 じ に な る よ う に 硝 酸 （

1 ）を加えた後、水を標線まで加える。この試料の 1 0 0 μ l 以上の一定量をマイクロピ

10μgP d /ペ ッ ト で 小 型 の 容 器 に と り 、 こ れ と 同 体 積 の 硝 酸 パ ラ ジ ウ ム （ Ⅱ ） 溶 液 （

m l ）を加え、よく混ぜ合わせる。この試料の一定量（例えば 1 0 ～ 5 0 μ l）をマイクロ

2 8 3 . 3 n m）の指示値をピ ペ ッ ト で 発 熱 体 に 注 入 し 、 電 気 加 熱 原 子 吸 光 分 析 装 置 で 鉛 （

読 み と る 。

空 試 験 と し て 、 試 料 と 同 量 の 水 に つ い て 、 試 料 の 場 合 と 同 様 に 操 作 を 行 っ て 指 示

値 を 読 み と り 、 結 果 を 補 正 す る 。

標 準 液 に よ る 鉛 の 添 加 量 と 指 示 値 と の 関 係 線 を 作 成 し 、 鉛 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の

m g P b / l）を算出する。濃 度 （
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（ ３ ） Ｉ Ｃ Ｐ 発 光 分 析 法

１ ） 試 薬

【 鉛 標 準 液 （ 】鉛（ 以 上 ） を と り 、 硝 酸 （ ） に 溶0.1mgPb/ml 99.9% 0.100g 1+3 40ml）

1 0 0 0 m lに移し入れ、か す 。 煮 沸 し て 窒 素 酸 化 物 を 追 い 出 し 、 放 冷 後 、 全 量 フ ラ ス コ

J I S K 8 5 6 に規定する鉛標準液のＰｂ 1 0 0 を用いる。水 を 標 線 ま で 加 え る 。 又 は 、

【 鉛 標 準 液 （ μ 】鉛標準液（ ） を 全 量 フ ラ ス コ に10 gPb/ml 0.1mgPb/ml 10ml 100ml）

1 + 1 ） 1 0 m l を加え、水を標線まで加える。と り 、 硝 酸 （

２ ） 準 備 操 作

試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） を の に よ っ(1) JIS K 0102 5.5A

て 前 処 理 を 行 う 。（ １ ）

３ ） 操 作

２ ） の 準 備 操 作 を 行 っ た 試 料 を Ｉ Ｃ Ｐ 発 光 分 析 装 置 の プ ラ ズ マ ト ー チ 中 に 噴 霧 し 、

波 長 の 発 光 強 度 を 読 み と る 。220.351nm （ ２ （ ３） ）

空 試 験 と し て 水 に つ い て 、 試 料 と 同 様 に 操 作 を 行 っ て 発 光 強 度 を 読 み と り 、 結 果

を 補 正 す る 。

m g P b / l）を算出する。検 量 線 か ら 鉛 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （

検 量 線 ： 鉛 標 準 液 （ μ ） を 段 階 的 に 全 量 フ ラ ス コ に と り 、 試 料 と（ １ ） 10 gPb/ml 100ml

同 じ 条 件 に な る よ う に 酸 を 加 え 、 水 を 標 線 ま で 加 え た 後 、 試 料 と 同 様 に 操 作 を 行

っ て 発 光 強 度 を 読 み と る 。 別 に 、 空 試 験 と し て 水 に つ い て 、 同 様 に 操 作 を 行 っ て

発 光 強 度 を 補 正 し た 後 、 鉛 の 量 と 発 光 強 度 の 関 係 線 を 作 成 す る 。 検 量 線 の 作 成 は 、

試 料 測 定 時 に 行 う 。

( 1 ) 鉛 の 濃 度 が 低 い 場 合 に は 、 次 の 操 作 を 行 う と よ い 。注

5 m l を加え、約 5分間煮沸する。放冷後、試 料 の 適 量 を ビ ー カ ー に と り 、 塩 酸

酢 酸 酢 酸 ナ ト リ ウ ム 緩 衝 液 （ ｐ Ｈ （ 酢 酸 ナ ト リ ウ ム 三 水 和 物 ｇと酢酸- 5 19.2）

3 . 4 m l とを水に溶かして 1 lとしたもの） 1 0 m l を加え、アンモニア水（ 1 + 1）又は

1 + 1 0 ）でｐＨを 5 . 2 に調節する。この溶液を分液漏斗に移し入れ、 1 -ピロ硝 酸 （

2 0ｇ / l） 2 m l、ヘキサメチレンアンモリ ジ ン カ ル ボ ジ チ オ 酸 ア ン モ ニ ウ ム 溶 液 （

- ヘ キ サ メ チ レ ン カ ル バ モ ジ チ オ 酸 （ ヘ キ サ メ チ レ ン ア ン モ ニ ウ ム - ヘ キニ ウ ム

2 0ｇ / l） 2 m lを加えて混合しサ メ チ レ ン ジ チ オ カ ル バ ミ ド ） の メ タ ノ ー ル 溶 液 （

5 ～ 2 0 m l ）を加えて約 5分間激しく振り混ぜて静置すた 後 、 キ シ レ ン の 一 定 量 （
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る 。 水 層 を 捨 て 、 キ シ レ ン 層 を 得 る 。

1 0μ g P b / m l）を適当な濃度（0 . 1～ 1μ g P b /検 量 線 に つ い て は 、 鉛 標 準 液 （

m l ） に 薄 め た 後 、 段 階 的 に ビ ー カ ー に と り 、 試 料 と 同 様 に 操 作 を 行 う 。

( 2 ) 内標準法を用いる場合には、試料の適量を全量フラスコ 1 0 0 m l にとり、市注

1 , 0 0 0 m g / l 標準溶液を希釈して得られたイットリウム溶液販 の 原 子 吸 光 分 析 用

5 0 m g Y / l ） 1 0 m l を加えた後、水を標線まで加え、この溶液について同様の操作（

を 行 っ て 、 鉛 の 発 光 強 度 と 内 標 準 元 素 （ イ ッ ト リ ウ ム ） の 発 光 強 度 と の 比 を 求

め る 。

1 0μ g P b / m l）を段階的に全量フラスコ1 0 0 m lにとり、イット別に、鉛標準液（

5 0 m g Y / l ） 1 0 m l を加えた後、水を標線まで加え、この溶液についてリ ウ ム 溶 液 （

同 様 の 操 作 を 行 っ て 、 鉛 の 濃 度 に 対 す る 鉛 と イ ッ ト リ ウ ム と の 発 光 強 度 比 の 関

係 線 を 作 成 し 、 検 量 線 と す る 。 こ の 検 量 線 か ら 試 料 に つ い て 得 た 発 光 強 度 比 に

m g P b / l）を算出する。相 当 す る 鉛 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （

( 3 ) 鉛 の 濃 度 が 低 い 場 合 に は 、 試 料 の 噴 霧 に 超 音 波 ネ ブ ラ イ ザ ー を 用 い る と よ注

い 。

（ ４ ） Ｉ Ｃ Ｐ 質 量 分 析 法

１ ） 試 薬

【 鉛 標 準 液 （ 】鉛（ 以 上 ） を と り 、 硝 酸 （ ） に 溶0.1mgPb/ml 99.9% 0.100g 1+3 40ml）

1 0 0 0 m lに移し入れ、か す 。 煮 沸 し て 窒 素 酸 化 物 を 追 い 出 し 、 放 冷 後 、 全 量 フ ラ ス コ

J I S K 8 5 6 に規定する鉛標準液のＰｂ 1 0 0 を用いる。水 を 標 線 ま で 加 え る 。 又 は 、

【 鉛 標 準 液 （ μ 】 鉛 標 準 液 （ ） を 全 量 フ ラ ス コ に1 gPb/ml 0.1mgPb/ml 10ml 1000ml）

1 + 1 ） 2 0 m l を加え、水を標線まで加える。と り 、 硝 酸 （

【 鉛 標 準 液 （ 】 鉛 標 準 液 （ μ ） を 全 量 フ ラ ス コ に と50ngPb/ml 1 gPb/ml 50ml 1000ml）

1 + 1 ） 3 m l を加え、水を標線まで加える。り、硝酸（

２ ） 準 備 操 作

試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） を の に よ っ(1) JIS K 0102 5.5A

て 前 処 理 を 行 う 。

３ ） 操 作

2 0 8、2 0 6又は２ ） の 準 備 操 作 を 行 っ た 試 料 を Ｉ Ｃ Ｐ 質 量 分 析 装 置 に 導 入 し 、 鉛 （

） の 測 定 質 量 数 の イ オ ン カ ウ ン ト 値 を 測 定 す る 。207 （ ２ ）

空 試 験 と し て 水 に つ い て 、 試 料 と 同 様 に 操 作 を 行 っ て イ オ ン カ ウ ン ト 値 を 読 み 、
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結 果 を 補 正 す る 。

m g P b / l）を算出する。検 量 線 か ら 鉛 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （

5 0 n g P b / m l又は 1μ g P b / m l）を段階的に全量フラスコ1 0 0 m lにと検 量 線 ： 鉛 標 準 液 （

り 、 試 料 と 同 じ 条 件 に な る よ う に 酸 を 加 え 、 水 を 標 線 ま で 加 え た 後 、 ３ ） と 同 様

に 操 作 を 行 っ て イ オ ン カ ウ ン ト 値 を 読 み と る 。 別 に 、 空 試 験 と し て 水 に つ い て 、

同 様 に 操 作 を 行 っ て イ オ ン カ ウ ン ト 値 を 補 正 し た 後 、 鉛 の 量 と イ オ ン カ ウ ン ト 値

の 関 係 線 を 作 成 す る 。 検 量 線 の 作 成 は 、 試 料 測 定 時 に 行 う 。

( 1 )前処理後の溶液は0 . 1～ 0 . 5 m o l / lの硝酸溶液とする。注

( 2 ) 内標準法を用いる場合には、試料の適量を全量フラスコ 1 0 0 m l にとり、市注

1 , 0 0 0 m g / l 標準溶液を希釈して得られた 1μ g / m l標準溶液販 の 原 子 吸 光 分 析 用

1 ～ 1 0 m l の一定量を加えた後、水（ イ ッ ト リ ウ ム 、 イ ン ジ ウ ム 又 は ビ ス マ ス ） を

を 標 線 ま で 加 え 、 こ の 溶 液 に つ い て 同 様 の 操 作 を 行 っ て 、 鉛 の 質 量 数 に お け る

イ オ ン カ ウ ン ト 値 と 内 標 準 元 素 ［ イ ッ ト リ ウ ム （ 、 イ ン ジ ウ ム （ ） 又 は89 115）

ビ ス マ ス （ ］ の 質 量 数 に お け る イ オ ン カ ウ ン ト 値 と の 比 を 求 め る 。209）

5 0 n g P b / m l又は1μg P b / m l）を段階的に全量フラスコ1 0 0 m lに別に、鉛標準液（

と り 、 試 料 と 同 様 に 内 標 準 物 質 を 加 え 、 こ の 溶 液 に つ い て 同 様 の 操 作 を 行 っ て 、

鉛 の 濃 度 に 対 す る 鉛 と 内 標 準 元 素 ［ イ ッ ト リ ウ ム 、 イ ン ジ ウ ム 又 は ビ ス マ ス ］

と の イ オ ン カ ウ ン ト 値 比 の 関 係 線 を 作 成 し 、 検 量 線 と す る 。 こ の 検 量 線 か ら 試

料 に つ い て 得 た イ オ ン カ ウ ン ト 値 比 に 相 当 す る 鉛 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度

m g P b / l）を算出する。（

５ ． セ レ ン

（ １ ） 水 素 化 合 物 発 生 原 子 吸 光 法

省 略 （ の を参考にする 。JIS K 0102 6 7 . 2 ）

（ ２ ） 水 素 化 合 物 発 生 Ｉ Ｃ Ｐ 発 光 分 析 法

１ ） 試 薬

【 セ レ ン 標 準 液 （ 】 に 規 定 す る セ レ ン （ ％以上）0.2mgSe/ml JIS K 8598 99.5）

0 . 2 0 0 ｇをとり、硝酸（ 1 + 1） 2 0 m l を加え、加熱して溶かし、煮沸して窒素酸化物
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1 0 0 0 m l に移し入れ、水を標線まで加える。を 追 い 出 す 。 放 冷 後 、 全 量 フ ラ ス コ

【 セ レ ン 標 準 液 （ μ 】 セ レ ン 標 準 液 （ ） を 全 量 フ ラ ス コ2 gSe/ml 0.2mgSe/ml 10ml）

1 0 0 0 m l にとり、塩酸（ 1 + 1 0 0 ）を標線まで加える。使用時に調製する。

【 セ レ ン 標 準 液 （ μ 】 セ レ ン 標 準 液 （ μ ） を 全 量 フ ラ ス コ0.1 gSe/ml 2 gSe/ml 5ml）

1 0 0 m l にとり、硫酸（ 1 + 1 0 0 ）を標線まで加える。使用時に調製する。

【 臭 化 カ リ ウ ム 溶 液 （ 】 に 規 定 す る 臭 化 カ リ ウ ム を 水 に1mol/l JIS K 8506 11.9g）

1 0 0 m lとする。溶かして

【 テ ト ラ ヒ ド ロ ほ う 酸 ナ ト リ ウ ム 溶 液 （ 】 テ ト ラ ヒ ド ロ ほ う 酸 ナ ト リ ウ ム10g/l）

5 g を水酸化ナトリウム溶液（ 0 . 1 m o l / l ） 5 0 0 m l に溶かす。使用時に調製する。

２ ） 操 作

、試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） の 適 量 を ビ ー カ ー に と り(1)A

1 + 1 ） 1 m l 及び硝酸 2 m l を加えた後、加熱して硫酸の白煙を発生させる。室温ま硫 酸 （

8 m l、塩酸 8 m l及び臭化カリウム溶液（1 m o l / l） 8 m lを加え、約5 0℃で 放 冷 し た 後 、 水

5 0 分間加熱し、全量フラスコ 5 0 m l に移し、水を標線まで加える。水素化合物発で 約

生 装 置 と Ｉ Ｃ Ｐ 発 光 分 析 装 置 を 連 結 し 、 こ の 溶 液 と テ ト ラ ヒ ド ロ ほ う 酸 ナ ト リ ウ ム

1 ～ 6 m o l / l ）を定量ポンプを用いて連続的に装置に導入し、セレン化溶 液 及 び 塩 酸 （

1 9 6 . 0 2 6 n mにおける指水 素 を 発 生 さ せ る 。 セ レ ン 化 水 素 を プ ラ ズ マ 中 に 導 入 し 、 波 長

示 値 を 読 む 。

空 試 験 と し て 、 試 料 と 同 量 の 水 を と り 、 試 料 と 同 様 の 操 作 を 行 っ て 指 示 値 を 読 み

と り 、 試 料 に つ い て 得 た 指 示 値 を 補 正 す る 。

m g S e / l）を算出する。検 量 線 か ら セ レ ン 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃 度 （

0 . 1μ g S e / m l） 0 . 5～ 5 m lを全量フラスコ5 0 m lに段階的とり、検 量 線 ： セ レ ン 標 準 液 （

試 料 と 同 じ 条 件 に な る よ う に 、 酸 及 び 臭 化 カ リ ウ ム 溶 液 を 加 え た 後 、 水 を 標 線 ま

で 加 え る 。 試 料 と 同 様 の 操 作 を 行 っ て 、 セ レ ン 量 と 指 示 値 と の 関 係 線 を 作 成 す る 。

検 量 線 の 作 成 は 試 料 測 定 時 に 行 う 。

６ ． フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル

（ １ ） 溶 媒 抽 出 に よ る ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ 質 量 分 析 法

１ ） 試 薬

2 5 0 ～ 4 5 0 ℃で 2～ 6時間加熱し、デシケータ【 塩 化 ナ ト リ ウ ム 】 塩 化 ナ ト リ ウ ム を
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ー中で放冷する。

【 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル 標 準 液 （ 】 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル ｇ1mg/ml 0.1）

1 0 0 m l にとり、ヘキサンを標線まで加える。を 全 量 フ ラ ス コ

【 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル 標 準 液 （ 】 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル 標0.001mg/ml）

1 m g / m l） 0 . 1 m lを全量フラスコ 1 0 0 m lにとり、ヘキサンを標線まで加える。準 液 （

２ ） 器 具 及 び 装 置

1～ 1 0μ lのもの。【 マ イ ク ロ シ リ ン ジ 】 容 量

【 ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ 質 量 分 析 計 （一例）】

( a ) キャピラリーカラム：内径 0 . 2～約 0 . 7 m m 、長さ 1 0～ 3 0 mの溶融シリカ又は硬質

0 . 1～ 1 . 0μ mの厚さで被覆ガ ラ ス 製 の も の で 、 内 面 を ジ メ チ ル ポ リ シ ロ キ サ ン を

し た も の 、 又 は こ れ と 同 等 の 分 離 性 能 を 有 す る も の 。

( b ) 検 出 器 ： 電 子 衝 撃 イ オ ン 化 法 （ Ｅ Ｉ 法 ） が 可 能 で 、 選 択 イ オ ン 検 出 法 （ Ｓ Ｉ Ｍ

法 ） 又 は こ れ と 同 等 の 性 能 有 す る 方 法 に よ る ク ロ マ ト グ ラ フ 測 定 が 可 能 な も の 。

( c ) キャリヤーガス：ヘリウム（純度 9 9 . 9 9 9 9 v o l ％以上）であって、線速度を 2 0～

4 0 c m /秒としたもの。

( d ) インターフェース部：温度を 1 5 0 ℃～ 2 5 0 ℃に保つことができるもの

( e ) イオン源：温度を 1 5 0 ℃以上に保つことができるもの。

( f ) カ ラ ム 槽 昇 温 プ ロ グ ラ ム ： フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル の 最 適 分 離 条 件 に 設 定 で

き る も の （ 例 え ば 、 ～ ℃ 。50 260 ）

( g ) 試料導入部：温度をスプリットレス方式の場合は 2 0 0 ～ 2 7 0 ℃、コールドオンカ

5 0～ 1 0 0 ℃に保つことができるもの。ラ ム 方 式 の 場 合 は

３ ） 操 作

ｱ 試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） を 共 栓 付 き 試 験 管( ) ( 1 ) 40mlB

2 m l 及び塩化ナトリウム 1 0 ｇを加えて密栓した後、激しく振りに と り 、 ヘ キ サ ン

混ぜる。

( ｲ ) 放置後、ヘキサン層の 1μ lをマイクロシリンジを用いてとり、スプリットレス

又 は コ ー ル ド オ ン カ ラ ム 方 式 で ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ に 注 入 し 、 選 択 イ オ ン 検 出

1 4 9）をモニタ法 又 は こ れ と 同 等 の 性 能 を 有 す る 方 法 を 用 い て 、 特 有 の 質 量 数 （

ー す る 。 ク ロ マ ト グ ラ ム を 記 録 し 、 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル に 相 当 す る ピ ー

ク に つ い て 、 ピ ー ク 面 積 又 は ピ ー ク 高 さ を 測 定 す る 。

( ｳ ) 空試験として、水 4 0 m l をとり、 ( ｱ )及び ( ｲ ) の操作を行い、試料について得た結

果 を 補 正 す る 。

( ｴ ) あ ら か じ め 作 成 し た 検 量 線 を 用 い て フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル の 量 を 求 め 、 試
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料 中 の 濃 度 を 算 出 す る 。

検 量 線 の 作 成

0 . 0 0 1 m g / m l） 1～5 m lを全量フラスコ1 0 m lにフ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル 標 準 液 （

段 階 的 に と り 、 ヘ キ サ ン を 標 線 ま で 加 え て 検 量 線 用 標 準 溶 液 と す る 。

4 0 m l をとり、これに検量線用標準溶液 2 m l 及び塩化ナトリウ共 栓 付 き 試 験 管 に 水

1 0 ｇを加えて密栓した後、激しく振り混ぜ、３）の ( ｲ ) の操作を行う。別に空試ム

( ｱ ) 及び ( ｲ ) の操作を行って標準溶液について得た結験 と し て 、 水 に つ い て ３ ） の

果 を 補 正 し 、 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル の 量 と ク ロ マ ト グ ラ ム の ピ ー ク 面 積 又 は

ピ ー ク 高 さ と の 関 係 線 を 作 成 す る 。 検 量 線 の 作 成 は 試 料 測 定 時 に 行 う 。

（ ２ ） 溶 媒 抽 出 に よ る ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ 法

１ ） 試 薬

2 5 0 ～ 4 5 0 ℃で 2～ 6時間加熱し、デシケータ【 塩 化 ナ ト リ ウ ム 】 塩 化 ナ ト リ ウ ム を

ー中で放冷する。

【 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル 標 準 液 （ 】 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル ｇ1mg/ml 0.1）

1 0 0 m l にとり、ヘキサンを標線まで加える。を 全 量 フ ラ ス コ

【 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル 標 準 液 （ 】 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル 標0.001mg/ml）

1 m g / m l） 0 . 1 m lを全量フラスコ 1 0 0 m lにとり、ヘキサンを標線まで加える。準 液 （

２ ） 器 具 及 び 装 置

1～ 1 0μ lのもの。【 マ イ ク ロ シ リ ン ジ 】 容 量

【 ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ （一例）】

( a ) キャピラリーカラム：内径 0 . 2～約 0 . 7 m m 、長さ 1 0～ 3 0 mの溶融シリカ又は硬質

0 . 1～ 1 . 0μ mの厚さで被覆ガ ラ ス 製 の も の で 、 内 面 を ジ メ チ ル ポ リ シ ロ キ サ ン を

し た も の 、 又 は こ れ と 同 等 の 分 離 性 能 を 有 す る も の 。

( b ) 検出器：電子捕獲型検出器（ E C D ）であって、検出器槽温度 2 5 0 ～ 2 8 0 ℃のもの。

( c )キャリヤーガス：ヘリウム（9 9 . 9 9 9 9 v o l％以上）又は窒素（ J I S K 1 1 0 7の１

2 0～ 4 0 m l /分としたもの。級 ） で あ つ て 、 流 量 を

( d ) メイクアップガス：ヘリウム（ 9 9 . 9 9 9 9 v o l ％以上）又は窒素（ J I S K 1 1 0 7の１

3 0～ 6 0 m l /分としたもの。級 ） で あ つ て 、 流 量 を

( e ) 試料導入部：温度をスプリットレス方式の場合は 2 0 0 ～ 2 7 0 ℃、コールドオンカ

5 0～ 1 0 0 ℃に保つことができるもの。ラ ム 方 式 の 場 合 は

( f ) カ ラ ム 槽 昇 温 プ ロ グ ラ ム ： フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル の 最 適 分 離 条 件 に 設 定 で



- 22 -

き る も の （ 例 え ば 、 ～ ℃ 。50 260 ）

３ ） 操 作

ｱ 試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） を 共 栓 付 き 試 験 管( ) ( 1 ) 40mlB

2 m l 及び塩化ナトリウム 1 0 ｇを加えて密栓した後、激しく振りに と り 、 ヘ キ サ ン

混ぜる。

( ｲ ) 放置後、ヘキサン層の 1μ lをガスクロマトグラフに注入し、クロマトグラムを

記 録 す る 。 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル に 相 当 す る ピ ー ク に つ い て 、 ピ ー ク 面 積

又 は ピ ー ク 高 さ を 測 定 す る 。

( ｳ ) 空試験として、水 4 0 m l をとり、 ( ｱ )及び ( ｲ ) の操作を行い、試料について得た結

果 を 補 正 す る 。

( ｴ ) あ ら か じ め 作 成 し た 検 量 線 を 用 い て フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル の 量 を 求 め 、 試

料 中 の 濃 度 を 算 出 す る 。

検 量 線 の 作 成

0 . 0 0 1 m g / m l） 1～1 0 m lを全量フラスコ1 0 m lにフ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル 標 準 液 （

段 階 的 に と り 、 ヘ キ サ ン を 標 線 ま で 加 え て 検 量 線 用 標 準 溶 液 と す る 。

4 0 m l をとり、これに検量線用標準溶液 2 m l 及び塩化ナトリウ共 栓 付 き 試 験 管 に 水

1 0 ｇを加えて密栓した後、激しく振り混ぜ、３）の ( ｲ ) の操作を行う。別に空試ム

( ｱ ) 及び ( ｲ ) の操作を行って標準溶液について得た結験 と し て 、 水 に つ い て ３ ） の

果 を 補 正 し 、 フ タ ル 酸 ジ エ チ ル ヘ キ シ ル の 量 と ク ロ マ ト グ ラ ム の ピ ー ク 面 積 又 は

ピ ー ク 高 さ と の 関 係 線 を 作 成 す る 。 検 量 線 の 作 成 は 試 料 測 定 時 に 行 う 。

７ ． フ ェ ニ ト ロ チ オ ン 、 イ ソ プ ロ チ オ ラ ン 及 び イ プ ロ ベ ン ホ ス

（ １ ） 溶 媒 抽 出 又 は 固 相 抽 出 に よ る ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ 質 量 分 析 法

１ ） 試 薬

2 5 0 ～ 4 5 0 ℃で 2～ 6時間加熱し、デシケータ【 塩 化 ナ ト リ ウ ム 】 塩 化 ナ ト リ ウ ム を

ー中で放冷する。

【 ％ ジ エ チ ル エ ー テ ル 含 有 ヘ キ サ ン 溶 離 液 】 ジ エ チ ル エ ー テ ル と ヘ キ サ ン を 体35

3 5 : 6 5で混合する。積比

【 フ ェ ニ ト ロ チ オ ン 標 準 液 （ 】 全 量 フ ラ ス コ にフェニトロチオン1mg/ml 100ml）

0 . 1 ｇをとり、ヘキサンを標線まで加える。
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【 イ ソ プ ロ チ オ ラ ン 標 準 液 （ 】 全 量 フ ラ ス コ にイソプロチオラン1mg/ml 100ml）

0 . 1 ｇをとり、ヘキサンを標線まで加える。

【 イ プ ロ ベ ン ホ ス 標 準 液 （ 】 全 量 フ ラ ス コ に イ プ ロ ベ ン ホ ス ｇ を1mg/ml 100ml 0.1）

と り 、 ヘ キ サ ン を 標 線 ま で 加 え る 。

【 イ プ ロ ベ ン ホ ス 標 準 液 （ 】 全 量 フ ラ ス コ に イ プ ロ ベ ン ホ ス 標 準0.05mg/ml 100ml）

1 m g / m l ） 5 m l をとり、ヘキサンを標線まで加える。この溶液は使用時に調製す液（

る。

1 0μ g / m l、イソプロチオラン1 0μ g / m l、イプロ【 混 合 標 準 液 （ フ ェ ニ ト ロ チ オ ン

ベ ン ホ ス μ 】2.5 g/ml）

1 0 0 m l にフェニトロチオン標準液（ 1 m g / m l ） 1 m l、イソプロチオラ全 量 フ ラ ス コ

1 m g / m l） 1 m l、イプロベンホス標準液（0 . 0 5 m g / m l） 5 m lをとり、ヘキサン標準液（

ン を 標 線 ま で 加 え る （ 同 様 に 、 ア セ ト ン を 標 線 ま で 加 え た も の も 作 る ）。 。

２ ） 器 具 及 び 装 置

1～ 1 0μ lのもの。【 マ イ ク ロ シ リ ン ジ 】 容 量

【 固 相 カ ラ ム 】 ス チ レ ン ジ ビ ニ ル ベ ン ゼ ン 共 重 合 体 （ ポ リ ス チ レ ン 系 ゲ ル ） 又 は

2 0 0～ 1 0 0 0 m gを充てんしたものに、アセトン5 m l及こ れ と 同 等 の 性 能 を 有 す る も の

5 m l を順次緩やかに通す。び水

【 ク ロ マ ト グ ラ フ 管 】

( a ) カラム充てん剤：粒径 8 0～ 1 5 0μ mのフロリジル、又は粒径 1 5 0～ 2 5 0μ mのシリ

カ ゲ ル

( b ) ク ロ マ ト グ ラ フ 管 ： カ ラ ム 充 て ん 剤 8 ｇ を ヘ キ サ ン で か ゆ 状 に し て カ ラ ム 管

1 0 m m 、長さ 3 0 0 m m のコック付きガラス管）に流し込み、更にカラム管に縦（ 内 径

横 の 振 動 を 与 え 、 カ ラ ム 充 て ん 剤 を 均 一 に 充 て ん し 、 上 層 に 硫 酸 ナ ト リ ウ ム

5 ｇを積層したもの（無水）

【 濃 縮 器 】 ク デ ル ナ ダ ニ ッ シ ュ 濃 縮 器 又 は ロ ー タ リ ー エ バ ポ レ ー タ ー で あ っ て 、

濃 縮 時 に お け る 試 料 溶 媒 に 接 触 す る 部 分 の ガ ラ ス 器 具 類 を あ ら か じ め 水 及 び ア

セ ト ン で 洗 浄 し た も の 。

【 ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ 質 量 分 析 計 （一例）】

( a ) キャピラリーカラム：内径 0 . 2～約 0 . 7 m m 、長さ 1 0～ 3 0 mの溶融シリカ又は硬質

0 . 1～ 1 . 0μ mの厚さで被覆ガ ラ ス 製 の も の で 、 内 面 を ジ メ チ ル ポ リ シ ロ キ サ ン を

し た も の 、 又 は こ れ と 同 等 の 分 離 性 能 を 有 す る も の 。

( b ) 検 出 器 ： 電 子 衝 撃 イ オ ン 化 法 （ Ｅ Ｉ 法 ） が 可 能 で 、 選 択 イ オ ン 検 出 法 （ Ｓ Ｉ Ｍ

法 ） 又 は こ れ と 同 等 の 性 能 有 す る 方 法 に よ る ク ロ マ ト グ ラ フ 測 定 が 可 能 な も の 。

( c ) キャリヤーガス：ヘリウム（純度 9 9 . 9 9 9 9 v o l ％以上）であって、線速度を 2 0～
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4 0 c m /秒としたもの。

( d ) インターフェース部：温度を 1 5 0 ℃～ 2 7 0 ℃に保つことができるもの

( e ) イオン源：温度を 1 5 0 ～ 2 7 0 ℃以上に保つことができるもの。

( f ) カラム槽昇温プログラム：溶媒がヘキサンの場合は、 5 0～ 6 0 ℃で 2分間保ち、

5 0（ 6 0）～約 2 6 0 ℃の範囲で 2～ 2 0℃ /分の昇温を行うことができるもの。溶媒が

4 0～ 5 0℃で 2分間保ち、4 0（ 5 0）～約 2 8 0℃の範囲で2～ 2 0℃ア セ ト ン の 場 合 は 、

/ 分 の 昇 温 を 行 う こ と が で き る も の 。

( g ) 試料導入部：温度をスプリットレス方式の場合は 2 0 0 ～ 2 7 0 ℃、コールドオンカ

5 0～ 1 0 0 ℃に保つことができるもの。ラ ム 方 式 の 場 合 は

３ ） 操 作

(1) 前処理

(a) 溶媒抽出

ｱ 試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） １ を 分 液 漏 斗 に と( ) (1) lB

5 0 ｇ及びジクロロメタン 1 0 0 m l を加え、振とう機を用いり 、 塩 化 ナ ト リ ウ ム

1 0 分間振とうする。て約

( ｲ ) 放置後、ジクロロメタン層を三角フラスコ 5 0 0 m l に移す。分液漏斗の水層

、に ジ ク ロ ロ メ タ ン を 加 え 、 再 び 振 と う 機 を 用 い て 約 分 間 振 と う し100ml 10

放 置 後 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 先 の 三 角 フ ラ ス コ に 合 わ せ る 。

、( ) 30ｳ ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 に 硫 酸 ナ ト リ ウ ム （ 無 水 ） 約 ｇ を 用 い て 脱 水 し た 後

5 m l に濃縮する。濃縮器を用いて約

( ｴ ) 濃縮液にヘキサン約 5 0 m l を加え、濃縮器を用いて、 5 m l に定容する。

( ｵ ) 空試験として水１ lを分液漏斗にとり、 ( ｱ ) から ( ｴ ) までの操作を行う。

（ １ ）( b ) 固相抽出

ｱ 試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） を 固 相 カ ラ ム( ) (1) 200mlB

1 0～ 2 0 m lで流下させる。に 吸 引 し な が ら 毎 分

( ｲ ) 水 1 0 m l を流し、カラムを洗浄した後、約 1 0分間吸引又は遠心分離等で水分

を分離除去する。

( ｳ ) 固相カラムの上端からアセトン 3 m l を緩やかに通し、分析対象農薬を溶出

さ せ 、 試 験 管 に 受 け る 。

( ｴ ) 溶出液に窒素ガスを緩やかに吹き付けて 2 m l に定容する。

(ｵ) 次 の カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ 法 に よ る ク リ ー ン ア ッ プ 操 作 が 必 要 な 時 に は 、

( ｴ )の濃縮液 2 m lにヘキサン約 5 0 m l を加え、濃縮器を用いて、溶液を 6～ 7 m l

に な る ま で 濃 縮 す る 。

( ｶ ) 濃縮液に窒素ガスを緩やかに吹き付けて 2 m l に定容する。
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( ｷ ) 空試験として、水 2 0 0 m l を用いて、 ( ｱ )から ( ｶ )まで（クリーンアップ操作

( ｱ ) から ( ｴ ) まで）の操作を行う。省 略 の 時 に は

(2) ク リ ー ン ア ッ プ

。妨 害 物 質 が な い 時 は 、 次 の ク リ ー ン ア ッ プ 操 作 を 省 略 し て の 操 作 に 移 る(3)

カ ラ ム ク ロ マ ト の 選 択 は 妨 害 物 質 の 内 容 か ら 決 め る 。

な お 、 充 て ん 剤 の ロ ッ ト 等 に よ り 分 析 対 象 農 薬 の 流 出 範 囲 が 変 わ る で 、 流 出

範 囲 を 確 認 す る も の と す る 。

( a ) フ ロ リ ジ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ 法

( ｱ )溶媒抽出では( 1 )の ( a )の ( ｴ )のヘキサン濃縮液1 m lを、固相抽出では( 1 )の

( b ) の ( ｶ ) のヘキサン転溶液 1 m l をフロリジルクロマトグラフ管に注ぎ流下さ

せ る 。

( ｲ ) ヘキサン溶離液 1 0 0 m l を流下させ、ヘキサン溶出液を捨てる。引き続き、

3 5％ジエチルエーテル含有ヘキサン溶離液 1 0 0 m l を約 1 m l / 分で流下させ、フ

1 0 0 m lを約1 m l /分で流下ェ ニ ト ロ チ オ ン を 溶 出 さ せ る 。 更 に ア セ ト ン 溶 離 液

さ せ 、 イ ソ プ ロ チ オ ラ ン 及 び イ プ ロ ベ ン ホ ス を 溶 出 さ せ る 。

( b ) シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ 法

( ｱ )溶媒抽出では( 1 )の ( a )の ( ｴ )のヘキサン濃縮液1 m lを、固相抽出では( 1 )の

( b ) の ( ｶ ) のヘキサン転溶液 1 m l をシリカゲルクロマトグラフ管に注ぎ流下さ

せ る 。

( ｲ ) ヘキサン溶離液 8 0 m l を流下させ、ヘキサン溶出液を捨てる。引き続き、

3 5％ジエチルエーテル含有ヘキサン溶離液 1 0 0 m l を約 1 m l / 分で流下させ、フ

1 0 0 m lを約1 m l /分で流下ェ ニ ト ロ チ オ ン を 溶 出 さ せ る 。 更 に ア セ ト ン 溶 離 液

さ せ 、 イ ソ プ ロ チ オ ラ ン 及 び イ プ ロ ベ ン ホ ス を 溶 出 さ せ る 。

( c ) 濃縮器を用いて、約 4 0℃の水浴上で ( a ) 及び ( b ) の 3 5 ％ジエチルエーテル含

1 0 m l になるまで濃縮し、更有 ヘ キ サ ン 溶 出 液 と ア セ ト ン 溶 出 液 を そ れ ぞ れ 約

1 0 0 m l を加えた後、濃縮器及び窒素ガスを用いて 1 m lに そ れ ぞ れ に ヘ キ サ ン 約

に定容する。

( d ) 空試験として、( 1 )の ( a )の ( ｵ )及び ( 1 )の ( b )の ( ｷ )で得たヘキサン濃縮液に

( a )から ( c ) までの操作を行う。ついても、

(3) 分析

(a) 混 合 標 準 液 1 μ l を マ イ ク ロ シ リ ン ジ を 用 い て と り 、 ス プ リ ッ ト レ ス 又 は コ

ー ル ド オ ン カ ラ ム 方 式 で ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ に 注 入 し 、 選 択 イ オ ン 検 出 法 又

は こ れ と 同 等 の 性 能 を 有 す る 方 法 を 用 い て 、 特 有 の 質 量 数 （ フ ェ ニ ト ロ チ オ

1 2 5、 2 7 7、 1 0 9、 2 6 0又は7 9、イソプロチオランでは1 1 8、 1 6 2、 1 8 9、ンでは

2 0 4又は 2 9 0、イプロベンホスでは9 1、 2 0 4、 2 4 6、 2 8 8又は 1 2 3）をモニターす
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る 。 ク ロ マ ト グ ラ ム を 記 録 し 、 分 析 対 象 農 薬 の 保 持 時 間 に 相 当 す る ピ ー ク の

位 置 を 確 認 し て お く 。

( b ) ( 2 ) の ( c ) で得たヘキサン濃縮液（クリーンアップ操作省略の時には、溶媒

( 1 )の ( a )の ( ｴ )で得たヘキサン濃縮液、固相抽出では( 1 )の ( b )の ( ｴ )抽 出 で は

1 μ lを ( a ) と同じ操作を行つて、クロマトグラムを記録で 得 た ア セ ト ン 濃 縮 液

し 、 保 持 時 間 が 標 準 物 質 と 一 致 し て い る こ と を 確 認 し 、 保 持 時 間 に 相 当 す る

位 置 の ピ ー ク に つ い て 、 ピ ー ク 面 積 又 は ピ ー ク 高 さ を 測 定 す る 。

( c ) あ ら か じ め 作 成 し た 検 量 線 を 用 い て 分 析 対 象 農 薬 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃

度 を 算 出 す る 。

( d ) 空試験として、 ( 2 ) の ( d ) で得たヘキサン濃縮液（クリーンアップ操作省略

( 1 )の ( a )の ( ｵ )で得たヘキサン濃縮液、固相抽出ではの 時 に は 、 溶 媒 抽 出 で は

( 1 ) の ( b ) の ( ｷ ) で得たアセトン濃縮液）についても ( b )の操作を行つて、分析

対 象 農 薬 の 保 持 時 間 に 相 当 す る ピ ー ク が 検 出 さ れ 、 そ の ピ ー ク 面 積 又 は ピ ー

0 . 2 0 以上である場合には、前処理から再度操作を行う。ク 高 さ が 定 量 限 界 値 の

検 量 線 の 作 成

(1) 混合標準液 0 . 5 ～ 2 0 m l を全量フラスコ 1 0 0 m l に段階的にとり、それぞれ分

1μ lをガスクロマト析 に 使 用 す る 溶 媒 を 標 線 ま で 加 え る 。 こ の 混 合 標 準 液

グ ラ フ に 注 入 し 、 ク ロ マ ト グ ラ ム を 記 録 し 、 分 析 対 象 農 薬 の 量 と ピ ー ク 面

積 又 は ピ ー ク 高 さ と の 関 係 線 を 作 成 す る 。

(2) 検 量 線 の 作 成 は 試 料 測 定 時 に 行 う 。

( 1 ) 浮 遊 物 が 多 い と き は あ ら か じ め ろ 過 す る 。 浮 遊 物 は ア セ ト ン で 洗 い 、 こ注

の 洗 液 を 固 相 カ ラ ム の 溶 出 液 に 合 わ せ る 。

（ ２ ） 溶 媒 抽 出 又 は 固 相 抽 出 に よ る ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ 法

１ ） 試 薬

2 5 0 ～ 4 5 0 ℃で 2～ 6時間加熱し、デシケータ【 塩 化 ナ ト リ ウ ム 】 塩 化 ナ ト リ ウ ム を

ー中で放冷する。

【 ％ ジ エ チ ル エ ー テ ル 含 有 ヘ キ サ ン 溶 離 液 】 ジ エ チ ル エ ー テ ル と ヘ キ サ ン を 体35

3 5 : 6 5で混合する。積比

【 フ ェ ニ ト ロ チ オ ン 標 準 液 （ 】 全 量 フ ラ ス コ にフェニトロチオン1mg/ml 100ml）

0 . 1 ｇをとり、ヘキサンを標線まで加える。

【 フ ェ ニ ト ロ チ オ ン 標 準 液 （ 】 全 量 フ ラ ス コ に フ ェ ニ ト ロ チ オ ン0.05mg/ml 100ml）
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1 m g / m l ） 5 m l をとり、ヘキサンを標線まで加える。この溶液は使用時に調標準液（

製する。

【 イ ソ プ ロ チ オ ラ ン 標 準 液 （ 】 全 量 フ ラ ス コ にイソプロチオラン1mg/ml 100ml）

0 . 1 ｇをとり、ヘキサンを標線まで加える。

【 イ ソ プ ロ チ オ ラ ン 標 準 液 （ 】 全 量 フ ラ ス コ に イ ソ プ ロ チ オ ラ ン0.05mg/ml 100ml）

1 m g / m l ） 5 m l をとり、ヘキサンを標線まで加える。この溶液は使用時に調標準液（

製する。

【 イ プ ロ ベ ン ホ ス 標 準 液 （ 】 全 量 フ ラ ス コ に イ プ ロ ベ ン ホ ス ｇ を1mg/ml 100ml 0.1）

と り 、 ヘ キ サ ン を 標 線 ま で 加 え る 。

F T D （ N P D ）用混合標準液（フェニトロチオン 5μ g / m l 、イプロベンホス 1 0μ g /【

】ml）

1 0 0 m lにフェニトロチオン標準液（1 m g / m l） 0 . 5 m l、イプロベンホ全 量 フ ラ ス コ

ス標準液（ ） を と り 、 ヘ キ サ ン を 標 線 ま で 加 え る （ 同 様 に 、 ア セ ト ン1mg/ml 1ml 。

を 標 線 ま で 加 え た も の も 作 る ）。

【 用 混 合 標 準 液 （ フ ェ ニ ト ロ チ オ ン μ 、 イ プ ロ ベ ン ホ ス μ 】F P D 6 g/ml 10 g/ml）

1 0 0 m lにフェニトロチオン標準液（0 . 0 5 m g / m l） 1 2 m l、イプロベン全 量 フ ラ ス コ

ホ ス 標 準 液 （ ） を と り 、 ヘ キ サ ン を 標 線 ま で 加 え る （ 同 様 に 、 ア セ ト1mg/ml 1 m l 。

ン を 標 線 ま で 加 え た も の も 作 る ）。

E C D 用混合標準液（フェニトロチオン 2μ g / m l 、イソプロチオラン 4μ g / m l 】【

1 0 0 m lにフェニトロチオン標準液（0 . 0 5 m g / m l） 4 m l、イソプロチオ全 量 フ ラ ス コ

ラ ン 標 準 液 （ ） を と り 、 ヘ キ サ ン を 標 線 ま で 加 え る （ 同 様 に 、 ア セ0.05mg/ml 8ml 。

ト ン を 標 線 ま で 加 え た も の も 作 る ）。

２ ） 器 具 及 び 装 置

1～ 1 0μ lのもの。【 マ イ ク ロ シ リ ン ジ 】 容 量

【 固 相 カ ラ ム 】 ス チ レ ン ジ ビ ニ ル ベ ン ゼ ン 共 重 合 体 （ ポ リ ス チ レ ン 系 ゲ ル ） 又 は

2 0 0～ 1 0 0 0 m gを充てんしたものに、アセトン5 m l及こ れ と 同 等 の 性 能 を 有 す る も の

5 m l を順次緩やかに通す。び水

【 ク ロ マ ト グ ラ フ 管 】

( a ) カラム充てん剤：粒径 8 0～ 1 5 0μ mのフロリジル、又は粒径 1 5 0～ 2 5 0μ mのシリ

カ ゲ ル

( b ) ク ロ マ ト グ ラ フ 管 ： カ ラ ム 充 て ん 剤 8 ｇ を ヘ キ サ ン で か ゆ 状 に し て カ ラ ム 管

1 0 m m 、長さ 3 0 0 m m のコック付きガラス管）に流し込み、更にカラム管に縦（ 内 径

横 の 振 動 を 与 え 、 カ ラ ム 充 て ん 剤 を 均 一 に 充 て ん し 、 上 層 に 硫 酸 ナ ト リ ウ ム

5 ｇを積層したもの（無水）
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【 濃 縮 器 】 ク デ ル ナ ダ ニ ッ シ ュ 濃 縮 器 又 は ロ ー タ リ ー エ バ ポ レ ー タ ー で あ っ て 、

濃 縮 時 に お け る 試 料 溶 媒 に 接 触 す る 部 分 の ガ ラ ス 器 具 類 を あ ら か じ め 水 及 び ア セ

ト ン で 洗 浄 し た も の 。

【 ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ （一例）】

( a ) キャピラリーカラム：内径 0 . 2～約 0 . 7 m m 、長さ 1 0～ 3 0 mの溶融シリカ又は硬質

0 . 1～ 1 . 0μ mの厚さで被覆ガ ラ ス 製 の も の で 、 内 面 を ジ メ チ ル ポ リ シ ロ キ サ ン を

し た も の 、 又 は こ れ と 同 等 の 分 離 性 能 を 有 す る も の 。

( b )検出器

ｱ ア ル カ リ 熱 イ オ ン 化 検 出 器 （ 又は ： 流 量 が 空 気 で ～ 分 及 び( ) FTD N P D 1 0 0 180ml/）

1 0 m l / 分のものであつて、検出器槽温度 2 5 0～ 2 8 0℃のもの。水素で２～

ｲ 炎 光 光 度 検 出 器 （ ： 流 量 が 空 気 で ～ 分 及 び 水 素 で ～ 分( ) F P D 80 150ml/ 50 100ml/）

。の も の 。 干 渉 フ ィ ル タ ー が で あ つ て 、 検 出 器 槽 温 度 ～ ℃ の も の525nm 2 5 0 280

ｲ 電 子 捕 獲 型 検 出 器 （ ： 検 出 器 槽 温 度 ～ ℃のもの。( ) ECD 250 340）

( c )キャリヤーガス：ヘリウム（9 9 . 9 9 9 9 v o l％以上）又は窒素（ J I S K 1 1 0 7の１

0 . 2～約 0 . 5 m mカラムに対して線速度を2 0～ 4 0 c m /秒としたも級 ） で あ つ て 、 内 径

の 。

メ イ ク ア ッ プ ガ ス ： 電 子 捕 獲 型 検 出 器 で は 窒 素 （ の１級 、 ア ル カ(d) JIS K 1107 ）

JIS K 1 1 0 7 の１級）又はヘリ 熱 イ オ ン 化 検 出 器 及 び 炎 光 光 度 検 出 器 で は 窒 素 （

9 9 . 9 9 9 9 v o l％以上）であつて、流量を3 0～ 6 0 m l /分としたもの。リウム（

( e ) 試料導入部：温度をスプリットレス方式の場合は 2 0 0 ～ 2 7 0 ℃、コールドオンカ

5 0～ 1 0 0 ℃に保つことができるもの。ラ ム 方 式 の 場 合 は

( f ) カラム槽昇温プログラム：溶媒がヘキサンの場合は、 5 0 ～ 6 0 ℃で２分保ち、

5 0（ 6 0 ）～約 2 6 0 ℃の範囲で、２～ 2 0℃ /分の昇温を行うことができるもの。溶

4 0～ 5 0℃で２分保ち、 4 0（ 5 0）～約 2 6 0℃の範囲で、媒 が ア セ ト ン の 場 合 は 、

2 0 ℃ / 分の昇温を行うことができるもの。２ ～

３ ） 操 作

(1) 前処理

(a) 溶媒抽出

ｱ 試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） １ を 分 液 漏 斗 に と( ) (1) lB

5 0 ｇ及びジクロロメタン 1 0 0 m l を加え、振とう機を用いり 、 塩 化 ナ ト リ ウ ム

1 0 分間振とうする。て約

( ｲ ) 放置後、ジクロロメタン層を三角フラスコ 5 0 0 m l に移す。分液漏斗の水層

、に ジ ク ロ ロ メ タ ン を 加 え 、 再 び 振 と う 機 を 用 い て 約 分 間 振 と う し100ml 10

放 置 後 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 先 の 三 角 フ ラ ス コ に 合 わ せ る 。
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、( ) 30ｳ ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 に 硫 酸 ナ ト リ ウ ム （ 無 水 ） 約 ｇ を 用 い て 脱 水 し た 後

5 m l に濃縮する。濃縮器を用いて約

( ｴ ) 濃縮液にヘキサン約 5 0 m l を加え、濃縮器を用いて、 5 m l に定容する。

( ｵ ) 空試験として水１ lを分液漏斗にとり、 ( ｱ ) から ( ｴ ) までの操作を行う。

（ １ ）( b ) 固相抽出

ｱ 試 料 （ 実 施 要 領 ５ ． に よ り 作 成 し た 分 析 用 試 料 ） を 固 相 カ ラ ム( ) (1) 200mlB

1 0～ 2 0 m lで流下させる。に 吸 引 し な が ら 毎 分

( ｲ ) 水 1 0 m l を流し、カラムを洗浄した後、約 1 0分間吸引又は遠心分離等で水分

を分離除去する。

( ｳ ) 固相カラムの上端からアセトン 3 m l を緩やかに通し、分析対象農薬を溶出

さ せ 、 試 験 管 に 受 け る 。

( ｴ ) 溶出液に窒素ガスを緩やかに吹き付けて 2 m l に定容する。

(ｵ) 次 の カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ 法 に よ る ク リ ー ン ア ッ プ 操 作 が 必 要 な 時 に は 、

( ｴ )の濃縮液 2 m lにヘキサン約 5 0 m l を加え、濃縮器を用いて、溶液を 6～ 7 m l

に な る ま で 濃 縮 す る 。

( ｶ ) 濃縮液に窒素ガスを緩やかに吹き付けて 2 m l に定容する。

( ｷ )空試験として、水 2 0 0 m l を用いて、 ( ｱ )から ( ｶ )まで（クリーンアップ操作

( ｱ ) から ( ｴ ) まで）の操作を行う。省 略 の 時 に は

(2) ク リ ー ン ア ッ プ

。妨 害 物 質 が な い 時 は 、 次 の ク リ ー ン ア ッ プ 操 作 を 省 略 し て の 操 作 に 移 る(3)

カ ラ ム ク ロ マ ト の 選 択 は 妨 害 物 質 の 内 容 か ら 決 め る 。

な お 、 充 て ん 剤 の ロ ッ ト 等 に よ り 分 析 対 象 農 薬 の 流 出 範 囲 が 変 わ る で 、 流 出

範 囲 を 確 認 す る も の と す る 。

( a ) フ ロ リ ジ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ 法

( ｱ )溶媒抽出では( 1 )の ( a )の ( ｴ )のヘキサン濃縮液1 m lを、固相抽出では( 1 )の

( b ) の ( ｶ ) のヘキサン転溶液 1 m l をフロリジルクロマトグラフ管に注ぎ流下さ

せ る 。

( ｲ ) ヘキサン溶離液 1 0 0 m l を流下させ、ヘキサン溶出液を捨てる。引き続き、

3 5％ジエチルエーテル含有ヘキサン溶離液 1 0 0 m l を約 1 m l / 分で流下させ、フ

1 0 0 m lを約1 m l /分で流下ェ ニ ト ロ チ オ ン を 溶 出 さ せ る 。 更 に ア セ ト ン 溶 離 液

さ せ 、 イ ソ プ ロ チ オ ラ ン 及 び イ プ ロ ベ ン ホ ス を 溶 出 さ せ る 。

( b ) シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ 法

( ｱ )溶媒抽出では( 1 )の ( a )の ( ｴ )のヘキサン濃縮液1 m lを、固相抽出では( 1 )の

( b ) の ( ｶ ) のヘキサン転溶液 1 m l をシリカゲルクロマトグラフ管に注ぎ流下さ

せ る 。
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( ｲ ) ヘキサン溶離液 8 0 m l を流下させ、ヘキサン溶出液を捨てる。引き続き、

3 5％ジエチルエーテル含有ヘキサン溶離液 1 0 0 m l を約 1 m l / 分で流下させ、フ

1 0 0 m lを約1 m l /分で流下ェ ニ ト ロ チ オ ン を 溶 出 さ せ る 。 更 に ア セ ト ン 溶 離 液

さ せ 、 イ ソ プ ロ チ オ ラ ン 及 び イ プ ロ ベ ン ホ ス を 溶 出 さ せ る 。

( c ) 濃縮器を用いて、約 4 0℃の水浴上で ( a ) 及び ( b ) の 3 5 ％ジエチルエーテル含

1 0 m l になるまで濃縮し、更有 ヘ キ サ ン 溶 出 液 と ア セ ト ン 溶 出 液 を そ れ ぞ れ 約

1 0 0 m l を加えた後、濃縮器及び窒素ガスを用いて 1 m lに そ れ ぞ れ に ヘ キ サ ン 約

に定容する。

( d ) 空試験として、( 1 )の ( a )の ( ｵ )及び ( 1 )の ( b )の ( ｷ )で得たヘキサン濃縮液に

( a )から ( c ) までの操作を行う。ついても、

(3) 分析

(a) 混 合 標 準 液 1 μ l を マ イ ク ロ シ リ ン ジ を 用 い て と り 、 ス プ リ ッ ト レ ス 又 は コ

ー ル ド オ ン カ ラ ム 方 式 で ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ に 注 入 し 、 ク ロ マ ト グ ラ ム を 記

録 し 、 分 析 対 象 農 薬 の 保 持 時 間 に 相 当 す る ピ ー ク の 位 置 を 確 認 し て お く 。

( b ) ( 2 ) の ( c ) で得たヘキサン濃縮液（クリーンアップ操作省略の時には、溶媒

( 1 )の ( a )の ( ｴ )で得たヘキサン濃縮液、固相抽出では( 1 )の ( b )の ( ｷ )抽 出 で は

1 μ l をと同じ操作を行つて、ガスクロマトグラムを記で 得 た ア セ ト ン 濃 縮 液

録 し 、 保 持 時 間 が 標 準 物 質 と 一 致 し て い る こ と を 確 認 し 、 保 持 時 間 に 相 当 す

る 位 置 の ピ ー ク に つ い て 、 ピ ー ク 面 積 又 は ピ ー ク 高 さ を 測 定 す る 。

( c ) あ ら か じ め 作 成 し た 検 量 線 を 用 い て 分 析 対 象 農 薬 の 量 を 求 め 、 試 料 中 の 濃

度 を 算 出 す る 。

( d ) 空試験として、 ( 2 ) の ( d ) で得たヘキサン濃縮液（クリーンアップ操作省略

( 1 )の ( a )の ( ｴ )で得たヘキサン濃縮液、固相抽出ではの 時 に は 、 溶 媒 抽 出 で は

( 1 ) の ( b ) の ( ｷ ) で得たアセトン濃縮液についても ( b )の操作を行つて、分析対

象 農 薬 の 保 持 間 に 相 当 す る ピ ー ク が 検 出 さ れ 、 そ の ピ ー ク 面 積 又 は ピ ー ク 高

0 . 2 0 以 上 で あ る 場 合 に は 、 前 処 理 か ら 再 度 操 作 を 行 う 。さが定量限界値の

検 量 線 の 作 成

( 1 ) 混合標準液 0 . 5 ～ 2 0 m l を全量フラスコ 1 0 0 m l に段階的にとり、それぞれ分析

1μ lをガスクロマトグラに 使 用 す る 溶 媒 を 標 線 ま で 加 え る 。 こ の 混 合 標 準 液

フ に 注 入 し 、 ク ロ マ ト グ ラ ム を 記 録 し 、 分 析 対 象 農 薬 の 量 と ピ ー ク 面 積 又 は

ピ ー ク 高 さ と の 関 係 線 を 作 成 す る 。

( 2 ) 検 量 線 の 作 成 は 試 料 測 定 時 に 行 う 。

( 1 ) 浮 遊 物 が 多 い と き は あ ら か じ め ろ 過 す る 。 浮 遊 物 は ア セ ト ン で 洗 い 、 こ の注
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洗 液 を 固 相 カ ラ ム の 溶 出 液 に 合 わ せ る 。


