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界ImIiuilｿI:jiillの組水`１１１１は．水lWuAやエーテル結合がいくつ

か!&まりﾂ&IHIしてお{)，］側の親水基で執水性を発揮す

る陰イオン界ljti桁性ilillや陽イオン界面i舌性剤とこの点が

上きく！｛なあ(，

Ｊ１ヨイオン界1航１１ﾄﾞﾄﾞ|;ﾊﾟﾘの!'囎徽は．他のイオン’'２|;界耐iW性

介１１と１１１瀞Ⅱ1があI)、他のイオン('11界！｢li1iliI'kﾊﾞﾘと|＃１１１でき

ること、安全M1も比鮫Ⅱ，,蔚いこと．淡色のものが通常水

を念まない状態で製造でき．嶮殊なものを除いて経嶽！上

に腱れている，などである。年を使用葦が増力[してきて

おl)，艇近はmli水でも効果が変わらない，腺温での洗浄

ＩＪＩ(が１１J〃である，水が含まれないので濃縮処方に記合で

き為などの理u:lで，ルイオン界|耐i1i性刑の11'でもポ'ノオ

キシエチレンアルキルエーテルを洗剤処方に組み込むこ

とが1吹米およびｕ水で盛んになってきている。

７．１界面活性剤

界Mii活１性剤は水に対して強い表１m活性をイル、辮液,１１

において臨界ミセル濃度以上でミセルのような会合体を

形成する物酊である。すなわち，界lIiiiiTil化ﾊﾟﾘは、分子｢'１

にｉ１Ｉｌに瀞1W`'''1のああMMI'|'｣,ﾋﾞと水に親ｉ||`|Ⅱiのあ為1M水ﾉILを

もった''１'j糯解'1:物質である。

界面活性剤は，親氷壁のイオン的f|;質によ')，水11,で

マイナスに群雛する陰イオン界【耐iIi性剤（アニオンゲILIiii

活14掛り)，水''１でプラスに解IilMすあ11$イオン界,iliiiwlJIiカリ

(カチオン界Ilr析性ﾊﾞﾘ)，ｐＨによ')マイナス又はプラス
に脈|M鵬するiI1iイオン界lni活111(ﾊﾟIルガリ<Jとがマイナスイオ

ンにもプラスイオンにも地離しない非イオンVIL,iiifiWl:パリ

に分類される。

界而活１階１１は‘両溶解性を利)1几，乳化刑，洗祢刑な

どとして繊維Tご鵜紙パルプ'二熊，合成ゴム．介成lil1ll荷，

農薬｣:雛．食,W1-E紫．化川:1M工業@余閥｢:腱．｛ｉｉｌＩ｢｢て蝋．

Ｍ゛雌蕊[蝋１’1鋤i，家腿ｊＩＩ沈ﾊﾞﾘ，杵Iﾘnll61i/1,1などに

山<利｣||きれてい通。Ｉ｣的によ}〕，ｌｉ独あるいは政FIiWli

が配合されて使川されている。表n.7」に界i｢,ｉ１ｉ１ﾄﾞﾔ|【ﾊﾞﾘの

構造による分類と主たる)１１途について示した。

■
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l）非イオン界面活性剤

非イオンlALliilⅣl1l1jlill（'|'村，１１ﾘM）の糾水'llli1よ水'１MMk

(－０Ｈ）やエーテル紡什（-0-）によあものであゐが，こ

れらは水'ＴｌでIML離しないため，他のイオンIwlMけるylLim

活性剤の糾氷｣ikに比べてﾙﾙ水性はかなI)iりい⑨」|ミイラ1.ン

ＣＨ１ＯＨ
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区ｌＩＬ７ｗ３Ⅲ1Ⅲj鱗アルカノールアミｌｒの|ｸリ

剛としてはほとんど使用誉ｌＬ豹ことばなく,繊維flllﾊﾞﾘ・

乳化ﾉｶﾞ11などのillu合ﾉ11;材としてⅢいられる廻エステル紡合

の代わ()にアミド$i〔r介したIfillllj職アルカノールアミドも

多くｲﾔ成さ;l[てい為。IIW1lIji1'ｉｉｉアルカノールアミドは水に

瀞什やすく、ilWiilf抱淡定ﾔkにlHtjlしてい窓。

７．２油処理剤

illI処１１１１('1は．赫上に流}|Lたｲiilll1ifを処ｊｌｌ１す鮒ための

糯刑と界lniii1il1ijiﾘをl2fiUとした化学,:1A〈VMiiiTilllMiⅡ|i)｢死

金，１，８()，昨上災櫛１１"化セン虫-，１９，６１であＩ)，＃Lilll

ﾊﾟｌＬ沈降(1]，擬[iVl('１．乳化分１１kﾊﾟ１１などのタイプがあ'Kjが．

実際には乳化分散刑以外にはほとんどＩｌｊｌｌ１ｌ１されていない。

L|本においては，１９７３年jiLil輸消徹勝腱迦達（lli1l48.2,27;ｉ

笈21が）「流ｌＭ１１処Fl1ﾊﾟ|Iの使川J,風１１について」lW-lfl:ｉｌｌ１

洋汚jlkMj叱法施行＃iLHU輔33条の規定に韮づく,迦Iilli櫛船

MIi1Mよ})の「汕処iHWill性能基準」（船迩輔う63りりによ

'入規IYfが定められ、’１１１１ｹﾞにｉＩｌｌｆｌ]蝉|囎が定められている。

杣処理剤は60～90％（通常70-80％］が瀞jilL10～

40外（j血常20～30％）が界而ii1ifiiﾊﾟﾘから|W成さ’{L為･界

mJi11ﾐﾊﾟ'１は7111を，|詩ｻﾞＷ《に水Il1illl滴Iilに乳化誉せる作川を

イル，瀞ﾊﾟﾘはi['1のWi腹を'１１「させ、界ｌｉ１ｉ活性剤とflllをよ

くなじませあＭＩＩきをする。illl処EIlHUは・股に流IlWlllIll:に

hＩして20～30％樫l愛lU用することが推奨されている。

抽処f111割で処理された流'117111のエマルジ言ンはjirMi探

言３ｍ以'ずには沈まず獅而に広く拡ilける。また，この

ようなエマルジョンは水I11illIiiii1Mであjiijので船や?1111↓に

Iiflfしにくくな1)．さらにはilllの災lil祇がＪ１:轍に噸大す

るため水中の微生物によお分'1Wや大気による鹸化分lilLが

ﾉくいに促進される。海浜の汚染lili1Mjlj膿も火きい。した

がって;Ⅲ処理剤のIli用は，流llWlllを物ｊ１１ｌｌ的に1771111で言な

い珊合の次善の紫として灯効な予段であみといわれてい

みp

flll処Jjl1hlのIIL(llliすべき糸１１$およびそめ瓜格JlL準を|〈,IIjL

にぷした。溶剤は]:としてノルマルバラフインがⅢいら

れ，界IDT活性剤としてば．蝉性が少なくかつ流lllilll')乳

化分散jfl；に優れ，椿jiUとのｲ｢|瀞１，kがよく冬季で'61'Xil化i:上

股しないことから''2イオン界Iiiiili性ﾊﾞﾘがⅢいられていあ。

山初エーテルｌＭＪドイオン界lnifIlilll:刑が他Jl1されていた

が．水生生物へのM‘聯が航いので．ＵMIHはエステルエー

テル型の非イオン界|iii活性剤がlUHされている。!'ｻﾞに乳

化分散性に優れ，魚雌Miの低いポリエチレングリコール

オレイン藤エステルやポリオキシエチレンソルビタンオ

レイン繊エステルかj：として川いら＃していみ。ⅡIiTlIjj酸ア

Z）非イオン界面活性剤の分類

非イオン界而活性剤は親水基の菰頬によ｛)，ポリオーキ

シエチレングリコールIilと多llliアルゴールノ｣Mに八M|｣され

る。

ポリオキシエチレングリコール型非イオン界面filiI，ｌｉ剤

は及応性のある水素原子を有する疎水鑑原料にエチレン

オキサイドを付加させて,作られている界面活性剤であ

る。分Ｐ中の親水基としてエーテル結合と水酸堆のii1Ii方

(-0C】ｲｭCH1OCﾄ【1C卜l2OCHZC卜l20Cll1CIl』011）を櫛し
ているが，水雌JiLは診'ﾐｊＭのlIlMだけであI)Wil仙側kは主

としてエーテル鏑介による｡したがって､l【水｣い'Ⅱあた

りの付加モル数が多いほどエーテル結合が多くなるの

で，親水性が大きくなり水に瀞けやすぐなる。

疎水基原料にはヤシ7111避応（cl2～cl4）アルコール

や'卜脂週元アルコール（Ｃ16～ＣＩ８１などの天然,榊紙ア

ルコール、ノミ然アルコールと|,リーの紺成をもつチーク・

ラーアルコール，メチル分岐をもつ成分を含む改良オキ

ソアルコール，分｣Fの中ほどに水酸基をもつセカンダ

リーアルコールなとがの合成高懇アルコール，ノニル

フェノール．ドデシルフェノール、オクチルフェノール

などのアルキルフェノールなどが｣Uいられている。

ポリオキシエチレングリコール型Ｊ１§イオンML1iiiiE性７ill

の㈹欝造はエーテル結合によっているた鞠，酸，アルカリ

に比較的安定であるが，脂肪酸にアルカリ触媒でエチレ

ンオキサイドを付加させたI)．脂肪酸とポリエチレング

リコールと('1K擁エステル化して合成ざれみポリエチレン

グリコールエステル蝋非イオン界lhiiHiﾔ|抑I1it，，'Ｎｉ水｣,I§と

親水雅がエステル総合で結ばれているので．〃,,水分解に

弱い。ポリエチレングリコールエステル型非イオン界,釘

活性剤ば－綾に浸透性．洗誘力はポリオキシエチレング

リコール型非イオン界而活性剤に比較して劣り．‐iHとし

て乳化分散刑．繊維j11flllﾊﾞﾘ．染色助ﾊﾞﾘなどとしてIulJmlさ

れる。

多価アルコール型非イオン界而活性剤は、グリセロー

ル,ベンタエリスリトールラウリン蔵モノグリセライ

ド．ステアリン酸モノグリセライド．ソルビット・ショ

糖などの多価アルコールに高級脂肪酸のような疎水紫が

エステル総合したもので，疎水韮に水鹸鯉が多く総合さ

れておI)．これが親水性にHf聯している。多Iliアルコー

ル型非イオン界１，活性剤は，水に完全に溶解するものは

少なく、水中でエマルジヨンになる程度の親水性しかな

い。

多ｲ111iアルコールM1Jl:イオン界iiIiiiiir性剤は，溌遊釧洗
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｣ｉｆ濡液仁糯かし,髄ＤＭ輔Mi雄で定｢7':する〃法でああ。

いずＩＩＬのﾉﾉ波もルイラトンリlL1iliiiWIiiiⅡの７|ﾐﾘﾂ１.キシユチ

レンノ,1sとのlxlbiをｌＭ,,したも(ﾉ)でああ`，ルイオンｌｉＬｌｌ１ｉｈ１ｉ

性ﾊﾞﾘにはポ,ルトキシエチレン｣'蛾(｣.していないものもあ

るが，iii独でMﾘⅡさ'し輸二とはま:ＩＬであ']．また，非イ

オン界而活'１k片Uの!''で，ボリオキシエチレンムビをｲｱする

ものの/ｉｔ１M噸:はM:例'M｣に多く，ｎN塊iMw1';}''１に'州糺てい

おほとんどのJドイォンリILlilii柵|,刷り'よポリオキシエチレン

JILを徹してい駒と駿えら:'しる。したかって,ポ'に]~キシ

ェチレン坐詣編ＩｌＷｉとする|KiiIlの分||斤法はJ1ニィオンリlLlniiil1

14lijjiIの分１７法として妥具Ｉｊであろう○

ルカノールアミドは１１:MUIで11h用されることばないが，こ

れらと|佛用されあことがああ側陰イオンｿiLlIliiiIilllﾐﾊﾞ11,｜ル

イオンソトlnii肺llLli流'''’'1'jl1lHｿlLlhTiITWl{jiiI、そのluのJ|:イラ1-ン

界iIiili性ﾊﾟﾘは，議性が強かったI)，瀞h1Iとの}||溶性が悪

いなどによ[)使用されあことはほとんどない。

袖処j鴎ｉＵの具術すべき条件

流出柚に対すみ乳化分,1M(性が侭ｵLていること

引火点がIiliいこと

ＩＩｉ１ｉ瞳が低く仙lllがIlMIlKであること

ｉ肪産1上物に対する澁'|vl1が少ない

生分解性が良好であもこと

１１１１処理剤の風格基準

（海洋汚染防止]『』式服認liliL1iﾘ，官報迎輪省令箙36号

鮪35条の５〔1983】）

Ⅲ火点：６１°Ｃ以上

勤粘度：３０°Ｃで刃CSI以下

乳化率：規定の条件で静憤l馴始後30秒で60錫以上、

10分で20％以上

界lni活性剤の樅分解性:振とう堵篠法で4Z分解1)Ⅱ始

陵７１１ｉｌのIliと８１１１:lの

平均が90鉛以上

対生物議性：スケレトネマコステータム（迷蔽）が

100ｐｐｍ（容積比）１週間で死滅しな
いｃ

ヒメダカのＴＬ１Ⅱ(２`Ｉｂｒ)が3000101〕】、（祥臓比)以[：

７．３非イオン界面活性剤の:分析法

1）分析法の概要

環境試料市の非イオン界面活性剤の測定法としてば．

テトラチオシアナトコバルト（Ⅱ）麟吸光光度法UIS，

1993],災化水素瀧分解法（環糎庁鰯墳保lilLMlj凝塊蜜ｲ堂

,i1'１，１９，８)．ヨウ化ビスマス塩法などがああ。

テトラチオシアナトコバルト（11）酸吸光光度法は水

質試料に適川きれ』ISKOlO2:1998「工場排水試鹸〃

法」に収載きれている鰺これば非イオン界面活性剤とテ

トラチオシアナトコバルト（Ⅱ）藤アンモニウムとの蛾

体をベンゼンでjIllIILて，紫外部の吸光度をｉＩＭ定し，ヘ

プタオキシエチレンドデシルエーテルを標那物伍として

作成した検量線をⅢいて定量する〃法である。

臭化水素酸分解法は．非イオン界面活性剤が臭化水素

酸とＫ応して発生する臭化エチレンをＧＣ７Ｆ１ＤでiIIﾘ定す

る方法であz'omitlji5IfH;t境UIL極部環境安鋳!|ＩＴＴ成りj'二

腿化学物質１１１]碓iMif報街,１１」（ﾎﾟﾄﾞ成l0dIiZ7j｣）のJl4イオ

ン界而活性剤では，水懐，庇厩，生物を試験吋蝋とし

本法を坐本としてより精度の良いＧＣ/ＭＳを１１]いて分析

を行っている。

ヨウ化ビスマス法はヨーロッパ中心に夷施されていお

方法で，iliiil1li腱エチルによる子lllll1llllL錯塩沈殿をii1iｲ｢蔵

2）環境試料中の非イオン界面活'性剤の定最法

」恥l蝋１１Ｍ(''''１のルイオンMA1ni術性,；ill定|'ﾄ機として，広く

Ⅲいら')しておI)．公定法でああテトラ手オシアナトコバ

ルト［I[】醗吸)晄唆法とJ|:イオン界liiWiWl:ﾊﾞﾘの幽1(1Ｗ

かつ微詰分析法である奥化水素朧分鮒法についてiid述す

る。

(1)テトラチオシアナトコバルト（Ⅱ）噸ulb1h尤庇iム

UlS、１９９８）

遮｝lIiiulul：水fiiNjWF}

定璽範洲：非イオン界lnii1喘他iiill［CH3(ＣH2)1,0

（CH二CH20)7H１（〕」～２ｍｇ
繰返し分析糀腿：変動係数で３～10％

’１誠撰

水：」ＩＳＫ()557にﾉin定すＺｐＡ３の水

塩酸（'十I）：ｊｌＳＫＳＩ８０にＨ１龍する塩酸を111いてiilll

製す為。

水酸化ナトリウム溶樅：試薬特級の水酸化ナトリウム

をjllいて４０９//の膿庇になおように,柵興す為。

テトラチオシアナトコバルト（Ⅱ］磯アンモニウム溶

液：ｊｌＳＫ９００に蝋雄するテトラチオシアナトコバ

ルト（Ｕ）砿アンモニウム３１０kAとＪＩＳＫ85.ｺに

規定する硝酸コバルト（Ⅱ）六水利物１４０９とを水
に瀞かして５００ｍノとする。これを分液ｉＭ:卜［【)0(］

ｍﾉに移し，ＪＩＳＫＳＳ５８にﾙﾑ定するベンゼン５０１１１ノ

を１１Ⅱえて激しくllfl)混ぜてjkWける厨ベンゼン１Ｍを

総て，将びベンゼン５()ｍ/を加えてlUパリilBぜ股Iinす

る勅ベンゼンjWiを総てた後に，水''１のベンゼン微粒

子を験<ために『水屈を乾いたろ紙でろ過する。

塩化ナトリウム：､ｌｌＳＫ８１５０に規定する:)の』

１Ｍi藤ナトリウムごＪＩＳＫ８１８７に瓜定すゐもの俗

エタノール（95）：Ｊ１Ｓｌ〈８１０２に艇だす患もの。

エタノール（l÷Ⅱ：水Ｉ存に．エタノール（95％）

１襟をDIIえてilM製する薄

ベンゼン：ＪＩＳＫ８８５８に拠定するもの。

強酸'ﾄﾞ|:鴎イオン交換樹脂：低架橋庇（ジピニルベンゼ

ン念1,t４～６％）で粒jz椎３０()～118()βｍのもの。

8０－



の操作

.ｃ・ｌｉｉ処｣''1で,,１Ｍ製した涛椛のjllilfl：（ＣＨ可(CHH),,Ｏ

（CI-13CH20)マトＩとして０」～２ｍｇを含む）を分M４１Ｍ
.fl-ZO()111/にと}〕，水で100ｍ／とする。

・テトラチオシアナトコバルト（Ⅱ）酸アンモニウム溶

液ｌ５ｍｌと塩化ナトリウム358とをDMえて約1分間振り
112ぜた後，約１５分問放|鮒する。

・ベンゼン２５'11/を｣ﾉlIえて約１分llMilML<帳I)混ぜ、

肱１Nける水1Wを１１i}て，ベンゼン1Wをビーカーに移し，

iiilf鮫ﾅﾄﾘｳﾑ５９を川|えて振[)混ぜ脱水する。
・これを吸jlXセルに移し．水ｌＯＯｍ/について．同様の

il1L作を行ったベンゼンを対照液とし，３２２nｍ付近の

ｌﾘﾑ尤喚をiHU寵する。

・空iMl験としてIiil処jIllで洲腿したilll定のjllいたのとliiilx

の淋液を２００ｍ/の分液漏斗に採取し，テトラチオシ

アナトコパルト（Ⅱ）瀧アンモニウム瀞液１５ｍ/の代

わI)に水｜ヨｍｌをjijい、測定と同様の操`作を行った

後，ベンゼンを対照液として波長３２２，ｍ付近の吸光

Ｉ壁を求め．TijW:|について1Mkた吸光度を術派する。

・検!i(線からルイオン1hLillii,'i`ＷｉＷ)１１tを求め．ｉｉＪＷ:}１１１

のルイオンソ,LiIiiin'ﾄﾞIijliﾘの膿喚ｌｍｇＣ卜1ｺ(ＣH2),１０

（Cll1CH1O”H/L］を算出する。

’訂．険鼠線

リ|:イオン界li1iWiHZ剤標準樅「ＣＨｊ(ＣH1),１０(ＣＨ２

ＣｌｌｺﾞＯ)711/、/｜｜～２０ｍ/を分液MJl斗200ｍ/に段階的に

とOMI(をⅢ【Iえて１()0ｍ/とし，ｉｉｊＷ}と1,1縦のIML作を行っ

て非イオン界|｢liii1i性ﾂﾞill［CH3<Cll2),,Ｏ(CH2CH皇O)7H］

のlFl:と吸光座との関係を作成する。

（iii作if法フローシート

以上の分ＩＩｆｌ馳作は|仇11L74のフローチャートにまとめ

られあへ

Ｒ－Ｎａ形。

奴端唯Mlillil縦イオン炎ljMM1lhl（】形］：低架Ii1il災（ジビ

ニルベンゼン含価Ｊ－ｂ外）で１１M(卜任３()()～１１８０

’ｍのもの。R-C11|診、

非イオン界Ihi活性ｶﾞ１１機ilL沸液［()」mgCH3にH1),１０
にH,CHぅＯ)?Ｈ/ｍ/］：ヘプクオキシエチレンドデシ

ルエーテルをその100％に対して0.1009ばか1〕と
（入水に梼かして全+lIl:フラスコ100()、/に移しい

れ．水を慨紳までＤＩＩえあ。IIMIl1fにillM製する。

②緋典及び製織

分液澱斗

イオン交換鬮脂カラム：強酸性陽イオン交換樹lfiと鹸

塩J蔭性陰イオン交換樹脂（Ｉ型）とを体jiM比でＩ:Ｚに

なるようにとる。水を川lえてよく混合しながら．虻抱が

t１１人しないようにガラスｲﾔにたてんし，イオン交換11M)胴

柱の尚さを約２００ｍｍに,Ｍ１節すぁ・エタノール（1＋1）

100ｍ/を流すｓこのイオン交l典樹脂カラムは．数Inl繩1）

返し使用してもよい炉

光度計：分光光|蟻Ｉ

吸ＩＩＬヒル：イイクミガラスM1又はこれと'111聯の品！[のもの。

③１１１処ｴﾘ！

・試料ｌ(〕()、/忠と})。エタノール（95）１００ｍ/をDl1

えて振り混ぜ為嘩

．この糯縦をイオン交換Ｉｉｌ脂カラムに１０～１コ//(L-Mil

脂.ｈ）で流し流！}|i砿をビーカーＳＯＯｍｌに擬ける。

・イオン変IIIIilIⅡⅡfiカラムのイブi･ン炎IliMUIllfiの｣皇ⅢIに瓶ｌｉＩｉ

が近づいたら，エタノール（１．'－１）ｌ(】()111ノを少},Ｉず

つ加え，イオン交換樹脂カラムlﾉﾘのJilt料を流lllさせ

る。流出液はビーカー５００ｍ/に合わせる、

・流(１１液を水Wf-Lで約３()、/にな為まで然諾させる。

・放冷綾，この淋iikを全h(フラスコｌ()(),'1/に移し人'し

水を|M胸IMlまでllllえ鮒《）

iiiＷ;}IOOI11l

↓ｌエタノール↓ｌエタノール（lll）’0()｢'1ノ

イオン炎ｌＩｉＩＣＣ

ｌ}､１hW:liFitilXjt此
↓十二偽タノール〈l~l~ｌ）１０()ｉｎノ

膿細（約３()111ノまで）

↓

定森（|(〕Ｏｎｌ/）

l

jllI作生成

，，テトラチオシア.ナトコパルト（Ⅱjiwt7-ン雁二,ソムi制ＨＩ３Ｉｎノ

ペンゼンl111Hl

↓‐トベンービン２５１１１/

'１１１水（1mfllmiナト'ルリム）

↓

lllljf度illI定（32211ｍｊ

図,Ｌ7.4テトラチオシフ･ナコパルト（】|）'１卿！〔)W”§〃分Ilrフロー

－Ｎ



(2)臭化水素酸分解法（環境庁環境保健部環境安全課，

１，，８）

水分'１１F法は水慨１Ｗ!}．」)KlIlrおよび｣上物誠lIl1lにjli1jllでき

る。

①試験|M1要

水質試料は酢酸エチル抽出を行い，脱水後，濃縮乾固

し，水/メタノール（Ｉ：ｌ）に溶解してＳｅｐＰａｋ陽イオ
ン，陰イオン交換ｲﾙ脂．ｃ１８でIWj製し，艮化水索轆を反

l芯きせq2ljiiした1jiL化エチレンをガスクロマトグラフ

(ﾛC）又はガスクロマトグヲフー闘儲分１１f計（ＧＣ/ＭＳ）

で定荒し，標準物質のヘプタオキシエチレンドデシル

エーテルとして表示する。底質JRび､2t=物試料は，メタノー

ルiilll出し，、-ヘキサン洗浄，水を添加した後ガラス繊維

ろ紙審ろjKiLⅢろ液を水質iliW1}とlil様なl囎作でWj製し定

'1吋為。この分Ｉ１ｒ法では，JlAイオン系ｿ,LT耐ｉＷｌｉ剤のうち

ポリオキシエチレン型の非イオン界iii活性剤がil1ll定でき

る。本法の検洲限界と表IL7.3に示した。

振とう器：液・液抽出に用いる。

マイクロシリンジ１１４潔躯液の派Ⅲ|及びＣＣ/ＭＳの注

入に、いあ。

１１ﾐﾘ1筒：lM11tlカートリッジカラムをI1Iいたクリーン

アップに凧いあハ

分液ロート（２A２００ｍﾉハピーカー（300ｍ/)，ナ

ス剛フラスコ（300ｍ/)．スピッツmiM共搾付き試験

jiiil:（１０ｍノハノ[i松(lき試験#】:（2()、/）述沈僻（|()(）

、ハアンプル徹（５，１)，バスッールピペット：ア

セトンで洗浄し，乾燥して11｜いる煙

減圧ろ過装置：底質および生物試料からの抽出操作に

おける抽出液のろ過に用いる．

ｉｉｉ易型アンプル熔剛器：アンプルの瀞接にⅢいる。

の試鵬}の111｢処迎

ａ・水賛

試料ｌ／を２【の分液ロートに孫1lxし．塩化ナトリウ

ム１００９（注］）を加えて十分混合・溶KiiLた後，酢酸
エチル1201,1/を加えて約10分間振とう抽出し，＋-分静

燈して榊酸エチル瞳を操]]Xする。水屑はi1ii;iWビエチル1,0

,1ﾉをIIJいて振とう'11111卜lWl作を虹にll11mIIMb返し，鴨られ

た'11:縦エチル''1111枚は３００ｍ/のビーカーに合わせ，無

水硫酸ナトリウムを）Wいて脱水した後，３００ｍ/のナス

型フラスコに移して，ロータリーエバポレーターを用い

て３０°ＣでiMill2濃締乾固し，水/メタノール（１：l）10

111/に瀞１１fする。

ｂ・庇礎・Ａｌ;物

試料２０９（注２）を100ｍ/の遮沈管に擁1lxし，メタ

ノール４０ｍ/をjlI1えた藤，振とう機で約10分間狼とう抽

出し，３０００ｍｍで約５分間遠心分離し，メタノール層
をＺＯＯ、/の分液ロートに移し替える。メタノール４０

m/で振とう}11[１１M蝋作をさらに１[TI|郷I〕返し，遠心分lllll

後メタノールノi1iを分液ロートに合わせる。分液ロー|､に

n-ヘキサン３０ｍ/を加えて振とうし、、-ヘキサン｣鋤は捨

てる。このjW1『作をさらに１，繰り返す（注３ルメタノー

ル層に精製水約７０，１ノカⅡえて娘とうし，ガラス繊維ろ

紙ＧＦ/Ｆでろ過をすゑ（注い゜ろ紙を水メタノール

(Ｉｇ１）５ｍ/で２１１１'１兆iiiする。

⑤試料液のiM腿

予晦メタノール２０ｍ/で洗iiLた（ｉｊｉ５）｜粉イオン

交換樹脂・陰イオン交換樹脂・ＣＩ８カートリッジカラム

(３個連結）に試料樅を負荷し，少量の水メタノール

(Ｉ：ｌ）で数m濃縮存器を洗いながらカートリッジカラ

ムにjilHfすゐ蝉Ｃｌ８カートリッジカラムだけを収()11｝

し．Ⅲ質アンプルをセットした後．メタノール４ｍ/を

用いて１ｺﾞ的物質を溶山する。溶出液は窒素ガスを吹き付

けて濃縮・乾固する扇真化水素酸酢酸［い’）０．５ｍノ

(涼611添加し，アンプルをガスバーナーで熔閉し（注

７)、ｉｌｌｆ蝋織機fl1で150°Ｃ２１腓Ⅲ|反応させる。冷却後，

表11.7.３具化水素酸分解法の検出限界

ilL料捌Ｕｌｌ１:トｉｉｌ：｛；iUllU4V,Ｌ定賦Mll界

闘
質

水
底 ２５鵬/ノ

３８雌/Ｋ２

82LＩＭ１ノ

ュ０２

②試薬

へプタエチレングリコールモノドデシルエーテル：和

光iiiMドエ紫(株)将級

エマルゲン108：化王(桃)製

TAMDS41ポリオキシエチレンステアリン酸アミド，

ＴＡＭＮＳ－Ｉｑポリオキシエチレンステアリルアミ

ン：ﾛ光ケミカルズ(株)製

p-キシレンー｡,()：ＣＡＭＢＲｌＤＧＥ１ＳＯＴＯＰＥＬＡＢＯ－

ＲＡＴＯＲＩＥＳ社(CIL〕腿

メタノール，酢酸エチル，無/1（硫酸ナトリウム，塩化

ナトリウム，、-ヘキサン：残留懲鍵分析用

亮化水素藤，酢醗：試薬特級

輔ilML水：､ＭｎｉＱＳＰ･TOC･超絶水製造装臓｛ミリポア

・lwl:艇）によ潟IlilIjML水。妨鴇がAkじるj排介には．ｎ－ヘ

キサンで２１ul桃iｳﾙしてⅢいる。

陽イオン交換ljli脂カートリッジカラム：Sep-PnkPluS

AccellCMCartridgeS（360ｍｇ）WarごTSI社製

陰イオン交換樹脂カートリッジカラム：Ｓep-PakPIus

AcceUQMAQlrtridges（360ｍｇ)，Ｗﾖ[ers社製

Ｃｌ８カートリッジカラム：SCP-Pqkl，luI;Ｃｌ８Ｃａｌ〉

lridgcS（360ｍｇ)，Ｗｉ１【IaI･＄；I:蝿
ガラス繊維ろ紙：ＧＦ/EWhaIman社製

③器具

ロータリーエバポレーター（恒温樽付き）：袖lLH液の

鵬縮に川いる。

－Ｒワー



(水賛）

試料ｌ/

↓÷垣化ナトリウム１()０２
群媒jllllll

↓十N'二縦エチル120.1(]0ｍノ

脱水（無水朧酸ナトリウム）

▽

クリーンアップ（S己p-P[ｌｋＣＭ－ＱＭＡ－ＣＩＨ】
↓＋メタノール１２()ｍ（洗浄）

試料臼ｉｆ，

↓＋メタノール－１，１／（群１１１）

濃舗乾、

アンプル管内の誠1ｉｌＩ縦をZ0rI1ﾉﾒｷﾞ総iiiIl験繍に少量の水で

洗いながら移し絆え．５１１１/に定存す為。ヘキ･Ｉﾉｰﾝ１ｍノ

と|ﾉﾘliljlW1ﾌﾞﾘ:W〔Ｉ(】/'s/''１/を２()』'/加えてｲ１１iとうwlllllllし，

十分1聯１Ｍして11-ヘキサンルiをパスツールビペヅトで採

取する。

⑰空試料液の鋼製

試料と同殻の桁製水をj11いて試料のiiI1処理および試料

波の孤製の項に従った操作をして↑\たi;iWi:}瓶を窄拭験iに

とする【iii８１゜

⑦縦縦波の,ｌＭ鵬

ペンタエチレングリコールモノドデシルエーテル１０

mgを精濫に秤鉦し、メタノールに群解して正確にｌＯＯ

ｍノとし．［()()/'9/ｍ/の標fI1li(液とする。｜ﾉﾘ腰準物質

(P-キシレンー(11,〕）１()'''８を｣ｉｉＦＩ１に'１M)と【八ｎ－ヘキサン

仁溶|Ｗして''21111に！〔)(〕''1ﾉとし．１(】()/(g/、/の|)WWI蛎１挺

とし，さらに、-ヘキ･ﾘｰﾝで1()HIhii釈してｌ()Jlg/ｍ/の標

準溶液とする。

ＣＩＣ検斌線用糯液（5-25似以、小ＯＣ/ＭＳ検職線用

溶液（().()臼一s.()鵬/Ｉ１Ｉハは，メタノールitIlIいて希W(す
み，

’U）IlllWliiRの典化ﾉlwlflI慨｣又脳波の'1M腿

検獄絲瀞液もiiilUlll}勝ilIのilM製の項の良化水素酸での反

応以|lﾎﾞの操作を''１liIiに行い，Mrlifl:iMI祷液とする。

⑪illll正

↓

臭化水素霞反応（硬質アンプル'''150.C2lli&Illlj

↓÷臭化水素酸：酢酸（lXI）0.5ｍノ
溶１Ｍ樹１１１出

↓÷内辮lｔ（p-キシレンー(11m）
CdMSilll雄

図11.7.5典化水素雌分１W法のかIｌｆ７ｗ－

⑩分析法フロー３－卜

以上の分りif操作は、lR11L7､５に示されるフIコーチヘーー

|､にまとめられみ。

⑪Ｉ検鎚縦

標準樅Ｉβ/をＣＣＸはＧＣ/ＭＳに注入し，典化エチ

レンの示すピーク面積又は異化エチレンの'｣くすピークlili

積と内,滕準物質のピーク面積値の比を用いて枕lTt級をＩｉｉ

Ｍｌすみ。

（②池｜'|：

試料･波ｌ似ノをＧＣ又はＣＧ/ＭＳにiii人し，１１｝られた

臭化エチレンの示すピーク而秘又は臭化エチレンの,(す

ピーク面積と内標準物質のピーク面稲値の比から枕↑ilt線

によ})ヘプタエチレングリコールモノドデシルエーテル

濃度に換算して定塾する．

⑬献筑

以下の式により計弊を行う。

計算勵値（蛭ノノまたは似g/１kg)＝検+H量（､g)ｘ(雌雑

液量（、ﾊﾉﾅj三入量（/【/)）×（(1/試料量（ｍ/または

ｇ)）xWlOOO）

ｒｉ検'1Ⅱ皿界および定款限鼎の求め方

現在の分析機器は，ノイズフィルターやインテグレー

ターのスムジーング機能を持ってい為ため．爽勝|ミノイ

ズの定義が困難であり．バックグランドからｲﾘｾ出l1luALを

決定することは阿雛な点がある｡そこで，機器の応瀞t、

感度から検lLH限界および定最ll4界を求め為。

応糠Ｉ１１ｉをＲ，機陛をＣとした〕ル合，蝶｣鮭(量|:lIij鰈の勾11,」

｡Ｒ/ｄＣで｡;すことができ為`,磯器分析においてはＩＬＪ鰍

の安定性を考慮する必要があI)，感陛Ｙは次Jjbのよう

に定義される。ここで｡Ｒは応答のllIjli皮を示すlM1fIl1[Ｉｉ１Ｉ鋸

であ為。

ＫＬＣＣ灸1212

カラム：キ`YビラリーカラムＶＯ(･ＯＬ、IIX1\：３`()/1,1

反き，１ﾉﾘｉｆ：６()ｍ×()`７５ｍｍ

カラム柵度：４０$IＣ（２分)－１０°Ｃ/分-160゜Ｃ

キャリアーガス：ヘッド｣I:０．５ｋｇ/cｍユ（定圧モード）
使用機Ⅲ：１談l蝋GC-14AjM

検１１}器：FIl)，fliil瞳200°Ｃ

流入法：スプリットレス油

i１１人l1MWi2染('1:：Hill腱：１５()．Ｃパージｌ１Ｉｌ鯖lliFlM：15分

ｂ、ＯＣ/ＭＳ灸'１$

カラム；キャビヲリーカラムVOCOL，膜厚：Ｌ５Ｊｌｍ

長さ，内雛：６０１１１Ｘ(1321ｍｍ

カラム淑匹：５()｡Ｃ（２分)－１()`'C/分－２()()｡Ｃ

キ．ｖリアーガス：２，，１ﾉﾉ,I1i1，（走流},|:モード）

仇)|｣磯IilI：AullJmlIHs50（ＧＣ:llP5810）

注入法：スプリットレス法

注入IIl1iA作条('|:：iHl度：150°ＣパージllliⅡlfi時[}Ｈ：１．５

分

インターフュース：i１，,'1典：200.Ｃ

イツ|・ン化鮠fl:：ＥＩ法イオンiIINjMl典：210.Ｃ

イオン化11iHT：７０Ｗ（EII

モニターイオン：典化エチレン１Ｍ/Ｚ１０７．１０１

１１－キシレンー`1,,,（|ﾉﾘ部搬f1L物厩)．
Ｍに１１６

－８３



表１１`７．４１剣lllIIl1iiLおよび定戯限界のｲＩｉ７ＥにIl1いたデー？

I1fW（ﾉＭ１

ＩﾘﾐllllUlVl1ｲｌｌ)i§'11（（/１９/Kg

lifjlIll･椴皿Ｕｌｇ/1<g］
分Ｉ１ｒｌｌ''１（Ｘ］

蝿ilqIliK溌ＩＳＵ）

検llIlllリドIDL）

ﾘ6錫lri1lTUⅥ１１１

ibW;ﾄ鵬匹

ltj群Ｉｌｌｉ

標辿緬簾

検出〃

検{11限界

定職限界

llfjmj)ｌｌｔ

ＪＯ

Ｚ４０－ｌ

ｕ６９７６

1..64曲

Iユユリ

ヨ【〕０

４０５

１コⅡ）

３７M

．4ユー８３．コ

1ILM）
(Ｘ〕

(□Ｒ｝

(Ｄ､）

(Dx3）

(ＤＭ(）

(FLl）

１０

８．６

0.2160

０３９９６

ﾕ０

１６．３

〔135ﾖＵ

Ｏ－６９４７

Ｚ.とLiうり

8.190

11,65

ｉｉきり：検lIlMjuiiL及び定ＩＴＵ!(界は「険llllU畔の>Eめ方に

ついて」（|lrfFiI63ｲi:５ｌＩ２７ｌｌ］によ')次のとお

り獄ＩＩＬた。

②分l11rlこのl1IIluﾉｌｉ

，１塁分１１１７法は，非イオンリ,LlmiiIWWﾐﾊﾞﾘのうちポリオキシエ

チレンjLをｲ｢す為JドイオンゲiLlHiiiW性(11を央化水猴liif分１０M

して，雄成した具化エチレンをiⅢ定し，１１｝iWi物衡のヘプ

タエチレングリコールモノドデシルエーテルに鵬脚すゐ〃

Ｍｉであみ。また．非イオン界lmi沖'''1jPillとして約(M)()ユｍ２

に１１['1ＩするiljWlビプランクをｊ伏すことがある。したがって，

奥化エチレンがNbⅡ)されても，必ずしもル(オンVlLliliiIIi

性剤に[h兼しているとはいえず，他の奥化物〈ユープロモ

エチルエーテル．１－プロモデカン．４－ブロモエトキシーペ

ンーピンなど）のlIil定・定識，または，ＬＣ/ＭｓによるJ|：

イオンlhL1iiiiiiW航11そのもののiⅢ瀧が`12．艇と巻えられゐ倒

弓｜用文献

Ｙ＝(。Ｒ／ｄＣ)ｘＩｌ／ＣＲ】

感度Ｙが大きいほど微量域まで検111できるので検１１１

〃Ｄは次式によ')求めることができ為し

、=(1吋uxY)=[x(｡R“'1)×(L1C/`IR）
ここで，ｔは信頼度95％のｔ分布の値であ}〕・検出限界

および定議限界は，それぞれ，Ｄｘ３，Ｄｘ１０と定めら

れる。計算の其体的な例を表【L7.4に示した｡

(3)奥化水紫酸分iW法'1ﾉ)11輪‘およびllllMu点

り解説（注釈は水文中に指示した箇所を示す｡）

派Ｉ：海水試料の場今加えない

注２：遠心分離により間隙水を必ず驍去する｡

瀧３：メタノール層をヘキサンで洗浄し、中性成分を

除去する。なお，メタノール|藤に特製水を添加

した後，ヘキサン洸材↑すあと[M1jlX率が遇|:低下

する。

注４：精製水70ｍﾉを添力Ⅱすると、水にｲｫ溶性の成分

が生成するためろ過を行う。

注５：ブランク値が嵩<なるためメタノールで瀧轍す

る。

注６：詐麟111米のブランクがあるため11J封後時IMIの綴

過した試薬は注愈が必蕊である

注７：密封できたか-1-分確認する必要がある。密封が

不十分だと乾燥祷中で輝散してしまうおそれが

ああ｡

注８：試蕊111来のブランクが非イオンliLm活性剤とし

て約０．００２，２秘哩険山されることがある。

中|;ｌ:好ＩｌｌＬＩＯ９Ｓ・非イ扇i･ン界而fiji性iilI-IIi1山．抓航とﾔi職．Ｍｊ

途．水環境学竺Qr誌‘２１(4).ユー6．

界而活性剤研究会．｜,8()．瀧１１１処Jll1とIhL而活{(Ｍﾘ，i1iljMi洲(&
布Iの|腱能作川の解lﾘIとそのlilijIm蝋ｌｉｉｌの1111発.'卿Ⅱ総合技術
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