
                         長崎県衛生公害研究所報 47，(2001) 資料 

河川水等におけるアミトロール分析 

 

江川 幸恵・馬場強三 

 

Determination of Amitrole in River and Sea Water 

 

Sachie EGAWA and Tsuyomi BABA 

 

Key Words：Amitrole，derivative，fluorescence，HPLC 

キーワード：アミトロール，誘導体，蛍光，高速液体クロマトグラフィー 

 

は じ め に 

 アミトロールは、過去、非農耕地において、

除草剤として使用されてきたが、その農薬登録

は、1975 年に失効している。最近、アミトロー

ルは、外因性内分泌撹乱物質（いわゆる環境ホ

ルモン）である可能性が指摘されている。長崎

県は、平成１２年度より３ヶ年計画で環境中の

環境ホルモン汚染実態調査を行っているが、平

成１３年度よりアミトロールを分析項目として

追加するにあたり、分析法の検討を行ったので

報告する。 

 

分 析 法 

１．試料 

 添加回収試験には、水試料として精製水、河

川水、海水を用いた。 

 

２．試験法 

 分析法の検討については、環境庁水質保全局

水質管理課「外因性内分泌撹乱化学物質調査暫

定マニュアル」
1)
を参考として図１に示す方法で

行った。 

 

３．標準液の調整 

 アミトロールを正確に 50mg 量りとり、精製

水を加えて 50ml とし、これを標準原液（1000

μg/ml）とする。標準原液を順次希釈し、検量

線作成用の標準液を調整する。 

水質で 1μg/L の検出限界を目標とし、0.05、0.1、

0.2μg/ml の標準液を調整した。 

 

 

水試料  

  

ろ過 (NO.5C) 

  

ろ液 20ml 

 ←0.2mol/L 酢酸緩衝液 2ml 

←0.2%ﾌﾙｵﾚｽｶﾐﾝｰｱｾﾄﾝ溶液 4ml 

誘導体化（室温、2 時間放置） 

 ←0.1mol/L ﾎｳ酸ﾅﾄﾘｳﾑ溶液 2ml 

←食塩 7g 

Bond Elut C18 

  

洗浄（水 2ml） 

  

 

 

溶出（メタノール） 

  

 

 

定容 2ml 

  

 

 

HPLC 

     

  図１ アミトロールの分析法 

 

４．装置及び測定条件 

 装置については、（株）島津製作所製 SCL-10A

型システムコントローラー、LC-10AD 型送液ポ

ンプ、RF-550 型蛍光検出器、CTO-10A 型カラ

ム恒温槽、DGU-12A 型脱気装置、SIL-10ADVP

型オートインジェクターを用いた。 

 測定条件については表１に示した。 
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表１ HPLC 測定条件 

カラム   Inertsil ODS-2 

移動相   9%酢酸水溶液＋メタノール 

      （６：４） 

流量    1.0ml/min 

カラム温度 40℃ 

励起波長  395nm 

蛍光波長  480nm 

注入量   20μL 

 

５．検量線 

 各濃度(0.05、0.1、0.2μg/ml)の標準液を各々

10ml メスフラスコに 1ml 入れ、精製水 1ml、

0.2mol/L 酢酸緩衝液 1ml、0.2%フルオレスカミ

ン－ アセトン溶液 0.4ml を加え直ちに十分混和

する。室温で 2 時間静置後、0.1mol/L ホウ酸ナ

トリウム 1ml を加え、メタノールで 10ml に定

容する。対照として、精製水を用いて同様の操

作をしたものを検量線のゼロとした。 

 

結 果 及 び 考 察 

１．誘導体化後のｐＨの影響 

 アミトロールとフルオレスカミンの誘導体の

生成においては、ｐＨ3.8～ 4.0 が最適であるこ

とが報告されている。

2)

しかし、暫定マニュアル

に従って操作を行うと、誘導体生成後、誘導体

は非常に不安定なため、時間の経過に伴い、蛍

光強度が急激に減少する（図２）。このことから、

今回は誘導体化後のｐＨの影響を調べた。 
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図２ 時間の経過と蛍光強度 

 

（１）酢酸緩衝液の濃度 

 誘導体化前にｐＨを 4.0 にするために酢酸緩

衝液を加えるが、酢酸緩衝液の濃度が誘導体生

成後の蛍光強度に影響を与えていると考えられ

る。酢酸緩衝液の濃度として、2mol/Lと 0.2mol/L

を比較したところ、0.2mol/L 酢酸緩衝液でも誘

導体化前の試料のｐＨを最適の 4.0 にすること

ができた。さらに、誘導体化後の蛍光強度の比

較では 0.2mol/L 酢酸緩衝液の方が、蛍光強度が

大きかった。このことから、誘導体化の生成前

のｐＨの調整として、0.2mol/L 酢酸緩衝液を用

いた。 

 

（２）0.1mol/L ホウ酸ナトリウム溶液添加によ

るｐＨの影響 

 誘導体化後の反応液のｐＨを0.1mol/Lホウ酸

ナトリウム溶液を用いて変化させ(図３)、蛍光

強度の経時変化を調べた。その結果、0.1mol/L

ホウ酸ナトリウム 2ml 添加したとき、ｐＨはほ

ぼ中性で、蛍光強度が最も大きく、また、時間

の経過に伴う蛍光強度の急激な減少も小さかっ

た。（図４） 
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 図３ 0.1mol/L ホウ酸ナトリウム添加量 

とｐH の関係 
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図４ 0.1mol/L ホウ酸ナトリウム添加量 

     と蛍光強度 




	資料
	河川水等におけるアミトロール分析




