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技術 報告

環境試料中の 微量 成分分析に お ける問題点

貝 ， 魚 ， 底 質 の 前処 理 と貝 試 料中の 徹量 元 素濃度

田 口　正
＊ 

， 高城裕之
＊＊

， 戸田昭三
＊＊＊

， 岩島　清 ， 山県　登
＊

（1980 年 9 月 10 日 受理 ）

　 ム ラ サ キ イ ガ イ （M7tilus　edtitis ）， サ メ 筋 肉標 準試料 （RS −0011 ），
2 種 類 の 底 質 を 用 い て ， 試 料 の 保

存，乾 燥，灰化 及 び 解凍一水 洗 な ど の 前 処 理 の 金属定量偵 に 及 ぼ す影響 に つ い て 検討 し た ・又 ，
ム ラ サ

キ イ ガ イ の 肉粉末 試 料中 の 9 種 （水銀 ， セ V ソ ， 亜 鉛 ，
ゴ パ ル ト ， 鉄 ， 銀 ， 臭素 ， ナ ト リウ ム ，

ヒ 素）
の 元 素含量 を 中性子非破壊放射 化 分 析 法 ， 原 子 吸 光 分 析 法，及 び 炎光分 析 法 に よ り定量 し た ・ポ リ エ チ

レ ン 袋 で 包 ん だ ム ラ サ キ イ ガ イ の 冷凍保存 中 （
− 20 °C

，
80 日 間） で の 重量 の 変化 は ， 認 め ら れ な か っ

た ・乾 燥 ， 灰化方 法 に よ っ て ， 試料 中 の 乾 燥重量 ， 灰分 に 差 を 生 じ た ．凍結保存 し た ム ラ サ キ イ ガ イ を

解 凍 及 び 水 洗 す る こ と に よ っ て ， 重 量 が 30 ％ 以上 も減少 し，又 凍結 試 料中 の 全金 属量 に 対 す る ド リ ッ

プ中の 金 属 量 の 割合 は ，金 属 に よ っ て 異 な る こ とが 明 らか に な っ た・ム ラ サ キ イ ガ イ の 肉粉末 試料 の 金

属組 成 は ，米国標 準局 （NBS ） の Oyster 　 tissue （SRM 　 1566） 及 び International　 Atomic　 Energy
Agcncy （IAEA ） の Oyster　homogenate （MA ：M −1） と類 似 の も の で あ る こ とが 分 か っ た ・

1 緒 言

　環境試料中の 微量金属 の 分析 は ， 分析機器 の 発達に よ

り，高感度 に 精度 よ く行 われ る よ うに な っ た ．機器分析

が よ り自動化 へ と 指向 して い る状 況に お い て ， 環境試料

を 分析す る 際 に は ， 前処 理 1）
hS

），特 に 試料 の 保存，乾

燥
‘）fi），灰化

6）な どの 基本 的な事項 が重要視され る よ うに

な っ て きた ．一般に こ れ ら前処理 に つ い て は ， 細か く規

定 され て い な い 場合が多 い ．そ こ で 研究 の 目的や ， 試料

の 種類 に よ っ て 各人 がそ れ ぞれ の 方法 で 行 っ て い る．生

物試料中 の 金属 の 分析 に お い て ， 例えば 植物試料 （サ

サ ， カ ソ ボ ク ）で は ， 灰化方法 に よ っ て 灰分が異な る こ

と
T）， 又動物 試料 （サ メ 筋肉 ， 魚 肉ペ レ

ッ ト）中 の 水銀

の 分 析 に お い て ， 凍結試料 と 解凍後 の 試料を 分析 した

場合 とで は
， 濃度 が 異Ygる

2）S） こ とな ど幾 つ か の 問題点

が指摘さ れ て い る ．そ こ で 今回 ， 沿岸水域 で の 汚染 の
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指標生物 と して 注 目され て い る ム ラ サ キ イ ガ イ
，）

， サ メ

筋肉標準試料 1°｝
， 底質試料

11｝11｝を用 い て試料の 前処理 に

おけ る幾つ か の 問題点を検討 す る とともに ， ム ラ サ キ イ

ガ イ の 肉粉末試料中 の 元素 （水銀 ，
セ レ ン ，亜鉛， コ バ

ル ト，鉄，銀，臭素，ナ ト リ ゥ ム ， ヒ 素） を 定量 した ．

2 装置及び試薬

　2 ・1　装　匿

　水銀分析 に は ， 既 報 s） 同様 日 立 207 型 原 子 吸 光装置に

100  の 長 光路 吸 収管を 組 み 合 わ せ た もの を 用 い た ・

そ の 他 の 金属分析 に は ， 第二 精 工 舎製 SAS −725 型 原子

吸光装置及 び 日 立 FPF −2 型 炎光光度計 を 用 い た ．放射

化分 析 に お け る γ線 の 測 定 に は ，
Ortec 社製 ゲ ル マ ニ

ウ ム （リ チ ウ ム ）半導体検 出器 を Carnberra （8100 型）

社製 4096 チ ャ ン ネ ル 波高分 析 器 に 接続 し て 用 い た ・低

温灰化装置 は ， IPG 社 PM 　40 且 型 ， 真空凍 結 乾 燥機

は ，
V 謎tis 社製MOdcl 　No ．　 10− 145　 MR −BA 型 ， 恒温乾

燥 器 は ，カ ヤ ガ キ 製 電気 定 温 乾燥 器 を そ れ ぞ れ 用 い た ・

水分測定 は ， 京都電子製 カ
ール フ ィ ッ シ ャ

ー法 水 分 測 定

器 を 用 い た ・

2・2 試 　薬

　水 銀標準溶液 は ，関東化学 原子 吸 光 用 （100ppm ）， 他

の 金属 の 標準溶液 は ， 和光純薬製原子吸光用 （1000ppm ）
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を用 い た ・酸 は ，有 害金属測定 用 （和光純薬製）を 用 い ，

そ の 他 の 試薬 は ， 精 密分析用 あ る い は 特級 を 用 い た ・

3 試 料

　3 ・ 1　貝試料

　 1977年 6 月と 1978 年 8 月に 東京湾内で 採集 し た ム ラ

サ キ イ ガ イ ｛か く長 ： （54〜76）m 皿 ｝を 用 い た ．試料は，

採取後，直 ち に 研究室 に 持 ち 帰 り 一20 ° C　 で 凍結保存

した．

　3・2　魚肉試料

　サ メ （ナ ヌ カ ザ メ ）筋肉標 準試料 （RS −OOII）
1°〕 を 用

い た ．試 料 は ， 真空凍結乾燥後 ， 粉末 に した も の で eOCo

照射を し て あ る．粒度は 50 メ
ッ

シ ュ 以下 で あ る．

　3。3　底質M 料

　Pond 　Sedimentii）i2）（NIES 　No．2，国立公害研究所調

製）： 1977 年 5 月東京大学の 三 四 郎池 で 採取 し た底質を

風乾 し，200 メ ッ シ ュ 以下 に した もの で あ る，

　Rivcr 　Scdiment エs）（EA 　S ・54
， 環 境庁 統一

精度管理調

査共通試 料）： 1979 年 4 月横浜市の 河川 で採取 した底質

を 85 ° C 土 5 °C で 約 2 昼夜 乾燥 し 粉砕 後，100 メ
ッ

シ

ュ の ふ る い を通 した もの で ある．

3・4 貝試料 （厶 ラ サ キ イ ガ イ）の 調製

試料 の 解凍及 び 水洗方法 に つ い て の 概略を Fig ・1 に

示 した．

　試料 A ： ム ラ サ キ イ ガ イ の か く高， か く長 ， 重量 を 測

定 した後 ， 軟質部を 取 り出 し重量 を 測定 し ， サ ラ ン の 網

（9 メ ッ シ ュ） の 上 に 置 く．室温 で 50 分間解凍す る ．網

上 に 解凍軟質部 ，
ビー

カ ー中 に ド リッ
プ （凍結試料を解

凍 した と き に 生ず る 液 じ ゅ う） が 得 られ る ．解凍軟質部

の 重 量 を 測 定 し ， これ を 試料 A −1 と す る ． ド リ ッ
プ を

試料 A −2 とす る ．試料 B ： 試料 A と 同様 の 操作後，解

凍軟質部を 30　ml の 蒸留水 に 30 秒間浸 し， 緩 く振 り混

ぜ る ，こ の 洗液 と ド リ ッ プ を合 わ せ 試料 B−2 とす る．

水洗 した軟質部 は ， 重量を測定 し試料 B−1 とす る．試

料 C ； 凍結 した ム ラ サ キ イ ガ イ （50 個 体）を解凍 せ ず に

軟質部を取 り出 し， ス ピ ードカ
ッ タ

ー
で ホ モ ジ ナ イ ズ し，

プ ラ ス チ
ッ

ク 容器 に 入れ 一20 ° C で 凍結保存 し 分析 に

供 し た．試料 D ： 試料 C の
一

部 に つ い て 真空凍結乾燥 を

行い め の う乳ば ち で 粉砕 し 均
一

に し た もの を試料 D −1

と し た．又 ， こ の 試料を 50 メ
ッ

シ ュ の サ ラ シ 網 を 通 し ，

こ れを試料 D −2 と し た．

4　実 験 操 作

　4・ 1 原 子吸光分析法 ， 炎光光度法によ る元素の定量

　水 銀 分析 に 関 して は ， 試 料 （底質 ，
サ メ 筋 肉 標準試 料 ，

貝試料各 0．3g ）を既報
3） 同様首長 フ ラ ス コ に 入れ，濃

硝酸，濃硫酸，過塩 素酸 （60 ％）を 用 い 加 熱分解 を 行 い

還元 気化冷原子吸光法 に よ り測定 した．

　水 銀以タトの 金属uc関 して は ， 試料 （A −1，2，
　B −1，2） を

　　　　　　　　　　　 Wet　digestion　 HNO3 −H20z
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 I
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Fi正1 叩 　 　 　 　25軍ロ1　with 　O．5　N 　HNO3
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ■

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Deter 皿 inatien　 AAS 　or　FES

Fig．　 l　Pmcedurc 　fbr　samplc 　preparation　and 　deterrnination　of 　metals
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既報 1°）14） 同様 ， 濃硝酸，過酸化水素水 （30 ％） を用 い

て 湿式分解を行 い マ ソ ガ ソ
， 鉄，銅，亜 鉛 は 原子 吸光法

で ， ナ ト リ ウ ム
，

カ リ ウ ム は 炎光光度法で 定量 し た ．

　4・2　非破壊中性子放射化分析法 による元素の 定量

　試料 （D −1，2 各 0．3g ）を ポ リ ェ チ v ン袋に 二 重に密

封 し立教大学原子 力研究所 の TRIGA 　MK 　II の 回 転試

料だ な （熱中性子束 5x 　10ii　 n 　cm
− 2

　s
−1

）で 6 時間照射

し た ． ヒ 素 ，
ナ ト リ ウ ム

， 臭素に つ い て は ，（3〜4）日，

他 の 元素 （セ レ ン ，
「
亜鉛， コ バ ル ト ， 鉄 ， 銀）は ，

3 週

間冷却 し た後 γ線を 測 定 し定 量 し た．

5 結果と考察

5・ 1 試料の保存

　生 物試料 の 金属分析に お い て
， 試料保存中 の 水分 の 変

化は重要 な問題 の
一

つ で あ る．一般に生物試料は ， 採取

後 分析す る ま で の 間凍結保存す る こ と が 多 い ．そ こ で ，

凍結保存中 に お け る ム ラ サ キ イ ガ イ の 重量変 化 を 調 ぺ

た ．結果を Fig ．2 に 示 した ．新鮮な ム ラ サ キ イ ガ イ及

び軟質部 の み を それぞれ シ ャ
ーレ ーに 入 れ ， ふ た を し な

い で 冷凍庫 （− 20　
ec

， 70 且）に 保存 した と こ ろ ，
60 日後

に 前者の 重量 は ， 新鮮時 の 90 ％ ， 後者 で は ，
40 日後 に

13％ に な っ た ． しか し ，
ム ラ サ キ イ ガ イを小型 の ポ リ

ェ チ レ ン 袋で 二 重 に 包み 冷凍庫に 保存 した と こ ろ ， 少な

くとも 80 日間 は ， 重量 の 変化は な か っ た ．

　5 ・2　試料の 乾燥と灰化

　一
般 に 試料中 の 金属濃度を表す場合 ， 目的に よ り乾燥

重量 当 た り， 灰分当た り， 湿重量 当た り とい う濃度表示

が用 い られ て い る．そ こ で 乾燥方法 と して 広 く用い られ

て い る 恒温乾燥 （60
°C

，
90 °C

，
110 °C ，135 °C ； 24 時

間）， 真空凍結乾燥 （24 時間）及 び デ シ ケ
ー

タ
ー

（シ リ カ

ゲ ル ； 10 日）に よ る乾燥 を 用 い て ム ラ サ キ イ ガ イ　（試料

C ），サ メ 筋肉標準試料 （RS 　OOI1），　 底質試料 の 乾燥減

量 に つ い て 調 べ た ．結 果を Table 　 1 に 示 す ．ム ラ サ キ

凍
．

芸
凶唄 
き

‘ロ70
』

山丶
二
凶喟
●

診

囗

の

NOk

』

　　　　

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Time ，　 d

Fig．2　Cbange 　of 　weight 　of 　mu 腮 d　during　fmzen

　　　　storage （
− 20 °C ）

　 　 　 　 A ：SoFt　pa7t 　of　a　 mu 調d　in　pelyethyl聞 鱈 ba区；　 B ：

　 　 　 　 Wholo 　 body 　 of 　 a　 mu53d 　in　polyethylenc　bag；　 C ：

　 　 　 　 Who1 ¢ body 　ofam 脇 el　 on 　 a　 g婁a 闘 曲 hi　 D ：Sof虻

　 　 　 　 part 　of 　 a 　mussel 　 on 　a 　glass　dish

イ ガ イで は ， 真空凍結乾燥法 は 恒温乾燥法 に 比 べ 乾燥

減量 が小 さ い ， こ の よ うな傾向は ，
フ トツ ノ ザ メ 筋肉t）

（湿試料） に お い て もみ ら れ る ．サ メ 筋肉標準試料 （RS

OOIl ）は ， 恒温乾燥 した 場 合 110 °C 以上 に な る と減

量 が 大 きくな る． そ こ で カ ール フ ィ ッ シ ャ
ー

法 で RS

OO11 の 水分を求 め た とこ ろ ， （3．84±O．24）％（n ＝5） に

な っ た．　 こ の 結果 か ら ，
110 °C を こ え る と水以外 の 低

沸点化合物 がか な り大 き く減量 に 寄与 して い る と思われ

る．一
方底質試料 は ， 生物試料 と 異 な り， 乾燥減量 は

135 °C ま で 大きく変わ らな い ．NIES 　 No ．2 の 水分 に

つ い て も同様に カ
ール フ ィ ッ

シ ャ
ー

法 で 求 め た と こ ろ，

（ILI 土 0・5）％（n ＝ 　5） とな り恒 温乾燥法 に よ る減量 と一

致 した ．以 上 の 結果か ら， 対象 とする試料の 種類と乾燥

Table 星 Loss　of 　weight 　of 　mussel
，
　shark 　powder 　and 　 sediment 　samp 且es　 under

different　drying　condit 董ons 　（％）

Musset †
Shark 　powd ¢ r††
　 （RS 　CO11）

Po ロ d　scdi 皿   t竹

（NIES 　No ．2）
Rlvcr 　sediment ††

　 （EAS ．54）

Ly 叩 hitization　（24　h）
1）esiccater （silica 　gcl）　（10d）

1）ry　orvqロ　（24　h）
　 　 60 ・C

　 　 goo （】

　 　 1100G

　 　 1350C

S2，8±0．4

84 ．1土 o，4
84．7± D．985
．2土0。6

2．6± 0．12
．3土0．0願

2，8±0．24
，4圭o．19
．3± o．314
．6±o．2

B．6± 0．艮
9．e土0，2

8．2：LO ．1
畳Lo ±o，211
．2土0．111
，9±0．且

5，1土O，025
．5土0，06

4，5土 0．16
．5圭 0．16
．7土 0．十

7．8± 0．2

Mcan 士 8．　d ．；　 † Wet 　samp 且e 　n ＝　10，　 †† D 【y 　samplc 　s ＝5
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条件に よ っ て 乾燥減量 が異な る こ とが 明 らか に な っ た．

又，サ メ 筋肉 （R．S　OOH ），　 底質試料 の 乾燥減量を求め

る 場合 ， 永以外の 揮発性物質が 損失 しな い こ と ， 恒量 を

得 る の に 長時間を要 し な い こ と，及 び 測定 の 繰 り返 し再

現性 が 良 い 点 な どを 考慮す る と，真空凍結乾燥法， 90

°C 以下 で の 恒温乾燥法が適当 と考え られ る．現在 ， 生

物，底質 の 標 準試料 1s｝の 乾燥方法 に 関 し て NBS で は ，

Tab 且e　2 に 示 した 方法 を採用 して い る．二 つ の 方 法が 示

さ れ て い る もの は ，
い ずれ か の 方法を選ん で用 い る こ と

が で きる ．な お ， Orchard　Leaves に お け る 105 °C 恒温

乾燥及 び 75 °CVacuum 　 oven 法 は ，水以外 の 揮発性物

質 も損失する た め 使用が禁止 さ れ て い る ．こ の よ うに ，

環境標準試料 に 関 して NBS で は
， 種類 に よ っ て 異な っ

Table 　2　Drying 　methodS 　recommended 　 by　 NBS

　 　 　 　 for　 the 　Standard 　 Reference 　 Materialis）

た乾燥方法 を 用 い て い る．

　次 に 試料 C （10g ）を 用 い て 灰 化方法 に よ る 灰分 の 違

い に つ い て 調 ぺ た ，結果を Tab 正e　3 に 示 し た．低温灰

化法 は，電気炉法 に 比 べ 灰化 に 時間がか か り，灰分 2・90

％ ま で に 100 時間を要 した ．こ の 低温灰化 し た試料を

電気炉 に 移 し， 450 ℃ で 20 時間加熱 し た が ほ と ん ど

変化は な か っ た ．そ こ で 温度を 600 ℃ ま で 上 げ 26 時

間加熱 し たが ，灰分 は （2．30土 0．03）％ で 電気炉法 （48

時間 ，
450 °C ） の 2．1 ％ と

一
致 しなか っ た．こ れ らの

結果 か ら，ム ラ サ キ イ ガ イ の 灰化 に は低温灰化法は 適当

で は な い と 考 え られ る ．

Material Drying 　mCthed

Bovine　Liver （SRM 　1577）
Orchard 　Leavcs （SRM 　1571）

Ovster　tissue （SRM 　 1566）

Pine　 Needles （SRM 　 l575）

Spinach （SRM 　 1570）

To 皿 ato 　 Leav じ s （SRM 　 I　573 ）

River　 sediment （SRM 　 IM5 ）

Lyophilizatio皿 艮）
Dry 、oven （a50C ，24　h）
Lyophili露ation 且 》

R 巳duced−pressure　dryingb｝

　［room 　 tcmp ．，48　h，　 Mg （ClO4 ）z｝

Vacuum 　d【y五皿 gc）

Fr   ze 　drying ｛3　Pa （0．02　mmHg ），
20h ｝

Dry 　 oven （850C ，2h ）
Lyephilizationt｝

Dr γ　【rve ロ　（850G ，　2h ）

Lyophi 置izatioロ a ，

Dry 　 ovon （85
°C ，2h ）

Lyophilizatioロe ，

Desiccator｛PzOs 　 or 　Mg （C！04 ）21

Lyophi1lzationS）

a ） Lyophilizatien　 using 　 a　 cold 巳rap 　 Et　or 　below −500C 　at 　a　 pres−
sure 　 not 　greater　 than 　 30 　 Pa （0．2m 皿 Hg ） for　 24 　h； b） Avacuum
des 韮ccater 　 aL 　 approximetly 　 L．3× 105 　 Pa （iOD 　mmHg ）； c ） Vacuum

drying　 at 　 room 　temperaturc 　for　24　h　at 　a 　prcssure 　of 　apProxi 皿 ately

30Pa （0．2mmHg ） using 　a 　cold 　trap

　5 ・3　試 料の 解凍 と水 洗 に よ る影響

　
一

般 に 凍結保存 して ある試料は ， 凍結状態 の ま ま，あ る

い は
一度解凍 し て か ら試料を採取 す る．・L か し ，

こ の よ

うな試料処理 に よ る 測定値への 影 響 に つ い て の 知 見 は 少

な い ．既報
2 ） に お い て フ ト ツ ノ ザ メ 筋 肉 を 解凍 した 場

合 ， ド リ ッ
プ へ の 水銀 の 溶出 は 無視で きる程度で あ っ た ．

そ こ で 今回，ム ラ サ キ イ ガ イ を用 い て ，Fig．1 に 示 し

た方法 に よ り解凍及び解凍 一水洗 した 場合 の 重量 の 変化

を 調 ぺ た．凍結試料 の 重量 に 対 す る ド リ ッ プ重量 （試料

A −2）及 び 解凍一水洗 に よ っ て 得 られ た 溶 液部分 の 重量

（試料 B −2） の 割合 は ， 前者が （29．2土 5，3）％（n ＝20），

後者 が ．C36．4土 Il．4）％（n ・； 10＞と な っ た ．こ の よ うに ム

ラ サ キ イ ガ イ の 場合 ， 試料を解凍あ る い は 水洗す る こ と

に よ り，軟 質部 の 重 量 が大 き く減 少 す る こ と が明 らか に

な っ た．

　次 に 軟質部及 び ド リ ッ プ 中 の 金 属量 を 測定 した ． Ta ・

ble　 4 は ， 軟質部 （凍結）の 全金属量 に 対 して ， ド リ ッ

プ中 の 金属量を百分率 で 示 した． ド リ ッ プ へ の 移 行 の 割

合は ， 金属 に よ っ て 異 な り測定 し た 6 金属 と も水洗 した

試料 の ほ うが ド リ ッ プ へ の 移行 の 割合が高 い 結果が得 ら

Tahle 　3　Effect　of　ashing 　 condition 　 on 　ash 　 content 　of　M7til ＃s　edulis

Ashing 　tme 　（h）

24 侶 7B 100

El   tric　OVCn （4bl〕
ec

）

L 〔rw 　 temperaturc 　plasrna 　asher †

80 2．20 土 0．17
8．7互土 L59

2．10 士0，04
3・68 ± 0・．48 3．．20土 0．IB 2．9D土 0．ll

Mean ± s．d．（％）；　 † 350　W ，02 　一＝　am 　ml 　 min
’1

Table 　4 　D 三8tribution 　pattern　between 　the 　soft 　part　and 　drip　of 躍フtitus　edutis

Treatment
Tho 　ratio 　 of 　metals 　 i具 drip ： frezea 　samp 艮c （％）

Na † K † Cu†t Zn†† Mn †t Fe††

Defrosting （Sample 　A ）

Defrosting　 and 　rinsing （Sample 　B）

Le　　　　　36．2土 　7．9　　　　31」 ±　6．3　　　　15．5± 　9．5　　　　10．3士 3．6　　　　13．3 ：L3．7　　　　10．5± 1．9
10　　　　49．2± 11．5　　　妬 ．3士 13．8　　　肪 幽4 ± 1 【．旦　　　 16．2士 7．4　　　26．8土8．9　　　24．8土 7．7

Mean ± s．d．；　 † Flame 　 cmlssion 　spectrometry ；　 †† Ato皿ic　absDrption 　speetrometry

N 工工
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技術報 告 田 口 ， 高城 ， 戸 田 ， 岩島 ， 山 県 ： 環 境 試料 中の 微 量 成 分 分 析 に お け る問題点 T5

Table　5　Trace　element 　contents 　of 　the 　mussel 　and 　oyster 　sa 皿 pl〔ts （  ／g　dry）

Mussel　POwder 旦）

麗 SEmplc 　D 一畳 曜

　　　　　　 錦
鑑 留 攤 欝

゜
の
　 慮ζ

s

讐瓣響驫
Sa 【nple 　D −2 　　 　 　　 MA −M −1　　 　 　 Certificd　value

瑰．
翫

跏

伽

恥

 

臨

隔

舳

55555555 0．72土 0，08
】36　 士 90

．39士　0．05
23B 　 土 430

．77士　0し23

132　 ± 3

塾．B 士 0．025 ％

8．0　土　0．59

855555555 O．016」：　0．DO14b ，

0．75 士 0．07
157　　 ：E21

0．44 ：ヒ 0．03
244　　 」：S4
0．85　士　0．2S

136　　 ± ．5L9
　 1：0．048 ラ6

9．2　 士 2．星

　 0、27土 0， 
　 2．0 圭 0．2
2700　　土 Ioo

　 1．0 土 　 0 ，3
360　　 士 50

　 6，1 ま：　0 ，6

17．7 士　 7

0．057圭 0 ．0 【5

　 2．1 ± 0．5
852　　 ± 14

　 （0，4｝dl

I95　　 ± 34

0．89　土　0．09
　 （55）d ｝

0辱5且　士 　0 ．03 ％

13．4　±　1．9

a ）D 就 。 mined 　by　 n   色rGn 　 activation 　 analV1is ．　 Mca吐 5．　d．　 Analytica［values 　 arc 　b鼬 cd 　 o 皿 the　 dry−weigh ¢ by　lyoph田 zatl ｛m 。f

material ．　 Stmple 　 D −2　 was 　 sieved 　 on 　 a　sy 批 hetic　6ber （駅｝mesh ）．　 Sample 　D −l　 waS 　not 　sleved ．　 Mussel　were 　coUected 　from　TokyO ．

Bay　in　Jun　 l977 ．　b）Reduction　cold 　vapor 日amc 星ess 　 gtomic 　 absorption 　 spectrometry ；　 c ） R Φ orted 　by　 R ．恥 kai　 ct　 aL 　（17，18）；

d）　Non −cert 面 εd ▼alu 巴

れ た．以上．の こ とか ら凍結保存 した試料を 分析に 供す る

場合，解凍 しだときに 生 ず る ド リ ッ プ を含む か 否 か が 定

量値に 影響を及 ぼ す こ とが 分 か っ た ．

　5・4 　貝肉粉 末試料中 の 徴量 元 槧濃度

　 こ れ まで に 検討 し て きた試料 の 処理条件 を 基に ， 海洋

環境 モ ニ タ リ ン グ の た め の 指標生物 の 代 表 で あ る ム ラ

サ キ イ ガ イ の 肉粉末試料 （試料 D ） 中 の 微量元素を定量

し た．又， 2 種 の Oyster 試料 と微 量 成 分 の 比 較を 行 っ

た ．結果を Table 　5 に 示 す ．な お ， 濃度表示 は 真空凍結

乾燥重量当た りで 示 した ． ム ラ サ キ イ ガ イ 中 の 亜 鉛，

ゴ バ ル F，．鉄 ， 銀 ， 臭 素 ， ヒ 素濃度は ，
Goldberg9），

Karbels ｝ らに よ っ て 報告 され て い る値 とほ ぼ同 じ レ ベ

ル の も の で あ っ た ．又 ， 粉末試料 を 50 メ
ッ

シ ュ の ふ る

い で ふ る っ た も の と ふ る わ な い もの で は 濃度の 違 い が

な か っ た ． 現在 ， 貝類 の 標準試料 は ， NBS の Oyster

tissue15） （SRM 　 l566）　 と 研究室間分析用 に 作製 した

Monaco 　 IAEA の Oyster 　homogenate17 ）le） （MA −M −1）

が あ る． Tab 且e　 5 に み られ る よ うに ，
ム ラ サ キ イ ガ イ

肉粉末試料 （試 料 D ） の 微量 元 素濃度は 2 種 の Oyster

とほ ぼ 同様で あ っ た．

6　結 語

　 ム ラ サ キ イ ガ イ，サ メ 筋肉標準試料 （RS −0011 ），底質

粉末 試料 を 用 い て ， 元素 分 析 の た め の 前処理方法 の 検討

を行 っ た，試料中 の 濃度を 求め る に 当た っ て
， 濃度表示

の ベ ース を決定 しなければな らな い ．しか し，乾燥及 び

灰 化方法 に よ っ て 試料 の 乾燥重量，灰 分が異な る．又 ，

凍結試料 （ム ラ サ キ イ ガ イ ）を解凍 す る こ と に よ っ て ド

リ ッ
プ が 生 じ

， 軟質部 の 重量 が 変化す る．ド リ ッ プ へ の

金属の 移行は 金属 の 種類に よ っ て 異な る．こ れ らの 結果

か ら相互 に 比較可能な測定値を得 る た め に は ， 試料 の 処

理 方法に つ い て 詳細 に 記述す る必要 が あ る．

　 ム ラ サ キ イ ガ イ 肉粉末試料 中 の 微量元 素　（9 種 ； 水

銀 ，
セ レ ン

， 亜 鉛 ，
コ バ ル ト， 鉄 ， 銀 ， 臭素 ，

ナ ト リ ウ

ム
，

ヒ 素） の 含量 ｝：　Oyster　tissue （NBS 　SRM 　l566＞ と

Oyster　homogenate （MA −M −1） と類似 し て い る．又 ム

ラ サ キ イ ガ イ は ，均 質化 しゃす く，各国 の 沿岸 で 大量 に

た やす く採集可能な こ とか ら ， 今後 ， 標準試料化 の 検討

も行 い た い と考 え て い る．

　終 わ り に ，本 研 究 を 進 め る に 当 た り御 協 力 い なだ 酔 た

三 菱 油 化 メ デ ィ カ ル サ イ エ ン ス
， 芦 原 義久 氏，文有益な

御助言 を い た だ い た 東京 大 学 農 学 部水 産 学 科清水　誠助

教授 に 厚 く感謝 し ま す ．

　本研究 の 一部 は ， 女部省科学研 究費 ， 環 境化学特別研

究 「環 境 分 析 デ ー
タ の 記 載 法 の 標 準 化 の 研 究 （53 ・54 年

度 ）」 （代表 ： 木 羽 敏泰 教授） の 交付 金 に よ っ た ．

儺 廓鵠i』瓣 ，殿鼎難獸錘鞴爨）
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in   ▼  皿 e 皿 t亂 1　samples ； Pretreatme 皿 t　of 丑8h
，

s 』d皿fish　飢 且d　sedime 皿 t　samples 　and 　concentra ■
tion　in　 shellfish 。　 Masashi 　 TAGucHI
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　 Hiroyuki

TAKAGI
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　 Shozo 　 ToDA

，
　 Kiyoshi 　 lwA 跚 MA 　 and 　Noboru
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　 The　effectS　 of 　conditions 　in　sample 　preparation　in−
cluding 　storage ，　drying，　ashing 　and 　de飯 蹴 ing−washing
on 　 tle　 trace 　 elcment 　 concentrations 　 werc 　 examincd

｛br　musse ！ （M ）tilus　 6嗣 甜），　 shark 　 muscle 　powder （RS
OO11），　pond　sediment （NIES 　No ．2），

　and 　river 　sediment ．
Nine　 elements （Hg ，

　 Se
，
　 Zn

，
　 Co ，

　Fe
，
　Br

，
　Na ， 趣 ）in

mussel 　 powder 　were 　 analyzed 　 by　 non −d〔rstructive 　 neu ・
tron 　activation 　technique，　 atomic 　absorPtion 　spectrom −
e仕 yand 　 flame　 emSssion 　 spectrometry ．　 The 　 weight

of　mussd 　sample 　whlch 　was 　wrapped 　wlth 　polyethylene
bagS　did　not 　change 　during　80　days ，

　storage 　at − 20GC ．
Loss　 of 　weight 　 in　 samples 　 varied 　by 　 drying　 methods

，

that 　is
，
1yophilization（− 50 °C ，

24　h）， desiccator（silica
gel，

10　d）　and 　electric 　oven 　（60
°C ，90 °G ，　110　DC ，

135 °
q24 　h）．

’
lhe 　former 　two 　meth （rds　showed 　smaller

losses　than　the　latter．　 The 　ash 　content 　of 　the　soft

part ・f　mussel 　 differed　 by　 ashing 　 me 血 ods ． 1．arger
ash 　 contents 　 were 　 obtained 　 by　 the 　 low−temperature

plasma　ashing 　 than 　 thosc　by　 electr 三c 舳 rnace 　 ashing

（450
°C ，24h ）．　 Fur 出 e   ore

，
止 e　 low　 temperature

plasma 　 ashing 　 needed 　 about 　 100　 h　to　reach 　a

constant 　weight ．　 The 　 welght 　 of 　mu3se1 （so 註 part）
changed 　dur 量ng 　delfosting．　Distribution　pattern　o

metals 　between 　 soft 　part　and 　drip　differed　from　meta 且

to　 meta1 ．　 The 　 analytical 　 results 　 of 　 musscl 　 powder
for　trace 　elementS　were 　 similar 　 to　th （rse　 rcported 　fbr
two 　 reference 　 standards 　 of 　 oyster 　 tissue　 NBS 　 SRM
1566and 　 oyster 　 homogenate 　 Monaco 　 IAEA 　 MA −
M − 1．
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