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報 文

カ ル バ リル 及 び 1一ナ フ トー ル の 固相抽出／同 期二 次微 分

蛍光光度定量
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　Carbary1　and 　its　main 　metabolite ，1−naphthol ，　were 　determined　simultaneously 　using 　a

synchronous 　second −derivative　fluorimet ぬic　methed ，　 The 　presence　of 　cetyltrilnethyl   一

m ｛｝nium 　bromlde 　resu 正ted 　in　a 　fbur−fbld　incrcasc　in　the 　fluorescence　intensity　of 　1−naph −

thol　together 　with 　a　large　bathochromic　shift　of 　the　emission 　spectrum ，　cα 」 00　nm ．　 The
synchronous 　second

−derivative　spcctra 　of 　carbaryl 　and 　1−naphthol 　in　thc　mixturc 　in　the

presence　of 　CTAB 　were 　completely 　separated 　bアchanging 血 e 　synchr   110us 　wavelength

interval；with 　63　nm 　the 　sccond −derivative　spectra 　of 　carbar アl　were ．　rccordcd ，　while 　with

163nm 　those　of　1−naphthol 　appeared ，　 The 　intensities　in　the 　spcctra 　were 　proportlonal
to　tllc　concentration 　of 　carba 塀1　and 　l−naphthoL 　Thc 　calibration 　graphs　wcre

．
1inear　up

to 　at 　least　l　x 　10
− 6M

，　 a皿 d　both　the 　 correlation 　factors　and 　detec亘on 　limits　were 　O．997
，

2．61 × 10
−
8M

丘）r　carbaryl 　and 　O．999，2．87 × 10
．−
BMfor

　l−naphthol ．　 Carbaryl　and 　1−

naphthol 　were 　complctely 　iCccovcred　with 　a 　Sep　Pak 　Pl
．
us 　C18 　cartridge 　from 　some 　envi −

ronmcntal 　water 　sa皿 ples　with 　an 　a （瀕usted 　pH 　of 　below　6．5
，
　and 　were 　success 負llly 　detcr・

  incd　by 〔he　proposed　method ．

Kdyworcts： carbary1 ；1−naphthol ；synchronous 　second −derivative　fluoFimetry ；solid −phase
extra α ion；surfactant ；envir 〔，nmental 　water ．

1　緒 言

　カ ル バ リル （1一ナ フ チ ル メ チ ル カ ル バ メ
ート）は，カ

ル バ メ
ー

ト系殺虫剤 の 1 種 で あ り ， 広範 な 害 虫 に効 果

が あ る た め ，最 も良 く使用 される 殺虫剤 の 1 種 で あ る ．

カ ル バ リ ル は，
．．．
般 的 に有機リ ン系殺 虫 剤 よ り毒性 は 弱

い と さ れ て い る もの の ，ほ 乳 動 物 に対 して 有機 リ ン 系殺

＊
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虫剤 と同様な コ リ ン エ ス テ ラ．一ゼ 阻 害を示 し ， 催奇形毒

性 も報告 さ れ て い る
1〕
−4，．また

・
最近 で は，外因性 内分泌

か く（攪）乱作用 を 示す と の 疑 い も持 た れ て お り
5），カ ル

バ リル に よ る 環境汚染 に は よ りい っ そ うの 注意が 必 要で

あ る ．「公共用水域等 に お け る 農薬 の 水質評価指針値」

（環境庁 ，1994 年） で は ，カ ル バ リル の 指針値 は 0．05

mgl
一

ユ

と され て い る．カ ル バ リ ル は，そ の 主 た る代 謝 物

と して ，1一ナ フ トール を生 じ る，した が っ て
，

カ ル バ リ

ル に よ る汚染状況や環境申の 分散等 を知 る 上 で は，1一ナ
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フ トール を も 同 時 にモ ニ タ リ ン グ す る 必 要 が あ る ．

　一
般的 に カ ル バ リ ル の 分析 は，GCfi）

7）　mp　1．c8〕
一『ll〕

に よ

り行 われ て きた．固相分光法
t！〕dl）

や FIAi4）に よ る分析法

も報告 さ れ て い る ．一
方，カ ル バ リ ル 及 び 1一ナ フ トー

ル が共 に 比較的強い 蛍光 を 発す る こ とを利用 して ，微分

法や同期法 を含む 蛍光光度定量法も報告 され て い る
lfi）
．−

17 〕．同期 蛍 光法は，励起及 び 蛍 光波 長 との 間 隔 を
一

定 に

保 ち，両波長 を 同時 に走査す る こ と に よ り，
よ りシ ャ

ー

プ な ピークが得られ る．また微分法 は ， 重 なっ て 得られ

る ス ペ ク トル を波長で 微分す る こ とに より，ブロ
ー

ドな

ス ペ ク トル が 消滅 し た り， 重なっ た ス ペ ク トル の わ ずか

な差異を よ り顕著 にす る ．した が っ て ，微分法 も同期法

も蛍光法 の 選択性 を向上 させ る利点 を有す る．この 両法

を併 せ た 同期微分蛍光法 は，よ り選択的な 蛍 光定 量 法 と

な り得 る
IB｝19｝．しか し，カ ル バ リル と 1一ナ フ トール の 励

起及 び 蛍 光ス ペ ク トルバ ン ドが ほ とん ど重 な る た め，現

在 ま で に 報 告 され て い る カ ル バ リル と 1一ナ フ トール の

い ずれ の 蛍光光度法も，
1一ナ フ トール は 直接定量 で きる

もの の
，

カ ル バ リル を直接定量す る こ とは で きない ．し

た が っ て，カ ル バ リ ル が 蛍光 を発 し な い 波長 で 1一ナ フ

トール の 蛍光強度 を 測定す る こ と に よ り 1一ナ フ トー
ル

をまず定量 し，次 に pH を 10 以 上 と し て カ ル バ リル を

完全 に 加水分解 し，強 い 蛍光 を 発 す る 1一ナ フ トラ ト陰

イ オ ン と し，カ ル バ リ ル と 1一ナ フ 1・一ル の 合計濃 度を

求 め ， 後者と前者の 差か ら カ ル バ リ ル 濃度 を間接的 に求

め る方法 が 用 い られ て い る．更 に は 界面活性剤 に よる蛍

光 増強効 果 を利 用 す る 蛍光光度法 も報 告 さ れ て い る

が
20 ）
“’ns ）

，
こ れらの 方法 で もカ ル バ リル の 直接定量は行

われ て い ない ．

　本研究 で は ，界 面活性剤添 加 に よ る 1一ナ フ トール の

ス ペ ク トル シ フ トを利用 し，同期二 次微分蛍光光度法に

よ る カ ル バ リ ル と 1一ナ フ トL ル の 分 別 定量法 ， 及 び 固

相抽出法を用 い る 環境水中の 両者 の 定量へ の 適用性 を検

討 し た ．

2　実 験

　 2・1 試 薬

　 カ ル バ リ ル は 残留農薬試験用 （和光純薬製） を用 い ，

1XlO
−SM

メ タ ノ
ー

ル 溶液 と した ．こ れ を使 用 の 都 度，

適宜 メ タ ノ
ー

ル で 希釈 して 用 い た，保存溶液 は，冷蔵庫

（5℃） に保存 した ．

　 1・ナ フ ト
ー

ル は，試薬特級品 を 用 い ，カ ル バ リル と 同

様に 調製 し た．

　界面活性剤 は，非イオ ン 性界面活性剤 と して トリ トン

X −IOO ，ポ リ オ キ シ エ チ レ ン （23）ラ ウ リ ル エ ー
テ ル

（Brij　．95 ），ポ リ オ キ シ エ チ レ ン （10 ）セ チ ル エ ーテ ル

（Br頓6），陰イオ ン 界面活性剤 と して 硫酸 ドデ シ ル ナ ト

リウ ム （SDS ），陽イオ ン 界面活性剤 と して 臭化 セ チ ル

トリ メ チ ル ア ン モ ニ ウ ム （GTAB ），塩 化 セ チ ル ト リ メ

チ ル ア ン モ ニ ウ ム （GTAG ＞ を用 い た．こ れ らの 界面活

性剤は ， 試薬特級晶もし くは そ れ に準ずる もの を， そ れ

ぞ れ水溶液 として 用 い た．

　0．／M リ ン 酸 二 水素ナ トリ ウ ム 水溶液を ， 固相抽出時

の 試料水の pll調節 の ため に 用 い た．

　2・2 装 　置

　蛍光測定 は，日立 F−4500 型蛍光光度計 を 使用 した．

　な お ，固相抽 出 に は Waters 製 Sep　Pak　Plus　PS−2，

Cl8 ，　 tC2 ，　 C8 ，　 NII2，　 CN 及 び D1．OL カートリ ッ ジ を

用 い た．

　2・S　方　法

　リ ン 酸塩 水溶液 で pH を 6．5 以 下 と し た 500　ml まで

の 試料水を，メ タ ノ
ー

ル 5ml 及 び 蒸留水 5ml で b ン デ

ィ シ ョ ニ ン グ し た Sep 　Pak 　Plus　Cl8 カ 「 ト リ ッ ジ に 約

1  ml ／min で 吸 引 し て 通 す．試 料水 が す べ て カ ートリ

ッ ジ を通 過後 ， 5〜10分間通 気乾燥す る．次 に ， 注 射筒

で メ タ ノ
ール 5m 】を用 い て 25　m ］メ ス フ ラ ス コ に 溶出

す る ． ．05MCTAB 溶液 を 10　ml 加 え，蒸留水 で 定容

とす る．

　固相抽出 した 試料溶液を，励起及 び 蛍光 ス リッ ト幅 5

nm ，走査速度 2佃 nm ／mil1 ，同期波長幅 6B　 nm で ，同

期蛍光ス ペ ク トル を測定 し，二 次微分す る．次 に 同 じ試

料溶液 で，同期波長幅を 163nm と し，向様に 同期蛍光

ス ペ ク トル を測定 し，二 次微分す る．前者 の 337nm に

お ける微分 蛍光強度 か らカ ル バ リ ル を ， 後者 の 同期二 次

微分蛍光 ス ペ ク トル の   6nm の 微分蛍光強度か ら 1一ナ

フ ト
ー

ル 濃度 を 求 め る．な お ，二 次微分 は，Savitzky −

Golay　7 点平滑化微分 に よ り，微 分 感 度 5 と して 行 っ

た．

3　結 果及 び考察

　3・1　 カ ル バ リル 及 び 1一ナ フ トール の 蛍光 特 性 に 及 ぼ

す 界面活 性剤 の 効果

　2・1 に述 べ た タ イプの 異な る 6 種 の 界面活性剤 を用 い

て ，カ ル バ リ ル 及 び 1一ナ フ トー
ル の 蛍 光特性 に 及 ぼ す

影響 を ス ペ ク トル 観察 に よ り調 べ た．カ ル バ リル で は
，

ス ペ ク トル の シ フ ト及び蛍光強度増強の 効果は，検討 し

た すべ て の 界面活性剤 につ い て ほ とん ど観察され な か っ

た．一
方 1一ナ フ ト

ー
ル で は，陽 イ オ ン 界面活性剤 で あ
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Fig・l　Exci 轍 tion 　a且 d　emission 　spectra 　of 　carba 叩
1

and 　l−naphthol

［Carbar ア1」，μ一Naphtholl ： 5 × 1『
6M

； 1，2 ： car −

baW 三；3，4 ： 1−rlaphtol ；land 　3 ： in　mcthanol 　solu
・

don 三2and 　4 ほ n 　solution 　in　the　presence　of ¢ TAB

（0．03M ）and 　20％ v／v　methanol ；Excitation／emis −

siOI1 　（nln ）：　1 ： 280／337 ；2： 280／343 ；3 ： 299／366 ；

4 ： 304／467

100

記 50

0

0

　 　 　 　 O
OOC 　1［P

o

o

　　 OO 　O
　oQo

る CTAB 及び CTAC の み が顕著 な効果 を示 した．　 CTAB

を添加 した 場合 の 励起及 び 蛍光 ス ペ ク トル を Fig．1 に

示 し た．図中に は 固相抽出 を用 い る こ と を考慮 し て メ タ

ノ
ー

ル 溶液中 の ス ペ ク トル も併せ て 示 した．メ タ ノー
ル

溶液中 で は，カ ル バ リ ル と 1一ナ フ トール の 蛍光強度に

は比 較 的 大 き な 差が あ る もの の
， 励起及 び蛍 光 ス ペ ク ト

ル は ほ とん ど互 い に重 な る．CTAB を添加 した 場合 ， カ

ル バ リル はほ とん ど変化 しなか っ たが，1一ナ フ ト
ー

ル で

は メ タ ノ ール 溶液 中の 蛍光強度 と比較 し約 4 倍 の 蛍光

強度 の 増強及び 蛍光ス ペ ク トル が約 10   nm 長波長側 に

シ フ トす る こ と が 観察 さ れ た ．Sancenon ら
e2｝

も CTAB

につ い て 同様な 報告 を して い る，また，GTAC を用 い た

場 合 に も CTAB の 場合 と ほ と ん ど 同様な ス ペ ク トル シ

フ ト及 び 蛍光増強効果 が観察され た．

　Fig．2 には，1一ナ フ ト
ー

ル の 蛍光強度 に及 ぼす CTAB

濃度 の 影響 を示 し た．1 × lO
−a’M 以 上 で 蛍光強度 は急 激

に大 き くな り，1 × le
’2M

以 ヒで 蛍光強度 は ほ ぼ一
定 と

な っ た．蛍光強度 が 大 き くな り始 め る GTAB 濃 度 は，

CTAB の 臨界 ミ セ ル 濃度の 報告値 （9 × 10
’
tM＞

Ed・）2J「｝とほ

ぼ一致 した ．な お GTAC を用 い た 場 合 も ほ ぼ 同 様 な結

果 を得 た．

4 　　一3　 　　　　 −2
10g【CTA 　B］1M

Fig・2　　Effect　of 　CTAB 　 concentra 岨oII　o 【l　fiuores−

cence 　intensity　of 　1−nE しph 血 ol

［1−N ・phth ・1］・ 5 ・ 10
−7M

；M ・th ・n ・1・ 20％・／・

　 3・2　カ ル バ リル 及 び L ナ フ トール の 分 別 定量

　Fig．1 に示 した よ うに ，
カ ル バ リル と 1一ナ フ トール の

励起及び蛍光ス ペ ク トル は ほ とん ど重なる た め に，通常

の 蛍光光度法 で は 分別定量で きない ．そ こ で ，本研究 で

は ，Fig．1 の 結果 に 基 づ き
，

メ タ ノ ール 溶液 中及 び

GTAB 及 び CTAG 共存溶液中 で の 微分，同期及 び 同期

微分蛍 光 ス ペ ク トル を種 々 の 微分次数 及 び 同期波長幅

（△λ） で 測 定 し ， カ ル バ リ ル と 1一ナ フ トール の 分 別定 量

の 可 能性を検討した．

　そ の 結果，CTAB もしくは （）TAC 共存下 で の iftJ期 二

次微分法 が 適 して い る と の 結果を得た．Fig．3 に カ ル バ

リル と 1一ナ フ ト
ー

ル 混合物 の CTAB 共存下 で の 同期 二

次微分 ス ペ ク トル を示 し た．△λを 6VJ・nfi1 と して 測定 し

た 同期二 次微分 ス ペ ク トル の 強度は，カ ル バ リル 濃度 の

み に依存 し ， △λ を ／6S　nm と し た 場合 は 1一ナ フ トール

濃度の み に依存す る こ とが 分か っ た．した が っ て ， 同
一

試料 で △λを変えて 同期 二 次微分蛍光ス ペ ク トル を測定

す る こ と に よ り分別定量 が 可能 で あ る．定量 の 際の 微分

強度 （D ．FJ ．）測定波長 は ，最大微分強度を示す波長，

す な わ ち カ ル バ リ ル 337 及 び ユーナ フ 1・一ル 496　nlI1 を 選

択 した．こ の 方法 で 作成 した 検量線 は，カ ル バ リル 及 び

1一ナ フ トール 共 1 × 10
−eM

まで は 直線 と な り，相関係数

及 び 標準偏差 の 3 倍 で 定義し た 場 合 の 検出 限 界 は，そ

れぞれ 0．997 ，2．6ユ× 10
−sM

及 び 0．999 ，2．78 × 10
−sM

で あ っ た．
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F璽・3　　Synchronous 　second 　derivative　fluerescenee

spectrd 　of 　1−naphthol

［Garbaryl ］／10
−

「 M ＋ ［1−Naphtho1 ］／10
’
M ： 1：0 ＋

5，2； 1 ＋ 4，3； 2 ＋ 3，4 ；3 ＋ 2，
5；4 ＋ 1

，
6；5 ＋ 0；

［GTAB ］： O．03　M ；Methanol ： 20％ v ／v

Table 　l　Recovery　of 　cal 量）aryl 　and 　1−naphthol 　frem

　　　　 distilled“ vater 　with　seven 　cartridges

400

05

．
ご
Φ

＞

8
Φ

¢

02
4 6pH8 10　　12

Rec ・ ver ア， ％

Fig．4　Effcct　o 正
’
pH 　on 　recovery

O ： carbaryl 　O．025 　mg 　1
−

⊥

；匚 ： 1−naphtho10 ．Ol8 皿 9
1
−

’

1　S・mpl … lum ・ ・ 20e・ml ；Ca ・ t・ldg・ ・ S・p　P・k

Plus 　Cユ8

Gartコ：idge
CarbarT・1 LNaphthol

PS−2C18
．

C8tC2NH2GNDIOL

100．099
．799
．489
．8

　 3．617
．8

　 5．6

101．299
．999

　．278
．616
．822
．018
．6

Carbary吐and 　1−naphthol ；4yg ；Sample 　volume ： 20 

ml

　GTAG を 用 い て も同様 に 定 量 ロ∫能 で あ っ た が ，
　 CTAB

を用 い た 場合 の ほ うが 再現性が 良か っ た た め ， GTAB を

用 い る こ と に した．

　S・S　 固相抽出条件

　各種 の 固相抽出用 カー
トリッ ジ で 回収率を調べ た結果

を Tablc　 1 に 示 し た ，ポ リス チ レ ン ゲ ル 充嗔 の PS−2，

ア ル キ ル シ リ カ 充 嗔 の C18 ，
　 C8 で 十分な回収率 が 得 ら

れ た ．ア ル キ ル シ リ カ 系 の 1 種 で あ る tC2 及 び特殊な

官能基 を有す る NH2 ，　 CN ，　 DIOL カートリ ッ ジ で は 十

分 に 回 収 で き な か っ た．こ れ らは 充嗔剤 の 保持力が 弱

く，カ ル バ リ ル 及 び 1一ナ フ トール が…
部 カート リ ッ ジ

を逓過 して しまうた め で あ ろ う と考 え られ る．固相抽出

に お け る 農 薬 の 10g愚 （Pe．： n 一オ ク タ ノ
ー

ル ／水分配係

数） と 回収率及 び 濃縮効率 との 関係 の 報告
UG ）

に よ れ ば，

Iog　P。。一が 3程度 の カ ル バ リ ル の 固相抽 出 に は ，　 Gl8 カ

一トリ ッ ジ が 最適 で あ る と 考え ら れ ，以 後 の 実 験 で は

Cl8 カ ートリ ッ ジ を用い る こ と に した．

　Fig．4 に は ，回収率 に 及 ぼ す抽出時の 試料水 の pH の

影響 を 示 した．pH 　6．5 以 上 に な る と，　 pH の 上 昇 ととも

に カ ル バ リル，1一ナ フ トール 両者と も回 収率は しだ い に

減少 した．こ の 結果 は ， 両者の pH に よ る 吸収 ス ペ ク ト

ル 変化 と ほ ぼ対応 して い る．カ ル バ リル は pH の 上 昇 と

ともに しだい に ユーナ フ ト
ー

ル に加水分解 し，1一ナ フ ト
ー

ル は プ ロ トン 解離 に よ り 1一ナ フ トラ ト陰 イ オ ン と な り，

G18 カ ートリ ッ ジ に 捕そ くさ れ に くくな る た め で あ ろ

う．した が っ て ，以後 の 実験 で は pH を 6．5 以 ドと す る

こ とに した．試料水の pH を調節す る た め に，数種 の 酸

や 緩衝液を用 い て検討した が，リ ン酸 塩 溶液 を用 い る こ

とに した．こ れ は実試料 に 適用 し た 際 に，水道水 や 井戸

水などで は ，
カ ル バ リル の 回収率が低 くな る場合 が あ っ

た が，リン酸 塩 溶液 を用 い る と十 分 な 回収率が 得 られ た

た め で あ る．pH を 塩酸 で 調 節 し，　 EDTA を添加 した 場

合 に も， 水道水及び 井戸水 か らの カ ル バ リ ル の 回 収 率 の

減少が見 ら れ な か っ た こ とか ら，金属 イ オ ン が 原因と考

え られ ，リ ン 酸塩溶液を用い た場合 に は金属イオ ン が マ

ス キ ン グ さ れ る た め と推測 さ れ る．

　試料水 量 は，500ml ま で は 回 収率 に 影響 を及 ぼ さ な

か っ た．ま た ， C18 カ
ー

トリ ッ ジ か らの カ ル バ リル 及 び

1一ナ フ ト
ー

ル の 溶出 に は ，メ タ ノール 4ml で 十 分 で あ

っ た．試料水量 及 び 溶 出 メ タ ノール 必 要 量 か ら，125 倍
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Table　2　Simu まtaneous 　determination 　of 　carbar
｝
・1

　　　　 and 　l圏naphthol 三n 　environmental 　waters

W 飢 er R … very ，％
1

Carbar｝rl 1−Nal）htho1

TapWellRiver

　lRivcr
　2LakeSea

98．4 （± 2．4）
102．2 （± 3．1）
98．8 （± 4．0）
99．1 （± 4．4）
110．7 （± 5，7）
99．9 （± 4．8）

99．6 （± 】．8）

95．3 （± 2．9）
99．9 （± 3．1）
103．1 （：ヒ3．4）
107．2 （± 5．2）
100．6 （± 3．2）

†Average　l℃ COve ・y ＠
＝3）・

Carbalyl　spiked ： 5 μ951 −Naphthol 　spiked ； 3．6 μ9；

Sample 　volumc ： 200 　ml ； Cartridge： Sep　Pak　Plus
Gl8

ピー
ク 波長 と も良 く似 た 蛍光 ス ペ ク トル を示 した ．一

方，家庭用洗剤 の 固相抽出物 で は い ず れ も湖水 の 固 柑抽

出物よ りス ペ ク トル 幅は狭 い もの の ，ほ ぼ 同波長 に ピー

ク を有 す る 蛍 光 ス ペ ク 5 ル が 観察 さ れ た．した が っ て ，

汚濁の 進行 した 湖 水 の 幾分 高い 回収率 は，フ ミ ン 質や 蛍

光増 白剤 に よる とも考えられ る．こ れ に つ い て は 除去法

も含 め て 現在検討中で あ る．

　汚濁 の 著 しい 環境水 につ い て は ， 上 記 の 問題 の さ ら な

る検討が 必 要で あ る が，本法 は環境水申の カ ル バ リル 及

び 1一ナ フ トール の 分別定量 に 適用可能 で ある ．

聯 職 温遡 鍮

文 献

濃縮 が 1【∫能 で あ る が，定 量 操作 に お い て は 測 定試料 を

25ml 定容 とす る こ と に し た の で ，実 際 の 濃 縮 率 は 20

倍 で あ る．

　カ ル バ リ ル 及 び 1一ナ フ ト
ー

ル をそ れ ぞ れ 0．02　pg　ml
−1

を含む 蒸留水 2（」Oml の 溶液 か ら，　 Cl8 カ
ー

トリ ッ ジ を

用 い て 固 相 抽 出 し た 6 回 の 繰 り返 し 回収実験 を行 っ た

結果 ， カ ル バ リ ル で は平均 回収率 99．7％，相対標準偏

差 2．3％ ，1一ナ フ トール で は 99．9％ 及 び 8．8％ で あ っ た．

　 3・4　環境水へ の 応 用

　浜松市及 び その 近郊 で 採取 した 環境水 をメ ン ブ ラ ン フ

ィ ル ター
で 泝過 し，カ ル バ リ ル 及 び 1一ナ フ トール を添加

し，定 め た 方法 に よ り固相抽出し，前述 した同期二 次微

分蛍光法で定量 し 回収率 を求 め，環境水 へ の 適用性 を検

討した．Tablc　2 に結果 を示 した．

　水道水 ， 井戸水 ， 河川水及 び海水で は良好な結果が得

られ た．湖水 に っ い て は ， 幾分高い 回収率と な っ た．こ

の 湖水 は，浜松市 に ある 佐鳴湖 で 採水 したが ，佐鳴湖 は

多量 の 家庭 排水 の 流 入 に よ り富栄養化が著 しく進行 し ，

化学的酸素要求量 （GOD ）は，10 年以上 に わ た っ て 10

〜 Bmg1
−

］

と 日本 の 湖水 中で は 2 番 目 に高い 値を示す

ほ ど，汚濁 の 進行 し て い る 湖 で あ る．カ ル バ リル 及 び

1一ナ フ トール を 添加せ ずに 湖水を固相抽出 し ， 蛍光ス ペ

ク トル を観察 した と こ ろ ，420　nm 付近 に
一
ピーク を有す

る幅広 い 蛍光 ス ペ ク トル が 観察 さ れ た．こ の 湖水 に 含 ま

れ る 蛍光性物質 は 特定 で き なか っ た が，家 庭 排 水 の 流 入

に よ る 著 しい 汚濁を考慮す る と，家庭用洗剤中の 蛍光増

白剤 や フ ミ ン 質が考え られ る．そ こ で ，フ ミ ン 酸水溶液

及 び数種 の 家庭用洗剤水溶液を固相抽出 した と こ ろ，フ

ミ ン 酸 の 固相抽 出 物 で は ，湖水の 固 相抽 出物 と 形 状 及び
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要 旨

　同期二 次微分蛍光光度定量 法 を用 い る カ ル バ リル 及 び 1一ナ フ トール の 分別定量法 を検討 し ， 環境水中

の 両者 の 定量 に 応 用 した．カ ル バ リル 及 び 1一ナ フ ト
ー

ル は，互 い に類似 した励起，蛍光 ス ペ ク トル を示

す が ，臭 化 セ チ ル トリメ チ ル ア ン モ ニ ウ ム （CTAB ） を 共存させ る と，1一ナ フ トール の 蛍光強 度は約 4

倍強 くな り， 更 に 1一ナ フ ト
ー

ル の 蛍光 ス ペ ク 1・ル の み が 大 き く長波 長 側 に シ フ トす る．CTAB 共 存 下 で ，

両者 の 混合溶液 を 同 期 波 長 幅 63　nm と した 同期 二 次 微分 蛍光 ス ペ ク トル は カ ル バ リ ル の 濃度の み に 依

存 し，163・ nm と した場合に は 1一ナ フ トール の 濃度の み に 依存す る こ とが 分 か り，
こ れ に よ り両者 の 分

別定量 が 可 能とな っ た．更 に ， 環境水中の 両者 の 固相抽出 を用 い る分別定量 につ い て検討 し た が，環境

水 を pH 　6．5以下 と して 固相抽出後口本法 に よ り定量 可能 で あっ た，
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