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要 約

1．試験の表題

被験物質K－855の微生物による分解度試験

，
、

2．分解度試験

2．1試験条件

　　（1）被験物質濃慶

　　（2⊃活性汚泥濃度

　　（3）試験液量
　　（4）試験蔽培養温度

　　（5）試験液培養期間

100　囎／2
　30　』α2（懸満物質激震として）

300　醜
25±1　℃
　28　日間

2．2測定及び分析

　　（1）聞鎖系酸素消費量測定装置による生物化学的酸素要求量（BOD）の測定

　　（2）ガスクロマトグラフ（GC）による酢酸の分析

　　（3）イオンクロマトグラフ（I　C〉によるトリフチルスズの分析

3．試験結果

（1）BODによる分解度
　　　　ホ（2）GC法　による残留率
　　　　ネ（3）I　C法　による残留率

　0％，

　0％，

89％，

0％．

O％，

65％，

　8％

　0％

93％

＊被盤物質は直接分析が困難なため、酢酸及びトリブチルスズを個別に分析し残貿

　率で表示した（13．考察参照）．

4．被験物質の安定性

被験物質は保管条件下で安定であることを確麗した。
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最終報　告書
隙番号　　20855

1，表 題 被験物質K－855の微生物による分解度試験

2．鼠験委託者 名 称　　通商産業省

　　　3．試験施設
●

4．試験目的

住

名

住

所　（〒100〉東京都千代田区霞が騰一丁目3番1号

称

所

運営管理者

財団法人　化学品検査協会

化学品安全センター九州試験所

（〒830》福岡県久蜜米市中央町19－14

TEL　　《0942》34－1500

被験物質K－855の微生物による分解性の程度について知見を得

る。

5．試験方法 「新規化学物質に係る試験の方法について」（環保業第5号、薬発

第615号、49基局第392‘弓　昭和49年7月13日）に規定
する〈微生物等による化学物質の分解度試験〉による。

6，試験潮間

（1）試験開始日

（2）試験実施潮間

　活性汚泥使用囲始日

　試験液培養開始日

　試験液培養終了日

（3〕試験終了日

昭和162：年　2月10日

昭和61年11月17日
昭和62年　2月10日
昭和62年　3月10日

昭和62年　3月18日
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7．試験関係者

　　試験責任者

　　試験担当者

　　活性汚泥管理責任者

　　試資料管理責任者

　　最終報告書作成者

8．最終報告書の承認

　　試験責任者 氏名

昭和62年　3月18日
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9．被験物質

　　細籠に榊て蹴照一855は、次の名鍼開鉱等舗拓勧とす
　　る。

　9，1名称　トリブチルスズアセテート

　9．2横道式暮

　　　　構造式　　　　　　C4H　g　O
　　　　　　　　　　　　　　　l　　　馴

　　　　　　　　　C4Hg－Sn－OCCH3
　　　　　　　　　　　　　　　1

　　　　　　　　　　　　　　　C4H　g

　　　　分子式　　C14H3002S　n

　　　　分子量　　349．10

　　　　　　　●1
　9，3純　　度　　95％

　　　　司　添付質料による。

　9．4　入手先及びロット番号

　　　　（1）入手先
　　　　12）ロット番毎　APO1
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9．5同　　定

　　　赤外吸収スペクトル、質量スペクトル及び核磁気共鳴スペクトルにより構遊を

　　確認した．

■
’

9，6　物遅化学的性状

　　　外観　　白色針状結晶
　　　　　　寧1
　　　融点　　86～87℃

　　　溶解性　　水

　　　　　　　　ヘキサン

　　　　　　　　クロロホルム

　　　　　　　　酢酸エチル

　　　　　　　　メタノール

直接分析できないため測定不可。

直播分析できないため測定不可．

1009∠』以上

1008／以上

辱oo9！川上

赤外吸収スペクトル

核磁気共鳴スペクトル

質ロスベクトル

（図一7参照》

（図一8参照）

（図一9参照）

司　議付資料による。

9．7保管条件及び保管条件下での安定性

（1）保管条件

（2）安定性確認

冷暗所

殿液培養開始前及び培養終了後に被験物質の赤外吸収スペ

クトルを測定した結果（図一7参照）、両スペクトルは一致

し、保管条件下で安定であることを醜した。
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10．活性汚泥の調製

10．1汚泥の採集場所及び時期

も
．

（1）場所

（2）時期

下記の全国10ヵ所から採集した。

　伏古川処理嶋（北海道札幌市》

　中浜処理場（大阪府大阪市〉

　北上川（宮城県石巻市》

　吉野川（紬県徳島市〉

広島湾（広島県広島市）

昭和61年　9月

深芝処理場（茨城県鹿島郡）

落合剋理鳩（東窟都新宿区》

信樹il（新潟県西蒲原謬）

琵琶湖（滋賀県大津市）

洞晦濾（福岡県北九州市）

｝
「

10．2採集方法

　　　（1）都　市　下　水

　　　（2）河川、湖沼及び海

下水処理嚇の返送汚泥

表層水及び大気と接触している被打際の表土

10．3新旧汚泥の混合

　　　　上記で採集してきた各地の汚泥のろ液をそれぞれ50Ω虜と、それまで試験に供

　　　していた旧離準のろ液5吐を酷して1。聴し・pHを7±1に離して
　　　培養槽ではっ気　した。

傘2ばっ気

　　　　屋外空気をアレフィルターに通し、ばっ気に用いた。

10．4培　　養

　　　れ肇翻糖灘畢耀き鍔豪傑3雪纏藷顔ぢ
　　　返し、培養して活性汚泥とした。培養温度は25±2℃とした。

略　　0．1％合成下水

　　　　グルコース、ペプトン、りん酸一力リウムをそれぞれO．1（“ノV）％に

　　　なるように脱塩素水に湾解し、水酸化ナトリウムでPHを7±1に調整

　　　したものを用いた。
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10，5　管理及び使用

　　　鎔接中、上澄蔽の外観及び活性汚詑の生成状態を観察するとともに、活性汚泥

　　　の沈でん性、PH、温度及び溶存酸素繊度を測定し記録した。活性汚泥の生物相

　　　は適宜光学顕微鏡を用いて観察し、異常のないことを確認した上で試験に供した。

11．分解度試験の実施

●
．

11．1試験の準備

　　　（1）活性汚泥の懸濁物質襯度の測定

　　　　　測定方法　JISKOIO2－19邸の14．1に準じて行った。

　　　　　測定実施日　　昭和62年　2月10日

　　　　　測定結果　　活性汚泥の懸濁物質濃度は6100喀海であった。

（2）基礎培養基の調製

　　JISκ0102－1985の21．で定められたA液、B糠、C液及びD液それぞれ

　　3幽に精製水（高杉製薬製　日本薬局方）を加えて1遼とする割合で混合し、

　　PHを7．Oに調整した。

（3）基準物質

　　　アニリン（昭和化学製　試薬特級）を用いた。
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11．2　試験被の調製

　　　試験容羅を6個用意し、試験漉を下田の方法で調製した。

　　　　これらの試験液について．11．3の条件で培養を行った。

レ
、

（1）被験物質及びアニリンの議加

　（a｝（水＋被験物質）系（1個〉

　　　試験容器に精製水300虜を入れ、被験物質を100喀∠2になるように議加

　　　した。

　（b）　（潮足＋被験顎贋）踊（3個》

　　　試験容羅に墓礁培養基300寵を入れ、被験物質を100昭漁になるように

　　蚕加した。

　（c）（汚泥＋アニリン〉系（1個》

　　　試験容器に基礎培養基300磁を入れ、アニリンを⑩0曜2になるように

　　添加した。

（21活性汚泥の接種

　　　（b），（C）及び汚泥ブランク系（試験容器に基礎培養基のみ300虜を入れた

　　もの1個）の試験容器に10．の条件で調製した活性汚泥を懸濁物質口度とし

　　て30曜2になるように接種した。

粍3試験液培養装口吸び環境条件

　　　（1）試験液培養装置

　　　　　南鎖系酸素消費量測定装置（大倉電気製　クーロメーター）

　　　　　　試験容器　300或用培養ビン（揮離物質用改良型〉
　　　　　　炭酸ガス吸収剤　　ソーダライム，悔1（和光範薬工業製　試薬一級）

　　　　　　撹　拝　方　法　　マグネチックスターラーによる回転撹拌

醸
開
所

　
養
養
場

　
培
培

臨
難
順但

25±1℃
28日閤
第6機器室
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11，4試験糠の分析

　　　壇養覿面終了後、試験液中に残留している酢酸及びトリブチルスズを分析した。

（1）試験蔽の前処理

　　試験鍍培養期間終了複、（水＋被験物質》系、（汚泥＋被験物質）系及び

　　汚詫プランク系の試験液について下田のフロースキームに従って前蛾理操作

　　を行い、酢酸を分析するためのガスクロマトグラフ（GC）試料及びトリプ

　　チルスズを分析するためのイオンクロマトグラフ（I　C）試料とした。
亀
［

フロースキーム

試験薮300虚

G　C

・分取10醜
・遠心分離

　（1000×g，10分間》

試料

←ベンゼン　90蛇

・振とう

ベンゼン膚

酢酸

　　　　　　水層
・ろ過

・定容　100寵（ベンゼン）

・分取　1磁

・乾固

←メタノール　　0．1dl

・定容　10蛇（精製水）

I　C試料
トリブチルスズ
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（2）ガスクロマトグラフによる酢酸の分析

　　葡処理を行って得られたGC試料について下田定量条件に基づき酢酸を

　　分析した。GC試料中の酢酸の濃度はデータ処理装置で得られた標準溶譲

　　20、0喀！2のピーク高さとGC試料のピーク高さとを比較し、比例計算して求

　　めた（表一2、図一2参照）。

　　　ピーク高さの測定限界はノイズレベルを考慮して8，2躍（酢酸櫨度

　　0．3』喀／2〉とした。

9

　
器
器
ム
相
度
ス
量

　
　
　
　
　
温
魂

　
　
出
ラ
　
ム
や

鰍　　
　
　
液
ラ
リ
流

　
　
　
　
　
　
ヤ

　
機
検
力
　
力
キ

碇⑫
島津製作所製　GC－9A
水素炎イオン化検出器（F　I　D）

40πし×1．2鰍φ，ガラス製

G－300　　礎厚　1侮

150℃
ヘリウム

20冠／分

（b）検量線の作成

　　酢酸100．0喀を轄豊水に溶解し、100或に定容して1000曙！2の標準原液

　　を調製した。これを精製水で希釈して5．0、10．O及び20，0曜2の標準溶液

　　とした。この糠準溶液を前記の定量条件に従ってGC分析を行い、それぞ

　　れのピーク高さと濃度とに基づき検量線を作成した（図一5参照）。
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（3）イオンクロマトグラフによるトリブチルスズの分析

　　前処理を行って褥られたI　C試料について下記定量条件に基づきトリプチ

　ルスズを分析した。I　C試料中のトリブチルスズの繊度はクロマトグラム上

　で得られた標準溶液30．Or部2のピーク高さとI　C試料のピーク高さとを比較

　　し、比例計算して求めた（表一3、図一3参照）。

　　　ピーク高さの測定限界はノイズレベルを考慮して2願（トリプチルスス濃

　度　O．4曜2〉とした．

』
■

（a）定量条件

機　　　　器　　イオンクロマトグラフ

　　　　　　　　　東洋曹達工業製　HLC－601
カ　　ラ　　ム　　TSKge　l　I　C・一Cat　i　on－SW

　　　　　　　　5願x4．6鳳φ，プラスチック製
沼　　離　　液　　アセトニトリル／20■ol！2硝酸（2／3V！V）

（b）検量繍の作成

　　被験物質300．0靱をメタノールに溶解し、100虜に定容して300㎎2の

　標準原液を鴉製した。これを精製水で肴現して7．5、15，0及び30．0喀！2の

　標準溶液とした。この標準溶液を前記の定員条件に従ってI　C分析を行い、

　それぞれのピーク高さと濃産とに基づき検量線を作成した（図一6参照）。

（cl回収試験

　　回収試験は11、2に準じて被験物質を添加した（水＋被験物質）系及び

　　（汚泥＋被験物質〉系の試験液を11．4（1）に従って前処理操作し、前記の

　定員条件に従ってI　C分析を行った。回収串は回収試験で得られた2点の

　値の平均値とした（表一4、図一4参照）。分析操作における回収串は下

　配のとおりであり、試験液中の被験物質濃度を求める場合の補正値とした。

（水＋被験物質）系回収率

（汚泥＋被験物質〉粟国収率
94．5％
98．4％
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覧
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11．5分艀度の算出

　　　　被験物質の分解度は下田の式に基づき算出し、小数点以下1ケタ目を丸めて整

　　　数位で表示した．

　　　　　BODによる分解度

　　　　　分解度（％）　轟　　BOD　‘　B　　×　100

　　　　　　　　　　　　　　　　　TOD

　　　　　　BOD　：　（汚泥＋被験物質）系の生物化学的酸素要求量

　　　　　　　　　　　　　（測定値）《啄》

　　　　　　B　　　：　汚祀ブランク策の生物化学的酸素要求量

　　　　　　　　　　　　　（測定値）（’喀）
　　　　　　　　　串4
　　　　　　TOD　：被験物質が完全に酸化された場合に必要とされる理論的

　　　　　　　　　　　　酸素要求量（計算値〉（囎》

　　　叫　丁ODの算出に際しては不範物の寄与を考慮していない。

11，6数値の取扱い

　　　数値を平均する書合、平均は算術平均とした。数値の丸め方はJIS　Z8401－

　　　1961に従った。
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12．試験結果

12．1　試験液の状況

　　　培養期藺中の試験液の状況は下記のとおりであった。

●
卜

試　験　液 状　　　　　況

（水＋被験物質）系 被験物質は浮遊した。

培養開始時

（汚泥＋被験物質〉系 同　　上

（水＋被験物質）系　　　　　●

被験物質は溶解していた．

培養終了時・

（汚泥＋被験物質）系
試験液は白濁し、汚泥の増殖は

@で　カかった

12．2分解度

　　　28日後の分解度は下田のとおりであった。

分　　解　　度　　（％）

団 圃 回
付表

BODによる結果 0 0 8 表一1

　　　　　　窒5GCによる結果

0 0 0

　　　　　　零51Cによる結果

89 65 93

唱　被験物質は直接分析が困難なため、酢酸及びトリブチルスズを個別に分析し

　　残留率で表示した（13．考察参照）．

12，3　試験条件の確竃

　　　　BODから求めたアニリンの7、14日後の分解度はそれぞれ72及び99％である

　　　ことから、本試験の試験条件が有効であることを確認した。
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晶

13．考　　察

13．1被験物質の分析

　　　　被験物質は直接分析が困難なため、酢酸部分及びトリブチルスズ部分について

　　　それぞれ分析し、本体分析にかえた。28日綾の分析結果を次表に示す。

G　C I　C
酢酸部分 トリブチルスズ部分

残留量
i喀）
残留畢
i％）
残幽量
i鱈〉
残留串
i％）

回水＋被験物質 5．7 110 28．6 95

団汚泥＋被験物質 0 o 26．6 89

回汚泥＋被験物質 o o 19．5 65

團汚泥＋被験物質 0 0 28．0 93

理論量（囎） 5．2 30．0

略酢酸の理論量

13、2　酢酸部分の挙動について

　　　　酢酸部分のTODは5、5鱈と小さく、BOD測定では生分解の判断は困難であ

　　　る。しかし、GC分析の結果、（汚泥＋被験物質）系では酢酸が検出されなかっ

　　　たことから、酢酸部分は生分解されたと判断される。

13、3　〈汚泥＋被験物質）系に残留するスズについて

　　　　イオンクロマトグラフ法により、系中に残留するスズはトリブチルスズ体であ

　　　ることを確認した。一方、質量スペクトル（直接導入法）により、塩化トリブチ

　　　ルスズの存在が認められたが、マスフラグメントより、他の構造の特定は困難で

　　　あった（図一9－3参照〉。

　　　　そこで・試鞭の瀧舳液醐醜理㌔、質量スペクトルの測定を行

　　　つた結果、液中のスズは塩化トリブチルスズへ変換されることが確認された

　　　（図一9－4参照）。

　　　以上のことから、被験物質は部分的に生分解され、水醗化トリブチルスズを生

　　成すると考えられるが、一部、培養液中の陰イオンと塩を形成して溶液中に存在

　　　している可能性がある。

昇　公定法（有害物質含有家庭用品規制法施工規則）による分析操作
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14．試資料の保管

14，1被験物質

　　　　保管用被験物質的58を保管用容器に入れ密栓機、「新規化学物質に煽る試験

　　　の項目等を定める命令第3条に規定する試験施設に関する基準」（以下「試験施

　　　設基準」という。）第32条に定める期間、当試験所試料保健奎に侃管する。

，
，

14．2生データ、質料等

　　　　試験により得られた分析結果、測定結果、観察結果、その他試験ノート等最襲

　　　報告書の作成に用いた生データ、試験肘雨書、調査衰、質料等は簸纏幅告書と共

　　　に、「㎜基準」第32条に定める期間、当試験所資料保管室に楳臠する．

15．備考

15。1試験に使用した機器及び装置

ク一口メーター

ガスクロマトグラフ

イオンクロマトグラフ

天　び　ん

P　H　計

8頁参照

10頁参照

11頁参照

Sartorius社裂　2007
東亜電波工業製　HM－20E

MP6

15。2　分析に使用した試薬

　　　　メタノール

　　　　アセトニトリル

　　　ベンゼン

　　　硝酸

　　　酢酸

　　　精製水

和光緬匿工業製

和光純藁工業製

和光純薬工業製

和光純薬工業製

半井化学薬品農

高杉製薬農

用
用
　
　
　
方

Lc
kc

�
助
曙
{

胆
即
議
糠
臓
躰
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