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報　告　書　要　旨

1．　試験の内容 微生物による化学物質の分解度試験

2．　被験物質 ジクミルパーオキサィド

（被験物質船K－596）

3．　試験方法及び条件

3，1試験方法

1熱灘｝ （微生物等による化学物質の分解度試験〉による。

3．2培養条件

被験物質濃度
標準活性汚泥濃度

培　養　液　量
培　養　温　度

培　養　期　間

100㎎／慮（ppm）
　30㎎／2（ppm）

300　漉
25±1　℃
　28　ヨ間

3，3　分解度の測定

閉鎖系酸素消費量測定装置による生物化学的酸素消費量（BOD）の測定

高速液体クロマトグラフ（H　LC）による被験物質の分析

4．　試験結果

生物化学的酸素消費量による分堺度

高速液体クロマトグラフによる分解度
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／．　試験の目的

　残存化学物質の安全性確認の一環として、ジクミルパーオキサイドの微生

物等による分解度試験を実施し、分解性の程度について知見を得る。

2．　試験方法

環課業第5号、
鷲基㍊9亀量1〈微生物　る化　の　試験〉に　

3．　試験期間 昭和59年1月9憂～紹祀59年3月28日
（酸素消費量測定期間

　昭和59年1月9日～昭和59年2月コ6ヨ〉

4．　被験物質

4，1名　称 ジクミルパーオキサイド

（被験物質NQK－596）

提供者

4．2　構造式、分子式、分子量

構造式

分子式　：

分子量　：

　　　　　＊1
4．3純　度

　　　　CH。　　　CH。
　　　　I　　o　　　　　　　，　　o

◎一÷一・一・一÷◎

　　　　CH　　　　CH。　　　　　　3　　　　　　0

C18H2202

270．4

99．98％



赤外線吸収スペクトル

質量スペクトル

（図一4参照）

（図一5参照）

4，4　物理化学性状

詞観
重
性

　
　
解

外
地
溶

白色微結晶

1．084（20／4℃）
水　　　　　　　：

クロロホルム　　：

アセトニトリル　 ：

10㎎／2以下（TOCによる）
1000㎎／2以．ヒ

1000㎎／2以上

唄　試料提供者提示資料による

5．　微生物源

　昭和58年12月に伏古川処理場（北誘道札幌市）、深芝処理場（茨城県

鹿島郡）、中浜処理場（大阪府大阪市）、落合処理場（東京都新宿区〉、北

上川（宮城県石巻市）、信濃川（新潟県西蒲原郡〉、吉野川（徳島県徳島市〉

、琵琶湖（滋賀県大津市）、広島湾（広島県広島市）及び洞海湾（福岡県北

九州市）の全国10ケ所から採取したものを混合した後、pH等の調整をし、

培養した標準活性汚泥

6．　試験装置

大倉電気製　閉鎖系酸素消費量測定装置（クー日メーター）

7．　培養条件

度
度
量
度
閤

温
温
質
號
液
温
期

　
も
マ
物
甜
養
養
養

験
輸
液
標
培
培
培

100　㎎／2
　30　㎎／2

300　雌
25±1　℃
　28　日聞

（懸濁物質として）

　　（．一　　　　／　　　　一



8．　培養液の調製方法

11（瀾＋被髄質聴　　　　　　　．3
　　基礎培養液　　300副に被験物質30．O㎎及び懸濁物質として9㎎　となるよ

　　うに標準活性汚泥をコ」5擢添加する。　（n－3〉

2）　（水＋被験物質）系

　　脱塩水300麗に被験物質30．O㎎を添加する。 （n－1）

3）　（水＋アニリン）系

　　基礎培養液300慮に対照物質としてアニリン29，5μ2（30、O㎎に相当）及び

　　標準活性汚泥1．5雇を添加する。　　（nニ1）

4）　対照ブランク系

　　標準活性汚泥1．5漉を基礎培養義300雇に添加する。 （n＝1〉

・藍2　JIS　K　OIO2の21で定められたA液、B液、C液及びD液それぞれ3薦に水

　　を加えて12とし、pH7，0に調整したもの。

＊3　標準活性汚泥中の懸濁物質は6000㎎／2〔pp而であった。

n
七一」



9．　直接定量方法

9，1　培養液の前処理

　培養終了後、下記のフローシートに従って培養液の前処理操作を行なむ＼

H　LC試料とした。

培　養　液

←クロロホルム

・撮とう

go漉

クロロホルム層

　　　　・脱水ろ過

　　　　・定容　　可OO寵（ク日日ホルム）

HLC試料

9・2　高速液体クロマトグラフによる定量分析

9」の前処理を行なって得られたH　LC試料について下記条件により直接定

量分析を行なった。被験物質の濃度は300㎎／2（ppm）の標準液のピーク高

さとの比より求めた（表一2、図一2参照）。

一　4　一



（1）測定条件

　　　装　　置

　　　検出器
　　　検出波長

　　　カラム

　　　固定相

　　　溶離液
　　　検出限界

CBC組立
UV－V｛S
259　nm　（図一3参照）
0．3飢　x　8倣φ，ステンレス製

GPC　Shodex　A－801
クロロホルム

2㎎／2

（2）検量線の作成

　　被験物質30㎎を精秤し、クロロホルムに溶解し100麗に定容して30佃野／

　2（ppm）の標準溶液を調製した。これをクロロホルムで順次希釈して、　15C

　㎎／2（ppm），75㎎／2（ppm）の標準液とした。この標準液を9，2（1）の定

　量条件に従ってH　LCで測定し、それぞれのピーク高さと濃度とにより検量

　線を作成した。検量線は原点を通る直線であり、定量性が良いことを確認し

　た（図一2参照〉。

（3）分析方法の確認

　8・に従って被験物質を添加した（水＋被験物質〉系及び（汚泥＋被験物質）

　系の培養液を9．1の操作で前処理し、9，2に準じて抽出回収試験を行なった。

　回収率は下記のとおりであった。

（水＋被験物質）系　　　平均値　100　％

（汚泥＋被験物質）系　　平均値　100　％

　　　　　　　　　　（表一3，図一2参照）

K
u



10，　分解度の算出

分解度は次式により算出した。

10、1　酸素要求量による分解度

分解度（％）　一

B　O　D

B

T　O　D

BOD　　　B　　　　　　　　×　コO　O
　　T　O　D

被験物質の生物化学的酸素要求量（測定値）（㎎）

基礎培養液に活性汚泥を接種したものの酸素要求量

（測定値〉（㎎）

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）（㎎〉

10．2　直接定量による分解度

分解度（％）　一 S　B－　S八

A
B
S
S

S　B

X o　o

分解度試験終了後の被験物質の残留量（測定値）（㎎）

水に被験物質のみを添加した空試験における被験物質の

残留量（測定値〉（㎎〉

一　6　一



“．　試験結果

　11，1　酸素要求量による結果
1
　
　
　
　
平
均
分
解
度
（
％
〉
i

｝
1
　
　
7
日
；

14日 28日

付　表 付

jl　　o 1 ∩
一
’ 表一1 図

　　　1

付剰
　　　i
　　　し

一　　う1f

11．2　直接定量分析による結果

刃

よる結果

！　28日後の

　平均分解度く％）

　　　　O！

　　　i　　　l
付　表1付　図i
　　　：　　　　　i
　　　！　　i
　　　I　一
表一2i園一2i
　　　！　　　　1

11，3　培養液の状況

状 況

　　　I
i仕込時
1

被験物質は微粒子状で分散していた。

　　　　　　　　　　　　一1

1途中、変化なし・
1

　

1終了時変化なし・

一　7　一



12．　培養条件の確認

　酸素要求量から求めたアニリンの7日後、14日後の分解度はそれぞれ

69％、79％であった。
よってこの試験は有効である。

13．　考　察

　難水溶性の被験物質を水に分散させ、一般に結合力が弱いとされている

一〇一〇一結合の水中安定性を調べた。

　試験は次の試験条件で暗所にて回転子撹拌とした。

①試　験　水

②分散方法

度
間
度

濃
期
温

験
験
験

試
試
試

③
④
⑤

脱塩水300慮

HCO－40（ポリオキシエチレン硬化ヒマシ油誘導体）

及びジメチルスルホキシド（DMSO）をそれぞれ被験

物質の20倍量加え分散させた

100㎎／2⑳m）
弓4日間

25±1℃

結果は次のとおりである。

被験物質の水中安定性

「
』

　　　　　　　　　一一一
14日後の残留率（％）　付　表1
　　　　　　　　　　　　　　1

11水＋被験物質一1 96t
水
＋
被
験
物
質
⊥
2
1 98

五
．

　一表

　被験物質は分散状態においても水中で安定であった。また、分撰生成物と

考えられる2一フェニルー2一プロパノールの生成も全く認められなかった

（図一7〉。

一　8　一



（分析方法）

・試　験　水’

l　H　L　C試料一1

2一フェニルー2一
プロパノールの定量

…

1←塩化ナトリウム　　3⑲
！←クロロホルム　　　90寵

　・振とう

水　層l　lクロロホルム層；

・脱水ろ

E定容

E分取

ｩアセト

　　　　100漉

　　　　　2麗

←アー臣ニトリル 2漉

HLC試料・一2

K－596の定量

（分析条件）

　装　置

　カラム

　固定相

　溶離液

検出器

波　長

高速液体クロマトグラフ　　型一CB　C組立て

0．05翫　×’6㎜φ，ステンレス製

ERC　ODS　コ！5／
K－596　　75％　アセトニトリル／水
2一フェニルー2一プロパノール

　　　　　　　50％　アセトニトリル／水
UV－V　I　S

K－596　　　　　　　　　　259　nm（図一3参照〉
2一フェニルー2一プロパノール　　257　nm（図一8参照）

なお、K－596を定量する際、本試験と周一方法を用いφとブランク成分
が妨害して定量ができなかったので、上記方法に代えた。

以　　上

一　9　一
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