
分解度試験報告書 ‐

1. 試料名 ビス (トリーn…プチルスズ )ジ フロモサクシネート

(試料NQK-540)

分子式 C28H5604 B r2Sn2
分子量 853.9

構造式
0
1‘

Br
デ
ーC‐of暑噂 州 )3

Br ‐ CH-C-0 ÷ SI1(C4 H9) 、3

『
0

同 定 赤外分光光度計 (図‐r13 参照 ),
′

性 状 、
.

外 観 白色粉末
融 点
*
145. ・2~14 6.6 ℃

純 度* l oo% {GC による) ー

溶解性 対 水 5 PPm 以下 (TOC 計による)
対 クロロホルム、テトラヒドロフラン (THF)

1500 ppm以上
ネ試料提供者提示資料による

2. 試験期間 昭和58 年5月6日~昭和58 年6月3日

3も 試験方法及び条件

芽墨 ぎ弱
震生物等による化学物質の細試験〉
による '



3.1 試験条件

(a) ・生分解試験条件

(1) 徴・生 物 源 : 標準活性汚泥 30 ppm

( 2) 供試物質濃度 :10O PPm

(3) 試 験 液
′
量 ; 3 0 0 me

(4) 試 験 期 間 一 28 日間 . ・

(b) 試験装置

閉鎖系酸素消費量測定装置 標準型 ・

(C) 試料の採取

供誠物質を天秤で30,0 叩篇秤し、各培養ピンに添加した。

(d) BOD 測定装置へのセット状況

状 ′ . 況 ,

仕 込 時

終 了 時 供試物質は分散していた。
汚泥の増殖は見られなかった。・

3.2 直接定量分析

(a) 使用分析機器及び条件

0 クーロメーター試験の分析

高速液体クロマトグラフ (本体の分析)
型 式 CBC 組立て
カラム 0,25m × 8醐中,ステンレス製

固定相、 GPC ソルバック (SFG 」 108 「}

i.・.ー



溶融液 THF ・

検出器 、 R1 〈示差屈折率計)

○開放系試験の分析

高速液体クロマトグラフ (2,3‐リブロモコハク酸の分析)

型 式 CBC 組立て
カラム 0,l m r × .5 姻の , ステンレス製

固定相 ○DS H,ypersi l
ー

瀞離液 5% アセトニトリル/1% りん酸/水
検出器 UV 分光光度計
波 長 ‐ 220 nm (図一 14 参照 )

ガスクロマトグラフ (水酸化トリプチルスズの分析)
型 式 島津GC-9A
検出器 ・ F I D

カラム ,l m X 3倣mの , ガラス製

固定相 」
液相 .・5% OV 一 101
・
坦体 クロモソルブ W.

カラム温度 190 ℃
キャリアガス 窒素



(b} 分析試料の前処理
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O クーロメ.一ター試験の分析 ・操作 . ・ i

本体の分析 , ←添加 . …

・ガラスフィルターろ過

ろ 液 残 遭
←丁日 F 20me r ,

・ミリポアフィルターろ過

L・C 試 料 、 i

o開放系試験の分析
2,3‐ジブロモコハク酸の分析

試 験 液 , i

・PH を約 3 に調節 . 5

, ・遠 沈 ′ ‐ }

- …
　 　 　

残 造 上 澄 L C 試料
●
,…

遊離 2,3-ジ.ブロモ

←,2N 塩酸 ,。瞬
コハク酸の分析

琵.
二 ,

÷
・加温 (60℃ ,1時間 )

・PH を約3に調整

・遠心分離

L C 試料
全2,3-ジブロモコノ、ク酸の分析



水酸化トリ・プチルスズ分析
試 験

-
液 ,

・PH を約 3に調節

←クロロホルム 90剛

・振 と う 、,

層 , クロロホルム層

・脱水ろ過

・定容 100嘘

GC 試料
. ‐

遊離水酸化トリ
.
・乾固

プチルスズ分析 ←エタノール 50mg

←12 N 塩酸 ・ 2暁

・加熱還流 (60℃,1時間)

←クロロホルム 50me

←水
‘

,100随

・振とう

水 層 ＼ クロロホルム層

←水 , .100 叫

・振とう

水 層 クロロホルム層

・脱水ろ過

も定客 loom2(クロロホルム)

G C 試料

全水酸化トリフチルスズ分析
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4,. 試験結果

.
分解度 (%} 付 .表 付 図

酸素消費量による結果 I
・

図一↑

L C に よ る 結 果 7 7 表一 1 図 -1

7 日目のアニリ.ンの分解度 ・ 70 %.( 図,ー 1参照 )

5. 考 察

5.1 供試物質の存在形態について

別途開放系での試験にて 3.2 { b) に示すフ,ロースキーム

により、水酸化トリプチルスズ部及び2,3-ジブロモコハク酸部に

つき各々の残留率を確認した。その結果を、クーロメータ」試験

にて得られた本体残留率と共に下表に示す。

・ ‐残 留 率 (%}

付 表 付 図
(水十試料)
系
(汚泥十試料)
系

水酸化トリブチル
スズ部 (GC 検出)

941) 9 21) 表一 6 ‐図 ÷ 8 ・

2,3- ジブロモ

コハク酸部

(LC 検出)

9 2

(うち遊離体)
6 % ・

18

{うち遊離体)
0 %

表‐ 3

表一 5

図 -5

本 体 (LC 検出) 8 2 23 表 一 1 図 - 2



注 1) GC で繊維の水酸化トリプチルスズの生成を認めたが、残留

本体の熱分解物の妨害のため、定量不能であった。 (図‐9

参照)
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上表より、供試物質は (汚泥十試料)系では以下のように徐 に々分
解し、水酸化トリプチルスズが残留していくと思われる。 (図M12

参照 ) -

Br-CHC- ○-Sn(C4 H9 )3 K-540

1 ・ ● {本体の L1 ・ ● {本体の LC による

Br-CHC.0 一Sn(C4 H9 )3 . 残留率 23%)
"
"
O

↓ H2 0

Br"CH ‐ COOH

I
Br-CH-COOH

+ 2 H0 ‐Sn(C4 H9 )3

2,3-ジブロモコハク醸 水酸化トリプチルスズ

(LC による分解度 100%) (GC による分解度 2%)*

*全水酸化トリプチルスズについての分解度



5.2 2, ジブロモコ′＼ク酸部分の挙動について

2,3‐ジブロモコハク醸のTOD は3,4 略と小さく、BOD では

分解は判断できない。・(参考資料参照) しかしながら、直接分析

結果では明らかに当該部分は減少しており、分解されたと考えられ

るも
なお、2,3‐ジブロモコハク酸はすでにK ‐335 として点検を終

了しており、雑分解性物質との判定がなされているが、今回の試験

状況下では加水分解が徐々に生じているため、2ー3-ジブ□モコハク

故の濃度は非常に低いこと、および試験期間が長かったことから分

解したと考えられる。

6. 備 考

加水分解物の検出時の形態につも、て

保健衛生安全基準、家庭用品規制便覧にHCA 処理をすれは水酸
化トリプチルスズ錫は塩化トリブチル錫になると記戦されている。
分解性試験において、遊離の水酸化トリブチル錫分析詩にHc 立・
酸性抽出操作を行っており、また全水酸化トリブチル錫分析時には
HC 立加水分解抽出操作を行っているため、GC 上のピークは塩化

,

トリブチル錫である可能性が高い。図‐12 のGC ‐MS スペクト

ルによっても塩化物の存在が認められているo
分解性試験液中では加水分解され先ず水酸化トリブチル錫が生成
すると考えられるが、溶液中の陰イオン濃度が高いとそれらの陰イ

オンと.塩を形成する可能性もあると考えられる。
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参 考 資 料

zヨーシリー 〕ハクリ のBOD に Fg
‐
今 鮮 度

分 解 度 =(BDD-/B)/TODXIOO= 0,0/ 3.4 × 100=. O Z

= 1,0/ 3 .4X IOO 瀞 29 究

= I ,o/ 3. イ× 100= 29 %

BOD- B 写 国 - 回 = 1.s mg- 1.9 .-ng ≠ 0.o m9

BOD ‐ B= 回 一 国 。 2s mg- 1.9 mg に 1.o mS

BOD- B= 回 一 図 に 2 ‘9 mgr l .9 mg= 1,o m9

TDD ご 9 ,7ms × 0 ,35 豊 3 ,4 mg

ごとで

C .4 H ・4 0 4 Br 2 十 3 02 ・→

4 CD2 + 2 H20 十 2 Br

3 02/ C4 日404Br2 竺 96,0 / 275,,9; 0,35

7 日 目 の アニ リ ン の・分解 度 ァO Z




