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要 約

1．試験の表題 m一クロロアニリン（被験物質番号

ノールと水との間の分配係数試験

K－1028）の1一オクタ

2．分配係数試験

2、1条　　件

　　（D被験物質添加量

　　（2）測定条件
5．23㎎

測定条件一1 測菊

水飽和1一オクタノール 5

1一オクタノール飽和水 45

（3〕試　験　温　度

（4）回転数及び時間

（5）連　　　　　数

25±1℃
20回／分，5分間

n＝2

測定条件一2

10

40

　　　　（認）

測定条件一3

20

30

2．2定量分析

　　　高速液体クロマトグラフィー（H　P　L　C）による被験物質の分析

3．試験結果（対数値で示した。）

測　　定　　値

a b

測定条件一1 2．11
i6．2）

2．10
i6．1）

測定条件一2 2．01
i6．1）

2．03
i6．1）

測定条件一3 1．97
i6．2）

1．96
i6．1）

全平均

2．03

（）内に水層のp　Hを示した。
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最　終　報　告　書

試験番号　81028K

1．表 題 m一クロロアニリン（被験物質番号

ノールと水との間の分配係数試験

K－1028）の1一オクタ

2．試験委託者 名　称　　通商産業省

住所（〒100）東京都千代田区霞ヶ関一丁目3番1号

3．試験施設 名　称　　財団法人　化学品検査協会

　　　　化学品安全センター久留米研究所

住　所　（〒830）福岡県久留米市中央町19－14

　　　　TEL　（0942）34一・1500

4．試験目的 被験物質K－1028の1一オクタノー・ルと水との間の分配係数に

ついて知見を得る。

5．試験方法 「化学物質の審査及び製造等の規則に関する法律の運用について」

（昭和62年3月24日，薬発第29］．号・62基局第171号に
よる〈OECD　Tes　t　Gu　i　de　l　i　ne　（OECD理事会決定［C（81）30最終

別添1］）107において規定されている化学物質の分配係数（1一

オクタノール／水）測定方法の解説〉及びその補足による。

6．試験期間

（1）試験開始日 平成　2年　2月19日

（2）試験終了日 平成　2年　3月　6日
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7．試験関係者

　試験責任者

　試験担当者

　試資料管理部門責任者

8．最終報告書作成日

9．最終報告書の承認

　試験責任者

作成者

氏名

平成　2年　3月　6日
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10．被験物質

　　本報告書において被験物質K－1028は、次の名称及び構造式等を有するものと
　　する。

　10．1名称m一クロロアニリン

　m．2構造式等

　　　　構造式

　　　　　　　　　　　　　　　早H2

　　　　　　　　　　　　　（〕し㏄

　　　　分子式　　C6H6C4N

　　　　う予子量　　 127．　57

　　　　　　　‡1
　10，3純　　度　　99％以上

　10，4入手先、等級及びロット番号

先
級
号

　
　
番

手
　
ト

　
　
ツ

入
等
ロ

）
　

）
　

）

1
　
2
　3

（
　
　
〔
　
　

（ F　B　V　O1

一　4　一



10，5同　　定

　　　赤外吸収スペクトル（図一6参照）を測定し・被験物質であることを確認した。

10，6溶媒への溶解度

　　　対1一オクタノール
　　　対　水

1009／逗以上

4．09／2

10、7保管条件

　　　冷暗所

11．分配係数試験の実施

1L1試験装置、溶媒及び環境条件

（1）試験装置

　　回転振とう機
　　回転数及び時間

　　平　衡　容　器

　　遠心分離機

池本理化工業製　型L　A－100

回転数　20回／分，時間　5分間

50認容共栓付ガラス製遠心管

佐久間製作所製　型R　S　L－05

（2）溶　　媒

　　　1一オクタノール　　化学物質の分配係数測定用（通商産業大臣認証試薬）

　　精製水（イオン交換水を蒸留したもの）　　高杉製薬製

　
所
度

　
場
温

件
施
験

野
試
瞬ω

恒温室

25±1℃

一　5　一



U，2溶媒の調製

　　　　1一オクタノールと精製水とをガラス製容器で24時間以上振とうした後・分離

　　　し、それぞれの飽和溶媒として使用した。また、水飽和1一オクタノール中の水

　　　分濃度をカールフィッシャー水分計を用いて確認し、1一オクタノール飽和水中

　　　の1一オクタノール濃度をガスクロマトグラフィーを用いて確認した。

1L3被験物質溶液の調製

　　　被験物質を電子天秤で103㎎秤量し・水飽和1一プクタノールに溶解して20認

　　　に定容し、約5150㎎／2の被験物質溶液を調製した。この溶液の被験物質濃度は

　　　5230㎎／2（O．0410”2／2）であった。

1L4測定条件及び被験物質添加量

　　　　測定条件は以下のように設定した。また、被験物質は5．23㎎添加した。

測定条件

測定条件一1 測定条幸

水飽和1一オクタノール 5 11

1一オクタノール飽和水 45 41

（単位　儒の

測定条件一3

20

30

各測定条件とも、連数：n＝2で試験を行った。

一　6　一



11．5試験操作

　　　　11．4の測定条件になるように・平衡容器に水飽和］．一オクタノール・1一オク

　　　タノール飽和水及び11．3で調製した被験物質溶液1認を添加し・試験溶液とした。

　　　この試験溶液を下記のフロースキームに従って分配、相分離し、前処理を行った

　　　後、被験物質を高速液体クロマトグラフィー（H　P　L　C）で定量分析を行った。

　　　また、水層のp　Hを測定した。

〈フロースキーム〉

試験溶液
・分配（回転振とう　5分間）

・相分離（遠心分離　1610×g，20分間）

1一オクタノール層分析試料 水層分

・分取　1祀

　（ホールピペット）

・定容

｛測定条件一1測定条件一2

測定条件一3

（メタノール，

200彪

100祀

50祀

メスフラスコ）

H　P　L　C試料 H　P　L

析試囲

p　H測定

［測定条件一1のみ］

・分取　5認

　　（ホールピペット）

・定容　10超

　　（精製水，メスフラスコ）

c毒囲

7　一



U，6定量分析
　　　　11．5の前処理を行って得られたH　P　L　C試料は、以下の条件に基づき被験物質

　　　を分析した。H　P　L　C試料中の被験物質濃度はクロマトグラム上の被験物質の

　　　ピーク高さを濃度既知の標準溶液のピーク高さと比較し、比例計算して求めた

　　　（表一2，3、図一1，2参照）。

　　　　被験物質の定量下限は、クロマトグラムのノイズレベルを2㎜（ピーク高さ）

　　　とし、検量線より、1一オクタノール層0，1㎎／2、パ層0，2㎎／2とした（図一3，

　　　4参照）。

（1）分析機器の定量条件

　　機　　　　器

　　カ　　ラ　　ム

液
量
長
量

　
　
波

離
　
　
入

　
　
定

溶
流
測
注

感　　　　度

　　検出器

記録計

高速液体クロマトグラフ

Inertsi1　0DS－2
15㎝×4．6棚φ　ステンレス製
メタノール／精製水（6／4V／V）

1．0超／min

241湘
1一オクタノール層分析　15μ2

水層分析　　　　　　　20μ2

1一オクタノール届分析　0．01ABU／FS

水層分析　　　　　　　　0．02ABU／FS

レンジ　10副

〔2）標準溶液の調製

　　被験物質100㎎を電子天秤で精秤し、メタノ層層ルに溶解後、　100認に定容

　　して1000㎎漁の標準原液を調製する。さらに1一オクタノール層分折用とし

　てメタノールで希釈して5・OO潤g／2・水層分析用として精製水で希釈して

　5．00㎎兜の標準溶液を調製した。

（3）検量線の作成

　　　（2）の標準溶液調製法と同様にして、1一オクタノール届分析用として

　2・50・5・OO及び10．O㎎／2・水層分析用として2，50、5，00及び10．0㎎／2の標準

　溶液を調製し・これらを（1）の定量条件に従って分析し、得られたそれらの

　　クロマトグラム上のピーク高さと濃度より検量線を作成した（図一3・4

　参照）。

一　8　一



1L7ブランク試験

（1）方　法

　　11・5及び11，6の操作に準じて、被験物質を加えないブランク試験を行った。

　　ブランク試験は測定条件一3で行い、また連数11＝1とした。

（2）結　果

　　　クロマトグラム上で水層及び1一オクタノー・ル層ともに被験物質ピーク

　位置にプランクピークは検出されなかった（図一5参照）。

1L8分配係数の算出
　　　　水層及び1一オクタノール層中の被験物質濃度よ1）、以下の式に従って被験物

　　　質の分配係数を算出した。

C　o
P　o　w　コ

C　w

P　・＝　log　Pow

o
W
C
C
P

1一オクタノール層中の被験物質濃度（㎎／2）

水層中の被験物質濃度（㎎〆2）

分配係数（対数値）

　計算結果は対数表示とし・　J　IS　Z840H961の方法に準じて有効数字3ケタに

丸めて表示した。

9　一



12．試験結果

1一オクタノール層及び水層分析のH　P　L　Cチャートを図一1，

分配係数及び水層のp　Hは次のとおりであった（表一二．参照）。

2に示した。

分配係数測定結果（対数値で示した。）

測　　定　　値

a b

測定条件一1 2．11 2．10

測定条件一2 2．01 2．03

測定条件一3 1．97 1．96

標準偏差

全平均

2．03

0．06

水層のp　H測定結果

測　　定　　値

a b

測定条件一1 6．2 6．1

測定条件一2 6．1 6．1

測定条件一3 6．2 6．1

一　10　一



13．試資料の保管

13、1被験物質

　　　保管用被験物質約5gを保管用容器に入れ密栓後、　「新規化学物質に係る試験

　　　及び指定化学物質に係る有害性の調査の項目等を定める命令第4条に規定する

　　　試験施設について」に定める「新規化学物質に係る試験及び指定化学物質に係る

　　　有害性の調査の項目等を定める命令第4条に規定する試験施設に関する基準」

　　　（以下「G　L　P基準」という。）第32条に定める期間、当研究所試料保管室に

　　　保管する。

13．2生データ、資料等

　　　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終

　　　報告書の作成に用いた生データ、試験計画書、依頼替、調査表、資料等は最終報

　　　告書と共に、「G　L　P基準」第32条に定める期間、当研究所資料保管室に保管

　　　する。

14．備 考

14．1試験に使用した機器、装置、試薬

機器

　高速液体クロマトグラフ

　　　　　　　　　　ポンプ　・

　　　　　　　　　検出器　．

　カールフィッシャー水分計　．

　電子天秤　　　　　　　　　．

　p　Hメーター　　　　　　　　．

島津製作所製

島津製作所製

京都電子工業製

メトラ一社製

東亜電波製

型LC－3A

型SPD－2A

型MKA－3P

型AE－200E

型HM－60S

装置

　振とう機

　回転振とう機

　高速冷却遠心機

　入江商会製　TS式

■　5頁参照

．　5頁参照

一　　11　一



試薬

　1一オクタノール

　精製水

　メタノール

：ナカライテスク製

　高杉製薬製

　和光純薬工業製

化学物質の分配係数測定用

（通商産業大臣認証試薬）

日本薬局方

H　P　L　C用

15．表及び図の内容

表一1

表一2

表一3

表一4

分配係数計算表

1一オクタノール層中の被験物質濃度計算衰

水層中の被験物質濃度計算表

物質収支計算表

1
　
2
　
3
　
4
　
【
り
　
6

一
　
一
　
一
　
一
　
一
　
一

図
図
図
図
図
図

1一オクタノール層分析HPLCチャート

水層分析H　P　L　Cチャート

1一オクタノール層分析のための検量線用11P　L　Cチャート及び検量線

水層分析のための検量線用H　P　L　Cチャー・及び検量線

プランク試験のH　P　L　Cチャート

被験物質の赤碁吸収スペクトル

一　12　一


