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　本最終報告書は、試験の方法が正確に記載されており、内容が試験計画及び

標準操作手順に従い、かつ、生データを正確に反映していることを保証します。

昭和凶年3月／狛

　　信頼性保証業務担当者

昭和ん～年3月／象日

　信頼性保証責任者
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要 約

1．試験の表題

被験物質K－805のコイにおける富縮度試験

ξ 2，試験条件
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2．2濃縮度試験

　　（1）供試魚
　　（2）試験濃度

（3）ぼく露期間

（4）ばく露方法

（5）分析方法

ヒメダカ

48時間
半止水式（8～16時間毎に換水）

コイ

第1濃度区　　O．2　壌ん

第2濃度区　　0．02》2
8週間

連続流水式

ガスクロマトグラフ法

3．試験結果

●
e

（1）48時間LC50値　　　500囎／2以上

（2）濃縮倍率　　　第1濃度区　　3500～　9860倍

　　　　　　　　　第2濃度区　　4960～13200倍

‘

4．被験物質の安定性

被験物質は保管条件下及び試験条件下で安定であることを確認した。

一　1　一



最終報告書
識番号　　50805

1．表 題 被験物質K－805のコイにおける濃締度賦験

4
2．試験委託者 名 称　　通商産彙省

住 所　（〒100）東京都千代田区霞が関一丁目3番1号

3．試験施設
名
・

住

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）福岡県久留米市中央町19－14

　　TEL　　（0942〉34－1500

4．試験目的 被験物質K－805のコイにおける濃縮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」（環課業第5号、薬発

第615考、49基局第392号昭和49年7月13日）に規定
する〈魚介類の体内における化学物質の濃縮度試験〉による。

5
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6．試験用閤

　（1）試験開始日

　（2）試験実施用聞

　　　　供試魚受入日

　　　　じゅん化終了日

　　　　ばく露開始日

　　　　はく露終了日

　（3）試験終了日

昭和61年12月　8日

　　昭和61年10月13日
　　昭和61年11月22日
　　昭和61年12月　8日
　　昭和62年　2月　3日

昭和62年　3月18日

●
ヨ

●

7．試験関係者

　　試験責任者

　　試験担当者

飼育管理責任者

急性毒性試験担当者

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

昭和62年　2月27日

昭和6⊇年3月ノ£日

試験責任者 氏名

一　3　一
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9，被験物質

　　本報告書において被験物質K－805は、次の名称及び構造式等を有するものとす

　　る。

　9．1名称　1，1一ビス（tert一ブチルペルオキシ）一3．3．5一トリメチ

　　　　　　　　　ルシクOヘキサン

　9．2構造式等

　　　　構造式

　　　　　　　　　　　　　CH3　　　　　　　　CH3
　　　　　　　　　　　　　1　　　　　　　　　　　1
　　　　　　　　　H3C－C－0・O　　　O・O－C－CH3
　　　　　　　　　　　　　1　　　　　　　　　　　1

　　　　　　　　　　　　　CH3　　　　　　　　CH3

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　CH3

　　　　　　　　　　　　　H3C　　　　　　CH3

　　　　分子式　　C1丁目3404

　　　　分子量　　302．45

　　　　　　　司
　9．3純　 庄　　97．8％
　　　　不純物　　3，3。5一トリメチルシクロヘキサノン　　2．2％

　　　司　添付質料による。

　9．4　提供者及びロット番号

　　　　（2）ロット番号　5601

　　　　　　　　　　　　　　　　－　4　一



9，5同　　定

　　　赤外吸収スペクトル、質ロスベクトル及び核磁気共鳴スペクトルにより情造を

　　確認した。

9，6　物理化学的性状

1
　
1
　
」
1

ぴ
　
ホ
　
ぽ

観
点
点
度
性

　
　
解
　
解

外
敵
分
密
溶

淡黄色液体

一30℃以下

63℃

O，9159／d（20℃）

水

ヘキサン

ク口口ホルム

酢酸エチル

メタノール

1伽g／蝋下

1008／以上

1009／2以上

100g／2以上

1009／2以上

分配係数（n一オクタノール／水）

　　　　　log　Pow置　6．53 （OECD法による。）

質量スペクトル

赤外吸収スペクトル

核磁気共鳴スペクトル

（図一13参照）

（図一14参照）

（図一・15参照）

塞1添付賃料による。

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

ばく露開館前及び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、両スペクトルは一致し、保管条件下で安

定であることを確寵した（図一14参照〉。

畠 9，8試験条件下での安定性

　　　ばく露開始前に予備検討を行い、試験条件下で安定であることを確認した。

一　5　一



10．急性毒性試験

10，1試験方法

　　　　JIS　k　O102－1981の55の方法に準じて行った。

晶
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点
供

　
ラ
　
ラ

供
0
⑫
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（3）蓄養条件
　　　期　間等

薬 浴

（4）じゅん化条件

（5）体

（6）全

σ）検

重
長
定

ヒメダカ．一
中島養魚掲

（住所　〒869－01熊本県玉名郡長洲町大場神）

魚の入手時に目視観察をして異状のあるものを除去し、

蓄養糟で薬浴後、流水状態で45日間飼育した．

20q3！2エルノ～一ジュ（上野製薬製》溶液及び79／2

塩化ナトリウム溶液を用いて止水状態で24時間薬浴を

行った。

じゅん化槽でじゅん化し、その間異状のあるものは除去

し、最終的には25±2℃の水温の流水状態で7日間以

上飼育した．

平均　0．30g
平均　3．2　傷
　　　＿毒2
田端健一　の方法に準じ、塩化第二水銀検定合格魚と同

一ロット（TFO－861202）のものを試験に供し
た。

車2　用水と廃水，14，1297－1303〔1972）

●
・
『

ら
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10．3試験用水

　　　（1）種　　　類

　　　　　九州試験所敷地内で錫永した地下水

　　　｛2）分析及び水質確認

　　　　　当国険所にて水温、pH及び溶存酸素は連続測定を行った。また、化学的

　　　　酸素要求量、全硬度、蒸発残留物、坦素イオン及びアンモニア態窒素並びに

　　　　有機リン、シアンイオン、重金属等の有害物質は6ケ月に1回定朔的に分析

　　　　している。試験に供した用水は、分析した項目が水産環境水質基準（社団法

　　　　人日本水産資源保護協会昭和47年3月）に記載されている蟄度以下で

　　　　あることを確認した（参考資料2参照）。

　
槽
口
温
度

総
論

騰
膿

」10

（5）PH

⑥供試点数
（7）ばく露潮間

（8）ばく露方法

円型ガラス製水槽

4』／濃度区

25±2℃
ばく露開始時　　7．6紹：／2

ばく勲了時　　　5．6曜2

ばく露開始時　　8．0

はく勲了時　 7．5
10尾／濃度区

48時間
半止水式（8～16時簡毎に換水〉

●

10．5　原液調製法

　　　（1）分　散　剤

　　　　　HCO－40
　　　（2）調製方法

　　　　　被験物質及び20倍量のHCO－40をアセトンに溶解後、アセトンを
　　　　留去し、イオン交換水を加え調製した．

A 10．6試験の実施

　　　（1）実施掲所

　　　（2）試験実施日
LC50測定至
昭和61：年12月22日　～ 昭和61年12月24日

一一@7　一



10、7　48時藺LC50値の算出

　　　OoudorOff法で行った。

10．8試験結果

　　　　48時間LC50値 500電Z2以上　（図一3参照）

11．濃縮度試験の実施

●

●

　
種
源

　
　
給

魚試
魚
供

　
き
　
ラ

供
0
⑫

111

（3）蓄養条件

　　期　間等

薬 浴

（4）じゅん化条件巴

コイ　Cypri㎜s　carpio

杉島養魚嶋

（住所　〒866熊本県八代市郡築一番町123－2）

（5）ばく蹴時の雌標野青した・

体　　　重

体　　　長

脂質含有率

魚の入手時に目視観察をして異状のあるものを除去し、

受入櫓で藥浴後、流水状態で2日間飼育した。

50』α2水産用テラマイシン散（台聴ファイザー製》

溶被及び79／幽化ナトリウム溶液を用いて止水状態で

24時間薬浴を行った．

じゅん化櫓でじゅん化し、その闇異状のあるものは除去

し、最終的には25±2℃の水温の流水状態で33日間

飼育した。さらに試験水槽へ移し、岡温度の流水状態で

平均　26．29
平均　10．O㎝
平均　　4．7％

略　ロット（T　FC－861013一∬）の測定値

料
類
元
法

　
　
轟

餌
極
製
給

の（

コイ用ペレット状配合飼料

日本配合飼料株式会社．

供試魚体重の約2％相当量を1日2回に分けて給餌した。

ただし・供試魚の採取前日は給餌を止めた．
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11．2試験用水

　　　10，3に二同じ。

■

　
法
権
量
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環
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試
試

隙　ラ
　
き
　
ラ

　
4
［
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乙
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（
　
（
　
（

311

｛4）試験温度
（5）溶存酸素霊度

数
間
所

魚
期
嶋

　
露
拭
く
隠

伏
ば
実

ラ
　

ラ
　

ン
6
7
8

（
　
（
　
（

当試験所組立流水式装置を用いた。

100コ容ガラス製水槽

原蔽2虜／分及び試験用水1000岡／分の割合で
1443』／日を試験水槽に供した。

25±2℃
第1口度区　　5．0～6．0電！2（図一11参照）

第2濃度区　　5．0～5．8慰2（図一12参照〉
19尾／濃度区（ばく露開始時）

8週間

第2アクアトロン雲

11．4　原液調製法

　　　10．5と同様な方法で、第1濃度区用の場合100壌／2及び第2濃度区用の掲合

　　　10』就の原液を調製した。

11．5試験濃度

　　　　48時間LC50予備値及び被験物質の分析感度を考慮して、

　　　　第1濃度区　　　0．2　』G／4

　　　　第2濃度区　　　　0．02』r区Z2

　　　に設定した。

●

δ

嚇
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11，6　試験水及び供試魚分析

11．6、1　分析回数

　　　　試験水分析は両濃慶区ともはく露期間中、毎週2回計16回行い、1回当り

　　　　の分析試料は1点とした。また、供試魚分析は両濃度区ともばく露開始後、

　　　　2，4，6及び8週の計4回行い、1回当りの分析試料は2尾とした。

11．6，2分析試料の前処理

〔11試験水

　　試験水槽から

　　　第1濃度区　　　100威

　　　第2甑区　　　1000醜
　　を採取し、以下のフロースキームに従って前処理操作を行い、ガスクロマト

　　グラフ（GC）試料とした。

フロースキーム

試験水分析試料

←イオン交換水

←塩化ナトリウム

←ヘキサン

・振とう

第1濃度区

　300彪

　1209
　　80蛇

第2濃度区

　3009
　200冠

水　層 ヘキサン膚

●

・脱水ろ過

・濃縮

　　　　　　　　　　　串4
・カラムクロマトグラフ法

　　　（詳細は12頁記述）

■ 溶出液

G　C

・濃縮

・定容 5幽くヘキサン）

試料

一　10　一



（2）供試魚

　　試験水槽から供試魚を採取し、以下のフロースキームに従って前処理操作

　を行い、GC試料とした．

フロースキーム

｝

嘩

供試魚分析試料

残渣 ろ

・体重，体長測定

・細片化

←海砂

・らい砕

←無水硫酸ナトリウム　1809

欝翻岡x・回
・ろ過

液

・濃縮

・定容　50磁（ヘキサン）

・分取10岡
　　　　　　　　　　　寧4
・カラムクロマトグラフ法

　　　（詳細は次頁記述）

溶出液

●

・濃縮

・定容　10醜（ヘキサン）

G　C試料

一　11　一



曙

町　力ラムクロマトグラフの条件

　　　　クロマト管　　20鷹φ　ガラス製

　　　　充てん剤　 5％含水中性アルミナ　　59

　　　　　　　　　　　（ヘキサンで充てん）

　　　　負荷怯　　試験水分析　試料液全日を負荷する。

　　　　　　　　供試魚分析　分取液10誠を負荷する。

　　　　溶出法　　第1溶出液　負荷分

　　　　　　　　第2溶出液　ヘキサン　　　50威

　　　　　　　　被験物質は第1，2溶出液で溶出する。

●
・
一

φ
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11．6，3 定員分析

　11．6．2の前処理を行って得られたGC試料は、以下の条件に基づきガスクロ

マトグラフ法により定量を行った。供試魚分析の定員はGC試料を適宜希釈し、

直線性の確認された漉度聴囲になるように被験物質濃度を調製しな。最終定容

液中の被験物質瀧虞は、クロマトグラム上の被験物質のピーク高さを蟄慶既知

の標準溶液のピーク高さと比較し、比例計算して求めたく表一4．5，図一6．

表一一8，9。図一9，10参照）。

●
（1）分析機器の定員条件

　　　機　　　　器

　　　力　　ラ　　ム

　　　　液　　　相

　　　　担　　　体

　　　カラム温度
　　試料導入邸温度

　　　キャリアガス

　
出
入

流　
検
注

量
器
量

ガスクロマトグラフ

1mx3嚴φ　ガラス製

5％　Si　I　icone　SE－30
Chromosorb　W．（HP）
130℃
170℃

麟
50dぬin
F　I　D

試験水分析　　4艇

供試魚分析　　3艇

●
9

（2）標準溶液の調製

　　　分析試料中の被験物質濃度を求めるための標準溶液の調製は次のように行

　　つた。

　　　被験物質0，1gを精評し、ヘキサンに溶解した1000岨罐の標準原液

　　を、さらにヘキサンで希釈して試験水分析は4磁、供試魚分析は10磁

　　の標準溶液を調製した。

』
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（3）検量線の作成

　・試験水分析

　　　（2）の標準溶液調製法と同様にして2，4及び8醜の標準溶薮を調製し、

　　これらを（1）の定盤条件に従って分析し、得られたそれぞれのクロマトグラ

　　ム上の被験物質ピーク高さと濃度より検量線を作成した．

　　　検量線より被験物質ピーク高さの測定限界値はノイズレベルを考慮して

　　2顧（被験物質濃度　140顧¢）とした（図一4参照）。

峯

・供試魚分析

　（2）の標準溶液調製法と同様にして5，10及び20姻巳の糠準溶糠を調

製し、これらを（1）の定量条件に従って分析し、得られたそれぞれのクロマ

トグラム上の被験物質ピーク高さと濃度より検量線を作成した．

　検量線より被験物質ピーク高さの測定限界値はノイズレベルを考慮して

　2鶯（被験物質濃度　320噛』2）とした（図一7参照）。

11．6．4　回収試験及びプランク試験

●

‘

（1）方法

　　前述した試験水及び供試魚分析操作における被験物質の回収率を求める

　　ため、試験水（対照区）及び魚体ホモジネートに被験物質分散液を添加し、

　　1t6．2及び11．6．3の操作に準じて回収試験を行った．また、被験物質を加え

　　ない試験水（対照区〉及び魚体ホモジネートについて、回収試験の掲合と同

　　じ操作によりブランク試験を行った。回収試験及びプランク試験は、2点に

　ついて測定した。この結果、ブランク試験においてクロマトグラム上、被験

　物質ピーク位置にはピークは認められなかった．回収串は回収試験で得られ

　　た2点の値の平均値とした（表一3，7，図引5，8参照）。分析操作にお

　　ける回収率は以下のとおりであり、分析試料中の被験物質濃度を求める場合

　　の補正値とした。

（2）結　果

　　分析操作における回収率

　　　　試験水分析（被験物質　20磁加）

　　　　　第1濃度区　　　90．2％

　　　　　第2濃度区　　　97．6％

　　　　供試魚分析（被験物質600磁加）

　　　　　　　　　　　　　75．6％
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11．6．5分析試料中の被験物質口度の算出及び検出限界

｛1）試験水分析試料中の被験物質濃度の算出

　　表一6の計算式に従って計算し、計算結果はJIS　Z8401轟1961の方法を用

　いて有効数字3ケタに丸めて表示した．

宴
■

占

（2）試験水中の被験物質の検出限界口度

錨繍響霊麗離轡質の磁界値より・鋤中の

　　　第1繊区　　 7．6　趨
　　　第2濃度区　　0．70魍
　　と算出される。

（3）供試魚分析試料中の被験物質嶺度の算出

　　表一14の計算式に従って計算し、計算結果はJIS　Z8401－1961の方法を

　用いて有効数字3ケタに丸めて表示した．

〔4）供試魚串の被験物質の検出限界漉度

讃編搬量雛噸蕗膿誓2碧鶴里鷲㍉朧鷲
　出される。

‘

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　A
雨　被験物質検出限界温度（磁又は剛9）盤

　B
　　　×100 蝕

D
A　：　検量線上測定限界濃慶（㎎罐）

B　：回収率（％）
C　：　試験水採取貴（寵》又は供試魚体重（9）『

D　：　最終液量（威）

E　：分取比
計算結果はJIS　Z8401－1961の方法を用いて有効数字2ケタに丸めた．

一　15　一



11，7嶺縮倍率（BCF）の算出

　　　表一14の計算式に従って計算し、計算結果はJIS　Z8401“1961の方法を用い

　　　て有効数字3ケタに丸めて表示した。

　　　なお」1・6・5（4）で求めた供試熱中の被験物質検出限界濃度より、下田の倍率

　　を越えて櫨縮されたときa縮倍率の算出が可能となる。

第1濃度区

第2濃度区

4．6倍
54　　倍

’

12．試験結果

12．1試験水中の被験物質濃度

　　　試験水中の被験物質濃度を表一1に示す。

表一1　　試験水中の被験物質瀧慶（はく露開始時からの測定値の平均値〉

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（単位尾！2）

2　週 4　週 6　週 8　週 付表 付図

第1濃廣区 O，141 O，145 0，148 O，156 表一一

第2崔慶区 O．0122 0．0126 0．0124 0．0131 表一5

図一6

●
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12．2嶺縮倍串

　　　　嶺縮倍率を表一2に示す。

表一2　濃縮倍率

3

’

2　週 4　週 6　週 8　週 付表 付図

第1濃度区
3850

R500

6010

S370

㎜
7
1
8
0

6510

U200
表一8 図一9

第2濃度区
9870

T540

6560

P3200

8040

T410

4960

T970
表一9 図一10

　表戸2の濃縮倍率とばく露期間との相関を図一1及び図一2に示した．これら

の図より、8週後には十分平衡に達していると考えられる．また、被験物質のコ

イに対する嶺縮性の程度は、濃縮倍率で第1濃度区において3500～9860

倍、第2濃度区において4960～13200倍であり、両濃度区における濃縮
性の程度はほぼ同じと考えられる。

　供試魚は外観観察等の結果、異常は認められなかった。

　また、試験水中の平均被験物質濃度は表一1に示されるように、設定値の

60％以上であった。
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13．試質料の保管

13．1被験物質

　　　　保管用被験物質的209を保管用容器に入れ密栓後、「新規化学物質に係る試

　　　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、当試験所試料保管室に保管する。

13．2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終

　　　轍告口の作成に用いた生データ、鼠験計西魯、調査表、資料等は最終報告8と共

　　　に、「試験麓澱基準」第32条に定める潮間、当試験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、試薬等

　　　（1）試験系（飼育施設）に係わる装置

　　　　　原液供給用微量定量ポンプ

　　　　　溶存酸素測定装置
東京理化器械製型㎝
飯島精密工業製型552
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（2）分析及び原液爾製に使用した機器、装置、試薬

　　機器
　　　ガスクロマトグラフ　　　　：　島津製作所製 型㏄一7A

●

装曜

　ロータリーエバポレーター

　振とう機

東京理化器械製　型H－1

入江商会製　TS式

大洋科学工業製型Sk一別

試薬

　坦化ナトリウム　　（一級）

　ヘキサン　　　　　（一級）

　無水硫酸ナトリウム（一級）

　中性アルミナ

アセトン　　　　（一級）

　HCO－40
鋤

松永化学工業製

和光純薬工業製

片山化学工業製

ウェルム社製

和光純薬工業製

日光ケミカルズ製

関東化学製
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参考データ

供試魚部位別試験

　8週目の供試魚を2尾ずつ、可食部、頂部、外皮（頭部を除く皮、うろこ、ひれ、

消化管、えら）、内臓（消化管以外の臓器）に大別し、各重量を測った後分析を行

った。分析方法は本試験の分析法に準じた。

部位別試験結果

●

供試魚中の被験物質濃度

@　　（矧8）
蟄縮倍率 付表 付図

可食部

5
2
8
　
　
　
（
6
3
4
）
7
4
0

㎜
4
7
4
0

第1櫨度区
顛部

2
1
0
0
　
　
　
（
2
2
1
0
》
2
3
2
0

13500

P4900
表一10 図一16

外皮

7
0
1
　
　
　
（
9
8
6
）
1
2
7
0

4490

W170

内臓

鍵
6
　
　
　
（
7
8
9
）
7
5
2

5290

S麗0

可食部

7
1
．
7
　
　
（
5
6
，
8
）
4
2
．
0

5470

R200

第2濃度区
頭部

2
9
9
　
　
　
（
2
4
8
）
1
9
7

22800

P5100

外皮

9
8
．
8
　
　
（
7
1
．
O
）
4
3
．
1

7540

R290

表目11 図一17

内臓
110　　（79，1）48．2 8420

驍W0

（　　）内の数値は平均値を表す。
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排泄試験

　8週藺の試験終了後、正常水（被験物質及び分散剤を含まない水）による排泄試

験を行った（試験水槽100』、流水員1000冠／分〉．

　8週間目の供試魚中の被験物質濃度の平均（2尾》を100として、1，3，7．

14日後の供試魚中の被験物質の残留串を示した．

残留率（％）

1日後 3日後 7日後 14日後 付表 付図

第1濃度区

8
8
．
o
　
（
8
5
．
2
）
8
2
．
5

9
3
．
6
　
（
8
5
．
O
）
7
6
．
3

6
3
．
0
　
（
7
2
．
8
）
8
2
．
5

30．1 表一12 図一18

第2濃度区

7
6
．
3
　
（
8
2
．
4
）
8
8
．
5

7
3
．
8
　
σ
9
．
0
）
8
4
．
1

6
5
．
7
　
（
4
9
．
4
）
3
3
．
2

表一13 図一19

（　　）内の数値は平均値を表す。
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