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要 旨

灘環境省
表 題

チオ尿素のヒメダカ（Oryz／8s18！1ρθs）に対する急性毒性試験

避　　　第14024号
試験方法
　　　OECD化学品テストガイドラインNo．203r魚類急性毒性試験」（1992年）に準拠

1）　被験物質：チオ尿素

2）　暴露方式：半止水式（24時間毎全量換水）

3）　供試生物：ヒメダカ（0理幻8s18’ノρθ5）

4）　暴露期間：96時間

5）　試験濃度（設定値）：

　　　　　　　対照区及び100mg／1

　　　　　　　（本試験は限度試験として行った。）

6）　試験液量：4．O　l／容器

7）　連　　数：1容器／1試験区

8）　供試生物数：10尾／試験区

9）　試験温度：23．5～24．7℃

10）溶存酸素濃度：7．4～9．4mg／1（暴露期間中，エアレーションは行わなかった。）

11）　　pH　　：7．0～8．1（試験液のpH調整は行わなかった。）

12）照　　明：室内光，16時間明期／8時間暗期

13）給　　餌：無給餌

14）希釈水：水道水（東京都多摩市）を脱塩棄したもの

15）分析法＝高速液体クロマトグラフー質量分析法

結　　　果

　　　以下の値は測定値（算術平均）を基に示した。

　　1）　96時間の半数致死濃度（LC50）：110mg／1以上

　　2）　0％死亡最高濃度：110mg／1

　　3）　100％死亡最低濃度：110皿g／1以上
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試験番号
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1　被験物質

　1．1　名称，構造式及び物理化学的性状

　　名　称：　　チオ尿素

　　別　名：　　チオウレア，チオカルバミド1）

　　CASぬ：　62－56－6　　　　　　　誓

　　構造式：
　　　　　　　　　　　S
　　　　　　　．JしH
　　　　　　　　　N　　　　N
　　　　　　　　　I　l
　　　　　　　　　H　　　　H

L2

分子式：

分子量：

沸点：

融点：

水溶解度：

比重：

pKa：

logPow：

蒸気圧＝

均一性：

安定性：

生分解性：

その他：

出典：

CH4NIS

76．121）

176～178℃1〕！）

9g／1（20℃）1〕，15．3駕（21℃）ユ）

L406（20℃）D

解離基なし1〕

2．5（実測値），一1．02（実測値），一1．02（計算値）1）

1×10－5Pa（7．5×10－8血lg）（20℃）1）

同一ロットのものを使用した・

水中では微生物によって分解されにくい1｝．

D財団法人　化学物質評価研究機構：“既存化学物質安全性（ハザード）評価シー

　　ト”（1997）

2）　　　　　　　　：“製品安全データシート”（1993）

供試試料

　純度：99．3％

　ロット番号：409C2143

供給者：

供給量：25g×4本

入手日：2002年12月5日

外　　観：白色結晶，無臭
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　試験番号
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第140％号

1．3　保管方法及び保管条件下での安定性

　1）保管方法

　　　被験物質は当センターの被験物質保管庫（冷蔵庫）に保管した。

　2）被験物質の確認及び保管条件下の安定性

　　　入手した被験物質について赤外分光光度計によりスペクトルを測定し，被験物質の特性が認

　　められることを確認した。また，試験終了時にも同様にスペクトルを測定し，試験開始前のス

　　ベクトルと変化が認められないことを確認した。その結果，被験物質は保管条件下において安

　　定であったと判断された。

2　供試生物

）
）
）
）
）
）

1
2
り
0
」
怯
【
0
6

7
）

和　　名：ヒメダカ

学名：Of7訂85ノ躍ノρθ5

被鱗体長：1．9cm（1．8～2．O　c皿），n＝10

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　〕
体重：0．11g（0．10～0．12g），n＝10

入手等：自家繁殖（1997年1月29日，滝沢養魚場［埼玉県鴻巣市］より入手）

基準物質による検定の結果：基準物質（硫酸銅（H）五水和物，試薬特級）による96時間の半数

　　　　　　　　　　　　致死濃度（LCso）は0．64皿g／l（2003年1月6日）であった。当セン

　　　　　　　　　　　　ターにおける1999年4月以降のLC50値のバックグラウンドデー

　　　　　　　　　　　　タ（0．67±0．13mg／1）と比較した結果，供試生物の感受性は，通

　　　　　　　　　　　　常の状態にあると判断した。

順　　化：試験条件と同条件（水質，温度等）で12日間（2003年1月9日～1月21日），順化

　　　　　飼育した。試験には順化飼育を行っている群がら，健康で肉眼的に正常な個体を

　　　　　ランダムに選別して使用した．

　　　　　　なお，暴露開始前7日間の死亡率は0％であった。また・畜養及び順化飼育を

　　　　　通して，薬浴等による処置は行わなかった。

順化飼育条件

飼
飼
飼
水
照
餌
給

①
②
③
④
⑤
⑥
⑦

飼育水：希釈水（3．2参照）

飼育方法：循環ろ過式

飼育水槽：501容角形ガラス製水槽

温：24．1～24．6℃

明：室内光，16時間明期／8時間暗期

料：市販配合飼料（テトラミン；テトラベルケ社）

餌：体重の2．7％／日（暴露開始の24時間前からは無給餌とした。）
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3　試験方法

3．1　試験条件

　1）　暴露方式：半止水式（24時間毎全量換水）

　2）　暴露期間：96時間

　3）　試験液量：4．O　l／容器

　4）連数：1容器／1試験区

　5）　供試生物数：10尾／試験区

　6）　試験温度：23．5～24．7℃

　7）　溶存酸素濃度：7．4～9．4血g／1（暴露期間中，エアレーションは行わなかった。）

　8）　　pH　：7．0～8．1（試験液のpH調整は行わなかった。）

　9）　照　　明：室内光，16時間明期／8時間暗期

　10）給　餌：無給餌

3．2　希釈水

　　　　脱塩素水［水道水（東京都多摩市）を活性炭処理し，残留塩素等を除去した後，充分通気した

　　　もの．］を使用した。脱塩素水使用時には，残留塩素が無いことを確認した。硬度は47

　　　mg／l（CaCO3換算），pHは7．7であった。

　　　　希釈水の定期的な水質測定結果は付属資料一1に示した。

3．3　試験容器及び恒温槽等

　1）　試験容器：51容ガラス容器（容器のサイズ；内径約24c皿×高さ約13c皿）を用いた。試験

　　　　　　　　容器にはゴミの侵入や試験液の蒸散を防ぐ意味で蓋をした。

　2）　恒温室：2L84R－5510［日立冷熱株式会社］

　3）水温計：AP－210E［安立計器株式会社］

　4）　溶存酸素計：DO－14P［東亜ディーケーケー株式会社］

　5）　pH計：1㎜一14P［東亜ディーケーケー株式会社］

　6）　塩素比色計：OT－1型［理研光学株式会社］

3．4　試験濃度の設定

　　　　予備試験において，32mg／1及び100mg／1濃度区でヒメダカの死亡が観察されなかったこと

　　　に基づき，本試験では100mg／1濃度区のみの限度試験とした。

　　　　なお，予備試験の結果は付属資料一2に示した。

3．5　試験液の調製

　　　　試験液調製時の希釈水は，調製前に暴気を行い，恒温室内で24±1℃にした。

　　　　被験物質を超音波処理により希釈水に直接溶解させ，100㎎／1濃度区の試験液を調製した。

　　　　対照区には，希釈水のみの無処理の対照区を設けた。

　　　　なお，被験物質は純度が99．3％と高純度であったため，純度を考慮せず秤取した。よって，

　　　設定した試験濃度は，供試試料の濃度として示した。また，試験液は用時調製とした。
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3．6　試験液の分析

　　　　試験液中の被験物質濃度の分析は，高速液体クロマトグラフー質量分析計を用いて，全試

　　　験区について暴露開始時（0時間）及び試験液換水前（暴露開始24時間後）の2回行い，その算術

　　　平均値を求めた。なお，暴露開始時は試験容器から試験液を50m1採取して分析用試験液とし

　　　た。また，試験液換水前（暴露開始24時間後）も同様に採取した。

　　　　なお，分析方法は付属資料一3に示した。

3．7　試験操作

　　　　暴露開始時に供試生物と同水槽で順化した魚10尾の体重及び被鱗体長を測定した。

　　　　試験液の水温，溶存酸素濃度及びpHを測定後，試験液中に供試魚を1試験区当たり10尾

　　　投入した．水温，溶存酸素濃度及びpHは暴露開始時，24時間毎の換水前後及び終了時に測定

　　　した。暴露期間中給餌は行わなかった。

　　　　暴露開始後24，48，72及び96時間後に死亡個体数を記録するとともに観察された毒性し．）

　　　徴候あるいは異常を記録した。一般的に記載する症例と定義を下記に示した㌔その他特異的

　　　症例（背曲がり，出血，体色変化，粘液の分泌等）が観察された場合には，その旨を記載した。

　　　死亡個体を発見した場合は，水質の悪化が起こらないよう速やかに取り除いた。

　　　　なお，暴露期間中の試験液についてはその状態（外観等）を観察し，記録した。

毒一ﾊ的症例と定義

　死　　亡：刺激を与えた場合に反応の認められないもの。

　異常呼吸：対照区の魚と比較して鰓蓋の動きが異なるもの。

　異常遊泳：明らかに対照区の魚と異なる遊泳をしたもの。動作の緩慢，過敏，痙攣，反

　　　　　　転等。

　遊泳不能：底部または水面で動いてはいるものの，水中を遊泳することが不可能なもの。

　　　　　　横転，仮死を含む。

4　結果の算出

　4．1　結果の算出に用いた試験濃度の決定

　　　　　結果の算出に用いた試験濃度は測定値（算術平均）とした・

4．2　半数致死濃度（LC50）の算出

　　　　限度試験のため，LCsoの算出は行わなかった。

4．3　0％死亡最高濃度及び100％死亡最低濃度

　　　　死亡率が0％である最高濃度及び死亡率が100％である最低濃度を記録した。
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　試験番号
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第14024号

5　結果及び考察

　5．1　試験液中の被験物質濃度

　　　　　暴露開始時及び24時間後の換水前に試験液中の被験物質濃度を測定し，その結果をTable1

　　　　に示した。

　　　　　暴露開始時及び24時間後の換水前の試験液中の測定濃度は，　111mg／1及び112mg／1（設

　　　　定濃度：100mg／1）であり，設定濃度に対する割合は，暴露開始時が111％，24時間後の換水

　　　　前が112％であった。

　　　　　100mg／1濃度区の設定濃度に対する測定濃度の算術平均値は112mg／1であり，測定濃度は

　　　　設定濃度の±20％以内を維持できた。よって，本被験物質は試験液中で安定であったと考え

　　　　られた。

　　　　　以上のことから，以下の値（半数致死濃度，0％死亡最高濃度，100男死亡最低濃度，毒性症

　　　　状の現れる濃度）は測定値から算出した算術平均値を基に示した。

5．2　試験液の状態

　　　　暴露開始時の試験液は無色透明であった。また，24時間後の換水前の試験液は開始時と比

　　　較して変化が認められなかった。

5．3　半数致死濃度（LC50）

　　　　各時間における死亡率をTable2に，半数致死濃度（LC50）をTable3に示した。

　　　　96時間後の対照区及び112㎎／1の死亡率は0％であった。

以上のことから，以下の結果を得た。

　　96時間LC50：110mg／1以上

5．4　0％死亡最高濃度及び100％死亡最低濃度

　　　　96時間後の0％死亡最高濃度及び100％死亡最低濃度をTable4及び以下に示した。

96時間後の　0％死亡最高濃度：110皿g／1

96時間後の100％死亡最低濃度：110mg／1以上

5．5　毒性症状

　　　　観察された毒性症状をTable5及び以下に示した。

　　　　異常な行動及び外観は，対照区及び112皿g／1共に観察されなかった。

5．6　試験液の水温，溶存酸素濃度及びpH

　　　　試験液の水温をTable6，溶存酸素濃度をTable7，pHをTable8に示した・

　　　　暴露期間中の各試験区の水温は23、5～24．7℃，溶存酸素濃度は7．4～9．4mg／1，pHは7．0

　　　～8．1であり，水温は24±1℃，溶存酸素濃度は飽和濃度の60％以上，pHは6．0～8、5の範

　　　囲で試験環境条件を満たしていた。
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5．7　試験計画書からの逸脱事項

　　　　なし。

5．8　試験成績の信頼性に影響を及ぼしたと思われる環境要因

　　　　なし。

5．9　試験の妥当性

　　　　暴露終了時に対照区の死亡率が0％であり，各試験区の溶存酸素濃度も飽和濃度の60％以

　　　上であったため，本試験の成立が確認された。

5．10　結果の評価と考察

　　　　試験液中の被験物質濃度の分析結果から，被験物質濃度は一定に保たれていたことが確認

　　　された。よって，暴露期間中の供試生物は，ほぼ設定濃度通りの被験物質に連続的に暴露さ

　　　れていたと判断した。本試験は限度試験であったことから，供試生物に対する急性毒性的1．

　　　影響は低い物質であると考えられた。

　　　　本被験物質は水溶解度が高く，難分解性物質であることから，自然環境中に流出した場合

　　　には，水系への拡散が早く，その地域に生息する生物に対して，長期間の暴露影響を及ぼす

　　　可能性が高いと推察された。よって，本試験より得られた急性毒性に関する情報のみから，

　　　その影響を推察するには溝意が必要であり，亜急性または慢性的な暴露試験によって長期的

　　　な暴露による影響を確認する必要があると考えられた。
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Table　1．　Measured　Concentrat　ion　of　the　Test Substance　in　the　Test

　　　　　　　　（Semi－Static

　　　　　試験番号

　　　　第14024号

Water

Condition）

　　Nominal

Concentration
　　　（mg／1）

MeasuredConcentration（mg／1）

O　Hour

（New）

Percent　of

　Nomina1

24Hours
（Old）

Percent　of

　No皿inal

Mean血Measured
Concentration
　　　　（皿9／1）

Control

　　100

〈5

111 111

く5

112 112 112

a　：Ar　i　th皿e　t　i　c　Mean

New：Freshlypreparedtestsolution

Old　：　Test　solution　after　24　hours　exposure

Table2．TheNu皿bersofDeadFish（PercentMortality）

‡

　　Nominal

Concentration
　　　（mg／1）

Mean豊Measured
Concentration
　　　　（mg／1）

Cumu　l　at　i　ve　Mor　t　ah　ty（Percen　t　Mor　t　al　i　ty）

24Hours 48Hours 72Hours 96Hours

Control

　　100 112

0（0）

0（0）

0（0）

0（0）

）
）0
0

（
（0
0

0（0）

0（0）

a：Ar　i　th皿et　ic　Mean

Table　3．　Calculated　LC50Values

ExposurePeriod
　　　　（Hours）

LC5。（mg／1）
　　　　　　95－Pe　r　c　en　t

Con　f　i　denc　e　L　i　m　i　t　s（mg／1）
Statistical　Method

24

48

72

96

〉110

＞110

〉110

〉110
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Table 4．Observationof

　　　and　the　Lowes　t

the　Highest　Concentration　in　O％Mortality

Concentration　in　100％Mortality

ExposurePeriod
　　　　（Hours）

HighestConcentrationin

　　　　　O　％Mortality

　　　　　　　　（皿9／1）

LowestConcentrationin

　　　　100　％Mortality

　　　　　　　　（mg／D

24 110 〉110

48 110 ＞110

72 110 ＞110

96 110 〉110

Table　5．　Observed　Toxicological　Abnormal　i　t　ies

　　Nominal

Conce皿tration
　　　（mg／1）

Meana　Measured

Concentration
　　　　（皿9／D

Abnormal　i　t　i　es

24Hours 48Hours 72Hours 96Hours

Contro1 n．a．d．（10） n．a．d．（10） n．a．d．（10） n．a．d．（10）

100 112 n．a．d．（10） n．a．d．（10） n．a．d．（10） n．a．d．（10）

a：Ar　i　thmet　ic　Mean

n．a．d．　：No　abnormalities　are　detected．

（）　：NumberoHishobserved
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Table　6．　Temperature

（Se皿i－StaticCondition）

　　No亘inal

Concentration

　　（mg／1）

　　　Meanl

　　Measured
　　　　　　　　　　　　O　Hour
Concentration
　　　（皿9／i）　　　　　New

Temperature（℃）

24Hours 48Hours 72Hours

01d New Old New Old New

96Hours
　　Old

Control

　　lOO 112

1
　1
4
」
謄

リ
ム
q
乙

23．5

23．9

23、6

24．5

24．7

23．9

24．2

24．6

23，5

24．1

24．1

23．9

24．7

23．7

a：Arithmetic　Mean

New：Freshlypreparedtestsolution

Old　：　Tes　t　solut　ion　af　ter　24　hours　exposure

Tab　l　e　7．　Di　sso　lved　Oxygen　Concent　rat　i　on

（Semi－Stat　ic　Con｛ii　t　ionノ

　　No凪inal

Concentrat　io皿

　　（皿9／1）

　　　Meanl

　Moasured　　　　　　　　　　　　O　Hour
Co皿centrat　ion
　　　（皿g／1）　　　　　　New　　　　　Old

DissolvedOxygenConcentration（mg／1）

24且ours 48Hours 72Hours
New Old New Old New

961｛ours

　　Old

Control

　　100 112 4
3
9
9

7．8

7．4

9．2

8．8

7．4

7．6

8．4

8．7

7．7

7．4

8．9

8．7

8．0

7．6

a：Ar　i　th皿e　t　i　c　Mea皿

New　：　Freshly　prepared　test　solution

Old　：　Test　solution　after　24　hours　exposure

Table　8．　pH　Values

（Semi－Static　Condit　ion）

　　No皿inal

Concentratioロ
　　　（皿9／1）

　　　題ea皿l

　Measured　　　　　　　　　　　　O　Hour
Concentration
　　（血9／1）　　　　　　New

pH

24Hours 48Hours 72Hours
Old New Old New Old New

96Hours

　　Old

Control

　　100 112

8．1

7．7

7．9

7．0

8．0

7．8

7．8

7．0

8．0

7．5

7．8

7．5

8．0

7．9

7．8

7．2

a：Ar　i　th皿et　ic　Mean

New　：Freshly　prepared　tes　t　so｝ut　ion

Old　：　Test　solut　ion　after　24　hours　exposure
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試験番号
第14024号

付属資料一1：希釈水の水質

　　　　　　　Qual　i　ty　of　Tes　t　Water

Para皿eter Concentrat　ion Parameter Concentration

pH　Value 7．6（22℃） Iprobenfos（IBP） 〈0．0005皿g／1

Coliform　Group Not　Detected
Ch　l　o　rn　i　t　r　o　f　en（CNP） 〈0．00001mg／1

Total　residue 120mg／1 Che皿icaloxyge皿dema皿d（COI）一。，） 〈10mg／1

Phenols 〈0．005mg／1 Bi　oche皿i　c　a　l　oxygen　de皿and く1皿9／1

Totalhardness（asCaCO3） 61mg／1 Suspended　solids 〈l　mg／1

NitrateandNitrite 1．3皿g／1 Phosphorus 〈0．01mg／1

Fluoride 〈0．10mg／l Bromide　ion 〈0．5mg／1

Dicmoromethane ＜0．001mg／1 Sulfide　ion（S2一） く0．01皿9／1

Carbontetrachloride く0．0002㎎／1 Electricconductivity（25℃） 19皿S／m

1，2－Dichloroetha皿e く0．0002㎎／1 Alkalinity（CaCO3） 41mg／1

1，1－Di　chl　oroe　thyl　ene 〈0．001mg／1 Totalorganiccarbon（TOC） 0．6mg／1

Ci　s－1，2－Di　ch　l　oroe　thyl　ene 〈0．001mg／1 1㎞oniu皿nitrogen佃3－N） 〈0．04mg／1

1，1，1－Tr　i　ch　l　oroe　thane 〈0．001mg／1 PCB 〈0．0005mg／1

1，1，2－Tr　i　ch　l　oroe　tbane 〈0．0005㎎／1 Mercury く0．0001mg／l

Trichloroethylene ＜0．001mg／1 Cadmiu皿 ＜0．001皿9／1

Te　t　rach｝oroe　thyl　ene く0．001mg／1 Cyanide ＜0．005mg／1

1，3－Di　ch　l　oroprope皿e 〈0．0002皿g／1 Lead 〈0．005皿g／1

Benzene 〈0．001mg／1 Chromiu皿（VI） 〈0．005mg／1

Chlorofom 〈0．001mg／1 Arsenic 〈0．001皿g／1

Thi　ra皿 〈0．0005mg／1 Selenium 〈0．001mg／1

Simazine（CAT） 〈0．0002mg／1 Nickel 0．001皿g／1

Thiobencarb 〈0．001mg／1 Copper 0．02mg／1

Isoxathion 〈0．0005㎎／1 Zinc 0、O12mg／1

Diazinon ＜0．0005皿9／1 Aluminum 〈0，05mg／1

Fe皿itrothion（MEP） ＜0．0002mg／1 Manganese 〈0．005mg／1

1soprothiola皿e 〈0．001mg／1 Iron 〈0．03mg／1

Chlorothalonil（TPN） ＜0．001mg／1 Tin 〈0．1mg／1

Propyzamide ＜0，0005mg／1 Sodium 11皿9／1

EPN 〈0．0005皿9／1 Potassium L8mg／1

Dichlorvos（DDVP） く0．001mg／1 Calcium 19mg／1

Fenobucarb（BPMC） 〈0．001mg／1 Magnesium 3．l　mg／1

Date： January　7，　2003
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　付属資料一2

予備試験結果をTable1及び2に示した。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　Tab　l　e　1．　The　Number　s　o　f

、予備試験結果

Dead　F　i　sh　（Percent　Mor　t　al　i　ty）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Range finding

試験番号
第14024号

test）

　　　Nominal

Conce皿trat　ion

　　　（mg／1）

CumulativeMortality（PercentMortality）

24Hours 48Hours 72Hours 96Hours

32

100

0（

0（

）
）0
0

）
）0
0

（
（0
0

0（

0（

）
）0
0

0（0）

0（0）

Contro1 0（0） 0（0） 0（0） 0（0）

Table

2．。bserved士，xic，1，gilal

Abnor皿ali　ties

　　　　　　　　　（Range findingtest）

　　No皿inal

Concentration
　　　（mg／1）

24Hours 48Hours 72Hours 96Hours

32

100

n．a．d．

n．a．d．

n．a．d．

n・，a・d・

n．a．

n．a．d
d

n．a．d．

n．a．d．

Contro1 n．a．d． n．a．d． n．a．d． n．a．d．

n．a．d． ：No　abnor皿al　i　t　ies　are　detec　ted．
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試験番号
第14024号

付属資料一3：試験液中の被験物質濃度の分析方法

1　標準品

　　被験物質を使用した。

2　試薬，試液及び標準溶液の調製

　1）　試薬

　　　　メタノール：高速液体クロマトグラフ用

　　　　酢酸：特級

　　　　Mi　lli－Q水：水道水を活性炭カートリッジ，逆浸透カートリッジ及びイオン交換樹脂で

　　　　　　　　　精製した後Milli－Q　systemで精製したもの

　　　　C18ミニカラム：Waters社，Sep－PakPlus　C18カートリッジ

2）　試液

　①　1％酢酸

　　　　Mil　li－Q水100皿1及び酢酸1mlを混合した。

　②0．01％酢酸

　　　　Mi　lli－Q水990ml及び1％酢酸10mlを混合した。

3）　標準溶液の調製

　　　被験物質。，025gを精密に秤り，MillirQ水に溶解して50mlとし，これを標準原液とし

　　た。この標準原液をMi　lli－Q水で希釈して40皿g／1溶液を調製し，この一定量を取りMilli－Q

　　水で適宜希釈して0．0125，0．0625，0．25及び0．5皿g／1の標準溶液を調製した。

3　試料溶液の調製

　　　試験液の。．5皿1を200皿1のメスフラスコに正確に量り取り，MHli－Q水で定容とした。

　　　C18ミニカラムに10m1容の注射筒を取りつけ，メタノール5皿1で洗浄した。これに試験液の希杁

　　液の10mlを流下させ流出液を捨てた後，試験液の希釈液の2m1を流下させ，これを試料溶液とし

　　た。
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4 高速液体クロマトグラフー質量分析計操作条件

　機　種：Agilent1100G1312Aバイナリポンプ［AgilentTechnologies］

　検出器：AgilentllOOG1946DLC／MSDSL［AgilentTech皿ologies］

　カラム：CAPCELL　PAK　C18AQ，φ2．0皿m×15cm［株式会社　資生堂］

　カラム温度：40℃

　移動相：0．01％酢酸

　流量：0．2ml／min
　イオン化法：ESI（positiveモード）

　ドライングガス：窒素（101／分，350℃）

　ネブライザーガス：窒素（30psi）

　フラグメンター電圧：90V

　キャピラリー電圧：2，000V

　設定質量数（m／z）：77．1

　データ処理装置：LC／MSD　C血emiStation（Rev．八09．01）［Agilent　Technologies］

5　定量

　　　2の呂）で調製した標準溶液及び3で調製した試料溶液4μ1を高速液体クロマトグラフー質

　　量分析計に注入した。標準溶液の濃度とピーク高から検量線を作成し，試験液中の被験物質

　　濃度を算出した．

6　検出限界
　　　　　0．05　ng　　　　2　ml　x1，000　　　　　　　1
検出限界：　　　　×　　　　　　×　　　　　ニ5mg／1
　　　　　　1，000　　4μ1　　0．005m1毒

　　　　　　　0．5ml
＊　0．005皿1＝　　　　×2ml
　　　　　　　200m1

7 添加回収試験

　希釈水に被験物質を100mg／1になるように添加し，この溶液を用いて添加回収試験を行っ

た。試験は平行測定3回で実施し，回収率は107．8％，107．1％，106．8％（平均107．2％）であ

った。
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CaIibration　curve

　400，000

　350，000P

e300，000
a

k250，000

h200，000
e

i150，000

9
h100，000
t
　　50，000

　　　　　　　0

0 0．5 　　　　1

A皿ount（ng）

L5 2

㎞ount（ng） Peak　height
2 359，297
1 205，951

0．25 55，032

0．05 9，194

F　i　gure　1． Cal　i　brat　i　on　curve　of　Th　i　ourea　by　HPLC　analys　i　s
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Standard（0．5mg／1）： O　hour

STD　O．5 ／1 2003101122　14：04：53
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F　i　gure　2． Repres　ent　at　ive　chromatograms
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陳述書

1　試験委託者

　　環境省’

2　試験番号

　　第14024号

3　試験の表題
　　チオ尿素のヒメダカ（0∫7zi召s／8’1ρθ5）に対する急性毒性試験

上記試験は，日本国環境省総合環境政策局環境保健部環境安全課環境リスク評価室長

通知「生態影響試験実施に関する基準の改正について」（別添）「生態影響試験実施に関

する基準」（環保安第242号，2001年）を遵守して実施したものです。

，≧oo3年3月3／日

財団法人日本食品分析センター　多摩研究所

運営管理者



陳述書

1　試験委託者

　　環境省

2　試験番号

　　第14024号

3　試験の表題

　　チオ尿素のヒメダカ（0■γzias1∂’ノρθs）に対する急性毒性試験

　上記試験は，日本国環境省総合環境政策局環境保健部環境安全課環境リスク評価室長

通知「生態影響試験実施に関する基準の改正について」（別添）r生態影響試験実施に関

する基準」（環保安第242号，2001年）を遵守して実施したものです。

　なお，試験実施にあたっては，OECD化学品テストガイドラインNo．203「魚類急性毒

　　　　　　　　　　　　　　　　　　し性試験」（1992年）を遵守しました。

ユOo3年3月⊃1日

財団法人日本食品分析センター　多摩研究所

試験責任者



信頼’h生保証書

1　試験委託者

　　環境省

2　試験番号

　　第14024号

3　試験の表題

　　チオ尿素のヒメダカ （0∫y幻齪1躍如θ5）に対する急性毒性試験

4　検閲

　　　本試験の検閲は，財団法人日本食品分析センター多摩研究所信頼性保証部門の

　標準操作手順書に従い，以下のとおり実施した。

検閲内容 検閲実施日
試験責任者への

�数N月日
運営管理者への

�数N月日
試験計画書 2002年12月20日 2002年12月20日 2002年12月20日

被験物質の受領 2003年01月17日 2003年01月20日 2003年01月20日

試験計画書 2003年01月21日 2003年01月22日 2003年01月22日

試験の実施，試薬等 2003年01月21日 2003年01月22日 2003年01月22日

分析の実施，試薬等，検体 2003年01月21日 2003年01月22日 2003年01月22日

試験の実施，機器 2003年Ol月22日 2003年01月22日 2003年01月22日

分析の実施，機器 2003年01月23日 2003年01月23日 2003年01月23日

試験の実施 2003年01月24日 2003年01月24日 2003年Ol月24日

被験物質 2003年01月27日 2003年01月27日 2003年01月27日

試験中の保管文書 2003年03月25日 2003年03月25日 2003年03月25日

最終報告書草案及び生データ 2003年03月28日 2003年03月28日 2003年03月28日

最終報告書 2003年03月31日 2003年03月31日 2003年03月31日

　上記検閲の結果，本試験最終報告書は試験に用いた方法が正確に記載され，報告結果は

試験の生データを正確に反映していることを確認した。

200ヲ年　3月ノ／日

財団法人

信頼性保証部門責任者

日本食品分析センター　多摩研究所




