
【対象物質の構造】

CAS濯評予 106-87-6

【物理化学的性状】

(※ 1)SRC PhysPrOp Database

(※2)IntematiOnal Chemical SaFety Cards

(※3)化学物質安全情報提供システム (kis_net)

【毒Jl■、用途】

毒性  : ラント (経 日、LD50)2,13Clmg/kg、

ラット (吸入、LD50)800ppm/4H

用途  : 染料、顔料、塗料、溶剤、接着剤、

株式会社

牛オキシラニルー1,2-エポキシシクロヘキサン

(別名 :ビニルシクロヘキセンジオキシ ド)

4-Oxiranyl-1,2-epoxycyciOhexane

ウサギ (経皮、LD50)620mg/kg

合成樹脂、合成中間体

<0,13 0.44
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§1分 析 法

(1)分析法概要

大気試料を固相抽出カー トリッジに 0.5L/minの流量で 24時間採取(0,72m3)し 、4‐

オキシラニルー1,2-エポキシンクロヘキサン (以降、ビニルシクロヘキセンジオキシ ド     |
と記す。)を濃縮後、これをジクロロメタンで溶出しGC/MS― SIM法で定量する。        ′

(注 1)

(2)試薬 。器具

【試薬】

ビニルシクロヘキセンジオキシ ド:Fluka製 (含量 >96_0%)

アセ トン :残留農薬試験用

ジクロロメタン :残留農薬試験用

固相カー トリッジ i SeP_Pak PS― Air Waters社製

ナフタレンーd8:和光純薬工業社製 (含量 >980%)

【試薬の安定性・毒性】

水、空気との接触は危険性なし。

吸入した場合、有害である。皮膚からの吸収は有害で、刺激する (発赤、腫れ)。

眼を刺激する。

【器具】

メスシリンダー、メスフラスコ、ホールピペ ット、マイクロシリンジ、日盛付受器、

注射筒

(3)分析法

【固相カー トゾッジの洗浄】

固相カー トリッジをジクロロメタン 10mL、 アセ トン 10mLで洗浄し、N2ガス

(注 2)を通気して乾燥したものを、捕集管として用いる。

【試料捕集方法】 (注 3)

るξttζとを:怯岳ξ警せ爆そを:!:号ζζi 整雪許¬
た手甫集管はなるべ く速やかに抽出操作を行 う。       ポンプ   ガスメーター

試料採取装置の概要を図 1に示す。         図 1 試料採取装置
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【試料の採敢】

環境省 「化学物質環境実態調査実施の手引き」 (平成 17年 3月 )に従 う。

【試料の前処理及び試料液の調製】

〔大気〕

大気試料を捕集した固相カー トリンジに容量 10mLの注射筒を接続し、ジクロロメ

タン 10mLを加えて溶出する。この溶液に窒素ガスを吹付けて、lmLま で濃縮 し、内

標準物質(ナフタレンーd8)を 01μ 8添力日して試料液とする。

【空試験液の調製】

洗浄 した固相カー トリンジを用いて 【試料の前処理及び試料液の調製】の項に従つ

て操作し、得られた試料液を空試験液とする。

【標準液の調製】

ビニルシクロヘキセンジオキシ ドloom3を精秤し、アセ トンに溶解 して 1 001mLと

したものを標準原液とする。この標準原液をジクロロメタンで順次希釈 し、0005

μg/mLか ら lμ ご走 の標準液を調製し、内標準溶液 (ナフタレンーd8)を 0.lμ g/mL

の濃度になるように添加 したものを混合標準溶液とする。内標準物質の標準原液の調

製も、対象物質と同様に行 う。

【波J定】

〔∝ /MS条件〕

GC/MS機器 :GC;Ajlent6890、 MS,JWIS―K9

カラム  :J&w IIIP-5MS (5%ジ フェニルジメチルシロキサン)

(025mm× 30m× 0.25μ m)

昇温条件 :50℃ (2min)→ 10℃ /1nin→280℃ (5min)

注入法  :ス プ リットレス (パージ開始時間 2min)

注入 口温度 :250℃

キャ リヤーガス :He(流量 lmL/min)

注入量  :lμ L

インターフェース温度 :250℃

イオン源温度 :230℃

イオン化電流 :200μ A

検出モー ドi SIM

モニターイオン : ビニルシクロヘキセンジオキシ ド  定量用 79確認用 67

ナフタレンーd8          定量用 136
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〔検量線〕

混合標準溶液 lμ Lを GC/MSに 注入 して分析する。得 られた物質のピーク面積 と内

標準物質のピーク面積の比から検量線を作成する。

〔定量〕 (注 4)

試料溶液 lμ Lを (だ/MSに注入 して分析する。得 られた物質のピーク面積 と内標

準物質のピーク面積の比か ら検量線により試料中の濃度を求める。

〔濃度の算出〕

C(μ g/1m3)==(w――Wb)X                 X  101.3
73-120)     P

W

Wb

t

V

P

検量線か ら求めた測定物質量 (ng)

空試験溶液の測定物質量(ng)

試料採取時の平均気温(℃ )

大気採取量(L)

試料採取時の気圧(kPつ

〔装置検出下限 (IDL)〕

木分析に用いた GC/MSの DLを表 1に示す (注 5)。

表 1.装置検出下限 (IDL)

物質     IDL(p富)  試料量 (m3) 最終液量 (mL)IDL試料換算値 (μ g/m3)

ヒ
Sニ

ルンクロヘキセンン
゛
オキント

S    o.6            0,72              1
0.0008

〔測定方法の検出下限 (MDL)、 定量下限 (MQL)〕

本測定方法における検出下限及び定量下限を表 2に示す (注 6)。

表 2.測定方法の検出下限 (WEDL)、 定量下限 (MQL)

物暫    試料量 (m3)最終液量 (mL)検出下限値 (μ 冨/m3) 定量下限値 (μ 口/m3)

r゛ ニルシケロヘキヤツシ
゛
ナキシト・   0_72            1               0.0038 0,0085
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解注

(注 1)

フェノチオール、キナルホス、ビニルシクロヘキセンジオキシ ド、テフル トリンは、

前処理、測定条件が同様であるため、一斉分析が可能である。一斉分析を行った環境

分析試料例を「平成 17年度 化学物質分析法開発調査報告書 S―エチル =2-(4-ク ロ

ロー2-メ チルフェノキシ)チオアセター ト (別名 :フ ェノチオール )」 の注解に示す。

(とと2)

本調査では、固相カー トリッジを軋 ガス 0.5L/minで 30分間通気 して乾燥 したもの

を用いた。

(注 3)

試料採取装置は、捕集管の後 ろに積算流量狽J定機能を内蔵 した携帯型の空気吸引ポ

ンプをシ リコンチューブで接続 して用いてもよい。

(注 4)

ビニルシクロヘキセンジオキシ ドは、異性体が存在するため、標準測定時 2本 ピー

クが検出される。得 られた 2本のピーク面積を合量 して定量を行 う。

(注 5)

装置検出下限 (IDL)イよ、「化学物質環境実態調査の手引き」 (平成 17年 3月 )に

従つて、表 3の とお り算出した。

表 3.装置検出下限(DL)の算出

試料量(m
最終液量(mL)

注入液濃度(pg/μ L)

装置注入量(μ L)

率吉ラRl(pg)

結果2(pg)

結果3(pg)

結果4(pD

結果5(pg)

結果6(pg)

結果7(pD         10 2
平均値         102

0.72

1

10

1

10.3

10.2

102
105
10.3

10.1

標準偏差

IDL(pg)

IDL言式米半換算値 (μ g/m3)

S/N

01476
06

0.0008

9.7

CV(0/o)               1.4
メ(IDL=t(n-1,0,05)X σnl× 2

(注 6)

測定方法の検出下限 (MDL)及 び定量下限 (MQL)は 、「化学物質環境実態調査の手

引き」 (平成 17年 3月 )に より、表 4の とおり算出した。 (算出に用いた試料は、ビ

ニルシクロヘキセンジオキシ ド標準液をカー トリッジに添力日した試料である。)
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表 4.狽J定方法の検出下限 (WEDL)及び定量下限(MQL)の算出

ヒ
ロ
ニサ♭う

試料量(m3)

標準添加量(nD

試料換算濃度(μ g/m3)

最終液量(mL)

注入液濃度(ng/mり

ヽ
ンセンシ

・

072
10

0,014

1

10

装置注入量(μ L)       1
操作ブランク平均(μ g/m3)①       0

無添加平均(μ g/m3)②        O  ,
結果 1(μ g/m3)      0.0152
結果2(μ g/m3)

・
  結果3(μ g/m3)

結果4(μ g/m3)

結果5(μ g/m3)

結果6(μ g/m3)

結果7(μ g/m3)      0.0142
平均値         0.015

0.0137

0.0149

0.0138

0.0154

0.0159

標準偏差

MDL(μ g/m3)

MQL(μ g/m3)

§ 2  角早 司追

【分析法】

〔フローチャート〕

分析のフローチャートを図2に示す。

0_00085

0.0033

0.0085

S/N                    90
CV(%)          5.8

※MDL― t(n-1,0.05)× σnl× 2
※MQじσn-lX10            .

①操作ブランク平均 :

試料マトリクスのみがない状態で他は同様の操作を行い測定した
値の平均値

②無添加平均 :

MDL算出用試料に標準を添加していない状態で含まれる濃度
の平均値

Sep― Pak PS― Air

05L/min X 24hrs

シ
・

'日

ロメタン(10mL)

図 2 分析フロー

N2吹付け(lmと ) 内標準物質添加

(ナフタレンーd8)
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〔分析法の検討〕

検量線、標準物質の SIMク ロマ トグラム及びマススペク トルを図 3～図 5に示す。

鎖
塵
岸
旧

00S

0045

0025

0005

00      04      05      06

濃度比  検量線    OIX15 μ υhL～ 005μ  ymL
内標準物質 0 1μ  BhnL

図 3.検量線

[夕
gマ

1ク ラム]79

濃度L

0         10         12

検量線   0∞ 5μ g/nlL～ lμ  υhL
内標準物質  Olμ 9/mL

1 2E+03

1 lE+03

10Eキ03:STD loμ yL
9 0E+02

S CE+02

7 0E+02

6 0E+02

5 0C+02

1 0E+02

R T― ―〉〕:00

[ク Dマ トクラム]67

1 0E+03

9 0E+02

7 0E+02

///t・

二″ンク,へ升tンシオキント   1

lン ク,ヽ十七レシオ|ン ト
´
  2

,0            10:00            11:00            12:llll

標準物質の SIMク ロマ トグラム

R T――〉〕:00

[少 aマ Iク ラム]136

8 0E+04

6 0E+04

4 0E+01

2 0E+04

0_OE+00
R T――〉1:00

図 4
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6.OE+05

4.OE+05

100     150

[スヘ
ψ
クトル]

100      150

ビニルシクロヘキセンジオキシド1 ビニルシクロヘキセンジオキシ ド2

図 5 標準物質のマススペク トル

〔添力日回収実験結果〕

本方法による標準添力日回収実験結果を表 5に示す。また添加回収試験のクロマ トグ

ラム例を図 6に示す。

表 5.添加回収実験結果

科厚 節敵 ?γ 紹孵
0.05        5 99.4      2.6
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〔環境試料分析例〕

大気試料として工業専用地域の大気 (気温 3.2℃ 湿度 42%)について本分析方法

を適用 したクロマ トグラムを図 6に示す。

[′ ,マ クラA〕 s7

大気試料 (無 添加 )

「ケギ|,ラ よ〕 ,9

大気試料 (添 加

〔′,t′
'1, 131

図 6.大気試料 クロマ トグラム

〔環境試料分析結果〕

大気試料について、ビニルシクロヘキセンジオキシ ドを添加 したもの、無添力日のも

の及び操作ブランクの分析例を図 6に示す。

大気試料からビニルシクロヘキセンジオキシ ドは不検出であつた。

無添力日の大気試料は、操作ブランクと比べてさまざまなピークが検出されたが、ビ

ニルシクロヘキセンジオキシ ドが検出されるピーク付近に妨害 ピークは検出されな

かった。

:005μ gヒ ニルレクロヘキセシシオキシト
・
/0 72ma)

[ク ,F′ テム〕 6?
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〔破過試験〕

Sep―Pak PS―Airカ ー トリッジを 2段直列に繁ぎ、ビニルシクロヘキセンジオキシ

ドの標準液を 50ng及び 1000ngを 固相カー トリッジに添力日し、N2ガスを 05L/minで

24時間通気 したもの 2種類を用いて、固相カー トリッジ 1段 目から破過の有無につい

て本分析方法で検討を行った。その結果、2種類 とも固相カー トリッジ 1段 目からの

破過は認められなかった。

〔溶出溶媒の検討〕

Sep―Pak PS―Airカ ー トリッジにビニルシクロヘキセンジオキシ ドの標準液を1000ng

添加 し、N2ガスを 05L/minで 2時間通気 した後、各溶出溶媒 (ヘキサン、アセ トン、

ジクロロメタン)10mLで溶出し濃縮後、沢J定を行った。その結果を表 6に示す。最

も回収率が良かったジクロロメタンを溶出溶媒 として採用 した。

表 6.回収試験結果

ヘキサン アセ トン ジクロロメタン

[]lIM署至(0/0)    45       53          84

〔試料の保存性〕

Sep―Pak PS―Airカ ー トリンジにビニルシクロヘキセンジオキシ ドの標準液を1000ng

添加 し、N2ガスを 05L/�nで 4時間通気 した後、カー トリッジを密栓 し、4℃以下の

冷暗所で保管 した。時間経過に伴 う回収率を調査 し、捕集管捕集後の安定性を検討 し

た結果を表 7に示す。試料捕集後、捕集管は、7日 間安定であることがわかった。

表 7 保存性の確認

回収率 (%)
1日 間保存 3日 間保存 7日 間保存

ヒ
Sニ

ルシクロヘキセンシ
゛
オキント

ヾ
     107       99        104                        1

【評価】                                       |
木分析方法によつて、環境試料 (大気)に存在する 4‐オキシラエルー1,2-エポキシ      |

シクロヘキサンを 0.0085μ ゴm3レベルで定量することが可能である。

【担当者氏名・連絡先】

担当 株式会社ニッテクリサーチ

住所 兵庫県姫路市広畑区正門通 4丁 目10番地

Ⅶ L:(0792)39-9715  FAX:(0792)36-2618

担当者 古元智裕 和田光弘 宮崎徹

E―m�l i ntr03@nitteCh_Cojp

t�yazam@�柱ech cojp

Ⅱ-196



4-O� ranyl-1,2-epoxycyclohexane

An anaゥ tiCal mctllod was developcd for dle detennination of 4-Oxiranyl-1,2‐epoxycyclohexane

in air by gas― chЮmatOgraphy mass spcc,ometり (GC/MS)

Sample air was supplied to Sep‐ Pak PS―Air carmdge at a cOnstant aow rate(o.5L/min)fOr

24hrs.4‐ Oxiranyl-1,2-epoxycyclohexane on the calt� dge was eluted Mth  101nL of

dichioromehane The eluate was concenttated to lコ 正L under nitrOgen streanl,added intenaal

standard daphh』 ene― d8)The target compollnd was determined by capillaryい GC/MS―SIM′

Recovery、 vas 99 40/0,relative standard deviation was 2 60/0,quantiflcation lirrllt was 0 0085

μg/m3.

Air samples

Naphthalcnc― d8

0.1たιg

Scp―Pak PS― Air

O.5L/min× 2411rs

Addition ofIS
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備考




