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【封象物質の構造】

1-mehoxy-2-nittobemzene

CAS器号 :91…23-6

【物理化学的性状】

1-mehoxy‐ 3‐nittobenzene

CAS番号 :555‐ 03‐ 3

大阪府環境農林水産総合研究所

トキシH2Hニ トロベンゼン

1‐methoxy‐2‐nitrobellzene

ο‐ニ トロアニノール :ο…nittoanisole)

トキシロ3‐ニトロベンゼン

1‐methoxy‐3‐nitrobellzene

件ニ トロアニノール :胸―nittoanisole)

トキシH4ロニトロベンゼン

1‐methoxy‐ 4‐nitrobellzene

p‐ニ トロアニノール :フ‐nitroanisole)

N02

1-mehoxy-4-nitrobenzene

CAS番号 :100-17-4

分子量 沸点 (℃)蒸 気圧 (mmHg)水溶解度 (mg/Ll log Pow
トメトキシ‐2‐ニト

ロベンゼン

トメトキシ‐3‐ニ ト

ロベンゼン

1‐メ トキシ‐4‐ニ ト

ロベンゼン

153.14

153。 14

153.14

７

　

　

　

　

８

　

　

　

　

４

７

　

　

　

　

５

　

　

　

　

７

２

　

　

　

　

２

　

　

　

　

２

0.003488(25℃ )

0,0192*(25℃ )

0.0192*(25℃ )

1690(30℃ ) 1.73

428■ (25℃ )  2.16

590          2.03

*推定値

出典 :独立行政法人製品評価技術基盤機構化学物質総合情報提供システム
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【毒性、用途】

毒性情報 :

トメトキシ‐2‐ニトロベンゼン :マ ウス(LD50 740 mg/kg、 経口摂取)

ラット←D501300 mg/kg、 経口摂取)

トメトキシー3-ニ トロベンゼン :ヒ メダカ(96 hr‐ LC5059 mg/L)

トメトキシ‐4-ニ トロベンゼン :マウス(LD50 2300 mg/kg、 経口摂取)

ラット←D50300 mg/kg、 経口摂取)
用途 :有機合成原料、染料、医薬品の中間体、ジアニシジン原料等

§1分 析 法

(1)分析法概要

捕集管を Gerstel製加熱脱着導入システムに装着し、30℃で内部をヘ
リウムで置換(50m1/min× 5分間)した後、280℃で 10分間加熱して捕集
管に捕集した 1‐メトキシー2‐ニトロベンゼン、1-メ トキシー3…ニトロベンゼ

ン、トメトキシ‐4‐ニトロベンゼンを加熱脱着し、石英ウールを充填した

インサートに低温再濃縮(‐100℃)する。インサートを280℃に急速力口熱
しGC/MSへ導入する。

(2)試薬・器具

【試薬】

トメトキシー2とニトロベンゼン :和光純薬製

トメトキシー3…ニトロベンゼン :東京化成製

トメトキシ‐牛ニトロベンゼン :東京化成製

n―ヘキサン :ダイオキシン類分析用、和光純薬製

メタノール :ダイオキシン類分析用、和光純薬製

TenaxTA:表 面積 35∬ /g、 mesh size 60/80、 SUPELCO製

【器具】

空チューブフ リッ ト付 i SUPELCO製

携帯用ガス採取装置 :GSP‐2LFT、 GASTEC製
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【試薬の安全性・毒性】

トメトキシー2-ニ トロベンゼン、トメトキシー3‐ニトロベンゼン、トメトキシ

‐4-ニ トロベンゼン変異原性物質であり、またトメトキシ‐2‐ニトロベンゼン

は発がん性の可能性がある物質のため、取扱時はマスク、保護眼鏡、手袋

をつけばく露から避けるようにする。

(3)分析法

【捕集管の調製】

TenaxTA(130 mg)を空チューブヘ充填し両端をグラスウールで固定す

る。メタノール約 10 mlを流して捕集剤を洗浄し風乾した後、Gerstel製

Tube Conditioner lを用い高純度窒素ガス流しながら280℃で 12時間加熱

しエージングを行 う。

エージング後捕集管の両端を真鍮製の栓で密閉し、活性炭入 リデシケ

ーターに保存する。

【試料捕集法】

捕集管を携帯用ガス採取装置に接続し、流速 0。 lL/minで 24時間、計

144Lの環境大気試料を採取する。

【標準原液】

トメトキシ‐2‐ニトロベンゼン、トメトキシー3-ニ トロベンゼン、トメトキシ

‐牛ニトロベンゼンをメタノール溶解し50 ng/ぃ の標準原液を調製する。

【検量線標準液の調製】

【標準原液】で調製した標準原液をヘキサンで段階的に希釈し、標準物

質の濃度が 0。 100 ng/い 、0.150 ng/μ L、 0。200 ng/μ L、 0.300 ng/μ L、 0.500 ng/ぃ 、

1.00 ng/い の検量線標準液を調製する。

【測定】

[力日熱脱着条件]

力日熱吉[

使用機種 :Gerstel製加熱脱着導入システム
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脱着流量 :50 mL/min

脱着ガス :He

試料導入法 :SPlitless

昇温条件 :30℃ (5mり …60℃/min-280℃ (10 �n)

低温再濃縮部

使用機種 :Gerstel tt CIS4

インサート:石英ウール充填

低温濃縮温度 :-100℃

[急速加熱条件]

昇温速度 :12℃ /sec
インジェクション温度 :280℃

[GC/MS測定条件]
GC/MS為鋸器 :Agllent6890GC/5973MSD                          ,
カラム :Agilent tt DB‐ WAX

(長さ30m× 内径 0。25 1nm× 月莫厚 0。25脚o
キャリアガス :He

カラム流量 :1.O mL/min

注入方式 :So�ent Vent

Vent Flow:50 1ttL/1nin

Vent Presswe:9。 25 psi unti1 0.01 rnin

Spli Vent Fiow:29.O mL/min@0・ 02 min

昇温条件 :80℃ (2 mi→ ― (20℃ /mi→ -160℃ ― (5℃/m→ ―
200℃ (2�→

検出モードi SIM

インターフェイス温度 :200℃

イオン源温度 :230℃

四重極温度 :150℃

イオン化電圧 :70 eV

モニターイオン :

153(定量用イオン)、 123、 92(確認用イオン)            |
|

[検量線]                                   I'
各標準液(0,100 ng/い 、0。 150 ng/ぃ、0,200 ng/ぃ、0.300 ng/ぃ、0。500 ng/ぃ、     |
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1.00 ng/ぃ)を lⅢ 捕集管に添力日し、200 mL/�nの流速で 3分間試料採取方向に
窒素吹き付け溶媒を揮散する。この捕集管を加熱脱着導入システムに装置し

GC/MSで分析する。得られたピーク面積と濃度の関係から検量線を作成する。

[定量]

上記の測定条件で捕集管内の封象物質を測定し、検量線を用いてピーク面

積から定量を行う。

[濃度の算出]

環境大気中の濃度は次式により算出する。

COg/∬ )〓
W× 101.3× (273+T)× 1000

293× P× V

標準状態における環境大気中の対象物質の濃度 og/ポ)
:試料中の測定対象物質の質量 (ng)

試料採取時の平均温度 (℃ )

試料採取時の平均気圧ckPの

試料採取量 (L)

【装置検出下限値(IDL)】

本分析に用いたGC/MSの IDLを以下に示す。

Ｃ

Ｗ

Ｔ

Ｐ

Ｖ

試料量 (だ) IDL og) DL試料換算値 og/ポ )
トメ トキシ‐2-ニ トロ

ベンゼン

1‐メ トキシ‐3-ニ トロ

ベンゼン

1‐ メ トキシ‐4‐ニ トロ

ベンゼン

0.144       0,028          0。 18

0,144       0.026          0。 19

0。 144       0.026           0.18

【測定方法の検出下限(MDり、定量下限αIQL)】

本測定における MDLttcMQLを 示す。
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試料量(ポ ) MDLog/∬ ) MQL(ng/∬)

1-メ トキシー2-ニ

ベンゼン

1-メ トキシー3-ニ

ベンゼン

トメ トキシー4-ニ

ベンゼン

トロ

トロ

トロ

0。 144

0。 144

0.144

0,56

0.30

0.26

1.5

0,79

0.68

注 解

(注 1)

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

従つて表 1の とおりに算出した。

表 1 装置検出下限(IDL)算 出表
トメ トキシー2-ニ  トメ トキシ‐3‐ニ
トロベンゼン   トロベンゼン

トメ トキシ‐4-ニ

トロベンゼン

試料量 (ポ )

装置導入量 (ng)

0。 144

0.150

0。 144

0。 150

0。 144

0.150

結果 といg)

結果 2 og)

結果 3 og)

結果 4 og)

結果 5 og)

結果 6(ng)

結果 7(ng)

0。 146

0。 147

0.159

0.156

0。 155

0。 146

0。 163

0。 141

01151

0。 154

0.156

0.155

0.142

0.160

0.145

0。 138

0.138

0.150

0,153

0.140

0。 154

平均値 (ng)

標準偏差 (ng)

IDL og)

IDL試料換算濃度

Cng/♂)

S/N歩ヒ

CV(%)

0.1531

0.0067

0.026

0。 18

6.7

4.4

0。 1513

0.0073

0,028

0。 19

22

4.8

0.1454

0.0067

0.026

0。 18

12

4,6

※IDL=t(n‐ 190.05)× σn■×2
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(注 2)

浪J定方法の検出下限(MDL)及び定量下限(MQL)は 「平成 17年 3月 化学物質環

境実態調査の手引き」に従って、表 2の とおり算出した。なお、標準物質を

添力日した捕集管の前にエージング済みの捕集管を連結 して環境大気を通気 し

たものを決J定 した。

表 2 測定方法の検出下限(MDL)及び定量下限(MQL)の算出
1‐メ トキシー2-二  1‐メ トキシー3-ニ  トメ トキシ‐4-ニ
トロベンゼン   トロベンゼン   トロベンゼン

試料

試料量 (∬ )

標準添力日量 og)

試料換算濃度

Og/∬)

装置注入量(ng)

環境大気

0.144

0.200

1,39

0.200

環境大気

0.144

0.200

1,39

0.200

環境大気

0.144

0.200

1.39

0.200

操作ブランク

(ng/罰だ)

無添力日試験

(ng/ポ )

N.D。

N.D.

N.D.

N.D.

N.D.

N.D。

結果 l og)

結果 2(ng)

結果 3 og)

布吉拐融4(ng)

結果 5 og)

結果 6 og)

結果 7 og)

1.67

1.69

1.60

1.46

1.48

1,46

1.26

1.49

1.65

1.44

1.55

1.43

1,45

1.50

1.47

1.45

1.32

1,34

1,49

1.47

1,38

平均値 (ng/ど)

標準偏差 og/濯)

MDL(ng/だ )

MQL og/だ )
S/N

CVれ垂(%)

1.517

0.15

0.56

1,5

12

9.8

1.501

0.079

0.30

0。79

25

5。 3

1.417

0.067

0。26

0.67

21

4.8

※

※

MDL=to‐ 190.05)× σn_1× 2

MQL=σ ._1× 10
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【フローチャート】

【マススペクトル及びSIMク ロマトグラム】

[標準物質のマススペクトル]

A 一
カ日熱脱着

一



図 3 1‐メ トキシー4-ニ トロベンゼン lP―ニ トロアニゾール)のマススペクトル

[検量線]

y=43,25x

R2=09994

蜘
枷
枷
蜘
蜘
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獅
ｍ
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鰤
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巫
旧

卿
ｍ
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ｍ
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ｍ
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卿
ｏ

逗
軽
題

451X10

40000

35∞0

31101Xl

25000

2m0

15000

loml

卸

0

400    6a1    8∞

添加量 /pB

0  2∞  400  ∝0  800

添加量 /Pg

400 a10 800

添加量 /pB

図4 検量線例
(1)1メ トキシー2-ニ

検量線

(2)トメトキシ‐3-ニ

検量線

(3)トメトキシ‐4‐ニ

検量線

トロベンゼン

トロベンゼン

トロベンゼン

y=39316x

ぜ=09943

里
部
に

三
:::1  3aSoEと
す_五正ユ_
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[操作ブランクの SIMク ロマ トグラム]
ア ′ゞ ンタ

~ン
ス

拌
式ヽ 曲
町呻Ⅲ騨 Jhttrれ聯 中 7ゝ 小 雰 韓 Ⅲ 雨 丼 、

"3.00   13.50   14_00

ο‐体

[標準液の SIMク ロマ トグラム]
ア.7H‐ンタ‐ンス v/z153 (定量用 )

w/z123(確認用)

図 5 操作ブランククロマ トグラム例

|

図6 標準物質のクロマトグラム例
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[IDL算 出用 SIMク ロマ トグラム]
アハ…ンタ

い
ンス

p/z153(定量用)

/ “
‐体

250

200
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1∞

Ti― e~>
アハ
‐
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い
ンヌ

11.50    12.OO

w/z123(確認用 )

160
140
120
100
SO

Ti― e一 >
ア ハ
い
ンタ
‐
ンス

11.50

w/z92

P‐体

ヽ

13.00    13.50    14.00    14.50

P‐体

ο‐体   ｀

12.50

(確認

12_00    刊2_50    13.00    刊3_50    14.00    14.50

「レ秒体         。_体   P‐代
|     ＼| |
l【 .Pが →ザ _丁 工 ■ i!｀‥

JW‐

… …
…

1-｀ F羊`… ∬
七ド
.1淋 w禅 ゞ 川 ざ

い
|

打2_O0    12_50    13.00    13.50    刊4.00    14.50

図 7 1DL測定用クロマ トグラム

図 8 MDL測 定用クロマ トグラム
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【添加回収試験結果】

標準物質を捕集管に添加し、【試料捕集法】に従って 24時間環境大気を通気

して行つた。結果を表 3に示す。
｀ 表3 添力日回収試験結果

添力日量

Og)
回数  回収率 (°/。) 

変

斬

数

トメトキシ…2‐ニトロベンゼン

トメトキシ‐3‐ニトロベンゼン

トメトキシ‐4‐ニトロベンゼン

1.00

1.00

1,00

115

122

97

3.1

1.5

4.4

５

　

５

　

５

一一一一一一一一一一一一一一一一一
陶/z123(確認用)

P―体

寺
体

ヽ
】

０

ο‐体
寺

ス
「一一一一一０一一一７ф一一

ン
　

・
・
・
・
・
■
■
■

うンゞ７

"ど
体
/

脇‐体
/

~弓
扁
=二
SS「
十~_

図 9 添力日回収試験用クロマ トグラム例
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温度 35,0℃、湿度 45.5%の恒温槽内で 【試料捕集法】に従って添加回収試験

を行った結果を表 4に示す。恒温槽の材質からの影響を避けるためエージング
済みの捕集管を標準物質を添加した捕集管の前に連結して行つた。

表 4 高温下での添力日回収試験結果
添力日量cng) 回数  回収率(%)

トメ トキシ‐2‐ニ トロベンゼン    1.00    2    113
トメ トキシ‐3‐ニ トロベンゼン    1.00    2    110
1-メ トキシ‐4‐ニ トロベンゼン    1.00    2   109

【試料の保存性】

捕集管に標準物質B00 pgを添加後、0.lL/minの流速で 40分間、高純度窒素

を通気し (計 4L)密栓をしてアルミバックに入れ冷蔵保存したものを GC/MS
測定した。

表 5 試料の保存性試験結果 (n=1)
3 日イ愛   5 日イ愛  7 日つ盗  12 日イ陵  17 日後

トメ トキシー2-ニ トロベンゼン  99%  93%  91%  88%  940/0
トメ トキシー3‐ニ トロベンゼン  98%  930/0  89%  92%  880/0
トメ トキシー4-ニ トロベンゼン  98%  96%  89%  880/0  950/0
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【環境大気試料のクロマトグラム】

図 10大気試料測定例 (平成 20年 3月 1日 ～3月 2日 、平均気温 7.4

平均湿度 63%、 大阪市内で採取 )

トメ トキシー2-ニ トロベンゼン、トメ トキシー3-ニ トロベンゼン、トメ

ニ トロベンゼンは検出されなかつた。

トキシー4-

【評価】

本法により、大気中の 1-メ トキシー2-ニ トロベンゼンの 1.5 ng/ポ程度の定量が、

1-メ トキシー3-ニ トロベンゼンの O.8 ng/ポ程度の定量が、トメトキシー4-ニ トロベ

ンゼンの 0,7 ng/だ程度の定量がそれぞれ可能である。

℃ 、

一一
一一
一
一
一一
一一
一
一
一一
一
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1‐methoxy‐2‐nitrobeⅡ zene,1‐methoxy‐3‐nitrobenzene,1‐methoxy‐ 4‐nitrobelEIZene

An   analytical   method   was   developed   for   l-lmehoxy‐ 2-nitrobenzene,

1‐mOhoxy-3‐nitrobenzene and l‐ lmethoxy-4-nitrobenzene in he environlnental air.

Before samphng and analysis, TenaxTA― adsorbent― tube is  conditioned 、vith pllre

nittogen gas(ユ Ow‐ratei 30 mL/m士ゥfOr 12 hollrs llnder 280degrees Celsius.Air― sample

is passed hrough the tube at aow_rate of 100 mL/min for 24 hours ootal VOlllme:144

L).ThiStube is mounted on he he.11lal desorption apparatus and heated to desorb,and

he target compollnds are amalysed wih GC/MS‐ SIM.The IDLs(Instrllmental Detecion

Limit)  Of   卜mehoxy-2-�trobenzene,   卜mehoxy‐ 3-nitroberlzene   and
卜methoxy‐ 4‐nitroberlzene are O.18g/m3,0。 19 ng/m3and O.18 ng/m3,reSpect� ely.The

MDLs (MehOd  Of Detection  Limit) Of  卜methOxy-2-nitrobellzene,
1-lmethoxy-3-nittobenzene and l-lmehoxy‐ 4‐nitrobenzene are O.56 ng/m3, 0.30 ng/m3

and  O。 26  ng/1n3っ  reSpectively.  The  recoveries  of  l‐ mehoxy-2-nitrobenzene,

卜mehoxy‐ 3-�trobellzene and l― mettoxy‐ 4‐nitroberlzene are l15%oelat�e standard

de�ation,(RSD)i3.10/0)),122%(RSD:1.5%)and 97%(RSD:4.4%),reSpect� ely.

Ai卜Smpling → The二五二Ia卜Deso4)tiOn Apparatus GC/MS‐SIM

100 mL/4� n fOr 24 hr

760



物質名 分析法フローチャー ト 備考

トメ トキ シー2‐

ニ トロベ ンゼ

ン

1-メ トキシ‐3-

ニ トロベンゼ

ン

1‐ メ トキ シー4‐

ニ トロベ ンゼ

ン

吠着捕集

心naxTA

100 mL/min、 24日寺間

GC/MS浪 J定

装置 :

加熱脱着

―GC/MS‐SIM

カラム :

Agllent製

DB‐WAX

(長 さ 30m× 内

径 0,25コm×
膜厚 0.2坤→

検出下限値 :

1-メ トキシ‐2‐

ニトロベンゼ

ン

0。 56 ng/ポ

1-メ トキシ‐3‐

ニトロベンゼ

ン

0.30 ng/だ

トメトキシ‐4‐

ニトロベンゼ

ン

0。26 ng/だ
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