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要旨 

有機リン系防炎加工剤はハロゲン系防炎加工剤の代替物質として近年使用されて

いるが、家庭用品中における存在実態は不明である。昨年度の研究では、主に繊維製

品のうち防炎加工品として市販されている寝具、カーテン、床敷物および衣類等の計

46 検体について製品中に含まれる有機リン系防炎加工剤の実態を調査し、1 検体で

トリス（1,3-ジクロロ-2-プロピル）ホスファート(TDCP)を検出した。今年度は昨年度

未調査であるトリス（ジメチルフェニル）ホスファート(TXP)およびトリス(イソプロ

ピルフェニル)ホスファート(PIP)に着目し、昨年度と同様の試料 46 検体における実

態調査を行った。また昨年度 TDCP が検出された試料については人工汗液を用いた

溶出試験を行い、その溶出量を調査した。実態調査では寝具 6 検体、床敷物 6 検体、

衣類等 8 検体およびカーテン 14 検体からいずれかの物質が検出され、濃度は TXP で

0.0036～0.55 µg/g、PIP で 0.0021～2.5 µg/g であった。またカーテンの 1 検体から PIP

が 2.5 µg/g 検出され、防炎加工剤としての使用も考えられる結果であった。全体

(Crude)試料の人工汗液による溶出試験では TDCP が 1.7～23 µg/g（酸性）、2.3～6.3 

µg/g（アルカリ性）とバラツキはあるものの液性に関係なく人工汗液への溶出が確認

された。部位別試料の人工汗液による溶出試験では、3.8～12 µg/g（全体(Crude)およ

び表面布）であったが、中綿や内側布では 0.27～1.9 µg/g と全体(Crude)や表面布に比

べて小さな値となりアセトンによる抽出実験の結果とほぼ一致した。 
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職員 

A. 研究目的 

防炎加工剤は、種々の材料を難燃化す

る目的で繊維製品だけではなく建築材料

や電子機器等、多様な製品に使用されて

いる。防炎加工剤のうち特にハロゲン系

防炎加工剤の一部物質は、化審法、RoHS

57



指 令 お よ び ス ト ッ ク ホ ル ム 条 約

（POPs条約）等国内外で規制されて

おり、近年ではハロゲン系防炎加工

剤に代わり有機リン系防炎加工剤が

使用されている 1)。一方有機リン系防

炎加工剤は、その使用に伴いハウス

ダストや河川等環境中からの検出さ

れている 2-6)。  

国内における家庭用品中の防炎加工

剤の規制では、「有害物質を含有する家庭

用品の規制に関する法律」（家庭用品規制

法）において繊維製品のうち寝衣、寝具、

カーテン及び床敷物中のトリス（1-アジリ

ジニル）ホスフィンオキシド(APO)、トリ

ス（2,3-ジブロムプロピル）ホスフェイト

(TDBPP)およびビス（2,3-ジブロムプロピ

ル）ホスフェイト化合物（BDBPP化合物）

が対象となっているが、その他の防炎加

工剤については対象外である。昨年度の

研究では、規制対象外である防炎加工剤

のうちトリス（2-クロロエチル）ホスファ

ート(TCEP)、トリス（1,3-ジクロロ-2-プロ

ピル）ホスファート(TDCP)およびトリス

（1-クロロ-2-プロピル）ホスファート

(TCPP)について、寝具、カーテン、床敷物

および衣類等 46検体における存在実態を

調査したところ、延べ 20 検体からいずれ

かの物質が検出された。そのうち特に衣

類等の 1 検体から、TDCP が、防炎加工剤

としての使用を示唆される濃度で検出さ

れた。 

そこで本研究では、昨年度に引き続き

家庭用品規制法の対象外である有機リン

系防炎加工剤に着目し、その実態を調査

することを目的とした。また昨年度の調

査において防炎加工剤の使用が示唆され

た試料については、人工汗液による溶出

試験を行い、その溶出量について調査し

た。 

 

B. 研究方法 

B1. 試薬類 

アセトンは関東化学製（残留農薬･PCB

試験用、5000 倍濃縮検定品）、酢酸アンモ

ニウムは関東化学製および SIGMA-

ALDRICH 製特級を、メタノールは関東化

学製（LC/MS 用）を、また人工汗液は武

藤化学製の酸性人工汗液およびアルカリ

性人工汗液を使用した。トリス（1,3-ジク

ロロ-2-プロピル）ホスファート(TDCP)は

東京化成製を、トリス（ジメチルフェニル）

ホスファート(TXP)は Combi-Blocks 製を、

トリス(イソプロピルフェニル)ホスファ

ート(PIP)は AK Scientific 製をそれぞれ使

用した。また TDCP-d15およびリン酸トリ

ス（2-ブトキシエチル）－13C2 (TBEP-13C2) 

は Wellington Laboratories 製 50 µg/mL ト

ルエン溶液を、トリス(3-イソプロピルフ

ェニル)ホスファート-d33 (PIP-d33)は林純

薬工業製を使用した。 

 

B2. 対象物質と対象試料 

B2.1. 実態調査とアセトンによる抽出 

実態調査における対象物質はヨーロッ

パの Registration, Evaluation, Authorisation 

and Restriction of Chemical (REACHs) やア

メリカの有害物質規制法 (TSCA) 等で規

制対象物質とされ、日本では家庭用品規

制法において規制対象とされていない化

学物質のうち、昨年度測定対象外とした

TXP および PIP とした。試料は、昨年調

査した試料を使用し、寝具 8 検体（ポリ
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エステル製品 5 検体、アクリル製品 1 検

体、綿･アクリル系難燃繊維混合製品 1 検

体、綿･ポリエステル･アクリル系難燃繊

維混合製品 1 検体）、カーテン 16 検体（ポ

リエステル製品 13 検体、塩化ビニル樹脂

1 検体、不明 2 検体）、床敷物 12 検体（ポ

リプロピレン製品 8 検体、ウール製品 1

検体、ポリエステル製品 1 検体、ポリエ

ステル･アクリル樹脂混合製品検体、ポリ

エステル･塩化ビニル樹脂混合製品 1検体）

および子供用衣類を含む衣類等 10 検体

（綿製品 5 検体、ポリエステル製品 4 検

体、綿･アクリル系難燃繊維混合製品 1 検

体）の計 46 検体とした(Table 1)。 

試料は 10 g 程度を採取した後 1 cm 以

下に細切し、その 1 g を採取して分析に供

した。試料からの抽出は、ISO 17881-2 

(2016) International Standard を参考にアセ

トンを用いて行い、ろ過および濃縮の後

LC-MS/MS で分析した 7)。抽出操作のフロ

ーを Fig. 1 に示す。 

B2.2. 人工汗液による溶出試験 

人工汗液による溶出試験は、昨年度の

実態調査において TDCP の使用が示唆さ

れた衣類等の試料 1検体について行った。

試料は、実態調査と同様に 1 cm 以下に細

切して分析に供した。試料からの溶出は

Danish Ministry of the Environment, 

Environmental Protection Agency の方法を

参考とし、試料 1 g に人工汗液 20 mL（固

液比 1:20）を加え、37℃の定温恒温器で 3

時間行った 8)。また河上らの報告を参考に、

長時間の使用も想定した 6 時間の溶出試

験もあわせて行った 9)。人工汗液による溶

出試験のフローは Fig. 2 に示したとおり

である。 

B2.3. 部位別による検討 

 部位別による検討では、部位による存

在量や溶出量の差異を確認するため、ア

セトンによる抽出および人工汗液による

溶出試験を行った。試料は全体（Crude）

の他に表面布、中綿および内側布に分別

し、それぞれ実態調査と同様に 1 cm 以下

に細切して分析に供した。アセトンによ

る抽出は実態調査と同様に Fig. 1 に示し

た方法で行った。人工汗液による溶出で

は、独立行政法人製品評価技術基盤機構

によるペルフルオロオクタン酸及びその

関連物質の人工唾液溶出試験を参考とし、

サロゲートの添加時期を溶出後に変更し

て検討した 10)。人工汗液による部位別の

溶出試験におけるフローは Fig. 3 に示し

たとおりである。 

 

B3. 分析装置と使用機器 

液体クロマトグラフ－質量分析計 

(LC-MS/MS) は島津製作所製 LCMS-8050

を使用した。試験に使用した超純水はア

ドバンテック東洋製超純水製造装置

RFD270NC で作製し、溶離液として分析

に供した。 

実態調査および部位別試料のアセトン

による抽出は、アズワン製超音波洗浄機

MCS-6 を使用し、ろ過は柴田科学製ガラ

スろ過器 11G P160 で行った。メンブラン

フィルターはアドバンテック東洋製

DISMIC-25JP(0.2 µm)を使用した。 

人工汗液による溶出では、柴田科学製

ガラスろ過器 11G P160で試料を取り除い

た後、溶出液をアドバンテック東洋製メ

ンブランフィルター (DISMIC-25HP, 0.2 

µm)でろ過して分析に供した。 
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B4. 標準溶液と検量線 

TDCP、TXP および PIP は、それぞれ 10 

mg を精秤した後メタノールで 10 mL と

し、標準原液を調製した。これら標準原液

を混合の後メタノールで定量値に応じて

0.001～1.0 µg/mL の範囲内の濃度に段階

的に希釈し、検量線溶液を作製した。サロ

ゲート溶液は、50 µg/mL トルエン溶液を

メタノールで 1 µg/mL に希釈して使用し

た。定量の際に検量線の範囲を超える試

料は、検量線を外挿して定量した。 

 

B5. 定量下限値の算出と添加回収試験 

機器の定量下限値は検量線の最低濃度

（0.001 µg/mL）における 5 併行の定量値

について標準偏差を算出し、その 10 倍に

相当する濃度とした。 

添加回収試験は、市販のポリエステル

製カーテン 1 g に TXP および PIP をそれ

ぞれ標準品 0.1 µg、サロゲートとして

TBEP-13C2およびPIP-d33をそれぞれ 0.1 µg

添加し、5 併行で行った。添加回収試験の

評価は、水道水質検査方法の妥当性評価

ガイドラインにおける有機物の真度 70～

130％、併行精度 20％以下を指標とした 11)。 

 

C. 結果及び考察 

C1. LC-MS 分析条件の検討 

測定機器やカラム等の条件は、昨年度

と同様に中山らの報告を参考にした 4)。分

析条件を Table 2 および 3 に示す。今年度

は、昨年度より長い分離カラムと同じカ

ラムをリテンションギャップカラムとし

て使用することにより、ブランクによる

妨害ピークを明確に分離することが可能

となった。 

設定した分析条件をもとに機器の定量

下限を算出した。検量線を 0.001～0.02 

µg/mL の範囲で作製し、繰り返し測定を

行ったところ、定量下限値は TDCP では

0.0007 µg/mL、TXP および PIP では 0.0006 

µg/mL および 0.0008 µg/mL となったこと

から、検量線の最低濃度である 0.001 

µg/mL を機器の定量下限値とすることと

した。 

C2. 添加回収試験 

添加回収試験の結果を Table 4 に示す。

サロゲートを使用しない場合の TXP およ

び PIP の平均回収率は、44.6 %および

60.0 %と低く、設定した指標における真度

を満たさなかった 11)。そこで、堤らの報

告を参考に抽出前にサロゲートとして加

えた TBEP-13C2 および PIP-d33による回収

率の補正を行ったところ、平均回収率は

104.4 %および 116.8 %となり指標とした

真度を満たしたことから、本研究では

TBEP-13C2 および PIP-d33 をサロゲートと

して使用することとした 12)。またサロゲ

ート補正後におけるそれぞれの併行精度

は 6.7 %および 1.7 %であり、指標とした

併行精度を満足した。そこで本研究では、

この分析条件を試料中における各防炎加

工剤濃度の測定に用いることとした。 

 

C3. 実態調査 

Table 1 に示した試料を分析した結果を、

Table 5～8 に示す。寝具では定量下限値以

上の PIP が 8 検体中 6 検体から 0.0022～

0.016 µg/g、うち 1 検体から TXP が 0.0036 

µg/g 検出された。残りの 2 検体はいずれ

も定量下限値未満であった。検出された

検体の素材はポリエステルおよび綿、ア
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クリル系難燃繊維であった。床敷物では

12 検体中 6 検体から 0.0021～0.098 µg/g

の PIP が検出され、素材はウールおよび

ポリプロピレンであった。TXP はいずれ

の検体でも定量下限値未満であった。衣

類等では対象物質が 10検体中 8検体から

0.0021～0.017 µg/g の PIP が検出されたが、

TXP はいずれの検体でも定量下限値未満

であった。検出された検体の素材は綿、ポ

リエステルおよびアクリル系難燃繊維で

あった。昨年度の実態調査において TDCP

の使用が示唆された試料は、PIP および

TXP ともに定量下限値未満であった。カ

ーテンでは 16 検体中 14 検体から 0.0024

～2.5 µg/g の PIP が、3 検体からは 0.0049

～0.55 µg/g の TXP が検出された。これら

の素材は主にポリエステルであった。こ

のうち 1 検体からは PIP が他の検体に比

べて高い濃度で検出されており、防炎加

工剤としての使用も考えられる結果とな

った。他の 45 検体については、定量下限

値未満か痕跡量であった。 

 

C4. 人工汗液による溶出試験 

 人工汗液による溶出は、汗堅ろう度試

験（JIS L 0848）を参考に酸性およびアル

カリ性の 2 種類について行った 13)。昨年

度 TDCP の使用が示唆された検体のうち

全体(Crude)の試料について、Fig. 2 に示す

手順で人工汗液による溶出試験を行った。

試験はすべて 5 併行で行ったが、酸性人

工汗液による 6 時間の溶出では、1 試料で

サロゲートを含めたピークが検出されな

かったため、検討から除外し 4 併行での

検討とした。その結果を Table 9 に示す。

酸性人工汗液による溶出試験では、溶出

時間が 3 時間の場合 4.5～23 µg/g、6 時間

の場合 1.7～5.5 µg/g、アルカリ性人工汗液

による溶出試験では、溶出時間が 3 時間

の場合 2.3～4.2 µg/g、6 時間の場合 2.9～

6.3 µg/g となり、すべての試料で一定量の

溶出が確認され、また酸性人工汗液にお

ける 3時間の溶出では 10 µg/gを越える溶

出も確認された。この結果から、溶出量の

差は見られるが、すべての試料中での溶

出が確認されており、TDCP は液性に関係

なく人工汗液中に溶出すると考えられた。

一方で溶出試験における繰り返しの変動

係数は 26.8～66.6 %であり、溶出量にはバ

ラツキが見られた。バラツキの詳細な原

因は不明であるが、これまでは表面布、中

綿および内側布を部位別に分別せず検討

しているため、仮に表面布、中綿および内

側布における TDCP 含有量に差がある場

合は、採取部位や表面布、中綿および内側

布の採取の割合により TDCP の濃度が変

動する可能性も考えられた。そこで次に

表面布、中綿および内側布の各部位につ

いてアセトン抽出による TDCP の存在実

態を確認することとした。 

 

C5. アセトン抽出による部位別の TDCP

濃度 

部位別に分けた試料を実態調査と同様

に Fig. 1 に示す手順でアセトン抽出した

際の結果(n=1)を Table 10に示す。TDCPは

全体(Crude)では 12、表面布では 18 µg/g 検

出されたが、中綿および内側布からはそ

れぞれ 0.14 および 0.22 µg/g であった。し

たがって TDCP は主に表面布に存在する

と考えられ、製品仕様に記載の「表地は防

炎コーティング加工」の標記とも一致し
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た。一方今回の結果は、人工汗液による溶

出結果の最大値と比べて小さい値となっ

た。本実験では、試験を 1 併行で行った

ことから試料による存在量の差を確認す

ることは出来なかったが、表面布への防

炎加工が均一ではない可能性も考えられ

た。 

しかしながら、いずれの場合において

も TDCP は表面布に多く存在することが

明らかとなったことから、部位別の試料

について人工汗液による溶出試験を行う

こととした。また本実験では、サロゲート

を人工汗液による溶出前に添加している

ことから、サロゲートが試料に吸着する

等の影響により定量値が変化する（大き

く評価される）可能性もあり、これもバラ

ツキの一因となりうることから、サロゲ

ートの添加時期を溶出後として検討を行

った。 

 

C6. 部位別試料の人工汗液による溶出 

部位別試料について、サロゲートの添

加時期を溶出後とした際の人工汗液によ

る溶出試験の結果を Table 11 に示す(Fig. 

3)。なお試験はそれぞれ 3 併行で行った。

全体(Crude)の試料では、溶出時間が 3 時

間の場合酸性で 3.8～5.3 µg/g、アルカリ性

で 6.1～7.7 µg/g、6 時間の場合酸性で 5.2

～6.1 µg/g、およびアルカリ性で 7.7～12 

µg/g であった。変動係数は、溶出時間 3 時

間でそれぞれ 16.8 %および 11.6 %、溶出

時間 6時間でそれぞれ 7.8 %および 23.7 %

とサロゲートを溶出前に添加した際と比

べて小さいもののバラツキは見られる結

果となったが、時間や液性に関係なく概

ね同程度の TDCP が溶出していると考え

られた。一方サロゲートの添加時期につ

いては、サロゲートを溶出前に添加して

いる方が大きな値を示した結果もあるが、

ほとんどの試料で溶出量は数 µg/g～10 

µg/g 程度であり、概ね一致していると考

えられることから、定量値のバラツキの

詳細は不明であるものの、サロゲートの

添加時期による定量値への影響は少ない

と考えられた。表面布の試料における溶

出試験では、酸性の場合 3 時間の溶出で

4.8～5.0 µg/g、6時間の溶出で4.6～4.7 µg/g、

変動係数はそれぞれ 1.9 %および 2.0 %と

バラツキも少なかった。同様にアルカリ

性の場合も溶出量は 3時間の溶出で 6.2～

6.8 µg/g、および 6 時間の溶出で 6.0～7.3 

µg/g、変動係数はそれぞれ 4.6 %および

9.5 %であり、いずれの条件でもほぼ同程

度の溶出量となった。一方アセトン溶出

で TDCP 存在量が少なかった中綿および

内側布における人工汗液による溶出量は、

中綿では酸性の場合 0.51～1.2 µg/g、アル

カリ性の場合 0.41～1.9 µg/g、内側布では

酸性の場合 0.27～0.87 µg/g、アルカリ性の

場合 0.46～0.92 µg/g といずれの場合も全

体(Crude)や表面布に比べて小さな値とな

り、アセトンによる抽出の結果と一致し

た。一方中綿および内側布からの溶出量

がアセトン抽出に比べて大きくなってい

るが、これは本検討における試料採取の

際、試料の都合で TDCP が存在する表面

布と接する部位を採取したものが含まれ

たことが影響したためと考えられた。 

 

D. まとめ 

本研究では、現在国内では未規制のリ

ン系防炎加工剤に着目し、国内における
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実態調査を行った。また、昨年度の調査に

おいて防炎加工剤の使用が示唆された試

料については、人工汗液による溶出試験

を行い、その溶出量について調査した。

TXP および PIP の実態調査において調査

に先立ち添加回収試験を行った結果、

TXP および PIP の平均回収率が 44.6 %お

よび 60.0 %と設定した指標を満たさなか

ったが、抽出の際にサロゲート溶液を添

加して補正することにより、それぞれ

104.4 %および 116.8 %となり指標を満足

したことから、本研究では定量の際にサ

ロゲートを使用することとした。 

実態調査は寝具 8 検体、カーテン 16 検

体、床敷物 12 検体および衣類等 10 検体

の 46 検体について行った。その結果のべ

34 検体からいずれかの物質が検出され、

PIPでは 0.0021～2.5 µg/g、TXPでは 0.0036

～0.55 µg/g の濃度であった。多くの試料

においては痕跡量程度の検出量であった

が、カーテン 1 検体からは PIP が他の検

体に比べて高い濃度で検出されており、

防炎加工剤としての使用も考えられる結

果となった。 

全体(Crude)試料を用いた人工汗液によ

る溶出試験では、TDCP が酸性人工汗液で

は 1.7～23 µg/g、アルカリ性人工汗液では

2.3～6.3 µg/g とバラツキはあるものの液

性に関係なく人工汗液へ溶出することわ

かった。部位別試料のアセトン抽出では、

TDCP が全体(Crude)および表面布の試料

から検出され、中綿および表面布からは

ほとんど検出されなかったことから、

TDCP は表面布に多く存在することが示

唆された。部位別試料の人工汗液による

溶出試験では、全体(Crude)の試料および

表面布から 3.8 µg/g～12 µg/g とバラツキ

はあるものの液性や溶出時間に関係なく

概ね同程度の量が溶出していると考えら

れた。中綿や内側布についても同様にバ

ラツキはあるものの0.27 µg/g～1.9 µg/gと

いずれの場合も全体(Crude)や表面布に比

べて小さな値となり、アセトンによる抽

出の結果と一致した。一方中綿および内

側布からの溶出量がアセトン抽出に比べ

て大きくなっているが、これは本検討に

おける試料採取の際、TDCP が存在する表

面布と接する部位を採取したものが含ま

れたことが影響したためと考えられた。 
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Table 1 対象とした試料一覧 

寝具 品目 素材 生産国

ネ-1 毛布 ポリエステル 中国

ネ-2 ブランケット ポリエステル 中国

ネ-3 まくら アクリル 日本

ネ-4 ベットパッド ポリエステル 日本

ネ-5 毛布 ポリエステル 日本

ネ-6 シーツ 綿、アクリル系難燃繊維 中国

ネ-7 シーツ 綿、ポリエステル、アクリル系難燃繊維 中国

ネ-8 フットスロー ポリエステル 日本

カーテン

カ-1 カーテン ポリエステル 中国

カ-2 カーテン ポリエステル 日本

カ-3 カフェカーテン ポリエステル 日本

カ-4 カーテン ポリエステル 日本

カ-5 カーテン ポリエステル 中国

カ-6 カーテン ポリエステル 中国

カ-7 カーテン ポリエステル 日本

カ-8 カーテン 不明 日本

カ-9 カーテン ポリエステル 中国

カ-10 カーテン ポリエステル 中国

カ-11 カーテン ポリエステル 日本

カ-12 レースカーテン 不明 日本

カ-13 カーテン ポリエステル インドネシア

カ-14 のれん ポリエステル  日本

カ-15 バスカーテン 塩化ビニル樹脂 インドネシア

カ-16 ロールスクリーン ポリエステル 台湾

床敷物

シ-1 カーペット ポリプロピレン エジプト

シ-2 タイルマット 表面：ポリエステル、裏面：アクリル樹脂 日本

シ-3 タイルカーペット 表地：ポリプロピレン、裏地：塩化ビニル樹脂 中国

シ-4 ラグマット ポリプロピレン エジプト

シ-5 ギャベマット ウール インド

シ-6 カーペット ポリエステル 日本

シ-7 パンチカーペット ポリプロピレン 日本

シ-8 パンチカーペット ポリプロピレン 不明

シ-9 玄関マット ポリプロピレン エジプト

シ-10 カーペット ポリプロピレン 日本

シ-11 ラグマット ポリプロピレン 日本

シ-12 玄関マット ポリプロピレン ベルギー

衣類等

フ-1 防災帽子 綿、ポリエステル（あごひも） 中国

フ-2 防災帽子 ポリエステル 日本

フ-3 防災頭巾 ポリエステル 中国

フ-4 防災頭巾 ポリエステル 中国

フ-5 ブルゾン 綿 中国

フ-6 防災頭巾 綿 中国

フ-7 防災頭巾 ポリエステル 中国

フ-8 エプロン アクリル系難燃繊維、綿 日本

フ-9 オーバーオール 綿 中国

フ-10 エプロン 綿 中国
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Table 2 分析条件 

Table 3 MRM 条件 

LCMS条件

LC部 島津製作所製　Nexera X2

　分離カラム Waters製  CORTECS  C18 (2.7 µm, 3.0×100 mm) 

　リテンションギャップカラム Waters製  CORTECS  C18 (2.7 µm, 3.0×100 mm) 

　移動相 A：5 mM酢酸アンモニウム水溶液

B：メタノール

(0 - 0.25 min)　A：70％、B：30％

(0.25 - 12.25 min)　A：70% → 1%、B：30% → 99%

(12.25 - 21.0 min)　A：1%、B：99% 

(21.0 - 21.5 min)　A：1% → 70%    B：99% → 30%

(21.5 - 35.0 min)　A:：70%、B：30%

　流速 0.2 mL/min

　カラムオーブン温度 40℃

　試料注入量 2 µL

MS部 島津製作所製　LCMS-8050

　イオン化モード ESI(+)

　インターフェイス温度 300 ℃

　ヒートブロック温度 400 ℃ 

　DL温度 250 ℃ 

　ネブライザーガス流量 3.00 L/min

　ヒーティングガス流量 10.00 L/min

　ドライイングガス流量 10.00 L/min

定量 定性

TDCP 430.85　＞　99.15 430.85　＞　209.05

PIP 453.00　＞　369.25 453.00　＞　327.15

TXP 410.90　＞　179.20 410.90　＞　194.25

TDCP-d 15 (サロゲート) 447.10　＞　102.10 447.10　＞　218.00

TBEP-13C2 (サロゲート) 405.50　＞　47.20 405.50　＞　201.15

PIP-d 33 (サロゲート) 486.50　＞　342.25 486.50　＞　438.45, 390.30

m/z
化合物
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Table 4 添加回収試験結果 

Table 5 寝具の分析結果 (µg/g) 

Table 6 床敷物の分析結果 (µg/g) 

Table 7 衣類等の分析結果 (µg/g) 

Table 8 カーテンの分析結果 (µg/g) 

ネ-1 ネ-2 ネ-3 ネ-4 ネ-5 ネ-6 ネ-7 ネ-8 定量下限(LOQ)

PIP 0.016 0.0084 <LOQ 0.013 0.016 0.0022 0.0049 <LOQ 0.0020

TXP <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ 0.0036 <LOQ <LOQ <LOQ 0.0020

シ-1 シ-2 シ-3 シ-4 シ-5 シ-6 シ-7 シ-8 シ-9 シ-10 シ-11 シ-12 定量下限(LOQ)

PIP 0.013 <LOQ <LOQ 0.0033 0.098 <LOQ <LOQ 0.0037 <LOQ <LOQ 0.0022 0.0021 0.0020

TXP <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ 0.0020

フ-1 フ-2 フ-3 フ-4 フ-5 フ-6 フ-7 フ-8 フ-9 フ-10 定量下限(LOQ)

PIP 0.0045 0.0081 <LOQ 0.0021 0.0075 0.0075 <LOQ 0.0041 0.0075 0.017 0.0020

TXP <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ 0.0020

カ-1 カ-2 カ-3 カ-4 カ-5 カ-6 カ-7 カ-8 カ-9 カ-10 カ-11 カ-12 カ-13 カ-14 カ-15 カ-16 定量下限(LOQ)

PIP 2.5 0.0044 0.062 0.0082 0.0078 0.0091 0.0024 0.0055 0.0048 0.0044 0.0044 0.031 0.0045 <LOQ <LOQ 0.0075 0.0020

TXP 0.55 0.0085 <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ 0.0049 <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ 0.0020

平均回収率(%) 標準偏差 併行精度(%)

PIP 60.0 0.0031 5.2

TXP 44.6 0.0022 5.0

PIP(PIP-d 33補正後) 116.8 0.0020 1.7

TXP(TBEP-13C2補正後) 104.4 0.0070 6.7
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*：小数第 2 位以下の定量値による数値 

 

  

液性 溶出時間 1 2 3 4 5 平均 変動係数(%)

酸性 3時間 23 19 7.6 7.1 4.5 12 66.6

6時間 ー 1.7 5.1 1.9 5.5 3.5 58.0

アルカリ性 3時間 2.6 4.2 3.0 2.3 2.4 2.9 26.8

6時間 2.9 3.5 4.4 5.0 6.3 4.4 30.3

Table 9 全体(Crude)の人工汗液による溶出結果 (µg/g) 

Table 10 部位別試料のアセトンによる抽出結果 (n=1, µg/g) 

Table 11 部位別試料の人工汗液による溶出結果 (µg/g) 

(µg/g) 全体(Crude) 表面布 中綿 内側布

TDCP 12 18 0.14 0.22

液性 溶出時間 1 2 3 平均 変動係数(%)

酸性 3時間 3.8 4.6 5.3 4.6 16.8

6時間 5.2 5.9 6.1 5.7 7.8

アルカリ性 3時間 6.1 7.7 6.9 6.9 11.6

6時間 12 7.7 8.3 9.3 23.7

酸性 3時間 4.8 4.8 5.0 4.9 1.9

6時間 4.6 4.7 4.7 4.7 2.0

アルカリ性 3時間 6.8 6.5 6.2 6.5 4.6

6時間 6.0 7.3 6.9 6.7 9.5

酸性 3時間 1.1 1.1 1.1 1.1 2.9
*

6時間 0.94 1.2 0.51 0.87 38.2

アルカリ性 3時間 0.41 0.62 0.56 0.53 20.5

6時間 1.9 1.1 1.3 1.5 29.1

酸性 3時間 0.87 0.82 0.48 0.73 29.2

6時間 0.32 0.31 0.27 0.30 9.1

アルカリ性 3時間 0.64 0.46 0.92 0.67 33.7

6時間 0.62 0.50 0.73 0.62 18.3

表面布

中綿

内側布

全体

(Crude)
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Fig.1 アセトン抽出のフロー図 

1.0 g

50 mLねじ口試験管に試料を入れる

アセトン 20 mLを加える

サロゲート溶液(1 µg/mL)を100 µL添加し、密栓する

40℃の水浴中で、40分超音波抽出する

ガラスフィルター11Gでろ過

アセトン 20 mLを加え、密栓する

40℃の水浴中で、20分超音波抽出する

ガラスフィルター11Gでろ過

両方の抽出液をあわせて、100 mLナスフラスコに入れる

乾固直前まで濃縮

メタノール2 mLに溶かす

PTFEフィルターでろ過

（2倍希釈）LC-MS/MS測定

抽出残渣

試　料

抽　出

抽出液

転　溶
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1.0 g

50 mLねじ口試験管に試料を入れる

人工汗液 20 mLを加え、密栓する（固液比＝1/20）

37℃のオーブン中で、3または6時間抽出する

サロゲート溶液(1 µg/mL)を100 µL添加

VORTEXミキサーで2秒程度攪拌する

ガラスフィルター11Gでろ過

溶液を0.20 µmのPTFEフィルターでろ過（DISMIC-25HP）

（20倍希釈）

試　料

抽　出

LC-MS/MS測定

Fig.2 人工汗液による溶出試験のフロー図 

1.0 g

50 mLねじ口試験管に試料を入れる

人工汗液 20 mLを加える（固液比＝1/20）

サロゲート溶液(1 µg/mL)を100 µL添加し、密栓する

37℃のオーブン中で、3または6時間抽出する

ガラスフィルター11Gでろ過

溶液を0.20 µmのPTFEフィルターでろ過（DISMIC-25HP）

（20倍希釈）

試　料

抽　出

LC-MS/MS測定

Fig.3 部位別試料の人工汗液による溶出試験のフロー図 
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