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1  は  し  め  に

農業生産現場実験室 (農業改良普及所,農業協同組合な

どの実験室 )に おいて,耕地上壌中各種形態窒素の簡便か

つ迅速な定量法の確立が要請されている。そこで,カ セッ

ト型フローインジェクション分析法 (C― FlA,本法 )

による耕地上壌中の硝酸態 ,ア ンモニア態及び全窒素の定

量を検討したのでその結果を報告する。

2試 験 方 法

に)供試土壌  図表中に示した。

② 装  置  TecatorttAquatec 5200 Analyzer

(カ セ ット型フローインジェクション分析装置,透過膜及

びCdカ ラム利用 ),島 津LifrOrED-200型 電子天秤 ,

イヮキV― S型振り混ぜ機及び市販熱板 (250℃ まで昇温

可能 )。

(3)試薬液の調製  TeCatorttAqua"c5200 Anal―

yzerの付属品を取り扱い説明書に従い調製 した。なお
,

その他の試薬液は,前報
2,4)で報告 したものを用いた(た

だし,窒素全量定量用水酸化ナトリウムは,6Mに調製した)。

{4)定量操作

1)硝酸態窒素 100潔容器に風乾上 (2m全通 )100

′または湿潤±100～ 200′ を採 り,04′ 硫酸カリウム

液あるいは,10%塩化カリウム液を50″添加し,30分間振

り混ぜ機で振り混ぜ静置したのち,上澄液の一部を乾燥ろ

紙を折り込んだ広ロビンヘ流し込みろ過 した。ろ液を試薬

液と共に分析装置に注入し窒素を測定した。試料液と同様

に標準液を調製し測定を行い検量線を作製して,硝酸態窒

素を定量した。

2)ア ンモニア態窒素 100"容器に風乾土 (2回全

通 )50夕 あるいは,湿潤上100夕 を採り,10%塩化カ リ

ウム液50認を添加し,30分間振り混じ餞で振り混ぜ静置し,

上澄液の一部を乾燥ろ紙を折り込んだ広「Jビ ンヘ流し込み

ろ過した。ろ液を試薬液と共に分析装置に注入し窒素をLEl

定した。試料液と同様に標準液も調製し検量線を作製 して

アンモニア態窒素を定量した。

3)窒素全量 予め重量測定 した50潔三角フラスコに

風乾土 (2卿全通 )050′ あるいは湿潤±10夕 を採 り
,

水05～ 1潔添加し数分間放置する。次いで濃硫酸 (H2

S04)約 3認を加え 5～ 30分間放置する。過塩素酸 (H
C104)約05潔添加 し¢ 3o漏斗をかぶせて熱板上に

て,約 130℃ で 5～ 10分間加熱,次いで約200℃ で40～ 50

分間加熱する。自濁化すれば,分解終了する。しかし,有

機物の着色が強い場合は,放冷後,過塩素酸を再度滴下し
,

加熱する。全加熱時間が約60分以内となるように加熱温度

及び過塩素酸添加量を調整する。放冷後,漏斗上から突沸

に注意しながら,水約10～ 30"添加 し,漏斗を洗浄し取り

除き,電子天秤を用いて,試料液量を正確に500夕 とした。

よく混合し上澄液の一部を試薬液と共に分析装置に注入し

窒素を測定した。標準液には 6%硫酸を添加して調製し
,

測定を行い検量線を作製して窒素全量を定量 した。

4)そ の他の測定操作 TecatOrttAquatec 5200

Analyzer装 置の取り扱い説明書に従った。また,比較検

討に用いたその他の定量操作は農蚕周芸局農産課の方法→

及び前報りに従った。

3試 験 結 果

は)各種土壌中の窒素定量 各地から採取 した 9点の土

壌中の各種形態窒素の定量を行い分析の正確さを求めた。

硝酸態窒素は,本法とフェノール硫酸法 (自分法 )3)で ,

アンモニア態窒素と窒素全量は,本法とフローインジェク

ション法
2)で

,そ れぞれ比較定量を行った (表 1)。 それ

ぞれの定量値の分析相関はr-09**以上であった。

12)分析精度 東北農業試験場 (厨川)の人工枠圃場土壌

中の各種形態窒素の定量を行い,本法の分析精度を求めた

(表 2)。 可1性火山灰 (多腐植質黒ボク■ ),酸性火山灰

(多腐植質黒ボク土 ),花商岩質 (褐色森林上 )及び沖積

(褐色低地土 )を母材とする緋地土壌中の硝酸態,ア ンモ

ニア態窒素及び窒素全量の本法の定量値の変動係数はいず

れも10%以内であった。

(3)圃場調査への応用 厩肥連用試験区土壌を本法で定

量し,表 3に示した。本法は比較に用いた他の定量法と良

く一致した。母材の異なる耕地上壌において,厩肥連用施

用量によって耕地土壌中の硝酸態,ア ンモニア態及び窒素

全量の窒素濃度が上昇することが本法でも数量化できた。

“

)畑状態保温静置土壌中の硝酸態窒素定量 多腐植質

黒ボク上による耕地土壌50点について,畑状態保温静置

を行い,本法の正確さを求めた。本法とフェノール硫酸法

―-173-―



東 北 農 業 研 究 第 41 号 (1988)

土 壌 登壷C PlA奮 /磯
C―FIA Fiハ C―FIA FIA

2

3

4

5

7̀

8

9

土
國
層
層
層
麟
層

膚
層

作
下
下
下
表
表
下

表
下

ユ
±
■
■
■
■
■
■

■

純色色卿″̈
）蜘”

暗
赤
黄
灰

黒
果
黒
砂
混

0 64   0 07

0 67   0 54

047 047
031 028
0 70   0 6'
0 04   0 04
1 1    0 '`

001 00'
54  '4

400
27 0
,0 2

3,1

117

335
00

つくば市 Ih`:崎 i剣 ヒ本市
北区西ケ原 に8:千葉県大綱自里町

“
海

お

乾上 N″ /100夕 )

海 5漱 城県つくば市 Ih`:崎 i剣 ヒ本市
に,:東京網 ヒ区西ケ原 に8:千葉県大綱自里町
に,:宮城県岩招市

分析法,C― FIA:カセット型フローインジクション FiA:フ ローインジェクシ

ョン フュノー嬌 酸 :回分法 (パッチ法 )

表 1 各 種 土 壌

表 2分 析 精 度

で定量した(図 1)。 両法間の相関は08～ 55″ g/配で
,

r=099**,回 帰係数 100,回帰定数0 005μ g/潔 となった。

(5}定量操作の迅速化 C― FIAは , フローインジェ

クションの流路系が装置内の基盤とコンピュータによって

プラックボックス化されている。用いる試薬も,取 り扱い

説明書によって,イ オン交換水に溶解した試薬液を,装置

内に注入すれば,共に注入された試料液と化学反応を起し,

自動的に各種形態窒素が計測される。このため,試料液調

製後の窒素濃度測定操作は迅速化された。もちろん定量操

作用のガラス器具の省略,試薬類の節約 ,等々その他の合

理化力可 能となった。

(乾土 N%/100夕 )

本法は従来行われていた回分法とも相関が高 く定量操作

も簡単でかつ迅速化が可能なので ,農4/L産現場実験室に

おける耕地土壌中各種形態窒素の定量法として本法は ,十

分使用できるものと考えられる。
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