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1 は じ 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,作物体及び有機質肥料等の全窒素

の迅速で簡便な定量法の確立が要請されている。

そこで,過塩素酸・硫酸分解とフローインジェクション

分析法 (FIA)を組合せた全窒素の迅速定量 (本法)に つ

いて検討したので報告する。

2試 験 方 法

(D 試料 用いた作物体及び有機質肥料は,表 1～ 4に

示 した。

9)装置 TecatOr 5010/t・ FIA装 置一式 (図 1),

Mettler AE260型 電子天秤及び市販熱板 (250℃ まで

昇温可能)。

0)試薬液の調製

1)空試験液(0 10ビーカーに水500溜を採り, 濃硫

酸 (H2S04)60mlを 添加 し良 く混合 した後 ,水 を加え

メスシリンダーで 1′ として用いた。

2)水酸化ナ トリウム液 (Rl)1′ ビーカーに水酸

化ナ トリウム (NaOH)100,を 採 り水を加えて溶解 し
,

水を加えメスシリンダーで 12と して用いた。

3)指示薬 (R2)1′ ビーカーにホウ酸 。プロムク

レゾールグリーン・ メチルレッド指示薬 (Tecator5000

0295)01,及 び燐酸二水素―ナ トリウム(NaH2P04
・ H20)049を 採り水 を加え溶解 した後 ,水を加え

メスシリンダーで 1′ として用いた。

4)窒素標準液 1,00071・ 定容フラスコに特級塩化アン

モニウム (NH4Cl)3819,を 正確に採 り,水を加え溶

解 し定容として用いた (N″ /潔 )。 使用の都度,希釈

に際し,液量100mlに つき6 mlの 比率で濃硫酸を添加し
,

正確に希釈して用いた。

5)そ の他の試薬 水は純水を用いた。

(41 試料液の調製

予め重量測定 した100ml三角フラスコに風乾試料0500

夕を正確に採り,水 1～ 2■ 1を 添加し数分間放置し,次い

で濃硫酸約 3 mlを加え 5～ 30分間放置した。 過 塩 素 酸

01～ 0 5ml添加 した。直径 3m漏斗で蓋い熱板 上にて約

130℃・ 5～ 10分間加熱 ,自煙が発生 したら約200℃・ 40

～50分間加熱した。自濁化すれば分解終了。 しかし有機物

の着色が強い場合は放冷後再度過塩素酸を滴下 し加熱 した。

全加熱時間が約60分前後となるよう加熱温度及び過塩素酸

添加量を調整した。放冷後漏斗上から突沸に注意しながら,

水約10～ 30m添加,漏斗を洗浄し取りはずし電子天秤を用

い試料液量を正確に500,と した。良く混合し放置して上

澄液を試料液とした。

lb)定量

使用した
「

IA流路系は,図 1に 示 した。試料液採取量
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図 l FIA流路系図 (NH4~N)

注 C05′ →50″ (試料液 )

Rl:25M NaOH(り1液pH>10)
R2:ア ンモニア指示薬
×:試料液採取量

及び計器類の調整は,TocatOr F I A装置の取扱説明書

に従い,測定の都度,最適条件を求めた。試料液及び標準

液をFIA装置に導入し,窒素を測定 し検量線より,窒素

定量を行った。

比較検討に用いたその他の分析操作は,農蚕園芸局農産

課の方法
"及

び前報2)に従った。

3 試験結果及び考察

(1)試料液調製 試料液調製条件による分析精度を求め
,

表 1に結果を示した。分析精度は,試料分解容器の大きさ,

試料量,分解剤の量及び試料の化学的性質によって差が

生ずると考えられる。今回の結果から試料05,を 100網
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注_HC104 H2S04分解,フ ローインジェクション分析法 (FlA),試料採取点数 :(
率容器 ;三角 フラスコ 壽 :平均値,Sx:母数を(n-1)と した時の標準偏差値

表 1 試料液調製方法と分析結果 (水稲 )

CV:変動係数%

三角フラスコに採り,市販熱板上で加熱分解すれば十分で
あると考えられる。

油脂分の多い試料は,三角フラスコの大きい容量を,逆
に窒素濃度が高く発泡成分の少ない試料は小さい容量を使

用する。あるいは,硫酸添加量や試料採取量を調整するこ

とにより,多 くの試料に適用できると考えられる。ただし
,

今回は,試料液中の硫酸濃度を約 lMと して計算して,水
酸化ナトリウムを25M液に調整 したが,試料液中硫酸濃

度が異なる場合は,中和当量以上 (最低中和廃液のpHは
10以上であること)の水酸化ナトリウム液を調製して用い

る必要があった。

9)分析精度

1)有機質肥料 市販されている有機質肥料の分析精

度を求め表 2に示 した。本法はケルダール法に比較して若

表 2 分昴精度 (有機質jII料 )  (T― N%乾物 )

注_No l:混合魚粉肥料,NQ 2:菜種油粕粉末肥料
m3:鶏 糞推肥肥料,NQ 4:骨粉肥料
Nlo 5:有機汚泥コンポス ト肥料 ,

No 6:無機汚泥コンポス ト肥料
肥料 :市販品 乾燥品,FIA,表 1参照

表 3 分析精度 (小麦粉 , (T―N%乾物 )

品 種

(T―N%乾物 )

千 ,分析精度が悪いがcV 9%以 下となった。特に石灰を

含む試料のように激しく発泡する試料は分析精度が悪い。

しかし,有機・無機汚泥肥料原料のように水分を多く含む

場合は,本法は直接三角フラスコ底に試料を秤量できるの

で,作業能率を考えると,ケ ルダール分解よりすぐれてい

る点が考られる。

2)小麦粉 小麦 6品種中窒素を本法とケルダール法

で定量し分析精度を求め,表 3に示した。本法の分析精度

は CVl～ 3%で ケルダール法の03～ 3%と 比較 して

大きな差があるとは考えられない。また,範囲23～ 33
で両法の相関は,乾物でγ=0998**,回 帰係数0992,

回帰定数0049%(定 量最低値の2%)となった。相対値を

求める場合であれば
「 分実用性がある。

13)本法とケルダール法の相関

小麦粉 (原粒),大豆及びソルガムを本法とケルダール法

で窒素を定量し,両法の相関を求めて表 4に示した。いず

れの場合も,相関係数はγ=09**以上となった。

4 ま

本法は,従来用いられていたヶルダール法とも相関が高

く,定量操作も簡単でかつ迅速である。

検討した本法は,試料を三角フラスコに採り水,硫酸及

び過塩素酸を添加し,熱板上で加熱分解し,フ ローインジェ

クション分析法 (FIA)で全窒素を定量する手法である。

本法は単純迅速な分析操作となり,例えば,検体100点 の

試料秤量から定量までで分析所要時間は約 25日 間で,ヶ
ルダール分解装置, リービッヒ蒸留滴定装置及びフラスコ

,

実験廃液処理などは省略できる。また,他成分の逐次定量

ができ,農業生産現場実験室における定量法として本法は

十分活用できる。
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(T― N%乾物) 1)農林水産省農蚕園芸局農産課編 1979 全窒素 土壌
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p 61-73
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定量 東北農試研究資料 7:37-44注_HC104‐ H2SO`=aXケルダーフレ+b, FIA
試料 :粉体
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