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1  1ま   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,作物体及び有機質肥料等の全燐酸

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・硫酸分解及びフローインジェクション

分析法 (FIA)を 組み合せた全燐酸の迅速定量 (本法)

について検討したので報告する。

2試 験 方 法

0)試料 用いた作物体超 惰 機質肥糊濃 1～41林した。

12)装 置 TecatOr 5010型 FIA装 置一式 (図 1),

Mettler AE 260型 電子天秤及び市販熱板 (250℃ 迄で

昇温可能)。

13)試薬液の調製

1)メ タバナジン酸アンモニウム・ 副A法

a空試験液C1 1′ ビーカーに水約500潔を採 り,

濃硫酸 (H2S04)60制を加えて混合 し,再 び水を加え

メスシリンダーで 1′ として用いた。

b メタバナジン酸アンモニウム液 (R2)1′ ビー

カーに水約200■ly及 び特級メタバナジン酸アンモニウム

(N I14V 0 3)4夕 を採り加熱溶解 し放冷 した後 ,特級

硝酸 (HN03)270認を添加 し混合する。そして別の500

"ビ
ーカーに水約200■1及 び特級モリブデン酸アンモニウ

ム ((NH4)6M0702・ 4H20)80夕 を採 り加熱溶

解し放冷 した後,先のビーカーに流し込み合量とする。次

に試薬液をメスシリンダーに移し水を加え 1′ として用いた。

c燐酸標準液 1,000潔定容 フラスコに特級燐酸

二水素―カリウム (KH2P04)1916夕 を正確に採 り
,

水を加え溶解し特級硝酸 1～ 2認を添加し標準線まで水を

加え定容とした (P2051″ g/溜 )。 使用に際 し,液量

100潔に付き濃硫酸 6彦の比率で添加 し,試料液の濃度に

合せて正確に希釈 して用いた。なお,試料液及び試薬液調

製には純水を用いた。

2)ア スコルビン酸還元・ FIA法

a モリプデン酸アンモニウム液 (Rl)1′ ピー

カーに水約200潔及びモリプデン酸アンモニウム31夕 を採

り,加熱溶解し,水を加えメスシリンダーで 1′ として用

いた。

b アスコルビン酸液 (R3)1′ ビ~カ ーにアス

コルビン酸 (CoH806)209を採 り水を加え溶解する。

水を加えメスシリンダーで 12に して用いた。

c その他の試薬液 メタバナジン酸アンモニウム・

FIA法 と同様の試薬液を用いた。

14)試料液の調製

予め重量測定 した100"三角フラスコに風乾試料0500

夕を正確に採り,水 1～ 5潔を添加 し数分間放置し,次 い

で濃硫酸約 3潔を加え 5～ 30分間放置した。次に過塩素酸

01～ 05潔添加 した。直径 3伽漏斗でおおい,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分間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 10～30"添加し漏斗を洗浄 し取りはずし

電子天秤を用い試料液量を正確に5009と した。良く混合

し放置して,上澄液を試料液とした。

6)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 1 フローセル装置略図
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及び計器類の調整は,TecatOr FIA装 置の取扱説明書

に従い,測定の都度,最適条件を求めた。試料液をFIA

装置に導入 し,燐酸濃度を測定 し検量線より定量した。

比較検討に用いた定量法は既報 n,3),り 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検討

した。表 1に 結果を示したが,05009を 100"三 角フラ

表 1 各種土壌

表 2 分析精度 (有機質肥料 )

表 4 FIAと 回分法の相関

A.Y― H)0`ル SO`分解 ,メ タバナジン醸 FIA
X― HNO=,c104分 解 ,メ タバナ ジン酸 回分法

B,Y― HC10`ル SO`分 解 ,メ タバナジン酸 FI A
X=IК10(H8o`分 解 .アスコルビン酸 回分法

C,Y一 HC1 0,H2S Ot分 解 アスコルビン餃 FI A
X― HC1 0`H2SO`分解 ,アスコルビン酸 回分法

試料 :粉体

2)小麦粉 小麦 6品種中の燐酸分析精度を求め表 3

に示した。分析精度はCV 5%以 下であり,各方法間の相

関は,γ =0999**と なった。

13)本法と回分法との相関

小麦粉 (原粒),大豆及びソルガムをそれぞれの定量法

で定量し相関を求め,表 4に示した。それぞれの定量法間

の相関係数は/=09**以上となり,回帰係数は約1であった っ

77. )vta, #i
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4 ま め

スコに採り,市販熱板 (ホ ットプレート)で加熱分解すれ

ば,CV約 5%以下の分析精度が本法でも得ることができ

た。今回は,試料液中の硫酸濃度を約 lMと して流路系内
の反応を考えていたので,も し,分解時の都合 (硫酸追加

など)で ,試料液中の硫酸濃度が変化する場合は,希釈水

及び発色液の流量及び濃度等を調整しなおす必要がある。

●)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。汚泥コンポスト肥料の回分法定量

値 2点を除き,分析精度はCV10%以下となった。

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力Π熱分解し,フ ローインジェ

クション分析法 (FIA)で 全燐酸を定量する手法である。

本法は,単純迅速となり,検体100点の試料秤量から定量

迄での分析所要時間は約 25日 間で,試 薬及びガラス器

具類は手動方式に比較して半減 し,ま た,同分解液で全窒

素2)な どの成分も逐次定量できる。

本法は,農業生産現場実験室における定量法として十分

活用できる。有機質肥料等で黄色の着色がある試料液は
,

アスコルビン酸還元・FIA法の利用が望ましい。

文  献

1)中島秀治 ,市来秀夫 1986 中lF火山灰土壌に由来す

る草地及び畑地の燐酸肥沃度の迅速診断法 第 6報 各

種全燐酸定量法による定量値の比較 東北農業研究 39

: 145-146.

2)中島秀治,川島 寛 1989 過塩素酸・硫酸加熱分解

フローインジェクション分析法による作物体及び有機質

肥料中の全窒素の迅速定量 東北農業研究 42:169-
170

3)農林水産省農業技術研究所 1982 リン 肥料分析法

(1982年版)p7-31
4)渡部幸一朗 ,中島秀治 19舒 ケルダール及び過塩素

酸分解による汎用水田土壌と作物体中の全燐酸定量 東

北農業研究 40193-94

,NQ 2:
肥 1巴料 ,M4:

ンポス ト No`:
ンポスト

,

試料,市販品 乾蝶品 ,表 1参照

表 3 分析精度 (小麦粉)

T―P20`マ/100,

品  種

HC10` H2SO` HN 03 HC:04
FIA

メタバナジン酸 7 
^1 

)Ve'/& メタバナジ:

ぇ  Sx CV え  Sx CV え  Sx CV
コユ■コムギ
農 林 61号
チホクコムギ

WW
AS W
:CW

257 56 22
235  3'   1 6
21, 41 19
210 0' 04
202  22  1 0
000   1 5  0 S

25, 75 2,
240  54  2 0
222  7 ,   3 6

213 19 0,
234  0 4   1 5

000  00   1 0

254   6 1   2 4

233   20   0 ,
216 13 06
208 16 o8
229   2 4   1 1

2'6   2 4   0 8
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