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1  は  し め  に                      ィンプ

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 耕地上壌中の酸加熱分解性マンガ

ン,鉄,亜鉛及び銅の迅速で簡便な定量法の確立が要請さ

れている。

過塩素酸・硫酸分解によるマンガン 鉄,亜鉛及び銅の

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

(1)供試土壌 検討に用いた耕地土壌は,表中に示 した。

12)装 置 日立170-50型 原子吸光測光装置,島津ED―

200型電子天秤.市販熱板及び自作フローセル (図 1)。

3)試薬液の調製

1)標準液 原子吸光測光法用標準液を試料液の濃度

に合せて採 り,標 準液100"に 付 き濃硫酸 (H2S04)

約 6 nlの 害1合で添加し,正確に希釈して用いた。

2)塩化ランタン液 1,ビ ーカーに塩化ランタン(La

Cl ・ 7H O)107。 及び水を採り溶解 し,水をjlllえ てメ

スシリンダーを用いて 10と して用いた。

3)そ の他の試薬液 水は純水を用いた。

“

)試料液の調製

予め重量測定した50"三角フラスコに風乾土(2""全通)

050,あ るいは,湿潤土 (約 5口π全通)10,を 採 り,水

05～ 1潔添加し数分間放置 し,次いで濃硫酸約 3認を加

え 5～ 30分 間放置した。過塩素酸 (HC104)01～ 05
溜添加した。直径 3m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

間加熱分解する。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,過塩素酸を再度滴下 し加熱し

た。全加熱時間が約60分以内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 Lか ら突沸に注意し

ながら水約10～ 30潔 添加し,漏斗を洗浄して取り除く。電

子天秤を用い試料液量を正確に500夕 とした。良く混合し

上澄液を試料液とした。

15)定量

原子吸光測光装置の取扱説明書に従い各元素を測定した。

図1 フローセル装置略図

また,マ ンガン測定は,図 1に 示したように,細管をY字

型に接続し,嬬動ポンプを用い一方の細管に塩化ランタン

液を注入し,他方の細管に試料液と水を交互に注入 し,細
管中にて試料液と試薬液を混合し,原子吸光測光装置へ導

入した。標準液から検量線を作製し各元素を定量した。

比較検討に用いた定量法は,環境庁の再生有機物資材を

農地に使用する場合の管理基準 (1984年 11月 )に指定され

た方法を用いた (環境庁法)。

3試 験 結 果

(1)各種11壌

各地で採取した各種土壌 9点を本法で定量し,その酸分

解残澄を炭酸ナトリウム融解 2)し ,分画定量を行った。ま

た,環境庁法で各元素を定量し,それらをまとめて表 1に

示した。各元素とも,酸分解性部分と残沿部分には相関は

認められない。また,本法と環境庁法との相関は,各元素

とも相関係数はγ=09**以 上となった。

②分析精度

東北農業試験場 (IElり lう の人工圃場上壌中の各元素を定

表1 各種土壌
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表 2 分析精度 表 4 厩肥連用試験区土壌における相関 (乾土 )
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表 3 土壌型と厩肥違用試験区

量し分析精度を求め表 2に示した。各元素とも本法の分析

精度はCv10%以下であった。

3)圃場調査への応用

多腐植質黒ボク土 (中性及び酸性火山灰),褐色森林土

(花淘岩質)及び褐色低地土 (沖積)の人工枠圃場におけ
る厩肥運用試験区土壌中の各元素を定量 し,表 3に示 した。

本法は環境庁法に比較して,酸分解強度が弱いが相関は認
められる。 しかし,中性火山灰では環境庁法に比べ本法は

低く値を示す傾向があり,厩肥を連用すると,Pji庁法の

定量値との差が他の土壌より大きく,こ の原因として本法
の酸分解強度の影響が考えられる。

更に,中性火山灰に厩肥を連用した試験区土壌を,本法
と環境庁法で各示素を定量し,表 4に示した。処理 8,層
位10m刻みで40mま での32点を定量した。各元素の定量法

間の相関はγ=06～08*中でぁった。厩肥連用による各

元素の変動 (最高÷最低)は ,F020,zn1 8,Cu1 9,
及びMn1 4で あった。

4 ま

検討した分析操作は,予め重量を求めた三角フラスコに

供試土壌を採り,水 ,硫酸及び過塩素酸を添カロし,市販熱

板上で約60分間の加熱分解を行い,重量法で定容とした後 ,

上澄液を原子吸光測光法で各元素を求める手法 (本法)で
ある。また,マ ンガン定量時の塩化ランタン添加はフロー

法で行った。本法による各元素の逐次定量の所要時間は約
lllll点 の試料を約 3日 間 (1日 6時間)で処理でき,フ ロー

インジェクション分析法を用いれば,同分解液で全窒素
"などの元素等も逐次定量できる。

本法は,農業生産現場実験室において十分活用できる。
しかし,農耕地保全のため環境庁の再生有機物資材を農地
に使用する場合の管理基準に接触する定量結果となった場

合は,環境庁法によって正確に定量する必要がある。
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