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1　は　じ　め　に

農業改良普及所や，農業協同組合などの実験室における

米中マグネシウム及びカリウムの迅速で簡便な定量法の確

立が要請されている。そこで次ぎの方法について，検討を

行った。予め重量を求めた三角フラスコに試料を秤量し，

過塩素酸・硫酸分解を熱坂上にて行い重量法により定容と

した後，化学干渉抑制液を流れ分析手法により細管中にて

加え，原子吸光測光法で各元素を測定した。また，本法と

硝酸・過塩素酸分解3），希塩酸2）抽出及び希硫酸抽出を用

いて定量する従来の方法との比較を行った。本法の検討結

果を報告する。

2　試　験　方　法

（1）試料　著者が収集した農家自家用飯米の玄米及び白

米（損精歩合90～95％）67点を用いた。

（2）装置　Tecator製サイタロテック徽粉砕装置（0．5

TW）．Mettler AE260型電子天秤，Sartorius A200S型電

子天秤，日立170－50型原子吸光測光装置，試作フローセ

ル装置（図1）及び市販熱板（250℃まで昇温可能）。

（3）試薬液の調整

1）塩化ランタン液（R）1gビーカーに特級塩化

ランタン（LaCβ。・7H20）10．7gを採り．水を加えて

溶解しメスシリンダーで1ゼとした。

2）マグネシウム標準液　予め東員を求めたそれぞれの

100mg三角フラスコに麻子吸光測定法用標準液（MglOOO

〃g／mg）を，玄米用棲準液として．1．2，1．4，1．6，

1．8mgずつ，白米用標準液としては，0．2，0．3，0．4，0．5g

ずつ，それぞれマイクロピペットを用いて採った。マイク

ロピペットの精度にはしばしば問題があるので，再び100

舶三角フラスコの重量を正確に求めた。次に10～20mgの水

を加え，濃硫酸（H2SO．）6mgをメスピペット等で加え

ゆるやかに橙拝し放冷した。液量が100gになるように水

を加えた後，再度100mg三角フラスコの総垂員を求め．標

準液の補正値を算出したこのようにして玄米用標準液Mg

12，14，16，18〝g／mg，白米用標準液2．3，4，5〝g／mg
を調製してよく振り混ぜて用いた。

3）カリウム標準液　予め重量を求めたそれぞれの10

0mg三角フラスコに原子吸光測光用標準液（KlOOO′上g／

mg）を．玄米用標準液は．2．2．5，3，3．5，4mげっ，自

米用棲準液は，0．8，1．0，1．2，1．4，1．6mgずつそれぞれマ

イタロピペットを用いて採り，再び100mg三角フラスコの

毛虫を求めた。次に10～20mgの水を加え濃硫酸6mgをメス

ピペット等で加えゆるやかに橙絆し放冷した。電子天秤を

用いて液量が100．0gになるまで水を加えた後，再度

100mg三角フラスコの総童貞を求め標準液の補正値を算出

した。このようにして玄米用標準液K20，25．30，35，40

〝g／叫白米用標準液8，10，12，14，16〟g／mgを調整

して，よく振り混ぜて用いた（マグネシウム及びカリウム

の混合棲準液調整が実用的であると考えられるが．希釈率

や元素測定時に事故を起こしやすいので注意が必要である

ので，ここでは別々に調製した）

4）その他の試薬　水は純水を用いた。

（4）試料液の調製　予め垂畠を求めた100mg三角フラス

コに粉砕試料0．500gを正確に採り，水1～2鵬を添加し

数分間放置し，分注器等で濃硫酸約3mgを加え5－30分間

放置した。過塩素酸0．5～1mgを添加し直径3cm漏斗で蓋

い熱坂上にて約130℃で5－10分間加熱，白煙が発生した

温度を約200℃に上げ40～50分間加熟した。液が無色とな

れば分解終了とした。なお，有機物の着色が強く，過塩素

酸の白煙が出ない場合には，過塩素酸を再び滴下し加熟し

た。全加熱時間が1～2時間となるよう加熱温度及び過塩

素酸添加量を調整した。放冷後突沸に注意しながら漏斗上

から水を加え漏斗を洗浄して取り除き，試料液量が約50g

となるように分注器等で水を加え∴電子天秤で試料液の重

さを正確に求めた。次に三角フラスコに栓をして良く混合

し放置して上燈液を試料とした。

（5）定量　使用したフローセル装置略図を図1に示した。

細管をY字型に接続し，螺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，標準液を注

入し，細管中にて混合して原子吸光測光装置へ導入した

（回分法では，試験管に榛定済マイクロピペットで試料液

及び標準液5mgと塩化ランタン液5mgずつ採り，よく混合

した後，原子吸光測定装置へ導入した）。試料液及び標準

液の導入順序はまず1，2，3……nと測定し，2回目は，

n・・…・3，2，1と逆順序に測定した。測定借は平均値を

用い，標準液から検量線を作製し，各元素を定員した。

比較検討に用いた定量法としては，硝酸・過塩素酸分解

の場合は肥料分析法3）に，1％塩酸抽出の場合は食品分

析法2）に従い，0．5M硫酸抽出では，1％塩酸抽出に準じて

行った。
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3　試　験　結　果

（1）分析精度

1）マグネシウム　定量結果は表1に示した。本法で

はCVO．6－4％であった。本法と硝酸・過塩素酸分解に

よる分析結果はよく一致したが，塩酸及び硫酸抽出と

は若干の差が認められ，希酸抽出でやや低い測定結果と
なった。
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2）カリウム　定量結果は表2に示した。本法ではC

V1－4％であった。本法と硝酸・過塩素酸分解の値はよ

く一致したが，塩酸及び硫酸抽出液を使った場合の定量値

はマグネシウムの場合と同様やや低い定員値が得られた。

蓑2　分析精度（カリウム）
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（21各方法間の相関　玄米50点，白米17点を，本法，硝

酸・過塩素酸分解，1％塩酸抽出及び0．5M硫酸抽出法で，

試料液を調製し，相互の定量値の相関を求め表3に示した。

玄米でのマグネシウムの定量範囲はMg120－180mg／100
g乾物であり，白米では27～64mgであった。いずれの相関

係数も0．9近辺にあり，白米では抽出法間での一致度が高

かったが，玄米では白米に比較して若干劣った。

カリウムは，玄米での定量範囲は，K240－390山g／100

g乾物であり，白米では80～140mgであった。各浅間の相

関は約r＝0．9＊＊であった。マグネシウムの場合より抽出

法による測定値は玄米及び白米において低いカタヨリを示
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す。本法と硝酸・過塩素酸酸分解とでは分析結果が玄米・

白米いずれの場合にも比較的よく一致し画法とも実際の分
析に活用できるものと考えられる。

（3）玄米と白米　農家自家用飯米の玄米と日米中のマグ

ネシウム及びカリウム含有量の間には，検体16点で．両元
素とも全く相関は認められなかった。

4　ま　　と　　め

農業生産現場に近い農協業の実験室において，米試料を

過塩素酸・硫酸分解し．マグネシウム及びカリウムは，流

れ分析・原子吸光測光法で∴窒素及び燐酸は，フローイン
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ジェクション分析法1）で，それぞれ効率的に逐次迅速定量

が可能と考えられ，十分活用が期待できる。
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