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1　は　じ　め　に

農業生産現場に近い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窒素及び燐酸の迅速で簡便な定量法

の確立が要請されている。著者は，予め重量を求めた三角

フラスコに米試料を採り，水，硫酸，過塩素酸を順次添加

し熟坂上にて加熱分解した後，フローインジェクション分

析法で窒素及び燐酸を定量する本法を確立したので－その

結果を報告する。

2　試　験　方　法

川　試料　農家自家用飯米の玄米及び白米（抱精歩合90

～95％）67点を用いた。

（2）装置　Te。atOrFIA5010型分析装置一式，Mettler

AE260型電子天秤及び市販熱坂（250ccまで昇温可能）。

（3）試薬液の調整

1）空試験液（C）1βビーカーに水約500mgを採り・

濃硫酸（H2SO一）60m沌メスシリンダーで採り添加し良

く混合した後，水を加えメスシリンダーで，1gとし用いた。

2）水酸化ナトリウム液（Rl）1gビーカーに水酸

化ナトリウム（NaOH）100gを採り．水を加えて溶解し

メスシリンダーで1βとした。

3）指示薬（R2）1ゼビーカーにホウ酸・プロムク

レゾールグリーン・メチルレッド指示薬（Tecator500‾

0295）0．1g及び燐酸二水素一ナトリウム（NaH2PO・●

H20）0．4gを採り水を加えて溶解し，メスシリンダ‾で

1gとした。

4）窒素標準液1ゼ定容フラスコに特級塩化アンモ

ニウム（N軋Cl）3．819gを正確に採り，水を加え溶解

し特級塩酸（HCl）1－2滴添加した後，標線まで水を

加えNW／舶標準原液を調製した0この標準液を・それぞ

れの100mg定容フラスコに，10，15，20mげっ正確にホー

ルビットで採り，それぞれの標準掛こ濃硫酸6mgを駒込ピ

ペットで酎札放冷した後，水を横線まで加え，NlOO．1弧

200〟g／g標準液を調整した0

5）メタパナジン酸アンモニウム液（R2）1gビ‾

カーに水約200mg及び特級メタパナジン酸アンモニウム

（NH一VOa）4gを採り加熱溶解し放冷後，特級硝酸

（HNO。）270鵬を添加混合した0別に500mgビーカーに特

級モリブデン酸アンモニウム［（NH・）6MO7024・4H20］

80gを採り加熱溶解し放冷後，先のビーカーに流し込み撮

拝し，メスシリンダーを用い1ゼとして褐色ビンに保存した。

6）燐酸標準液1β定容フラスコに特級燐酸二水菜‾

ヵリウム（KH2PO．）1．916gを正確に採り，水を加え

溶解し硝酸1～2滴を添加し，横線まで水を加えP2051

喝／mg標準原液を調製した0この標準原液を・それぞれの

100mg定容フラスコに，玄米に対しては5，7・5，10mg－白

米に対しては，1，2．5，5mげっ正確にホールピペットあ

るいは電子天秤で採り－さらに濃硫酸（H2SOl）6mず

っを駒込ピペットで添加し橙拝し放冷した後・水を接線ま

で加えて，玄米（弧75，100〃g／g）及び白米（10，25・

50〝g／g）標準液を調製した0
7）その他の試薬　水は純水を用いた○

（4）試料液の調製　予め重量を測定した100mg三角フラ

スコに粉砕試料0．500gを正確に採り水1～2mgを添加し・

数分間放置し，分法器等で，濃硫酸約3m沌加え5～30分

間放置した。過塩素酸仇5～1mg添加し直径3cm漏斗で蓋

い熱坂上にて約130℃・5～10分間加軌白煙が発生した

ら約200℃・40～50分間加熱し無色化した場合は分解終了

とした。有機物の着色が強く，過塩素酸の白煙が出ない場

合には．放冷後過塩素酸を再び滴下し加熱した0全加熱分

解時間が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取り除いた。試料液量が約50gとな

るよう分往器等で水を加え，電子天秤で試料液量を正確に

求めた。次に三角フラスコに栓をし良く混合し放置して上

澄液を試料液として用いた。

（5）定盤　使用したFIA流路系は，図1に示した。試料

液採取量及び計器類の調整は，Tecator FIA装置の取り

扱い説明書に従い，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，窒素及び燐酸を測定

し．検量線より，窒素及び燐酸の定泉を行った0

比較検討に用いた定量操作は前報1～2’に従った0

3　試　験　結　果

（1）分析精度　5品種の玄米と白米の分析精度を求め，

表1に示した。窒素では．CV1－2％，標準偏差0・01～

0．03％（乾物）で玄米及び白米の定量値の上2桁は．正確

に再現できた。また，本法とケルダール法りの相関を求め

ると，範囲Nl．1～1．7％，r＝0・98H，であった0
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燐酸は，CVO．5～2．3％であり，標準偏差は，玄米で

P2055－12mg／100g（乾物），白米で5－7喝で

あった。また，本法と回分法2）の相関を求めると，玄米で

範囲P20叔0～870mg／100gr＝0．99＊＊，白米では範囲

280～340，r＝0，99日であった。

（2）本法の正確さ　玄米50点．白米17点を用い，本法の

正確さを求めるため．窒素はケルタール法，燐酸は回分法

でそれぞれ定量し，結果を図2～5に示した。本法との相

関軋　r＝0．95～0．99であり，回帰係数0．92～1．02，回帰

定数は∴窒素で約0．2，燐酸で約1であった。

（3）玄米と白米　農家自家用飯米の玄米と日米中窒素含

有量を比較すると．検体16点で，相関はr＝0．8＊＊，回帰

係数0．8，回帰定数0．1％乾物であるが，燐酸において，相
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図1　FIA流路系図

表1　分析精度
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図5　燐　　酸（白米）
注．乾物T－P205mg／100g

関は，全く認められなかった。

4　ま　　と　　め

本法の分析操作は．単純で迅速であり，検体100点の試

料秤量から定量までの分析所要時間は，約3日間（1日6

時間）であり，分析操作に特別な熟練を必要としない。農

業生産現場近い農協実験室での活用が十分期待できる。
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