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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

中無機成分の簡便・迅速な分析手法の確立のため，硝酸・

過塩素酸分解法l）を中心に，lM塩酸抽出法3）及び乾式灰

化法】一について従来の分析手法を一一部改良し，それぞれの

試料液調製法による比較定量分析を行ったので，分析手法

と結果を報告する。

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（梅精歩合90－95％）を0．5mmメッシュの筋いを通し

て試料とした。

（2）装置　Tecator製サイクロテック微粉砕装置（0．5

mm），Mettler AE260型電子天秤，Sartorius A200S

型分析天秤，日立170－50型原子吸光測光装置，市販熱板

（250℃まで昇温可能）及び池田SS20－D型水平往復振と

う機。

13）試薬液の調製1）塩酸抽出液1ゼ三角フラスコに

水5β及び塩酸870mlをメスシリンダーで採り，水を加え

て10ゼとして用いた（前報2）の塩酸・塩化ランタン抽出液

を用いても，分析精度及び正確さには差は認められなかっ

た）。2）分解液1ゼ栓付きガラスビンに硝酸（HNO3）

800ml及び過塩素酸（HClO．）200mlをメスシリンダーで

採り．注意しながら混合して用いた（長期保存にはたえな

い。使用しない時は必ずガラスビンに栓をしてガスを実験

室内に出さないこと）。3）標準液　予め重量を求めた100

ml三角フラスコに亜鉛，銅及び鉄の原子吸光測光法用標

準液（1000〟g／ml）をホールピペットでそれぞれ10ml

ずつ正確に採り，電子天秤を用いて水を加え．正確に100g

として標準原液を調製した。次に．予め重量を求めたそれ

ぞれの100ml三角フラスコに，標準原液を0，0．1，0．5，1．

0，2．5，5．Omlを検定済みマイクロピペットで正確に採り．

塩酸（HCl）を8mlずつ添加し∴電子天秤を用いて水を

加え，正確に100gとして標準液を調製した（0～51上g／

ml）。4）その他　水は純水を用いた。

定量分析に用いた容器は，濃塩酸lmlに対し水10mlの

比率に希釈した40～60℃希塩酸で良く洗浄して用いた。

（4）試料液の調製1）硝酸・過塩素酸分解　予め重量を

求めた100ml三角フラスコに．試料1．000gを分析電子天秤

で正確に採った。分解液5mlを分注器等で添加し，しば

らく簡易ドラフト（ヒュームボックス）申こ放置（・俊静

置）した。次に熱坂上にて，80～100℃で加熟し，白煙が

発生開始時に直径3cm濾斗を三角フラスコの口にのせて，

150～180℃で更に加熱を続け，完全に白煙が発生したら，

約200℃で約15分間加熱し，放冷して分解を終了した（沸

点を無祝して高温加熱すると突沸する。硝酸の沸点120℃，

過塩素酸の沸点203℃）。三角フラスコ内壁に突沸物が付着

している場合は少量の水で水洗いして三角フラスコの底に

落し，または分解液が着色している場合は再度硝酸1～2

mlを駒込ピペットで添加して，再度加熱を繰り返す。加

熱分解時間は1～2時間となるよう加熱温度及び硝酸添加

量の微調製を行った。三角フラスコの濾斗を洗ビンを用い

て水洗して取り外し，三角フラスコの熱板を用いて更に約

100℃10分間程度加熱した後放冷した。電子天秤を用い液

量を約10gまで水を加え試料液とした。再度電子天秤を用

い液量を正確に求め希釈係数を算出した。2）塩酸抽出

栓付き約50ml容器に試料2．50gを分析天秤で正確に採った。

塩酸抽出液を22．5mlを分注器で正確に添加し，栓を1分

間70～80回往復水平振り混ぜ機で約1時間振り混ぜて，一

昼夜放置した後，上燈液を乾燥濾紙で濾過して試料液とし

た。3）乾式灰化　前報2）に従った。

（5）定量　原子吸光測光装置等々の調製は，日立170－5

0型原子吸光測光装置の取扱い説明卦こ従い予備試験を行

い最適条件を求め，試料液及び標準液を導入し各元素を測

定した。

3　結　　　果

（1）亜鉛　硫酸・過塩素酸分解，lM塩酸抽出及び乾式

灰化による分析結果を表1に示した。分析精度は，硝酸・

過塩素酸分解及びlM塩酸抽出が良好でCV2～5％であっ

た。分析値は各試料液調製方法間に大差が認められない0

玄米と白米中亜鉛濃度を比較すると玄米がやや高かった。

（2）銅　亜鉛と同様に分析結果を表2に示した。分析精

度は，硝酸・過塩素酸分解及びlM塩酸抽出が良好でCV

2～8％であった。分析値は各試料液調製方法間に大差が
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表1亜　鉛　　　　　　（乾物Z。叩／l00g）

＿l tl
NHO3・HCI0－　　1M HCI　　　乾式侠化

更　S7（CV　頁　Sx CV　貢　Sx CV

3．04　0．日】　3．6　2．69　0．05　1．9　2．36　0，日　　4．7

2．310．12　5．2　2．15　0．06　2．8　1．76　0．Ⅰ2　6．8

‥　、、：∴一、－㌦∴一一；－∴、言：：∴こ

アキタコマチ　よ朱

rl米

オ　オ　セト　玄来

「l米

ヒ　ノ　ノモナ　玄米

rl米

▼百二

Z＿57　013

1．96　0．09

2．57　0．12

1．92　0．08

2．62　0．10

2．210．09

5．t　2．67　0．08　3．0

4．6　213　0．08　3．8

4．7　2．67　0．03　11

4．2　1．96　0．05　2．6

3．8　2．63　0＿08　3．0

4＿t　2．05　0＿日　5．4

2．26　0．10　4．4

1．73　0，18】0

2．31　0，05　2．2

1．42　0．10　7．0

2．24　0．06　2．7

1．37　0．26】9

n－5．更日刊仰，Sx・日独を（n一日とした叫の練坤ゝ偏割／i
CV：変動係放免

表2　銅

試　　　　　料

コシヒカリ　玄米

l‘ll．

ササニ　シキ　玄米

白米

アキタコマチ　玄米

日米

オ　オ　セト　玄米

l■1ト

ヒメ　ノモチ　玄米

「】米

表3　鉄

試　　　　料

コシヒ　カリ　立米

白米

ササニシキ　玄米

日米

アキタコマチ　玄米

白米

オ　オ　セ　ト　ム兼

白米

ヒメ　ノモチ　玄米

白米

（乾物Cu　叩／IOO g）

HNO3・HCIO4　　IM HCl　　　乾式灰化

更　Sx CV　富　sx cv　‾更　sx cv

0．53　0．02　3．8　0．60　0．03　5．0

0，49　0．02　4．1　0．38　0．03　7．9

0172　0．03

0．44　0．02

0．57　0．02

0．40　0．02

0．47　0．02

0．25　0．02

0．37　0．02

0．23　0，02

4．2　0．71　0．06　8．5

4．5　0．56　0．05　8．9

315　0．65　0，02　3．1

5，0　0．53　0．03　5．7

4．3　0．48　0．01　2．1

8．0　0．30　0．01　3．3

5．4　0．35　0．03　8．6

8．7　0，27　0．02　7．4

0．48　0．03　6．3

0．32　0．0619

07＿64　0．02　3．1

0．56　0．0713

0．610．02　3．3

0．410．02　4．9

0．46　0．03　6．5

0．25　0．02　8．0

0．3】0．01　312

0．16　0．01　613

（乾物Fe噸／100g）

HCI0－　　1M HCI

又　sx
乾式灰化

CV　頁　Sx CV　更　sx cv

1．67　0．08　4．8l．32　0．07　5．31．50　0．38　25

1．20　0．05　5．0　0．54　0．05　9．3　0．86　0．日13

1．26　0．05　4．0　110　0．02　1．81．69　0．1710

0．59　0．02　3．4　0，46　0．03　6．5　0．76　0．05　6．6

1．47　0．07　4．8　1．28　0，05　3．91．53　0．15　9．8

0．65　0．03　4．6　0．34　0．02　5．8　0．83　0．08　9．6

1．36　0．06　4．4　l．05　0．04　3．81．37　0．07　5．1

1．OI O．05　5．0　0．33　0．0412　　0．95　0，06　6．3

認められなかった。玄米と白米中鋤を比較すると玄米が高

かった。

（3）鉄　亜鉛と同様に分析結果を表3に示した。分析橋

渡軋硝酸・過塩素酸分解が良好でCV3～5％であった。

分析値は，硝酸・過塩素酸分解と乾式灰化法で一致したが，

1M塩酸抽出ではやや低い定量値を示した。

（4）産地と玄米中亜鉛，銅及び鉄　硝酸・過塩素酸分解

液を用いて，16地点の玄米で定量分析を試み，結果を表4

表4　産地と玄米中亜鉛，銅および鉄

（乾物喝／100g）

仙　　産地　集落　　Zn Cu Fe

1　秋lll県　A

2　山形県　A

3　福島臼、と　A

2．18　　　0．72　　1．26

2．84　　　0．56　　1．66

2．30　　　0．50　　1．69

4　若ト下県　A　　　2．27　　　0．17

8

　

9

　

0

　

1

　

2

13

14

15

16

B　　　2．55　　　0．40

B　　　2．03　　　0．61

B l．86　　　0．29

B　　　2．74　　　0．25

B　　　2．98　　　0．37

C　　　2．13　　　0．28

C　　　2．38　　　0．31

C　　　2．38　　　0．40

C　　　2．26　　　0．29

C　　　2．14　　　0．29

C　　　2．48　　　0．43

C　　　2．49　　　0．19

2．26

1．78

1．47

2．16

1．81

3．10

】．95

1．57

1．84

1．41

1．90

1．83

1．52

X

S x

CV　％

2．38　　　0．38　　　1．83

0．30　　　0．15　　　0．43

13　　　　　39　　　　　24

注，品挿　ササニシキ

に示した。採取地点は，16で∴定量範囲は亜鉛が1．9－2，8，

銅が0．2～0．7，鉄が1．3～3．1mg／100g乾物であった。C

Vは鋼が一一番大きく39％となり，試料によって明らかに濃

度に変化があると考えられる。

4　ま　と　め

硝酸・過塩素酸分解は分析法として安定した良好な分析

値を示した。しかし，硝酸・過塩素酸分解は，簡易でもド

ラフトを必要とし，また，lM塩酸抽出は迅速さ及び分析

精度が良好であるものの，玄米中亜鉛，鉄がやや低い定量

値を示し，分析の正確さには疑問が残った。

農業生産現場に近い実験室においては目的と実験室の整

備条件によって，塩酸抽出法や灰化法を採用してもよい。
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