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: は じ め に

現在,畑土壌中の全窒素定量は,ケルダール分解・蒸留

法2)が主流である。この方法は熟練を必要として,迅速定

量法とはいいがたく,ま た,分析方法の普及で分解剤の環

境汚染が心配される。

そこで市販ホットプレート及び50"三角フラスコに小形

'戸

斗をかぶせて,05～ 1夕 を採り硫酸 3潔 ,過塩素酸 1

滴を加え加熱分解 (約 1時間 )う し,フ ローインジェクショ

ン分析法
3)FIAで定量じ分析精度及び正確さを検討した。

2試 験 方 法

(1)供試土壌:図表中にしめした。
(a装置: Tecator FIA 分析装置一式 (透過膜利

用 )島 津 Libror ED 200型 電子天秤及び市販ホッ
トプレート(約250℃まで上昇可能なもの)

●)試薬液の調製:①空試験液 (Cl);1′ ビーカー

に水約500″ を採り,特級硫酸 (H2S04)60彬 を加え

溶解した後,水を加えてメスシリンダーで 1′ として用い

た。②水酬 ヒナトリウム液 (Rl):特 級水酸化ナトリウ
ム(NaOH)80′ を水に溶解し,水を加えメスシリンダー

で 1′ として用いた。③指示薬 (R2):1′ ピーカーに
ホウ酸・ プロムクレゾールグリーン・ メチルレッドキ旨示薬

(Tecator 5000 0295)ol′ 及び 特 級 リン酸二水素

一ナ トリウム (NaH2 P04・ H20)04夕 を採 り水

を加えて溶解した後,メ スシリンダーで 1′ として用いた ,

④標準液 :特級塩化アンモニウム (l NH4Cl)3819′

を正確に10007ta定容フラスコに採り,水を加えて溶解し,

標線まで水を加えて定容とした。 (Nl″ /彬 )。 使用の

都度正確に希釈に際し液量1∞配につき 6″の比率で濃硫

酸を添加して調製した。

“

)分析操作:①試料液の調製 ;予め重最測定した50"

三角フラスコに風乾土 (2日全通 )050夕 あるいは湿潤土

(約 5口全通 )10,を 採り,水 05～ 1彬 添加し数分間

放置し,次いで濃硫酸 [H2S04]約 3膨を加え 5～ 30

分間放置する。 過塩素酸 [HC10`]01～ 05″添加す
る。直径 3翻炉斗をかぶせて熱板上にて約130℃

-5～ 10

分間加熱,次いて約200℃ 40～ 50分間加熱する。白濁化

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する。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する。放冷

後,,戸斗上から突沸に注意しながら水約10～ 30″添加し,

,戸斗を洗浄し電子天秤を用い試料液量を正確に500夕 とし

た。良く混合し上登液を試料液とした。②定量 :使用した

FIA流路系は図 1に示した。試料液採量及び計器類の調

整は,Tecator FIA 装置の取扱説明書に従い,測定

の都度,最適条件を求めて測定条件とした。
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表 :

Rl:2M NaOH(排 崚 pH'10)

図 l FIA流路系図

注 C:05夕→ 50″ (試料液 )
R2:ア ンモニア指示薬
拿:試料液採取量

各種土壌中の全窒素定量結果 (乾土N“
"0け

)

秀裂土壌名

赤色土

黄色土

灰色低地土

黒ボク土
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泥炭土
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,注
[i[i聰等隷輻 薇嘗[|
手動方式 :ケ ルダール分解―蒸溜法

手動-1065× 本法+335,r=0999
( )は手動方式を 100と した場合の値

3 結 果

と軍鍋 f:― f鰐:とこll瞥乖]菖膚

110 (65)
340  (57)
338  (60)

804  (91)

369    (88)

124    (75)
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1700   (92)
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精度
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係数は107と よく一致する。しかし回帰定数は335ィ N/
100θ 乾土と手動方式が高めの片寄りを示した。

表 2 分析精度        (乾 土 N%/100′ )

注 供試土壌 :厨川人工圃場(1985年 5月 5日採土),n=5
分鵬

舎 :号,3た ;蹴 条雪基
HAふ

表 3 厩肥添加による窒素の回収試験

0      2oo      400      600      300     10"
ケルダール蒸溜法    (乾 土 NH`― NV/100′ )

図 2 本法と手動方式の相関

4 ま  と  め

本法は,手動方式に比較して,定量操作 ,定量容器類の

レ)分析精度: 表21蘇したように両方法とも差があると

は言えなかった。しかし正確さは,r=09997,回 帰係数

116,回帰定数268“ N/100夕 と本法が低い片寄りを示

した。

0)厩肥添加による回収実験結果: 表3に示したように,
中性及び酸性火山灰土壌101～ 114%,沖積土壌87～ 109

%,花同岩質土壌83～ 97%で平均100± 11%の回収率となっ

た。

“

)分析の正確さ:図 2に示したように畑土壌62点を用
いて,本法と手動方式の相関を求めた。相関はr‐ 0976,

回帰係数0972と まずまずの結果であるが ,回帰定数は

やはり459″ N/100夕 乾土と本法が低い片寄りを示した。

(乾土 N■レ/100′ )

注  処理区=厩肥 :土壌,回収率A÷ B X 100=C。
処理方法,重量比で試料を混合し,水分80～ 100%添加後 3週間放置してから定量。
厩肥 2140ツ N/100′ ,沖積± 122彎 ,花満岩質±572電 酸性火山灰±332暉,中性火山灰±611暉。
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使用量,定量用試薬,分新所要時間など,共に半減し,小

規模実験室などの現場での迅速定量分析法としては十分機

能するものと思われる。しかし手動方法と比較すると,回

帰定数が低い欠点を本法は持っている。
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処 理

沖 積 土 花嵐 岩質土 酸性火山灰土 中性火山灰土

実測値 理論値 回収率
BA C

実測値 理論値 回収率
A   B   C

実測値 理論値 回収率
A   B   C

実測値 理論値 回収率
A   B   C

1:1
112
1:3
1:4
1:5

1230    1130    109

699     795     879

543     627     866

471     526     895

425     458     928

1070     1100    973

649      751    864

523      578    905

3,4      474    831

365      404    903

1410    1240     114

1010      935      108

788     784     101

733      694      106

662     633     105

1540    1380     112

1140    1120     102

1120     9'3     113

1000     917     109

986     866     114
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