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Ⅰ 土壌分析法 

１ 土壌試料の採取，調整法，水分測定法 
１－１ 採取法 

（１）採取時期 

原則として，作物収穫後，後作の耕起前に採土する。果樹園では，断根の影響があ

らわれやすい時期（春先，干ばつの時期）などをさける。 

（２）採取地点 

ほ場の対角線上の交点と線上の５地点から採取する。水田では，一方の対角線上の

３点でもよい。 

（３）採取法 

移植ゴテや細エンピで，一定の深さの土壌を均一に採取する。同一方法によって同

一量を採取する。なお，物理性測定のために採土管（100mℓ）を用いる場合は，代表

の１地点を選び，作土層，心土層を各３個ずつ採土する。 

化学性測定の試料は，１点 200g 程度採土し混合して 500g～１kg程度を採取する。 

１）水田湛水時の生土 

表面の酸化層を１～２cmを取り除き，株間の作土を採取する。 

２）普通畑，野菜畑，施設内土壌 

畝間の中央から中央までの作土を一定の幅で均一に取り，混合した後，採土する。 

３）果樹園 

樹列間の樹冠先端から 30cm 内側の地点を，上部０～20cm と下部の 20～40cm に分

けて採土する。新植や更新などのために，根圏の土層を調査するときは０～60cm

位まで層位別に採土する。 

４）牧草地 

草地の維持管理では，０～５cm部分を，更新の事前調査では耕起層から採土する。 

 

 

 

 

 

 

 

         一枚の畑・水田 
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１－２ 試料土壌（風乾土試料）の調整法 

採取した試料はビニール袋（No.10～12 程度）に入れて持ち帰った後，よく混合してから

直ちに風乾する。風乾は，大きな土塊を砕きながら試料を新聞紙などの上にうすく広げ，

温室やハウスなどの中で行うことが望ましい。特に，粘土質の土では風乾後に土塊を砕

くことが難しくなるため，湿った状態の時に十分に砕いておく。なお，急いで乾かす場

合は，通風乾燥機を使い 30～40℃の温風で乾燥する。風乾した土壌試料は，磁性乳鉢の

中で乳棒を使って土塊を押しつぶしてから，2mm のふるいを通して調整する。有効態リン

酸や全炭素，全窒素など１g以下の微量の土壌試料を分析する場合は，20g 前後の試料を

乳鉢でさらにすりつぶしてから，0.5mm のふるいを通して調整する。 

 

１－３ 土壌試料の水分測定法 

通常の土壌診断では，風乾土の試料を用いて分析するが，表示は乾燥土（乾土）100g 当

たりの含有量で表す。風乾土 10g 程度をアルミやガラス製の容器に計りとり，105℃の乾

燥機で半日から１日間乾燥させた後に秤量し，水分係数（乾土係数）を測定する。一般

に「水分」と表記した場合，土壌化学分析では含水率のことを示し，土壌物理性の分野

では含水比が用いられる。 

 

 土壌水分の表示法 

 容器重           A g 

 容器重＋乾燥前の試料重   B g 

 容器重＋乾燥後の試料重   C g 

 

 

 

 

 

 

 

 

 注意：通常，ガラス温室等でよく乾燥した土壌の水分係数は，火山灰土壌で 1.10，沖

積土壌で 1.05，砂質土壌で 1.03 前後の値を示す。 

   分析値（乾土当たり）は，風乾土当たりの分析値 X mg/100g に水分係数を乗じて

求める。 

＝ 含水比＝ 
生土重－乾土重 

乾土重 
×100 ×100（％） 

( B－C ） 
( C－A ） 

含 水 率 ＝

（水分率） 

生土重－乾土重 
生土重 

×100 ×100（％） 
( B－C ） 
( B－A ） ＝ 

水分係数＝

（乾土係数） 

100 
100－含水率（％） 

×100 
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２ 土壌の化学性 
２－１ 土壌 pH（H2O，KCl） 

（１）準備する器具 

１）pH メーター 

２）100mℓ容ポリ瓶（フタ付き） 

３）メスシリンダー 

４）蒸留水 

（２）試薬 

１）１N塩化カリ溶液 

１級塩化カリウム〔KCl〕74.5g に蒸留水を加えて溶解し１ℓとする。なお，水酸

化カリウム溶液を用いて pH を 7.0 に調整する。 

２）pH 標準品 

市販品を求める（pH4.01，pH6.86） 

（３）測定操作 

    風乾土 20g 

      ↓ 

    100mℓ振とうビン 

      ↓← 蒸留水 50mℓ又は１Ｎ KCl 50mℓを加える。 

    振とう 30 分後 pH メーターで測定 

（４）注 意 

１）測定前に軽く混ぜてから懸濁液中にガラス電極先端部（以下ガラス電極）を浸して

約 30秒後に測定する。 

２）下部に沈んでいる土壌中にガラス電極を挿入する必要はないが，ガラス電極の薄膜

球部は完全に懸濁液中に浸すことが必要である。次の測定へ移る場合は，ガラス電

極を蒸留水で洗浄する。 

３）通常は pH（H2O）よりも pH（KCl）の方が 0.5～1.0 程度低く，この両者の差が大き

いほど熟畑化が進んでいると考えられる。 

pH（H2O）は施肥等により土壌中の水溶性塩類が増えると高くなるが，pH（KCl）は

変化が少ない。 

４）水田土壌は，pH（H2O）を測定する。 

５）ガラス電極の使用後は，蒸留水でよく洗浄し，電極先端部を水に浸し乾燥しない

ようにする。 

６）ガラス電極に油脂類が付着すると被膜ができ，感度が著しく低下する。この場合，

洗剤をしみこませた柔らかい紙でガラス電極を拭いてから，蒸留水で洗剤を完全

に洗い落とす。汚れが著しい場合は，ガラス電極を１N 塩酸に数時間浸したのち，

蒸留水で洗って洗浄する。 
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２－２ 電気伝導度（EC） 

（１）準備する器具 

１）電気伝導度計 

２）100mℓ容ポリ瓶（フタ付き） 

３）振とう機 

（２）測定操作 

    風乾土 10g 

      ↓ 

    100mℓ振とうビン 

      ↓← 蒸留水 50mℓを加える。（土：蒸留水＝１：５である） 

    振とう 60 分後 

↓ 

EC メーターで懸濁液を測定 

 

（３）注意点 

１）溶液の断面１cm2，長さ１cm の液体が 25℃でもつ電気抵抗をその溶液の比抵抗（Ω

cm）といい，その逆数を導電率と呼び，S/cm で表す。通常 mS/cm が用いられてい

るが，国際単位では dS m-1で表示する。 

２）EC が高い土壌では，硝酸イオン（NO3
-）が陰イオンの大部分を占めていることが多

く，硝酸イオンと EC の相関が高いことが知られている。ただしハウス土壌などで

は，EC が高くても硫酸イオン（SO4
2-）が多い場合はこの関係が成立しないので，

EC から硝酸濃度を推定することはできない。 

３）１：５水浸出 EC 測定値と作物障害の有無 

     

４）EC 電極は，標準液を用いて検定する。0.01M 塩化カリウム溶液（KCl 0.7456g/ℓ）

の ECは 25℃で 1.409μS/cm である。電極の白金が汚れた時は，洗剤を混ぜた液に

浸し，超音波洗浄機で洗うと良い。 

（関東ハウス土壌研究グループ：1966年）

沖積土 黒ボク土 砂質土

現在あり 1.49 2.50 1.49

過去にあり 0.99 2.05 1.31

なし 0.87 1.29 0.54

土壌区分（mS/cm）
障害の有無
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２－３ 交換性塩基（石灰，苦土，カリ） 

２－３－１ 原子吸光光度法，炎光光度法 

（１）準備する器具 

１）振とうビン 

２）ビーカー 

３）ろ紙 No.６ 

４）ピペット 

５）メスフラスコ（50mℓ）またはメートル試験管（25mℓ） 

（２）試薬 

１）１N酢酸アンモニウム（pH 7.0） 

酢酸アンモニウム 77.1g を蒸留水（脱イオン水）に溶かして１ℓ とし，ｐHメーター

で pH 7.0 に補正する。pHの補正は，1N-NH4OH 液（アンモニア水）または，1N-CH4COOH

を用いて行う。 

1N-NH4OH：濃アンモニア水（15N）66.6 mℓ を蒸留水で１ℓに希釈する。 

1N-CH4COOH：氷酢酸（17N）58.8 mℓを蒸留水で１ℓに希釈する。 

２）塩化ストロンチウム原液（Sr 100,000ppm） 

特級塩化ストロンチウム SrCℓ2180.93g を蒸留水に溶かして１ℓにする。この原液１m

ℓをカルシウム，マグネシウム測定時に 100mℓに希釈し，最終濃度を 1000ppm にして

使用する。 

原子吸光光度計（SPCA-626D 型など）を使用する場合は，リン，ケイ素，アルミニウ

ムなど共存イオンの干渉作用を抑制するために塩化ストロンチウム液を添加する。 

３）カルシウム（Ca）標準液 

市販の原子吸光用標準液 1000ppm の 10 mℓを希釈して 100mℓにすると，100ppm 標準液

ができる（塩酸 3～5 mℓを添加すると２～３ヶ月保存可能）。この 100ppm 標準液を希

釈して，０～20 mℓのカルシウム標準液を作る。なお，塩化ストロンチウムは，Sr の

最終濃度が 1000ppm になるように調整して添加する。 

 

カルシウム５ppm 標準液：Ca100ppm 標準液５mℓ＋Sr 100,000ppm １mℓ/100mℓ 

カルシウム 10ppm 標準液：Ca100ppm 標準液 10 mℓ＋Sr 100,000ppm １mℓ/100mℓ 

カルシウム 15ppm 標準液：Ca100ppm 標準液 15mℓ＋Sr 100,000ppm １mℓ/100mℓ 

 

４）マグネシウム（Mg）およびカリウム（K）標準液 

市販の標準液をカルシウムと同様に100ppmに希釈して，０～５ppmの標準液を作る。 
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（３）測定操作 

１)抽出 

   風乾土 ２g 

      ↓ 

    100mℓ振とうビン 

      ↓← １N酢酸アンモニウム 40mℓを加える。 

    振とう 60 分 

↓ 

静置後，No.６のろ紙にてろ過 

 

２)希釈 

ろ液 X mℓに塩化ストロンチウム原液（100,000ppm）を 0.5mℓ加え，50mℓにメスアッ

プする。 

 

 

 

 

 

 

 

 

３）操作法 

①原子吸光光度法 

カルシウム 422.7nm 

バーナーヘッドは，光軸に対し平行な状態（０°）とし，標準液の中で最も高

濃度な液を吸引させ，吸光度の値を調整する。 

マグネシウム 285.2nm 

バーナーヘッドは，光軸に対し 30°前後とし，カルシウムと同様に標準液の中

で最も高濃度な液を吸引させ，吸光度の値を調整する。 

②炎光光度法 

カリウム 766.5nm 

バーナーヘッドを光軸に対し直角（90°）にして測定する。 

注意：測定前には，蒸留水を十分に吸引してアセチレンガスで燃焼させバーナーを

洗浄する。また，測定後も，蒸留水を十分吸引させバーナーの洗浄を行って

から停止する。 

施 設 野 菜 土 壌 50倍 1

野 菜 土 壌 25倍 2

一 般 畑 土 壌 20～10倍 2.5～5

水 田 土 壌 10倍 5

土壌の種類 希釈のめやす
ろ液量
Xmℓ

希釈のめやす
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（４）検量線の作成 

１）カルシウム 

標準液を０，５，10，（15），20ppm の範囲で作成する。特に，測定点数が多いときは，

時間の経過によりベースラインが上昇し見かけの値が高くなるので，検量線を作成

し直すとよい。 

２）マグネシウム 

標準液を０～５ppm の範囲（０，１，２，３，５ppm）で作成する。 

３）カリウム 

標準液を０～５ppm の範囲（０，１，２，３，５ppm）で作成する。 

（５）計算法 

１）石灰（CaO）風乾土 100g 当たりの mg 

CaO＝Ca(ppm)×希釈倍率×（40／1000）×（100／２）×1.399 

２）苦土（MgO）風乾土 100g 当たりの mg 

MgO＝Mg(ppm)×希釈倍率×（40／1000）×（100／２）×1.658 

３）カリ（K2O）風乾土 100g 当たりの mg 

K2O＝K(ppm)×希釈倍率×（40／1000）×（100／２）×1.205 

 

注意：分析値（乾土当たり）は，１）～３）で得られた風乾土当たりの値に水分係

数を乗じて求める。 

 

２－３－２ FHK 式（SPAD SFP-2 型）吸光光度計，炎光光度計による方法 

（１）交換性石灰 CaO 

 １）比色法の原理 

OCPC 法はアルカリ性で Ca２＋と錯体を形成し，紫赤色を呈するのでこれを測定する。

本法は８－オキシキノリンを添加することにより，Mg２＋の妨害を除去できるが，Fe

３＋が多量にあると妨害される。 

２）試薬 

①石灰発色試薬原液 A   

オキシキノリンを含む OCPC 溶液（要冷蔵） 

②石灰発色試薬原液 B 

    pH11 緩衝液 

   ③石灰発色試薬 

    ①：②＝１：10の割合で混合し，使用当日に調整する。 

３）抽出 

   １N酢酸アンモニウム液（以下，酢安）で，土壌：抽出液＝１：20で 60 分間振とう

し，静置後 No.６ろ紙にてろ過する。 
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４）測定 

 ①発色試薬を分注器で５mℓずつ試験管にとり，そのうち１本をブランク用とする。 

 ②ブランク用には抽出試薬 0.2 mℓ を，他の試験管には抽出試料液を 0.2 mℓ ずつマイ

クロピペットで加えてよく振り混ぜる。 

 ③室温で５分間静置後，ブランクを対照として分光光度計で測定する。 

   測定波長   ：570nm 

   発色安定時間 ：２時間 

   測定範囲   ：CaO ０～1000mg/100g 風乾土 

   検量線 

 

   

５）備考 

   ①供試液中の酢安濃度が発色の感度に影響を及ぼすため，浸出液の定容や希釈には

1N 酢安を用いる。 

   ②発色は温度の影響を受けるので，20～30℃の室温で操作することが望ましい。特

に低温（15℃以下）での影響が大きく，発色度合いが高くなる。試薬はあらかじ

め常温（20℃付近）にもどしてから使用する。 

 

（２）交換性苦土 MgO 

 １）比色法の原理 

 キシリジブルー１はアルカリ性で Mg２＋と錯体を形成し，赤紫色を呈するのでこれを

測定する。カルシウム，マンガンも同様の反応をするが，GEDTA によりその影響が除

去できる。また，鉄，アルミニウムなどのイオンも発色に影響を及ぼすが，トリエ

タノールアミンを添加することにより妨害を除去できる。 

２）試薬 

①苦土発色試薬原液 

GEDTA，トリエタノールアミンを含む，ｐH11.7 キシリジブルー１溶液 

３）抽出 

  交換生石灰と同様。 

４）測定 

  ①発色試薬を分注器で５mℓ ずつ複数の試験管に取り，その内の１本をブランクとす

る。 

②ブランク用には抽出試薬 0.2 mℓ を，他の試験管には抽出試料液を 0.2 mℓ ずつマイ

クロピペットで加えてよく振り混ぜる。 

③室温で 20 分間静置後，ブランクを対照として分光光度計で測定する。 

CaO ppm(１N-酢安溶液） 25 50 100 250 350 500
CaO mg/100g　風乾土 50 100 200 500 700 1000
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   測定波長   ：515nm 

   発色安定時間 ：６時間 

   測定範囲   ：MgO ０～100mg/100g 風乾土 

   検量線 

 

 

５）備考 

   ①供試液中の酢安濃度は発色の感度に影響するので，浸出液の定容や希釈には 1N 酢

安を用いる。 

②発色は温度の影響を受けるので，15℃以下で操作するときは，発色時間を 30～40

分間に延長する。試薬の液温が低いときはあらかじめ（20℃付近）にもどして使

用する。 

 

（３）交換性カリ K2O 

 １）測定法の原理 

フレームフォトメーターを使用した炎光光度法によって測定する。 

２）試薬 

①K2O 50ppm 標準液（1N酢安） 

３）抽出 

  交換性石灰と同様。 

４）測定 

①発色試薬を分注器で５mℓ ずつ複数の試験管に取り，その内の１本をブランクとす

る。 

②ブランク用には抽出試薬 0.2 mℓ を，他の試験管には抽出試料液を 0.2 mℓ ずつマイ

クロピペットで加えてよく振り混ぜる。 

③室温で 20 分間静置後，ブランクを対照として分光光度計で測定する。 

   測定波長 ：768nm（K 用干渉フィルター使用） 

   測定範囲 ：K２O ０～100mg/100g 風乾土 

   検量線 

 

 
５）備考 
①供試液中の酢安濃度は炎光光度計の感度に影響するので，浸出液の定容や希釈に

は 1N酢安を用いる。 

MgO ppm(１N-酢安溶液） 5 10 25 40 50
MgO mg/100g　風乾土 10.0 20.0 50.0 80.0 100.0

K２O ppm(１N-酢安溶液） 5 10 25 35 50

K２O mg/100g　風乾土 10.0 20.0 50.0 70.0 100.0
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２－４ 可給態リン酸（トルオーグ法） 

（１）準備する器具 

１）ポリビン（100mℓ，フタ付き） 

２）ろ紙（No.６） 

３）メスフラスコ（50mℓ） 

（２）試薬 

１）抽出用硫酸液（0.002N－H２SO４） 

特級硫酸アンモニウム 30g に蒸留水を加えて溶かし，さらに１N－硫酸液 20mℓを加

え，蒸留水で 10ℓにする。ｐHは 3.0 になる。 

２）発色試薬 

①５N硫酸（A液） 

 約４ℓの水に濃硫酸 694mℓを注意して加え，放冷後水を加えて５ℓとする。 

②モリブデン酸アンモニウム液（B液） 

 特級モリブデン酸アンモニウム〔（NH４）５Mo７O２４・４H２O〕40g を 60℃程度の熱水

に溶かして，冷却後１ℓとする。 

③アスコルビン酸液（C液） 

 特級 L-アスコルビン酸 1.1g を水に溶かして 60mℓとする。１日以内に使用する。 

④酒石酸アンチモニルカリウム液（D液） 

 特級酒石酸アンチモニルカリウム 2.7g を水に溶かして１ℓとする。 

⑤混合発色試薬 

 A 液 100mℓ，B 液 30mℓ，C 液 60mℓ，D 液 10mℓを，A-B-C-D の順に加える。一つ加え

る毎によくかき混ぜ，一日以内に使用する。試料１点につき８mℓが必要である。 

３）リン酸標準液 

  リン酸標準原液（1000ppm）は市販されている。作成する場合は、硫酸デシケータ

ーの中で 24時間以上乾燥した特級のリン酸-カリウム（KH２PO４）1.917g を水に溶

かして１ℓとし，これを原液として保存する。さらに原液 10mℓを取り 100mℓとした

ものを標準液として使用する。 

１mℓ=0.01mgP２O５，P２O５＝ P×2.2914 

（３）測定操作 

１）抽出 

  風乾土 0.5g 

   ↓ 

  100mℓポリビン 

   ↓ ←0.002Ｎ 硫酸液 100mℓ 

  振とう 30 分 

   ↓ 
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  ろ過（ろ紙 No.６） 

   ↓ 

  ろ液 

２）リン酸の吸光光度定量 

  ろ液５～40mℓ（検量線に収まる範囲） 

   ↓ 

  50mℓメスフラスコ 

   ↓←混合発色試薬 ８mℓ 

  蒸留水で定容（50mℓ） 

   ↓ 

  放置 15 分以上 

   ↓ 

  分光光度計で測定（波長：710ｎｍ） 

３）検量線の作り方 

  下記により標準液の吸光度を測定し，検量線を作成する。 

 

＊検量線の作成 

 50mℓのメスフラスコ 

   ←リン酸標準液 

    ０mℓ（ブランク），１mℓ，３mℓ，５mℓ，10mℓを採取 

   ←混合発色試薬 ８mℓ 

   ←蒸留水 

 定容，混合 

  ↓ 

 約 15 分後測定 

 

（４）計算法 

１）試料を比色した吸光度を検量線に当てはめて，比色液の濃度を求める。 

２）土壌 100g の P２O５含量は次式で求められる。 

 

              検量線で求めた P２O５含量(mg)×100 
可給態 P２O５(mg)/土壌 100(g)＝―――――――――――――――――――――×水分係数 
                         ろ液の採取量(mℓ) 
               土壌の採取量(g)×―――――――――― 
                         抽出用硫酸液量(mℓ) 
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２－５ 硝酸態窒素 

２－５－１ 硝酸態窒素（NO3-N）：紫外線吸光光度法 

（１）準備する器具 

１）電気伝導度の測定器具に準じる 

２）ろ紙（No.６） 

３）試験管等，ピペット，シリンダー，三角フラスコ，メスフラスコ 

４）分光光度計（220nm の紫外部の波長で測定可能なもの，SPCA-626D 型および SFP-

２型では測定不能） 

（２）試薬 

１）硝酸態窒素標準液（NO3-N 1000ppm＝1000mg／ℓ） 

特級硝酸カリウム〔KNO3〕7.2185g を水に溶解し１ℓとする。 

２）塩酸（１：16）希釈液 

（３）測定操作 

１）抽出 

 

EC 測定と同様に１：５水浸出（土壌 10g：蒸留水 50mℓ） 

   注意）けん濁物が沈まないときは，0.4% K2SO4 溶液で行うとよい。

静置後上澄み液をろ過（ろ紙 No.６） 

     

ろ液が着色しているときは，加熱酸化活性炭（400℃６時間）0.4g を加える。 

  ２） 測 定 

ろ液を試験管等に適当量（20～25mℓ）採取 

      浸出液の pHが７以上の場合は塩酸希釈液を１滴添加 

       （次頁図参照，ただし，通常の土壌の場合は不要） 

220nm または 225nm の吸光度を測定 

注意）硝酸態窒素濃度が 10ppm を超える場合は，これ以下になる

まで希釈して測定する。 

３）検量線の作り方 

1000ppm 標準液（NO3-N）を希釈して 100ppm 液を作り，それを更に希釈して０，２，

５，10ppm の４点程度を作成する。（冷蔵により長期保存が可能） 

（４）計算法 

１）計算方法 

測定値(ppm) × 501000 × 10010 × a × k＝NO − N(mg／100g) 
   a：希釈倍率，k：水分係数 = 生土重または風乾細土重

℃の乾土重
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（５）注意点 

本法では，炭酸（CO3
2-）および重炭酸（HCO3-）を NO3-N として測定してしまうため，塩

酸希釈液により測定液の pH を 3.0 以下にして CO3
2-，HCO3-を除去して測定する。また，

測定波長 225nm では，20ppm（200μg／g 土壌）まで測定可能となる。（土壌肥料学雑誌 

Vol.16，No.６，715～718（1992 年）参照） 

 

図 硝酸態窒素標準液に対する塩酸添加の影響 

 

２－５－２ 硝酸態窒素（NO3-N）：RQ フレックスによる測定法 
（１）原理 

RQ フレックスシステムは試験紙とその発色を測定する反射式光度計がセットになった

もので，簡易な硝酸態窒素の測定法である。試験紙は硝酸イオンを還元剤で亜硝酸イ

オンに還元し，酸性バッファーの存在の下で芳香族アミンと反応させ，ジアゾニウム

塩を形成させ，次いで N-(１-ナフチル)エチレンジアミンとの反応で生じる紫赤色のア

ゾ色素の発色を測定するものである。測定範囲は硝酸イオン５～225mg／ℓ（NO3-N 1.13

～50.85mg／ℓ）であり，発色に要する時間は 60秒である。 

（２）準備する器具 

１）RQ フレックス 

２）硝酸イオン測定試験紙 

３）振とう機 

４）振とうビン（100mℓ） 

５）ろ紙（No.６） 

６）ポリビン(100mℓ)＊ろ液を受けられるだけの容量があればよい。 

（３）試薬 

    使用しない 
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（４）測定操作 

    振とうビン 

        風乾土 10g 

        蒸留水 50mℓ     バーコードを記憶させ，スタートボタンを押す 

    1 時間振とう 

     

    ろ過 

    

    ろ液に試験紙を浸し，余分な水分を振り落す。試験紙をろ液に浸すと同時にもう

一度スタートボタンを押す。 

 

     反応時間終了５秒前を知らせるアラームが鳴ったら，試験紙をアダプターに挟み

込む 

 

   測定結果が液晶画面に表示される 

 

（５）計算法 

NO3− N(mg／100g)＝測定値(mg／ℓ) × 抽出用液量( ℓ)
1000 × 100

土壌重( ) × × 0.226＊ 

   k：風乾土重／乾土重（105℃） 

   ＊：RQ フレックスの測定値は硝酸イオンとして表示されるので，硝酸態窒素に換

算するためにはその値に 0.226 を乗じる。 

（６）注意点 

RQ フレックスの操作および留意点については，取り扱い説明書を参照する。 
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２－５－３ 硝酸態窒素（NO3-N）：サリチル硫酸法 
（１）準備する器具 

１）硝酸態窒素(紫外線吸光光度法)の測定器具に準じる 

２）分光光度計または島津製 SPAD 総合分析計 

（２）試薬 

１）５％サリチル酸－硫酸液 

特級サリチル酸５ｇを 100mℓの濃硫酸に溶かす。 

（冷蔵庫で保存し，2週間以内に使用する。） 

２）２N－水酸化ナトリウム水溶液 

水酸化ナトリウム 80ｇを水に溶かして 1ℓに定容する。 

３）硝酸態窒素標準液（NO3-N 1000ppm＝1000mg/ℓ） 

市販品を利用する。 

（３）抽出 

土壌 10g に蒸留水 50 ㎖を加え（土壌：抽出液＝１：５）60 分間振とうし，静置後

No.６ろ紙でろ過し，試験溶液とする。これは，EC測定後の抽出液をろ過して利用し

てもよい。 

（４）測定 

試験管に，試料溶液 0.1mℓをマイクロピペットでとり，５％サリチル酸-硫酸液 0.4m

ℓを加え，20分程度静置して室温まで冷ます。放冷後，２N-水酸化ナトリウム水溶液

9.5mℓ（10mℓでも可）を加えてよく混和し，室温まで冷ます。 

１）比色定量 

分光光度計の測定波長を 420ｎｍ付近に設定して（島津製 SPAD 総合分析計を使用

する場合は，原子吸光ランプ Ca の共鳴線 422.7ｎｍを利用），常法により比色定量

する。 

２）検量線の作り方 

1000ppm 標準液（NO3-N）を希釈して，０，25，50，100ppm の４点程度を作成する。

これらを前述の手順で測定し，検量線を作成する。 

 

（５）計算 

【土壌 10ｇを蒸留水 50mℓで抽出した液 0.1 ㎖を測定した場合】 

硝酸態窒素（NO3-N mg/100g） 

＝ 測定値（ppm）× 10／1,000 × 50／0.1 × 100／10  

 

（５）注意点 

１）塩素イオンを大量に含む試料溶液の場合（KCｌ抽出液等）は定量値が著しく低下

する。 
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２－６ 可給態窒素 

２－６－１ 可給態窒素（pH７リン酸緩衝液窒素） 

（１）原理 

リン酸緩衝液で抽出されるケルダール分解性の窒素量とその抽出液の 420nm におけ

る吸光度に高い相関がある。リン酸緩衝液で抽出されるケルダール分解性の窒素量

と公定法である 30℃4 週間保温静置培養（インキュベート法）によって得られる可

給態窒素量とに高い相関があることを利用し，可給態窒素を推定する簡便法である。 

（２）準備する器具 

１）200mℓ容ポリ振とうビン 

２）１ℓメスシリンダー 

３）ろ紙（No.６） 

４）分光光度計（420nm 波長が測れればよい） 

５）遠心分離機（あれば効率的にできる） 

（３）試薬 

１）１／15M-KH2PO4 

リン酸一カリウム〔KH2PO4〕9.078g を１ℓメスシリンダーにとり，蒸留水で１ℓとす

る。 

２）１／15M-Na2HPO4 

リン酸二ナトリウム・２H2O〔Na2HPO4・２H2O〕11.876g またはリン酸二ナトリウム・

12H2O〔Na2HPO4・12H2O〕23.883g を１ℓのメスシリンダーに取り，蒸留水１ℓとする。 

３）pH7.0 リン酸緩衝液 

a 液（リン酸一カリウム溶液）390mℓと b 液（リン酸二ナトリウム溶液）610mℓを混

合して１ℓとする。この際，pHメーターでチェックし，pH が 7.0 でない場合は，a

液または b液を加えて pHを 7.0 に調整する。 

（４）測定操作 

     100mℓ振とうビン 

   風乾細土 20g 

メスシリンダー 100mℓ pH7.0 リン酸緩衝液 

1 時間振とう（室温 20℃） 抽出温度は一定にする必要がある。 

      遠心分離後なら更によい。 

ろ過（No.６ろ紙） 

     

抽出液   濁りが生じた場合は 1 日以上放置して上澄みを測定するか，遠心

分離機があれば，約 4000r.p.m.で 10 分間遠心分離を行う。着色は

10 日間安定している。 

420nm 吸光度測定    測定時の液温は一定にする必要がある 
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      回帰計算 

リン酸抽出液 

      回帰計算 

インキュベーション窒素量 

 

（５）計算法 

420nm の吸光度 xより次式を用いてリン酸抽出窒素（Nmg／100g）を算出する。 

リン酸抽出窒素（Nmg／100g）＝17.41x＋1.09 

 

次にリン酸抽出窒素量から次式を用いてインキュベーション窒素量（Nmg／100g）を

算出する。この際，地目によって回帰式を選択する。 

 

１）畑土壌 可給態窒素（Nmg／100g） 

＝1.152×リン酸抽出窒素（Nmg／100g）-0.938 

２）水田土壌 可給態窒素（Nmg／100g） 

＝1.546×リン酸抽出窒素（Nmg／100g）-2.26 

（６）注意点 

１）公定法である湛水保温静置培養で得られる可給態窒素は，理想的な土壌条件にお

いて４週間後に無機化する窒素量を示すものであり，栽培期間中に無機化する窒

素を推測するものではない。 

２）リン酸緩衝液で得られる抽出液中の無機態窒素は，吸光度の測定からは検出でき

ない。したがって，施設土壌のように無機態窒素（アンモニア態，硝酸態）を主

体とする土壌には適応できない。 

３）特定の土壌型（多湿黒ボク土の水田土壌など）では，抽出液が著しく濁り吸光度

を測定できない場合がある。 

４）土壌診断への応用事例は，①リン酸緩衝液抽出による輪換田水稲の基肥窒素診断

法（「試験研究成果から普及に移せる技術」平成３年６月，p15，茨城県），②転換

畑小麦の窒素施肥法（「農林水産試験研究の主要成果」平成元年６月，p９，茨城

県），③転換畑大豆の開花期窒素施肥の要否診断法（「農林水産試験研究の主要成

果」平成元年６月，p10，茨城県）などがあるので参考にされたい。 
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２－６－２ 80℃16 時間水抽出・COD 簡易測定 

土壌を 80℃の水で抽出した抽出液の COD（化学的酸素消費量）は，4 週間静置培養法によ

り測定した土壌の可給態窒素含量と相関が高い（図１）。COD は，パックテストを用いる

ことで簡便に測定でき，測定値から土壌の可給態窒素を推定できる。本手法について，「畑

土壌可給態窒素の簡易・迅速評価マニュアル（2010 年・(独)農研機構 中央農研）」が公

表されており，ここではこのマニュアルを引用し，分析の手順を示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

（１）抽出法 

①土壌（風乾土の場合３g，生土の場合４g 程度）を量り取る。 

②容器と土壌の合計重量を測定する。 

③80℃のお湯を約 50 ㎖加える。 

④よく混和した後，80℃で 16時間保温 1)する。 

⑤10%硫酸カリウム水溶液を５㎖加える 2)。 

⑥容器ごと重量を測定し，抽出液量を算出する。 

⑦ろ過して抽出液を得る。 

 

注１) 恒温器がない場合，試料をコニカルチューブに入れ，80℃に設定できる電気ポット

の湯浴中で保温する。 

注２) 10%硫酸カリウム溶液５㎖の代わりに食塩 0.3g 程度を加えてもよい。 

 

 

図 1  80℃16 時間水抽出液と培養法による可給態窒素量との関係 
（「畑土壌可給態窒素の簡易・迅速評価マニュアル」2010 年，(独)農研機構 中央農研） 
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（２）COD の測定法 

抽出液を水で希釈（表１参照）し，COD 簡易測定キット（㈱共立理化学研究所製パッ

クテスト）を用いて COD を測定する。反応終了時の色がパックテストの色見本の上

限の場合，測定が不正確となるため，希釈倍率を変更する。反応時間は測定時の抽

出液の温度（水温）に応じて調節（表２参照）する。 

 

  

 

 

 

 

 

（３）可給態窒素への換算 

 

 可給態窒素含量(mg/100g) 

= パックテスト読み値(ppm)×希釈倍率×（100／乾土重量(g)）×（抽出液量(㎖)／1000） 

×係数 0.034＊ 

 

＊係数 0.034 は， 80℃16 時間水抽出液の COD を㈱共立理化学研究所製パックテストに

より測定した値と，４週間静置培養法で測定した可給態窒素の値との関係式（図１）

に由来する。COD は測定方法によって数値が変動するため，この係数は㈱共立理化学

研究所製パックテストを用いて測定した場合に適用する。 

パックテストの種類 抽出液添加量 希釈後液量 備考

高濃度用 10 ㎖ 50 ㎖
反応後の液が緑色を呈する場合，
数値を判断しにくい。

低濃度用 3 ㎖ 50 ㎖
反応後の液が桃色を呈する場合，
数値を判断しにくい。

表1 抽出液の希釈の目安

10 20 30
反応時間

(分)

水温(℃)

6 5 4

表2 抽出液の温度とパックテストの反応時間の関係
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２－７ リン酸吸収係数 

（１）準備する器具 

１）振とうビン(ポリ 100mℓ容) 

２）ビーカー（50mℓ，300mℓ，1000mℓ） 

３）ろ紙（No.６） 

４）メスフラスコ（100mℓ，1000mℓ） 

５）ホールピペット（１mℓ，２mℓ，４mℓ，５mℓ，６mℓ，８mℓ，40mℓ） 

６）メスシリンダー（500mℓ，1000mℓ） 

（２）試薬 

１）浸出液（2.5%リン酸アンモニウム溶液） 

リン酸水素二アンモニウム［（NH４）２HPO4］25g を純水に溶かして１ℓとし，pH メ

ーターを用いてかき混ぜながらリン酸希釈液（市販のリン酸を１:１に希釈）で

pH7.0 に調整する。もし，下げすぎた場合は，アンモニウム水（１:１）で再調整

する。 

２）発色試薬（バナドモリブデン酸液） 

A 液:濃硝酸（HNO３）を純水で１:１にする。 

B 液:メタバナジン酸アンモニウム（NH４VO３）2.5g を約 500mℓの沸騰水に溶かし，

冷却後濃硝酸 20mℓを加えて純水で１ℓにする。 

C 液:モリブデン酸アンモニウム［（NH4）５Mo７O２４・４H2O］50g を 50℃の温水約 800m

ℓに溶かし，冷却後純水を加えて１ℓにする。 

上記の３液を１:１:１の割合で A 液，B 液，C 液の順で混和し，バナドモリブデン

酸液を作る。 

３）リン酸標準液（検量線用） 

特級リン酸一カリウム（KH2PO4）3.8332g を純水に溶かし，１ℓとする。本液は P2O5

として 2000ppm 溶液である。 

（３）測定操作 

１）試料の測定 

       100mℓ振とうビン 

            風乾細土５g 

            2.5%リン酸アンモニウム溶液 10mℓ 

       時々振とうし 24 時間放置 

 

       ろ過（ろ紙 No.６） 

 

       ろ液１mℓを 100mℓメスフラスコで定容 
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  100mℓポリビン 

 

（火山灰土）       （非火山灰土） 

 10mℓ           ５mℓ+純水５mℓ 

  

  バナドモリブデン酸液 40mℓ（30 分以上放置） 

 分光光度計で 420nm 吸光度を測定（比色定量） 

 

２）2.5%リン酸アンモニウム溶液の測定 

       100mℓメスフラスコ    

 2.5%リン酸アンモニウム溶液１mℓ 

       純水で定容 

   100mℓポリビン 

       ５mℓ+純水５mℓ 

  バナドモリブデン酸液 40mℓ（30 分放置） 

 分光光度計で 420nm の吸光度を測定（比色定量） 

 

３）検量線の作り方 

    標準液の吸光度を測定し，下図のように検量線を作成する。 

 

 (４)計算法 

１)浸出液および試料の吸光度を検量線にあてはめて，比色液の P2O5含量を求める。 

２)試料 100g 当たりのリン酸吸収係数は次式で求められる。 

   ①非火山灰土壌の場合(ろ液５mℓを比色) 

  （2.5%リン酸アンモニウム溶液中のP2O5mg×4000）-（土壌試料浸出液中のP2O5mg×4000） 

②火山灰土壌の場合（ろ液 10mℓを比色） 

  （2.5%リン酸アンモニウム溶液中のP2O5mg×4000）-（土壌試料浸出液中のP2O5mg×2000） 

0

0.1

0.2
0.3

0.4

0.5
0.6

0.7

0 0.2 0.4 0.6 0.8

吸
光
度

P2O4 （mg）

検量線の作成
P2O5　1000ppm　リン酸標準液

バナドモリブデン酸液40mℓ
（30分以上放置）

100mℓポリビン

分光光度計で420nmの吸光度を測定（比色）

純水 純水 純水 純水 純水
10mℓ ８mℓ ６mℓ ４mℓ ２mℓ

０mℓ ２mℓ ４mℓ ６mℓ ８mℓ
+ + + + +

P2O5（mg) 
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２－８ 黒ボク土の判定法（野外での簡易法：アロフェンテスト） 

アロフェンテストは，黒ボク土を簡易に判定する方法である。本法は，黒ボク土にアロ

フェンが含まれることを利用し，アロフェン中の活性アルミニウムをフッ化ナトリウム

と反応させ，放出された OH 基による pH の上昇を利用して，活性アルミニウムの多少か

らアロフェンの有無を評価する。試薬を携行すれば，現地でも簡易に判定できる。 

 

（１）試薬 

１）NaF 試薬: フッ化ナトリウム 42g を水１ℓに溶かし，１M溶液とする。 

２）フェノールフタレイン紙:フェノールフタレイン１g をメタノール 100mℓに溶かし

たものをろ紙にしみ込ませ，乾燥させたもの。1 枚のろ紙を１/４に切ったものを

1回分とするとよい。 

（２）測定方法 

フェノールフタレイン紙に少量の土壌を指先で強くこすりつけ，紙をはたいて余分の

土を払ったのち，NaF 試薬を滴下する。多量の活性なアルミニウムがある場合は，pH

が上昇してフェノールフタレイン紙が赤変する。呈色の程度は以下の表で判断する。 

 

 

（３）注意点 

この方法は黒ボク土のほとんどを判定できるが，アロフェンを含まず活性アルミニウ

ムを含む試料（イモゴライトなど）に対しても反応があるので注意する。また，アロ

フェンは火山灰の風化により発生することから，風化の進んでいない黒ボク土には反

応しないことがある。 

 

 

区分･記号 基準 推察される土壌
－ しばらく放置しても呈色しない 黒ボク土をほとんど含まない
± しばらくたつと弱く呈色 黒ボク土が混入している
＋ 即時呈色するがその程度は弱い。ピンク色 黒ボク土

＋＋ 即時鮮明に呈色。赤紫色 黒ボク土（リン酸吸収能の高い）
＋＋＋ 即時非常に鮮明に呈色。濃い赤紫色 黒ボク土（リン酸吸収能が非常に高い）
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３ 土壌の物理性 
３－１ 土壌三相 

（１）準備する器具 

１）土壌三相計（SPAD・DIK-1120） 

２）採土管（内径５cm，高さ 5.1cm，内容積 100mℓ） 

３）採土器または採土補助器 

（２）測定操作（操作の流れ） 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

51 

50 蓋 

内容積 100mℓ 

採土管とふたの 
重さを測る：V1（g） 

採土管に採土器等を 
用いて現地土壌を採土 

重さを測る 

管とふたを含む総重量：W1（g） 

実容積を測る 

土壌三相計による測定値 
(固体＋水分)：V（mℓ） 

105℃，一昼夜乾燥 

水分の多い粘質土の場合は， 
２日間乾燥したほうが確実 

乾燥重を測定 

管とふたを含む総重量：D（g） 
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（３）計算法 

１）気相率（100mℓ中の気相割合）＝（100－V）%  空圧容積ともいう。 

２）液相率（100mℓ中の液相割合）＝（W1－D）%  水分容積ともいう。 

３）固相率（100mℓ中の固相割合）＝液相率－気相率＝（V－W1＋D）% 

固体容積ともいう。 

４）孔隙率（100mℓ中の孔隙割合）＝気相率＋液相率＝（100＋W1－V－D）% 

全孔隙率ともいう。 

５）仮比重＝（D－V1）/ 100 

６）真比重＝（D－V1）/固相率 

（４）機器の使用方法 

１）採土器または採土補助器を用いた土壌採取法 

a）第１層または下層の採土しようとする土層を水平にならしておく。 

b）採土管を採土器または採土補助器にセットして，原土の状態を破壊しないよう，

また圧縮されないように注意しながら，所定の深さの土壌をとる。採土管が押し

込みにくい時には，ハンマーで軽く打ち込む。 

c）採土後は，両面の余分な土を円型ナイフ等で平らに削り取り，管外面に付着した

土をふきとってから蓋をし，ビニールテープを巻いて密閉する。 

なお，採土器よりも採土補助器のほうが使いやすい。 
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２）土壌三相計（SPAD  DIK－1120）を用いた実容積の測定法 

ａ）テストピース 30mℓ，50mℓを試料室にセットし，ハンドルを操作し 80mℓの目盛り

に合わせる。 

ｂ）テストピース 50mℓのみ試料室にセットし，ハンドルを操作し 50mℓの目盛りを指

せば，ゼロ合わせは終了。合わないときは合うまで操作を繰り返す。 

ｃ）土をくずさないように注意して，100mℓ採土管を試料室にセットし，ハンドルを

操作し，目盛りを読み，測定値（固体＋水分）を求める。 
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３－２ 土壌硬度 
（１）準備する器具 

１）山中式土壌硬度計（図１） 

土壌調査で一般に使われる用具で，コーン（円錐）は高さ４cm，底径 1.8cm，頂角

12°50′で，バネは 40mm 縮小に対して８kgの圧力を有するものである。目盛りは

指標目盛り（１～40mm）と絶対硬度（kg/cm2）が付いているが，一般には指標目盛

りを使う。本体側面の目盛りの部分から土が入りやすいので，時々分解して掃除

する必要がある。 

２）プッシュコーン式土壌硬度計（DIK－5551）（図２） 

前記の山中式土壌硬度計と同じ原理だが，本体側面にスリット（目盛りと誘導指

標）が無いので土が本体内部に入りづらいという利点がある一方，山中式に比べ

て目盛りの読みはやや判りづらい。 

３）貫入式土壌硬度計（SPAD 自記硬度計：DIK－5520）（図３） 

本器は，地表面より 90cm の深さまでの下層の状態について，土壌断面を掘り取る

ことなく，上から連続的に測定でき，従来の SR－Ⅱ型土壌抵抗測定器による深さ

と貫入抵抗値を連続的に自動記録されるようにしたものである。 

（２）装置の概要 

１）円錐：頂角 30°，底面積２cm2で，SR－Ⅱ型土壌抵抗測定器と同じである。 

２）ロッド：長さ 60cm と 30cm のものがあり，本体に継ぎ足しして 60cm または 90cm

として測定する。 

３）ドラム回転ギヤ：深度糸の巻き取りに応じてドラムを回転させる。貫入深 90cm の

ときにドラムが 1回転する。 

４）水準器：円錐を貫入するとき，ロッドが垂直であるか否かを確認する。 

５）記録紙（回転ドラム）：図３のように記録紙を巻きつけるようになっており，連続

的に貫入抵抗が記録される。 

６）記録用ペン：市販のネジ式レタリングペンが取り付けられる。インクの色が異な

ったものを用意しておくと 1 枚の記録紙に数回の測定結果を記録しても識別でき

る。 

７）コイルバネ：バネ常数 1000 kPa コイルバネが内蔵されている。 
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（３）測定操作 

１）山中式硬度計およびプッシュコーン式土壌硬度計による測定法 

    ①土壌断面を垂直かつ平滑に削る。 

         ↓ 

    ②硬度計の円錐部を土壌断面に垂直に，静かに突き込む。 

     （目盛りの部分を側面または下面に向けて落土による汚れを防ぐ。） 

         ↓ 

    ③「ツバ」が土壌断面に密接するまで確実におしつけ，指標が移動しないように

静かに円錐をひきぬく。 

         ↓ 

    ④mm 単位で記録する。 

         ↓ 

    ⑤遊動指標を静かに０に戻し，同一層位で数回測定し，最大頻度の数値 mmを代表

値として記載する。 

 

２）貫入式土壌硬度計（DIK－5520）による測定法 

    ①ロッドを垂直に立て，定位置おもりをロッドの先端まで降ろして地表面に接す

る。 

         ↓ 

    ②ドラムに記録紙をとり付け，ペン先端が記録紙の 0点に位置するよう固定。 

         ↓ 

    ③円錐を毎秒１cm のほぼ一定の速度で貫入する。ドラムの回転とバネの伸縮によ

って，貫入抵抗の曲線が通続的に記録される。 

         ↓ 

    ④目的の深さまで貫入したら記録ペンを倒し，静かにロッドを抜き取る。ロッド

や定位置おもりに付着した土壌・土砂を拭き取り，ペンの色を変えて測定を反

復する。 
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（４）評価法 

１）山中式硬度計の場合 

           硬度計の測定値と親指の貫入程度（竹迫による） 

区分の基準 計測値 親指の貫入程度 

極疎 10mm 以下 ほとんど抵抗なく指が貫入する。 

疎 11～18mm 
11～15mm：やや抵抗はあるが貫入する。 

15～18mm：第 1関節以上はかなりの抵抗はあるが貫入する。 

中 19～24mm 
20mm 以下：第 1関節まで貫入する。 

20～24mm：かなりの抵抗があり，貫入せずへこむ程度。 

密 25～28mm 指あとはつくが貫入しない。 

極密 29mm 以上 指あともつかない。 

 

        硬度計の測定値と水稲幼植物根の侵入の難易（水田土壌・湿土） 

 

 

 

 

 

２）貫入式土壌硬度計の場合 

貫入式土壌硬度計(底面積２cm2 の小コーン)の測定値を x（MPa），山中式硬度計の

測定値を Y（mm）とすると，[Y ＝ 7.72 ln(x) + 16.5]の式が知られている 1）。 

 

1）中津智史ら 2004，耕盤層の簡易判定法と広幅型心土破砕による対策 土肥誌 75(2) 

 

土性 根の侵入困難 

強粘～粘質 ＞20mm 

壌質 ＞15mm 

砂質 ＞10mm 
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４ 水質 
４－１ pH および EC の測定 

（１）準備する器具 

１）ビーカーまたは広口ポリエチレン瓶（100mℓ） 

２）ガラス電極 pHメーター（土壌の項を参照） 

３）電気伝導度計（同上） 

４）洗浄瓶 

（２）試薬 

１） pH メーター用 pH４と pH７の標準液（市販品） 

（３）測定操作 

１）EC，pH の測定 

       ビーカー 

 

          ←試料水 50mℓ 

 

 

       EC メーターで測定 

 

 

 

 

標準液（pH４，７）により pHメーターを校正後 

       pH メーターで測定 

   

 ※一つの試料で２項目（EC，pH）を測定する場合，必ずこの順序で測定する。 
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４－２ 化学的酸素要求量（COD） 

（１）準備する器具 

１）ウォーターバス：試料を入れたとき引き続いて沸騰状態を保てるような，熱容量

および加熱能力が大きなもの。三角フラスコ 300 mℓがウォータ

ーバスの底に直接接触しないように，底から離して金網などを

設ける。 

２）ビュレット：10 mℓ，25 mℓ 

３）三角フラスコ：300 mℓ 

（２）試薬 

１）水：蒸留水 

２）硫酸（１＋２） 

蒸留水に特級硫酸をかき混ぜながら徐々に加え，体積比で２：１にする。その後，

薄い紅色を呈するまで過マンガン酸カリウム溶液（３g/ℓ）を加える。 

３）硝酸銀（200g /ℓ）：硝酸銀 20g を水に溶かして 100 mℓとする。 

４）シュウ酸ナトリウム溶液（12.5mM /ℓ） 

シュウ酸ナトリウム 1.8g を水に溶かして１ℓとする。ただし，５）の５mM /ℓ過マ

ンガン酸カリウム溶液のモル濃度の 2.5 倍より，わずかに高いモル濃度のものを

調整する。市販の容量分析用Ｎ/40 シュウ酸ナトリウム溶液を用いてもよい。 

５）５mM /ℓ 過マンガン酸カリウム溶液 

特級過マンガン酸カリウム（KMnO4）0.8g を平底フラスコにとり，水 1050～1100m

ℓ加えて溶かす。これを１～２時間静かに煮沸した後，一夜放置する。上澄み液は

ガラスろ過 G４を用いてろ過する（ろ過の前後に水洗いしない）。ろ液は約 30 分水

蒸気洗浄した着色ガラスびんに保存する。 

 

（標定）：容量分析用標準物質のシュウ酸ナトリウムを予め 200℃で約１時間乾燥し，デ

シケーター中で放冷する。その約 0.42g を１mg の桁まで量りとり，少量の水に

溶かして，全量をフラスコ 250 mℓに移し入れ，水を標線まで加える。この溶液

25 mℓを三角フラスコ 300 mℓにとり，水で約 100 mℓとし，硫酸（１＋２）10 mℓ

を加える。液温 25～30℃で，ビュレットでこの５mM /ℓ過マンガン酸カリウム約

22 mℓを一度に加え，紅色が消えるまで放置する。次に，50～60℃に加熱し，引

き続き５mM /ℓ 過マンガン酸カリウムで滴定する。終点は微紅色を約 30秒保つ

ときとする。 

次式によって，５mM /ℓ 過マンガン酸カリウム溶液のファクター（f）を算出す

る。 

 ｆ＝Ａ × 
Ｂ
 ×  × 

１

Ｔ× .  
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Ａ：シュウ酸ナトリウムの量（g） 

Ｂ：シュウ酸ナトリウムの純度（％） 

Ｔ：滴定に要した５mM /ℓ 過マンガン酸カリウム溶液（mℓ） 

0.001675：５mM /ℓ 過マンガン酸カリウム溶液１ℓのシュウ酸ナトリウム

相当量（g） 

 

（３）測定操作 

   三角フラスコ（300 mℓ） 

 

                ←水を加えて 100 mℓとした試料 

        ←硝酸銀溶液（200g /ℓ）５mℓ 

                ←硫酸（１＋２）10 mℓ 

 

    数分放置 

        ←５mM /ℓ 過マンガン酸カリウム溶液 10mℓ添加 よく振り混ぜる 

   直ちに煮沸（30分間） 

         沸騰水浴の水面は，常に試料面より上部にあるようにする 

   水浴から取り出す 

        ←直ちにシュウ酸ナトリウム溶液（12.5mM /ℓ）10 mℓを加え振り混ぜる 

 

５mM /ℓ 過マンガン酸カリウム溶液でわずかに赤い色を呈するまで滴定（水温は 

50～60℃） 

 

別に，水 100 mℓを三角フラスコ 300 mℓにとり，上記の操作を行う（空試験）。 

 

（４）計算 

次式によってＣＯＤMn（mgＯ/ℓ）を算出する。 

                 ＣＯＤMn ＝（Ａ−Ｂ） × ｆ ×  ,
Ｖ

 × 0.2 

ＣＯＤMn ：100℃における過マンガン酸カリウムによる酸素消費量（mgO/ℓ） 

Ａ：滴定に要した５mM /ℓ 過マンガン酸カリウム溶液量（mℓ） 

Ｂ：水を用いた空試験の滴定に要した５mM /ℓ 過マンガン酸カリウム溶液量（mℓ） 

ｆ：Ｎ／40 過マンガン酸カリウム溶液のファクター 

Ｖ：試料（mℓ） 普通は 100mℓであるが，希釈する場合は出来上がり量を 100mℓとした

場合の試料の量（mℓ） 
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４－３ 無機態窒素 

４－３－１ 硝酸態窒素（NO3-N） 

（１）準備する器具 

１）ビーカーまたは広口ポリエチレン瓶（100mℓ） 

２）硝酸イオン電極およびイオンメーター 

３）マグネティックスターラーおよび回転子 

４）洗浄瓶 

５）ろ紙 

（２）試薬 

１）硫酸銀溶液〔0.1% Ag2SO4〕 

１gの硫酸銀を１ℓの蒸留水に溶かす。 

２）イオン強化液〔2M(NH4)2SO4〕 

特級硫酸アンモニウム 132g を蒸留水 500mℓに溶かす。 

３）標準液 

硝酸態窒素濃度１，10，100ppm の標準液を準備する。作成については土壌の項を

参照 

（３）測定操作 

     ビーカー 

         ←試料水 50mℓ 

 

                           ※ 

 

                            ←0.1%硫酸銀溶液１mℓ 

                                                        ←No.６ろ紙でろ過 

 

        ←イオン強化液を２滴 

      

イオンメーターで測定（スターラーで攪拌しながら） 

 

※注意：Cl 濃度から高いと思われる水についてはメルコクアント塩素テスト紙で，おおよ

その濃度を確認する。 

    Cl 濃度が 50ppm 以下であれば，0.1%硫酸銀溶液は必要ない。 

 

（４）計算法 

１）片対数グラフに標準液の読み値から検量線を書き，試料の濃度を読みとる。 

２）測定および管理上の注意事項は土壌の項を参照。 

Cl 濃度－低 Cl 濃度－高 
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４－３－２ アンモニア態窒素(NH4-N) 

（１）準備する器具 

１）100mℓ三角フラスコ 

２）50mℓメスシリンダー 

３）1mℓ駒込ピペット 

４）50mℓ，100mℓメスフラスコ 

５）分光光度計 

（２）試薬 

１）ロッシェル塩溶液 

酒石酸カリウム・ナトリウム(C4H4KNaO6・４H2O)50g を蒸留水 100mℓに溶かす。 

２）ネスラー試薬 

市販のものを用い，開封した瓶は冷蔵庫に保存する。 

３）アンモニア標準液 

硫酸アンモニウム4.717gを蒸留水1ℓに溶かしアンモニア態窒素(NH4-N)1000ppm液

をつくり保存液とする。さらに検量線作成のためにアンモニア態窒素 100ppm， 

10ppm 液をつくる。 

（３）測定操作 

      1000mℓ三角フラスコ 

 

          ←試料 500mℓ 

                    ←ロッシェル塩溶液２滴 

           振とうし５～10 分放置 

 

          ←ネスラー試薬 10mℓ 

           振とうし 10 分放置 

       分光光度計 

      波長 410nm で測定 

 

 

      標準液から検量線を求め 

      試料の濃度を決定する 

 

（４）注意点 

ネスラー試薬には水銀が含まれているので，廃液は水銀系に区分したポリタンクに保

存すること。 

標準液の作り方 

10ppm 液を 50mℓメスフラスコに 

５mℓ，10mℓ，20mℓとり蒸留水で 50mℓ

に定容すると，NH4-N で１，２，４ppm

の標準液ができる。 

標準液は測定の都度作成する。 
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４－４ 水溶性リン酸（PO4
3-） 

（１）準備する器具 

１）分光光度計 

２）メスフラスコ（50mℓ） 

３）メスシリンダー（50mℓ） 

４）駒込ピペット（10mℓ） 

５）ろ紙 

（２）試薬 

１）発色試薬 

５Ｎ硫酸液，４％モリブデン酸アンモニウム液，0.1M アスコルビン酸液，酒石酸ア

ンチモニルカリウム液の混合試薬，調整法は土壌の可給態リン酸の項を参照。 

２）リン酸標準液 

リン酸二水素カリウム〔KH2PO4〕4.3935g を蒸留水に溶かして１ℓとする。この液の濃

度は Pとして 1000ppm で，保存液とする。（リン標準液（P）が市販されているので，

これを利用してもよい） 

（３）測定操作 

   試料水に着色，懸濁がみられるときは No.２又は No.６ろ紙でろ過する 

   50mℓメスフラスコ 

         ←試料水 40 mℓ 

         ←発色試薬８mℓ 

50 mℓにメスアップ 混合 

         （青色発色） 

          

約 15 分後，分光光度計により波長 710nm でリン酸標準液を測定し検量線を作成 

 

測定値が検量線の上限を越えた場合，試料水を希釈して測定をやり直す 

（４）計算方法 

検量線から試料水の濃度を求める。 

濃度をＸppm とすると試料水のＰ濃度＝Ｘ ×  
（試料の ℓ）

 

（５）注意点 

リン酸の廃液は，廃酸系ポリタンクに保存すること。 
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４－５ カルシウム，マグネシウム，カリウム，ナトリウム 

（１）準備する器具 

１）原子吸光光度計 

２）ビーカーまたは広口ポリビン 

３）ろ紙（No.６） 

４）メスピペット 

５）メスフラスコ（１ℓ） 

（２）試薬 

１）カルシウム標準液  1000ppm 原子吸光用標準液 

２）マグネシウム標準液 1000ppm    〃 

３）カリウム標準液     1000ppm    〃   

または硫酸カリウム（K2SO4）2.22g を蒸留水１ℓに溶かす。 

４）ナトリウム標準液  1000ppm    〃 

または塩化ナトリウム（NaCℓ）2.54g を蒸留水１ℓに溶かす。 

５）ストロンチウム液 

塩化ストロンチウム（SrCℓ2）180.63g を蒸留水に溶かし，１ℓとする(100,000ppm) 

（３）測定操作 

        ビーカー（ポリビン） 

 

        ←試料水 50～60mℓ 

 

    原子吸光光度計で K，Na を測定 

    標準液により検量線をもとめる。 

 

        ←ストロンチウム液 0.5 mℓ添加， 混合 

 

    原子吸光光度計で Ca，Mg を測定 

    標準液により検量線をもとめる。 

 

 

 

 

 

 

 

  


