6.1 第11章　海水中のリン酸塩の測定

1.0　測定範囲と適用分野

6.2   本章では、海水中の反応性リンの測定法について記述する。本方法では0.01-2.5μmol/lの範囲の測定に適用可能である。本方法は、Strickland and Parsons (1968)の方法を改良したものである。

2.0　定義

6.3 　 海水中の反応性リン酸塩の濃度は、μmol kg-1 　in seawater(μmol/kg （海水)）の単位で表す。

3.0　分析の原理

6.4 　 海水中の反応性リンの測定は、Strickland and Parsons (1968)の方法にもとづく。海水試料をモリブデン酸アンモニウム、アスコルビン酸、酒石酸アンチモニルカリウムから成る混合試薬と反応させる。生成した錯体は、その場で還元されて溶液は青色を呈する。分光光度計で吸光値を測定する。
4.0　装置

　分光光度計

6.5 5.0　分析試薬

  5.1　 モリブデン酸アンモニウム溶液：特級パラモリブデン酸アンモニウム（(NH4)6Mo7O24･4H2O）15 gを脱イオン水500 mlに溶解する。この溶液は、プラスチック容器にいれて直射日光を避けて保存すればいつまでも安定である。沈澱が生じたら捨てる。

  5.2　 硫酸溶液：脱イオン水900 mlに濃硫酸140 mlを加える。冷やしてからガラス瓶に保存する。

  5.3　 アスコルビン酸溶液：アスコルビン酸27 gを脱イオン水500 mlに溶解する。この溶液はプラスチック容器に入れて凍結する。使用するときに解凍し、残りは直ちに再凍結する。

  5.4　 酒石酸アンチモニルカリウム溶液：酒石酸アンチモニルカリウム0.34 gを脱イオン水250 mlに溶解する。この溶液は数ヶ月以上安定である。

  5.5　 混合試薬：モリブデン酸アンモニウム溶液100 ml、硫酸溶液250 ml、アスコルビン酸溶液100 ml、酒石酸アンチモニルカリウム溶液50 mlを混合する。直ちに使用し、残りは捨てる。6時間以上保存してはならない。モリブデン酸溶液は最後に混ぜ合わせる。この混合試薬溶液は黄色を呈しているはずである。

6.0　試料採取
6.6   深層キャストの試料は、酸素、二酸化炭素、塩分測定用の試水を取った後に、採水する。浅層（250 m以浅）の試料採取は、気体用試料のキャストの方から、酸素、二酸化炭素、DOC、そして塩分測定用の試水を取った後に、採水する。ニスキン採水器には濾紙（0.8μmのヌクレポアフィルター）を内装したインライン濾過器を取りつける。採水器の栓をあけ、重力濾過によって濾紙を通った試水を一層につき3組とる。それぞれの容器は3海共洗いし、肩口のちょっと下まで満たす。冷凍させる試料については、入れ過ぎに注意する。これらの瓶は、冷凍庫（-20 ℃）に入れ、分析するまで冷凍保存する。
6.7 　栄養塩試料にとって汚染は重大な問題であり、海水中濃度が低い浅層水では特に影響は大きい。栄養塩の試料を入れる容器は、使用する前に厳格な洗浄作業が必要である。まず、リン酸塩を含まない洗剤（Aquet）で洗い、次に10 % HClで1回すすぐ。脱イオン水で3回すすいだ後、最後にもう1回脱イオン水ですすぐ。
6.3　 試水は冷凍保存したとしても長期の保存は望ましくない。

7.0　分析手順

  7.1　 試料の分析

  7.1.1  分析の前に、試料を解凍し、15～30ﾟCにする。ポリエチレン容器はリン酸塩を吸着する恐れがあるので、長い間そのままにしておくことは避ける。

  7.1.2　 試料100 mlを200 mlポリエチレン瓶に分取する。試料毎に混合試薬を10±0.5 ml加え、直ちに混ぜる。

7.1.3　 5分から2時間以内に10 cmセルを用いて、脱イオン水を対照に波長885 nm　で吸光度を測定する。

　 7.2　 ブランク値の決定

  7.2.1　 試薬ブランクは海水試料の代わりに脱イオン水を100 ml取り、7.1 節で述べた方法と同じ操作を行って測定する。

  7.2.2　 試薬ブランクは、吸光度0.03を超えてはならない。試料の分析の前にブランクの測定を行い、もし超えた場合は、モリブデン酸アンモニウム溶液を作りなおしてブランクの測定を繰り返す。

　 7.3　 標定

　　7.3.1  第一次リン酸塩標準溶液：無水リン酸二水素カリウムKH2PO4、0.816 gを脱イオン水1000 mlに溶解する。この溶液1 mlは6μmolのリンを含む。調製した溶液は暗瓶に保存する。この溶液は数ヵ月安定である。

7.3.2　 第二次標準溶液：第一次標準溶液10 mlを脱イオン水で1000 mlに希釈する。この溶液1 mlは0.06μmolのリンを含む。暗色瓶に保存する。この溶液は10日毎に新しく作り直す。

7.3.3　 第二次標準溶液5 mlを脱イオン水で100 mlに希釈し、3.0μmolの標準溶液を用意する。これらの標準溶液について 7.1 節に述べた方法と同じ操作を行う。

8.0　結果の計算と表示
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  8.1　 標準化係数 F は以下のように計算する。

ここで、

　　　　　　　3.0 μmol/kg = 標準溶液の濃度

　　　　　　　Es = 標準溶液の平均吸光度

　　　　　　　Eb = ブランクの平均吸光度

  8.2　 反応性リン酸塩濃度は下式で計算する。

　　        反応性リン（μmol/l） = F × 補正吸光度

ここで、

　　　　補正吸光度 = 試料の吸光度 - 試薬ブランク

　　　　　　　　　　　F = 標準化係数
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