第15章 　粒状有機炭素と粒状窒素の分析

1.0 　測定の範囲と適用分野

本章では、海水中の粒状有機炭素（POC）と粒状窒素（PN）を測定するための方法を述べる。この方法は、海洋での濃度レベルで粒状有機炭素（5.0～500.0μgC/kg）と粒状窒素（0.5～100.0μg N/kg）の分析に適している。

この方法の原理は、最初にGordon（1969）およびKerambrun and Szekield（1969）によって記述された。ここに応用した現方法には、Sharp（1979）によりの多くの有用な改良が加えられている。この分析法に関するより詳細な説明は、分析機器の製作者（Control Equipment Corporation社, 1988）が書いている。この方法で炭素と窒素を実際に測定する際の詳細な記述の中には、バミューダ大西洋の時系列研究に使われたControl Equipment Corporation（CEC）社の240-XA元素分析器に特有のものがいくつかある。POCとPNを測定するために本法あるいは他の方法を使う研究者は、これらの技術をめぐる現在と過去の問題を熟知し、科学的必要性と個々の研究計画の制約をもとにそれらを応用する際にどれがもっとも適切な方法であるか、決定できなければならない。

2.0 　定義

2.1  粒状有機炭素の濃度は、μgC/kg（seawater）で表す。

  2.2　粒状窒素の濃度は、μgN/kg（seawater）で表す。

3.0 分析の原理

乾燥および酸性化した粒状物質の試料を約960 ℃で焼却する。有機炭素はCO2に変わり、窒素酸化物は、その後N2ガスに還元される。両方の気体は熱伝導度法により測定される。

4.0 装置

4.1  Control Equipment Corporation（CEC）社240-XA 型元素分析計（Leeman Labs, Inc.社　販売)

4.2   CAHN Model 4400型 電子天秤

4.3   Hewlett Packard社製（HP-150）解析ソフトウェア

5.0 試薬

5.1 塩酸（特級,濃HCl）

5.2 　アセトアニリド（特級）アセトアニリドは１ gあたり0.7109 g Cおよび0.1036 gNを含む。

6.0 試料採取

POC/PNの試料は、酸素、炭酸、塩分および栄養塩の試料を取った後に、採水する。CTD/ロゼット採水器が表面にあがってから約30～60分後になる。ニスキン採水器の中で大きい粒子が沈み、この時間内でも粒子の不均質な分布となるだろう。良い結果を得るため、ニスキン採水器を採取する前に振るか、全量を（採水口の下の水も含めて）濾過する。

試料は、底に径1/4インチの排水口を持つ、4リットルのポリプロピレン瓶に集める。濾過は、デルリンフィルターホルダーに装着したインライン濾過器で行う。濾過器は、一方の端を4リットル瓶の底の排水口へ、もう一端を、真空吸引システム（液体の容器とポンプからなる）につなげる。あらかじめ（450 ℃、5時間）燃やした25 mm ワットマンGF/Fフィルター（公称孔径0.7μm）を用いて、表面から1000 mまでの全ての深さについて通常2リットルずつ（この容量はすべてについては適当とはいえないかもしれないが）濾過する。その濾紙をはずして、あらかじめ燃やしたアルミホイルで包み、分析するまで冷凍（-20 ℃）して保存する。

7.0 分析手順
7.1　試料の分析

7.1.1 分析の前に、濾紙を解凍し、酸洗浄して、あらかじめ450 ℃で2時間燃やしたシンチレーションバイアル瓶にいれ、65 ℃で一晩乾燥しておく。その後、HCl蒸気で飽和したデシケータ中に一夜置く。デシケータ中の空気は、デシケータの下部の開放容器に濃HClを入れておくことによって、飽和した状態に保てる。その後、濾紙を再び65 ℃で乾燥し、あらかじめ燃やした（850 ℃、１時間）ニッケルのスリーブに詰めておく。

7.1.2 　試料を、Control Equipment Corporation (CEC) 社240-XA型元素分析計で、製造会社がつくったガイドラインに従って分析する。64試料を、オートサンプラーで一回で測る。そのうち１つは標準物質（以下を見よ）で、約9個はニッケルのスリーブのブランクである。機器を操作する者は、問題が発生していないことを確かめるため、定期的に機器をチェックする。データは、自動的にマイクロコンピューターで集めて保存する。

7.2　　標定とブランクの決定：アセトアニリドの標準物質とブランク（空のニッケルのスリーブ）を各試料のバッチ（64試料）の測定前にはかる。少なくとも3枚の空の濾紙を、通常の試料と同時に処理し、濾紙ブランクとして各航海毎に分析する。アセトアニリド標準物質をアセトン洗浄したスズのカプセルにいれ、CAHN電子天秤で重さをはかる。標準物質の重さは、たいてい0から2.0 mgの間である。標準物質を入れたスズのカプセルをニッケルのスリーブ中に置き、元素分析器で分析する。空の濾紙のブランクは、試水がそれを通らないこと以外は、試料の濾紙とまったく同様に取り扱わねばならない。

8.0 計算と結果の表示

各試料のPOCとPNの重さは、CEC社機器と一緒に与えられたHawlett Packard 社解析用ソフトウェア（HP-150）で自動的にまとめられ、計算される。そのプログラムでは、一番最後のニッケルスリーブのブランク値が自動的に計算に含まれるようになっている。現場濃度は、次のように見積もられる。


             
μg /kg = (S－B)/ Vρ

   ここで、

              

S：濾過した試料についての結果

B：濾紙ブランクの測定値

V：濾過した海水の容積（L）

ρ：密度（T, S, Pの関数、ここでT：濾過時のモデル温度、S：試料の塩分、P：気圧）
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